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23eme Colloque Annuel du Groupe Frangais de Rhéologie
Avant - propos

Lorsque j'ai demandé a M. Lataillade de proposer un théme pour le 23 éme Colloque Annuel
du Groupe Francais de Rhéologie c'était pour deux raisons. La premiére était qu'il convenait de
rétablir un équilibre entre thémes de la rhéologie en faisant appel aux solides, les deux précédents
colloques ayant été consacrés aux fluides ; la seconde était que je pouvais faire confiance au
dynamisme de M. Lataillade et de ses collégues du Laboratoire de Mécanique Physique de
I'Université de Bordeaux I pour l'organisation de cette rencontre.

Ces deux objectifs non seulement ont é1é atteints mais on. peut maintenant affirmer. qu'ils.ont..

été dépassés dans deux directions. La premiére a été l'ouverture du Colloque a I'Association
Universitaire de Mécanique (A. U. M.) et ceci a été symbolisé en faisant assurer conjointement la
Présidence du Colloque par le Président de I'A. U. M. et par celui du G. F. R. . La seconde a été
I'établissement d'un record dans les annales du Groupe : la publication du texte des conférences et
des communications dés l'ouverture du Colloque.

Revenons aux objectifs initiaux : théme concernant la Rhéologie des Solides et organisation
du Colloque. L'idée de focaliser les présentations sur un rapprochement de I'étude des phénomeénes
d'endommagement, lesquels sont au coeur de I'utilisation industrielle des matériaux solides et de
l'incidence de cet endommagement sur leurs propriétés rhéologiques, nous ont amenés a explorer
un domaine scientifique passionnant car son conteny est riche et ses frontiéres sont encore trés mal
connues.

Quant a l'organisation du Collogque nous ne pouvons que louer nos hites pour le respect des
horaires de son déroulement dans des conditions qui furent difficiles, pour I'atmosphére cordiale
qui a régné entre tous les participants, pour la visite trés instructive du Laboratoire de Mécanique
Physique et pour les manifestations orientées vers les activités culturelles qui font la renommée de
la région bordelaise A savoir : son sens des relations humaines et sa gastronomie couronnée de ses
vins fameux.

Je ne voudrais pas terminer ces quelques lignes sans remercier chaleureusement tous ceux
qui ont collaboré ou concouru @ la réussite de ce Colloque. Que se soient tout d'abord MM. les
Professeurs Gérard, Pouyet et Lataillade, le personnel du Laboratoire de Mécanique Physique,
MM. les Professeurs Lascombe et Ducassou respectivement Présidents des Universités de
Bordeaux I et Il, la D.R.E.T., le Conseil Général de la Gironde, la Société Européenne de
Propulsion et ['Université de Bordeaux I,

Je tiens a remercier avec la méme attention tous les Présidents de séances, conférenciers et
communicants qui ont rendu si vivant et attrayant ce Colloque, ainsi que les exposants qui ont
permis aux participants de connaitre ces instruments de mesure grdce auxquels, pour une part, la
rhéologie est une science quantitative.
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Faita Pgris, le 23 décembre 1988

D. BOURGOIN
Président du G. F. R.







3-1
4 -1
5 -1
6 -1
7 -1
8 -1
9 -1
10 - 1
11 - 1

Etude in-vivo de 1'érosion de matériaux composites carbone-carbone 3 1" aide

.FLORE L., VINCENT L., Ecole Centrale de Lyon.

- critéres GIC et GIIC.

- EL GUERJOUMA R., Mécanique Physique, Bordeaux I.

SOMMAIRE

d'implants marqués 14C.
MORE N., BAQUEY Ch., et ali. INSERM, Université de Bordeaux II.

Evaluation des propriétés mécaniques de matériaux cellulosiques et perspectives
d'applications originales de ces matériaux en chirurgie orthopédique.
BARBIE Ch., CHAUVEAUX D. et ali., INSERM, Université de Bordeaux II.

Effet du rayonnement y et de la teneur en soufre sur les propriétés mécani-
ques du biomatériau "élastine-fibrine",
BARBIE Ch., ANGIBAUD C., et ali., INSERM, Université de Bordeaux 1I.

Détermination des contraintes résiduelles dans un composite métallique.
BOUDET R., etali., IUT. A de Toulouse.

Propriétés mécaniques dynamiques d'un composite unidirectionnel PA66/fibres
de verre- influence de l'ensimage des fibres et des additifs introduits dans la
matrice.

CHAUCHARD J., CINQUIN J., et ali., Université C. Bernard, Lyon].

Mécanismes d'endommapgement en fatigue des matériaux compositesg a renfort
g g

unidirectionnel.

Essai de délaminagé en mode I et II sur matériaux composites - Etude des
GIRARDOT V., BATHIAS C., UTC Compitgne. ANNULEE

Influence des charges minérales sur le comportement mécanique d'un joint
collé cisaillé en traction.
LUKOWIAK W., COLLOT C., etali., Lab. Science des Matériaux, Reims,

Méthode de caractérisation de l'cndommagement par choc de matériaux com -
posites 2 matrice non organique.
MACKE T., QUENISSET J. M., IUT. A Bordeaux.

Une analyse des effets acousto-élastiques,
Comportement du béton endommagé. Rlodélisation mécanique. Mesures

ultrasonores, :
BERTHAUD Y., MAZARS J. et ali, , ENS Cachan.







12 -1
13 - 1
14 -1
15 - 1
16 -1
17 - 1
18 - 1
19 - 1
20 -1
21 -1
22 -1
23 - 1
24 - 1

L'émission acoustique pour l'étude de la corrosion sous contrainte : intérét
de la technique.
ROTHEA R., INSA Lyon.

Calcul des contraintes microscopiques dans un barreau composite en flexion
trois points- prévision de l'endommagement.
DEVRIES F., LENE F., Université Pierre et Marie Curie, Paris.

Endommagement et rupture des composites stratifiés.
ALLIX O., LADEVEZE P. et ali., ENS Cachan.

Caractérisation extrémale de la répartition des déformations dans un poly-
cristal déformé plastiquement,

ARMINJON M., CEMEF, Sophia Antipolis, Valbonne.

Anisotropie du comportement élastoplastique induite en grandes déformations
plastiques.

CORVASCE F., KRIER J. et ali., Inst. de Génie Mécanique et Productique,
Metz,

Modélisation des couplages gonflement-hygrométrie et endommagement, hy-
grométrie pour un matériau condidat a la barriére ouvragée.
LAHLOU R., BROC D. et ali. , CEA et ESME Orléans.

Sur l'évolution des matériaux a dissipation simple.
FEDELICH B., EHRLACHER A., CERAM, Ecole des Ponts et Chaussées,
Noisy le Grand.

Influence de l'environnement sur les propriétés de fissuration par fatigue d'un
alliage d'aluminium-lithium le 8090.
GOUNET -LESPINASSE G., BATHIAS C., UTC Compiégne.

Comportement dynamique des films protecteurs lors de la corrosion sous
contrainte.
OLTRA R. et INDRIANJAFYG.M., Université de Dijon.

Ftude des transistions de faciés de fissuration d'un acier 17-12 Mo dans des
solutions de MgCi12.
HASNI L., NOEL D., EDF, Centre des Renardieres, Moret-sur-Loing.

Contraintes initiales dans le béton.
TORRENTI J. M., ACKER P., BOULAY C., Laboratoire des Ponts et
Chaussées, Paris.

Probléme de l'inclusion hétérogene viscoplastique.
BRULE A., MOLINARI A , Inst. Sup. de Génie Mécanique et Productique,
Metz.

Comportement des roches & forte susceptibilité de fissuration, gres de
Fontainebleau.
IKOGOU S., SHAO J.F. et ali,, EUDIL, Villeneuve d'Ascq.







23 eme G, F. R. de BORDEAUX 88

ETUDE IN VIVO DE L'EROSION DE MATERIAUX COMPOSITES

CARBONE—CARBONE A L'AIDE D'IMPLANTS MARQUES AU 140

N.MORE*, Ch. BAQUEY*, X. BARTHE*, F. ROUAIS¥*
J. RIVEL**, M. TRINQUECOSTE***, A. MARCHAND***

* Unité 306-INSERM - Laboratoire de Biophysique
Université de Bordeaux II, 146, rue Léo—Saignat, F33076 BORDEAUX
** Laboratoire d'Anatomie Pathologique
' Université de Bordeaux II, 146, rue Léo-Saignat, F33076 BORDEAUX
*%* Oentre de recherche Paul Pascal ~ CNRS — Domaine Universitaire

F33405 TALENCE

Résumé

Les travaux accomplis sur 1'étude de la bilocompatibilité des
matériaux carbonés montrent que ces derniers sont en général bien
tolérés (1) mais que certaines incertitudes concernant leur érosion in
vivo et ie devenir des particules résultantes, doivent &tre é&claircies
(2,3).

Nous é&tudions ces phénoménes & 1'aide d'implants en matériaux
composites carbone-carbone superficiellement dopés au 140.

Ces matériaux sont spécialement préparés en utilisant les processus
habituels de fabrication des matériaux composites carbone-carbone. Les
échantillons implantés chez des rats présentent des modifications de
leur radicactivité mesurable & l'aide d'une méthode de détection
appropriée, ce qui prouve l'érosion de ce matériau.

Pour révéler la présence de carbone & distance de l'implant des
autoradiographies du corps entier de l'animal sont réalisées ainsi que
gdes histo-autoradiographies des tissus péri-implantaires.

Les premiéres é&tudes semblent montrer que 1l'essentiel des
particules érodées est retenu dans la capsule fibreuse qui entoure
1'implant. Des techniques de diffraction d'électrons associées & la
microscopie é&lectronique ont été envisagées pour nous permettre de
caractériser la nature fibreuse ou pyrolitique du carbone présent dans
la capsule.

Des études sont prévues pour tenter d'élucider le mécanisme de
cette érosion qui est susceptibile, comme dans les expériences qui seront

présentées, d'apparaitre sans sollicitation mécanique particulilére.




STUDY OF THE IN VIVO EROSION OF CARBON-CARBON MATERTALS
USING14C LABELLED IMPLANTS

Abstract

Many investigations show the good bioccompatibility of carbon

. materials (1) but several uncertainties concerning the in vivo erosion.

of carbon-carbon composite materials and the outcome of the resulting
particles have to be resolved (2,3). We are studying these phenomena
with implants superficially doped with 140, specially prepared using the
usual production processes of these materials. The samples implanted in
rats present changes in their measured radiocactivity which proves
erosion. Autoradiographies of the whole animal as well as pathological
studies of peri-implanted tissues with histoautoradiographies of the
related sections reveal the presence of carbon at a distance from the
implant. However the majority of the eroded particles are retained in
the fibrous cépsule surrounding the implant. The methods of electron
diffraction, associated with electron microscopy, seem to be a tool
suitable to characterize the nature (fibrous or pyrolytic) of the carbon
particles present in the capsule.

Further studies are in progress in an attempt to elucidate the mechanism
of erosion which is apt to occur without any particular mechanical

stress.




I- INTRODUCTION

Les matériaux implantés dans les organismes vivants sont soumis 2
une grande variété de contraintes mécaniques, électrochimiques,
chimiques, biochimiques, biologiques... Les interactions résultantes
peuvent avoir des conséquences 3 la fois sur les tissus d'accueil (effet
local), de manidre plus générale sur l'organisme receveur {effet
systémique) et enfin sur les matériaux, au détriment de leurs propriétés

intrinséques initiales.

-

On peut en particulier -assister & une perte de matiére et dans ce .

cas, on parle d'usure ou d'érosion, la matidre mangquante étant
transportée et é&ventuellement métabolisée & distance du site de
ltimplantation initiale. .

La mise en jeu d'échantillons dont une partie des atomes
constitutifs est remplacée par leurs é&gquivalents radiocactifs offre
théoriquement la possibilité de mettre en évidence de maniére simple la
perte de matiére par les échéntillons, les voies empruntées par les
produits migrants, leurs lieux de stockage éventuel et de
métabolisation.

C'lest l'emploi de cette stratégie méthodologique que le travail
rapporté ici se propose d'illustrer a4 propos de matériaux composites
carbone-carbone. Il s'agit de composites particuliers qui peuvent &tre
rangés sous ce nom générique et il est primordial de savoir si certaines
structures particuliéres sont plus sensibles gue d'autres aux phénoménes

d'érosion in-vivo.

II- MATERIELS ET METHODES

II-1) Principes

Des échantillons de matériaux composites Carbone-Carbone sont
marqués en surface par du Carbone 14 puis implantés chez des rats.

A l'issue de périodes échelonnées dans le temps (15 jours & 6 mois)
les animaux sont sacrifiés et la migration du carbone exogéne est mise
en évidence par autoradiographie du corps entier de l'animal.

Afin d'évaluer l'histocompatibilité des implants, des études
d'anatomo-pathologie associées & l'histocautoradiographie sont effectuées
sur des biopsiés prélevées dans les tissus environnant le site
d'implantation. ‘

Enfin des é&tudes de microscopie électronique & transmission sont

mises en jeu pour étudier le devenir des produits d'érosion du matériau




dans la zone tissulaire la plus proche de 1'implant.

II-2— Préparation et caractérisation des échantillons

De petits cylindres de composites Carbone-Carbone {@#= 2mm, L = &
mm) aux extrémités hémisphériques, sont obtenus par section de baguettes
du méme diamétre constituées soit par un composite Carbone—Carbone
poreux (C-C) soit par un graphite polycristallin recouvert de carbone
pyrolytique (GP-C). La forme hémisphérique lisse des extrémités est
obtenue par abrasion manuelle des échantillons.

" " "Les "cylihdrés T de c¢odiposites C-C~ sont constitués d'une dme de
filaments entourée d'une tresse de fibres, l'ensemble étant densifié par
du carbone pyrolytique & l'aide de la procédure classique de Dépot
Chimique en Phase Vapeur (BCPV). C'est par la méme procédure que les
échantillons de graphite polycristallin sont recouverts de carbone
pyrolytique.

I1-2-1 -~ Mode de préparation des &chantillons marqués au 014

Le rayonnement B_issu de la désintégration du Carbone-14 étant trés
peu pénétrant (environ 30pum ), les atomes radiocactifs situés dans la
masse sont en pratique, indétectables : seuls importent: ceux de 1la
surface des é&chantillons. Ce sont d'ailleurs ceux-13 que concernent
l'usure, la corrosion ou les effets du métabolisme. Le marguage qu'il
convient de réaliser est donc un "dopage" en surface.

Le matériau de départ subit plusieurs infiltrations de pyrocarbone
afin d'obtenir une piéce rigide avec une porositéd minimale. Cette
densification se fait par un procédé de D.C.P.V. en mode dynamique. Au
cours de cette phase, 1les échantillons sont placéds dans un four
isotherme et & pression constante que +traverse un flux de méthane
(fig.1). La réaction de craquage améne & la formation de carbone
pyrolytique qui se dépose en particulier sur les échantillons. La nature
du dépdt dépend de plusieurs param@tres : la température ( = 1000°), la
pression du gaz ( = 200 mm Hg), le débit choisi ( = 51/heure), la durée
du dépdt carbone {(plusieurs dizaines d'heures).

Dans la phase finale on réalise le dopage radicactif par craquage
d'un hydrecarbure précurseur marqué (propane ou acétyléne—l4C). Le mode
dynamique nécessiterait 1'utilisation de grandes quantités d'hydro-
carbure marqué, aussi opére t-on en mode statique aprés injection dans
1'enceinte d'une millimole d'hydrocarbure d'activité totale 185 MBq.

IT-2-2- Caractérisation des échantillons

— Mesures de radioactivité : elles permettent de s'assurer de la




qualité du marquage et d'évaluer les variations de radicactivité lides
au séjour de l'implant in-vivo. En fait, & cause de la Trés basse
énergie du rayonnement B~ émis et de 1'auto-absorption qui en résulte
datis le matériau, la radioactivité réelle de l'implant ne peut 8&tre
connue sans le détruire ; on ne peut donc accéder qu'd une mesure de
radioactivité apparente qui correspond & peu prés A la radiocactivité
déposée en surface. Cette mesure est réalisée & 1'aide d'un

scintillateur plastique (de type Polyvinyltoluéne ND 120).

Pour compléter cette é&valuation, 1l'autoradiographie de sections

d'échantillons inclus dans une résine époxy permet de visualiser les

défauts d'homogénéité du dépdt en surface, ainsi que les infiltrations
possibles de carbone pyrolytique & travers les pores de l'implant.

- Caractérisation.de la microstructure : L'échantillon est examiné
en microscopie optique en lumiére polarisée pour déterminer la
miscrostructure et 1l'épaisseur du dépdt de carbone entourant chaque
fibre (fig. 2).

— Description de la surface : Une caractérisation qualitative de la
surface de l'implant par microscopie électronique é balayage met en
évidence le degré de rugosité et de porosité de 1la surface des
échantillons.

IT-3- Implantation du matériau :

Aprés lavage, passage aux ultra-sons et stérilisation par auteclave
les échantillons sont implantés dans le muscle para-vertébral de rats
femelles Wistar pesant environ 150 g. Le protocoie d'implantation est
décrit dans le tableau 1.

IT-4- Examens des tissus :

Pour chacun des groupes d'animaux, le plan d'étude est présenté
dans le tableau 1. Les méthddes mises en oeuvre comprennent :
- des techniques histologiques (anatomo pathologie et histo-auto-
radiogfaphie) de biopsies prélevées dans les zones péri-implantaires,
- des autoradiographies de section du corps entier de l'animal congelé,
— des investigations en microscopie électronique par transmission sur la
capsule fibreuse qui se forme autour de 1'implant aprés quelques jours
d'implantation.
- des techniques de diffraction d'électrons permettant d'identifier la

nature de fragments présents dans le tissu fibreux.




ITI- RESULTATS

ITI-1- Mesures de radioactivité : Aprés diverses périodes d'implan-

tation, la radicactivité apparente des échantillons est modifiée. Pour
les échantillons poreux du groupe IIa, les variations, exprimées en
pourcentage de la radioactivité initiale, sont comprises entre — 7,5 et
+ 5,5 % t g (tableau 2). Une diminution de la radiocactivité se rapporte
iogiquement a une perte de matiére de 1'implant. Une augmnentation de
radicactivité apparente peut également s'interpréter par une é&rosion de
surface qui -ménerait &  l'exposition de couches - inférieures” plus
radioactives.

Pour vérifier cette hypothése, dans le cas des matériaux poreux,
les échantillons du groupe IIb ont &té recouverts de carbone pyrolytique
froid ; l'augmentation de radiocactivité constatée (entre 1 et 5 % ¥ 1%}
confirme une érosion superficielle. Ce résultat est confirmé par la
baisse de radioactivité apparente dans le cas des implants non poreux du
groupe ITT.

ITT-2— Autoradiographies : Aprés extraction de 1l'implant, l'autora-

diographie de sections du corps entier de l'animzl montre la présence de
carbone radioactif dans les tissus péri-implantaires. Le carbone semble
essentiellement localisé dans la capsule fibreuse qul reste en place
(fig.3}. Aucun lieu de stockage & distance de 1'implant n'est mis en
évidence par cette technigue. ‘

ITT-3- Histologie : A distance du lieu d'implantation, les
particules de carbone ne sont pas directement observables par des études
d''Anatomo Pathologie, mais sont révélées au moyen d'histoautoradio-
graphies. Ces particules ou meclécules de carbone sont principalement
localisées entre les fibres musculaires et dans la paroi de vaisseaux
sanguins,

III-4- Microscopie Electronique 3 Transmission : Une grande variété

de fragments noirs de différentes formes et dimensions a &té observée
dans la capsule fibreuse par microscopie é&lectronique & transmission.
Seules les particules situées au niveau de déchirures présentes dans la
coupe ont pu &tre identifiées comme é&tant des particules de carbone par
une méthode de diffraction d'électrons. Des figures de diffraction
obtenues pour des fragments de taille comprise entre 0,1 et 1 um ont
permis d'identifier soit du carbone pyrolytique (structure isotrope)

solt du carbone fibreux (structure anisotrope).




IV~ DISCUSSION

Si les résultats des mesures de radioactivité (tableau 2) semblent
prouver l'existence d'une érosion in vivo, il n'a pas été possible de
relier 1'intensité de cette érosion & la durée de l'implantation.

Seuls les implants non poreux radicactifs, masqués ou non, pour-
raient éventuellement permettre d'établir une telle corrélation a la
faveur d'une étude ultérieure qui porterait sur un plus grand nombre
d'échantillons.

Dans le cas d'implants composites C-C, poreux et rugueux, l'obser-
“vation en diffraction ~é&lectronique de carbone pyrolytique dans “'la
capsule péri-implantaire peut s'expliquer par un phénoméne mécanique
indirect.

En effet, les micro-frictions lors de l'insertion ou du séjour in
vivo de ces implants peuvent facilement briser les fibres émergeant a
leur surface et entrainer une fragilisation de la gangue pyrolytique
adjacente.

Cependant, les implants en graphite polycristallin GP-C, qui
présentent une surface quasiment lisse constituée exclusivement de
carbone pyrolytique, connaissent une érosion équivalente. En absence de
fibres, cette érosion ne peﬁt s'expliquer par un phénoméne mécanique
indirect. Le caractére lisse de la surface rend improbable tout effet
mécanique direct de cisaillement agissant sur le carbone pyrolytigue.

Ainsi d'autres phénoménes d'attaque non mécanique directe du
pyrocarbone pourraient intervenir. Leur nature (corrosion, dégradaticn
biclogique,...) reste & é&lucider. La multiplicité des causes possibles

d'érosion implique une cinétique complexe, difficile & appréhender.

V- CONCLUSION

Le crédit & apporter aux résultats présentés ici n'est limité que
par les différences structurales qui peuvent exister entre la matrice de
carbone pyrolytique et le complément radiocactif de matrice constitué
secondairement. Ne maltrisant pas la constitution de la premiére de ces
phases carbonées, il  est difficile d'utiliser des conditions
rigoureusement identiques pour la constitution de la seconde.

En particulier, 1le méthane précurseur majeur utilisé dans les
procédés de DCPV n'a pas é&té utiiisé a 1'état radioactif pour préparer
la matrice marquée, mais remplacé ﬁar des hydrocarbures—l40 (propane ou

acétyléne).




Néanmoins cette é&tude préliminaire montre 1'érosion in-vivo des
matériaux étudiés. L'utilisation d'un marqueur radicactif a permis de
déceler la présence de particules de carbone & distance de 1'implant. Le
processus d'élimination, s'il existe, pourrait se faire par voie
sanguine.

I1 reste & élucider les mécanismes de 1'érosion et de la migration
en relation avec les propriétés structurale et physico-chimiques du

matériau.
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LEGENDES DES FIGURES

Fig. 1 : Dispositif expérimental utilisé pour le marquage des implants

par D.C.P.V.

Fig. 2 : Etude d'un composite C-C par microscopie optique en lumidre

polarisée.

Fig, 3 :‘Autoradiographie de sections de corps entier du rat apreés
retrait de l'implant. L'image résulte de la superposition de la
coupe anatomique de l'animal avec 1l'autoradiogramme corres-—
pondant. La radiocactivité n'est présente que dans la zone
d'implantation. P = poumons, C = cbtes, MPV = muscle para

vertébral.
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EVALUATION DES PROPRIETES MECANIQUES DE MATERIAUX CELLULOSIQUES
ET PERSPECTIVES D'APPLICATION ORIGINALES DE CES MATERIAUX
EN CHIRURGIE ORTHOPEDIQUE.

BARBIE Ch.*, CHAUVEAUX D.*, BAQUEY Ch.*, POUSTIS J.**,
POMMIER J.C.**, MORLIER R.***, DUCASSOU D.*

* INSERM U.306, Université de Bordeaux II,
146, rue Léo Saignat 33076 Bordeaux Cédex.
** Cellulose du Pin, Centre de Recherche, Université de Bordeaux I,
***  JUT A, Département de Génie Civil, Université de Bordeaux I,
351, cours de la Libération, 33405 Talence Cedex.

Résumé

Les modes actuels d'ancrage des prothéses totales de hanche sont mis en
défaut lorsqu'il est nécessaire de retirer 1'implant. L'@tude de faisabilité
d'un concept de scellement-descellement & joint d'effort modulable assuré
par un matériau hydrophile a &té réalisé. Les propriétés physiques
nécessaires & 1la réalisation de ce concept d'ancrage ainsi que les
propriétés mécaniques intrinséques et 1in vitro de ce matériau ont été
évaluées.

MECHANICAL PROPERTIES OF CELLULOSIC MATERIAL
AND SUITABLE APPLICATION IN ORTHOPEDIC SURGERY.

Abstract

Surgical procedures currently used to seal stems of hip prostheses still
bring about several problems. The search for a sealing procedure which would
be reliable but reversible has generated the new sealing by a strained
joint. This paper is aimed at reporting about physical studies undertaken
to check the actual suitability of this material in vitro.




I. INTRODUCTION.

L'analyse des pratiques chiirurgicales associées a4 1a mise en piace des
prothéses totales de hanche indigue que la pose avec ciment polymérisable in
situ, garde la préférence des praticiens en dépit de descellements observés
d terme, méme par les équipes les plus expérimentées. Contrairement a
1'attente de Tleurs promoteurs, les prothéses dites "sans ciment", pourtant
sur le marché depuis plusieurs années, n'‘ont pas entiérement convaincu les
utilisateurs alors méme que 1'intégration anatomique responsable de

- 1'ancrage biologique recherché, s'effectue dans Tes conditions -attendues,

lorsque 1'indication de 1'emploi de telles prothéses est pertinente.

Paradoxalement, i1 semble que ce soit 1'efficacité de cet ancrage qui
soit a 1'origine des réticences enregistrées, le chirurgien se trouvant
confronté & de sérieuses difficultés techniques lorsque la prothése doit
étre déposée.

Dés Tors, i1 apparait que le procédé idéal de mise en place des
prothéses de hanche, et en particulier des queues, doit avoir une meilleure
fiabilité que le scellement par des compositions a base de polyméthacrylate
de méthyle (PMMA}, et &tre réversible pour mettre le chirurgien en mesure de
déposer la prothése dans de bonnes conditions techniques si elle est cassée
ou si 1'évolution anatomique du patient impose son remplacement.

Le concept de "scellement & joint d'effort modulable" assuré par un
matériau hydrophile biocompatible a fait 1'objet d'un dépdt de brevet (1) et
tente de répondre a ces contraintes. Les bases théoriques de ce concept sont
présentées ici, ainsi que les résultats mécaniques préliminaires justifiant
1'emploi d'un matériau cellulosique pour le concrétiser.

IT. CONCEPT DU "SCELLEMENT A JOINT D'EFFORT MODULABLE".
Principe général :

Le matériau maintenant solidaire queue de prothése d'une part et os
prothésé d'autre part n'adhére pas sur les surfaces respectives des
partenaires de 1'assemblage, Il constitue simplement une gaine d'ajustage
enfilée sur la queue de prothése qui remplit le mieux possible 1'espace
compris entre celle-ci et la paroi interne du canal transdiaphysaire
(éventuelTement réalésé). L'hydrophilie du matériau utilisé, lui confére un




potentiel d'expansion volumique responsable d'efforts, normaux aux surfaces
en regard et opposés a tout mouvement relatif de la piéce prothétique et de
1'os prothésé. Ces efforts sont modulables et éventuellement "annulables" en
jouant sur la latitude d'expansion volumique effective laissée au matériau.
Lorsque cette latitude est maximale, la résistance mécanique du matériau

devient minimale, ce qui le rend inopérant (Figure 1).
Choix du matériau hydrophile :

" Le matériau choisi doit avoir des propriétés physiques adaptées & la
fonction qui vient d'éire définie mais é&galement des propriétés de
biocompatibilité particuliéres.

En effet, le matériau doit étre suffisamment biocompatible pour ne pas
entrainer de lésions des tissus avec lesquels ils sera en contact, mais
suffisamment inerte pour ne pas étre dégradé ni étre colonisé par les
cellules osseuses, ce qui hypothéquerait la réservibilité de 1'assemblage.

Parmi les matériaux hydrophiles existants et susceptibles de présenter
les propriétés requises, les matériaux cellulosiques, et plus
particuliérement la cellulose régénérée selon le procédé "viscose" (2), sont
apparus comme de bons candidats. [T était toutefois primordial d'étudier les
propriétés physiques et mécaniques de ce matériau afin de vérifier son
adaptation a la fonction prescrite dans Tle cadre conceptuel qui a é&té

défini.
I1I. PREPARATION DU BIOMATERIAU "VISCOSE".

Le produit utilisé a été obtenu par pressage et deshydratation de
cellulose régénérée par le procédé viscose et préalablement solidifige. Les

étapes conduisant & cette obtention sont les suivantes (2)

- préparation de la pate cellulosique : elle provient du traitement

chimique de fibres de tissus végétaux suivi d'un trempage dans une
solution de soude. La pate est traitée physiquement pour obtenir un
composé ayant le degré de polymérisation et la viscosité désirée. Ce
composé réagit avec du sulfure de carbone puis i1 est ensuite
décomposé par un acide pour réaliser la régénération de la cellulose.




________ QUEUE DE PROTHESE
DE HANCHE -

MATERIAU NON ADHESIF
DE SCELLEMENT
"VIS.OR.BAR"

0S DIAPHYSAIRE\

~——3» FORCES DE SCELLEMENT AUX INTERFACES e

( Normales d celles-ci,-elles empéchent toute
mobilité axiale ou rotatoire. )

Figure 1 : CONCEPT DU SCELLEMENT A JOINT D'EFFORT MODULABLE.




- purification : au cours de la phase de régénération du thiocarbonate

de sodium et des composés & base de soufre se forment. Nous les
&liminons par purifications chimiques de fagon a obtenir des
concentrations inférieures & 0,1 % (teneur agréée pour des
utilisations alimentaires d'un dérivé cellulosique : la cellophane}.
Cette opération est suivie de la coagulation de la pate cellulosique
régénérée par le procédé viscose pour fabriquer des &chantillons
solides.

" IV. PROPRIETES PHYSIQUES ET MECANIQUES.
Densité et hydrophylie :

A 20°C et avec un taux d'humidité relative égale & 65 %, ce matériau a
une masse volumique égale a 1,45 g/cm3. Le matériau est trés hydrophile
puisque mis en présence d'eau en dehors de toute contrainte volumique, il
reprend 40 % de son poids en eau en 48 heures. Au-deld de cette durée la
reprise tend 3 se stabiliser asymptotiquement a prés de 45 %.

Si 1'expansion volumique des é&chantillons est limitée 4 5 % par Tleur

maintien dans un étui rigide, la reprise en eau n'excéde pas 8 % en poids.
Propriétés mécaniques :

Détermination du module d'Young par méthode ultrasonore.
Equilibré en atmosphére présentant un taux d' humidité relative de 65 %

les &chantillons démontrent un module d'é&lasticité égal & 16,7 GN/m du
méme ordre de grandeur que celui de 1'os cortical, et 3 fois plus grand
que celui d'un ciment & base de PMMA classiquement utilisé en orthopédie,
si on s'en référe au Tableau 1.

Comportement en flexion.

Les essais de flexion 3 points ont &té effectuds a 1'aide de montage
adapté aux machines de traction compression classique avec des
éprouvettes répondants aux dimensions de la norme IS0 178-1972 relative
aux matiéres plastiques rigides.

Le matériau "viscose" présente une résistance & la flexion plus faible
que celle du ciment acrylique, mais aussi 5 fois moins importante que
celle de 1'os cortical fémoral (Tableau 1).




CELLULOSE 0S CIMENT D)
REGENEREE CORTICAL ACRYLIQUE
DENSITE 1.45 1.86 1.084
MODULE D'YOUNG (GPa) 16.7 + 0.3 23.4 + 0.3%8) 5.7 +0.2
CONTRAINTE MAXIMALE 42 + 5 216 + 24 65 + 5
(FLEXION) (MPa)
a : suivant la direction longitudinale
b : SIMPLEX P de HOWMEDICA
TABLEAU 1 : PROPRIERES PHYSIQUES ET MECANIQUES DE CELLULOSE REGENEREE,

D'0S CORTICAL FEMORAL ET DE CIMENT ACRYLIQUE.




V. PROPRIETES MECANIQUES EN PRESENCE D'EAU EN SITUATION PRATIQUE.
Essais de “push-out” :

Pour &valuer la solidité de 1'assemblage "os prothésé - fourreau
cellulosique - queue de prothése" un modéle expérimental extrémement simple
a été concu (Figure 2). Dans un premier temps des trongons de diaphyses
femorales humaines de longueur 1 = 30 mm ont &té découpés. Des cylindres de
hauteur h = 1 du matériau cellulosique ont &té usinés de maniére a pouvoir
atre introduits sans trop d'efforts dans le canal médullaire de ces
trongons, aprés un éventuel réalésage de ces derniers destiné & &liminer une
fraction variable de 1'os spongieux. Les trongons diaphysaires ainsi garnis
sont mis & incuber dans du sérum physiologique jusqu'd atteinte d'un poids
constant. '

Dés Tors, la force Fe nécessaire pour expulser le cylindre cellulosique
de chaque trongon diaphysaire est mesurée d 1'aide d'une mach1ne d'essais
mécaniques. En rapportant la force Fe i 1'aire de T'interface matériau-os,
10 cm2 environ, la contrainte Ce permettant T1'expulsion de 1'éprouvette
cellulosique hors du canal médullaire est calculable (Figure 3}.

I1 apparait que la présence d'os spongieux ad 1'intérieur du canal médul-
laire nuit sensiblement 3 la solidité de 1'assemblage, vraisemblablement
pour deux raisons : (a) la faible résistance mécanique de 1'os spongieux, et
(b) 1a difficulté en présence d'os spongieux & déterminer avec précision les
dimensions du mandrin cellulosique correspondant & un potentiel wminimum
d'expansion volumique.

VI. DISCUSSION.

L'objectif de ce travail était d'évaluer les propriédtés mécaniques du
matériau "viscose" et son comportement dans un assemblage os fémoral
cortical-matériau de scellement. Ainsi, en vue d'apprécier les performances
de ce matériau in vivo, nous avons défini ces propriétés in vitre ; son
alasticitd, sa résistance élastique & la flexion et sa déformation.

Tout d'abord, la viscose subit un traitement physico-chimique qui permet
de 1'utiliser en chirurgie orthopédique ( VIS.OR.BAR }. Cette purification
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CONTRAINTE DE [CISAILLEMENTT
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Figure 2 : ESSAI D'EXPULSION (“PUSH-OUT"}.

Contrainte d'expulsion

Taux de quggieux

%

Figure 3 : EVOLUTION DE LA RESISTANCE A L'EXPULSION
EN FONCTION DU TAUX D'OS SPONGIFUX A L'INTERFACE.




augmente sa densité et améliore la propriété essentielle du concept
envisagé: son hydrophilie.

Les propriétés &lastiques du matériau, et en particulier le wmodule
d'Young défini par la méthode de propagation des ultrasons, sont nettement
supérieures 3 celles du ciment acrylique (PMMA) actueliement employé dans 1a
plupart des services de chirurgie orthopédique. De plus, ce module (16,7
GN/mz) est plus proche de celui obtenu pour 1'os fémoral cortical (23,4
GN/mi), que le module des alliages en titane des prothéses actuelles (120

GN/m"™). S B

D'autre part, 1'assemblage matériau-os fémoral que nous avons testé
présente une excellente résistance aux efforts de dissociation lorsque la
plus grande partie de 1'os spongieux fémoral & &té enlevée lors de la mise
en place de 1'implant. La contrainte maximale permettant alors 1'expulsion
du matériau du canal médullaire fémoral est de 80 MN/m2 alors que les con-
traintes de cisaillement siégeant & 1'interface queue de prothése-diaphyse
fémorale sont d'environ 4,5 MN/m2 pour un individu de 70 kg.

Par 1'utilisation du matériau viscose, les micro-mouvements responsabies
de nombreux descellements des prothéses de hanche devraient &tre supprimés
et accroitre la durée d'implantation des &léments prothétiques.

VII. CONCLUSION.

Du seul point de vue bicmécanique, la cellulose régénérée selon le
procédé yiscose de type "VIS.OR.BAR", correspond au matériau souhaité pour
la confection d'une gaine d'ajustage des queues de prothése de hanche. Cette
gaine sera capable d'assurer in vivo un scellement intrafémoral de la pro-
thése par "joint d'effort modulable”.
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EFFETS DU RAYONNEMENT ¥ ET DE LA TENEUR EN
SOUFRE SUR LES PROPRIETES MECANIQUES DU
BIOMATERIAU "ELASTINE-FIBRINE".

BARBIE Ch.,ANGIBAUD C.,LEFEBVRE F.,RABAUD M.
INSERM U.306 ,UNIVERSITE DE BORDEAUX II
146, RUE Léo Saignat ,33076 BORDEAUX Cedex.
Résumé
Le nouveau biomatériau fabriqué & partir d'élastine et de fibrine
posséde des propriétés mécaniques qu'il est nécessaire de préciser
1'élasticité, la contrainte apparente élastique & la rupture et les défor-
mations correspondantes. De plus, 1'utilisation du rayonnement y  pour
stériliser ce produit et 1'empioi des dérivés du soufre, utilisé en premier
lieu comme antiseptique (merceptyl, thiourée, cystéine), ont une incidence
sur ces propriétés, d cause de la formation d'une néo-réticulation.
Suivant 1'emploi auquel le matériau est destiné, i1 devra &tre solide ou
pas, é&lastique ou pas...., ces deux traitements pouvant intervenir
séparément ou en synergie. Ainsi le biomatériau sera prét a 1'emploi dans
divers domaines de la chirurgie ol il peut étre considéré comme un véritable
tissu artificiel de renfort ou de substitution.

ABOUT SOME FACTORS AFFECTING MECHANICAL
PROPERTIES OF THE ELASTIN-FIBRIN BIOMATERIAL.

Abstract

Some physical properties : elasticity, mechanical strength,... of a new
biomaterial made of elastin and fibrin were investigated. It is shown that
y -ray irradiation to sterilize the product and sulfur derivatives
(merceptyl, thiourea, cystein...) working as reticulating agent did modify
these properties. According as the biomaterial needs to be tense or not,
strong or not, elastic o~ not...both physical process could intervene
separetely or 1in synergy. Consequently, the material is ready to use 1in

several surgical domains as a true artificial connective matrix.




I. INTRODUCTION

La reconstitution in vitro d'un tissu conjonctif permet la réalisation
d'un biomatéraiu dont la formation résulte de la réaction covalente du mono-
mére de fibrine avec 1'élastine en méme temps que le fibrinogéne, la qualité
du matériau est nettement améliorée, de la méme maniére que lors de 1'addi-
tion d'une petite quantité de collagéne. Toutes ces réactions avec
J'élastine conduisent & 1'ébauche d'une matrice conjonctive. Une étude préa-
lable de cette matrice, par.microscopie &lectronique a balayage (Figure 1},
révéle que 1'addition ultérieure, aux ingrédients constituant la matrice, de
dérivés soufrés d'une part et de 1'exposition aux rayonnements y d'autre
part, modifient favorablement Tla structure et donc 1a cohésion de ce
biomatériau. Une nouvelle réticulation est ainsi créée entre les fibrilles
d'élastine et les fibres de fibrine polymérique.

La présente étude concerne la détermination des propriétés mécaniques de
ces matériaux en fonction des doses de rayonnement p et des concentrations
de dérivés soufrés {thiourée, cystéine).

I1. LE BIOMATERIAU "ELASTINE-FIBRINE"

L'élastine est extraite du ligament de Ta nuque de boeuf, elle est en-
suite pulvérisée par broyage et tamisée {400 mesh), puis lavée et équilibrée
dans un tampon phosphate a pH 7,4.

La solution du cryoprécipité est constituée de fibrinogéne (40 g/1), de
fibronectine (10 g/1) et du facteur XIII de Ta coagulation provenant de sang
humain. Ces protéines lyophilisées du plasma sont dissoutes dans le tampon
phosphate. La préparation d'élastine (200 mg dans 2 ml de tampon) est
mélangée & la solution de protéines du cryoprécipité (1 mil), @& laquelle du
collagéne {0,6 m1) a été rajouté. La réaction de solidification est initiée
par la présence d'ion Ca’™ (2 ml) dans 1le tampon phosphate et par la
thrombine. Le mélange est immédiatemment versé dans un moule & 37°C en farme
d'haltére dont Tes dimensions ont &té calculées pour obtenir des éprouvettes
normalisées aprés le retrait du matériau di & sa prise en masse et a sa
dessication.




Figure 1 : Néo- réticulation du biomatériau &lastine-fibrine due a 1'effet
synergétique du dérivé soufré (thiourée) et du rayonnement )
Agrandissement : x 5.000 - x 20.000




ITI. EVALUATION DES PROPRIETES MECANIQUES
Essais de traction:

La forme en haltére des éprouvettes de section rectangulaire suit la
norme NF-T-51-034 concernant les essais mécaniques en traction des matériaux

de type plastique.

Pour évaluer les effets du rayonnements y , les essais mécaniques sont

‘effectués sur une machine de traction compression de la société

LLOYD-INSTRUMENT (mod&le T 2K} équipée d'un capteur de t%raction de 50 N
(précision 0,5 %), avec des attaches adaptées & nos é&prouvettes. Comme Tle
matériau a base d'élastine a présenté ,lors d'essais préliminaires ,une
déformation élastique importante nous avons maintenu une vitesse d'étirement
de 100 mm/mn.

Les conséquences de 1'addition de thiourée {soufre) sur le comportement
mécanique du matériau ont &té déterminées lors d'essais en traction réalisés
sur une machine congue spécialement pour des matériaux de faibles résistance
tels que les tendons, la peau et les tissus musculaires. Cet instrument nous
a permis la réalisation d'essai plus précis & la vitesse d'étirement de 10
mm/rmn .

Les propriétés mécaniques:

Les propriétés liées & la résistance mécanique du matériau ont &té éta-
blies en mesurant la contrainte et la déformation des é&prouvettes Jusqu'a
leur rupture . Dans chaque cas, six &chantillons standards ont &té testés
sur la machine d'essai qui leur a appliqué une traction constante. La
déformation et la contrainte, c'est a dire, 1'allongement de la longueur
initiale entre les deux attaches ,étajent couplés au pont de mesure de la
charge appliquée & 1'éprouvette et les signaux électriques correspondants

recueillis au niveau d'un enregistreur x,y.

Ainsi T'échantillon é&tait é&tiré jusqu'a sa rupture et la courbe
charge-allongement enregistrée. Ces courbes nous ont tout d'abord fourni des
pacamétres tels que la charge (Fr) et 1'allongement 3 la rupture (Alr) ainsi
que la contrainte { 9r) et la déformation & la rupture ( Tr). De plus la




contrainte apparente &lastique (Oe) et le module d'élasticité ( E } (module
d'Young) sont obtenus par calcul & partir des courbes "charge-allongement"
(Figure 2 ).

Pour chaque paramétre ,la moyenne et 1'écart type de la moyenne ont été
calculés pour effectuer Ta comparaison des échantilions. Une analyse sta-
tistique paramétrique de la variance par la méthode de Fisher a é&té
réalisée, suivie d'un test apparié de Student.

IV. EFFET DU RAYONNEMENT

Les irradiations ont &té effectudes dans un irradiateur ORIS de type IBL
137 contenant une source de Cs]37 dont le débit de dose au centre de la
chambre de 1'irradiateur est de 3,2 kGray/h lors de cette é&tude. Chaque
série d'éprouvettes destinées aux essais é&tait exposée au rayonnement 'y

pendant une durée correspondant aux différentes doses:

t O hOOmn ( OKkGray )

0
tig= 3 h 48 mn (10 kGray )
toe= 7 h 36 mn (25 kGray )
teg® 15 h 12 mn (50 kGray )

Tous les échantillons subissent ensuite les essais de traction pour
définir le comportement & 1'&tirement du matériau (Tableau 1). I1 n'apparait
aucune différence significative (p < 0,05) pour 1'ensemble contrainte-
déformation (Cr, Ce et Tr) jusqu'd une dose d'irradiation de 25 kGray. Par
contre, le module d'élasticité du matériau diminue Tlorsque cette dose
dépasse 10 kGray (Figure 3 ), la différence est significative (p < 0,05)
entre les groupes 0-10 et 25-50 kGray. Le meilleur résultat élasticité-
résistance est donc atteint & la dose d'irradiation de 25 kGray qui sera em-
ployée pour 1a suite de 1'étude.

V.EFFET DE L'ADDITION DE DERIVES SOUFRES

Le dérivé soufré employé est de la thiourée qui est ajoutée & diffé-
rentes quantités lors de la réalisation du mélange des &léments de base du
matériau. Les éprouvettes sont ensuite exposées au rayonnement ¥y et
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Figure 2 : Courbes charge - allongement du matériau.
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Figure 3 : Variation des propriétés mécaniques en
fonction de la dose d'irradiation.




regoivent une dose de 25 kGray avant d'étre étirées.

Au vu des résultats (Tableau 2), la présence de thiourée en quantité
supérieure & 0,5 mg provoque une diminution de 1'ensemble contrainte-module
d'élasticité. Seule la déformation totale augmente jusqu'a une addition de
0,5 mg de thiourée et se stabilise ensuite ; Tles déformations dues & des
doses supérieures a 0,5 mg n'étant pas significativement différentes (p<
0,05).

Le module d'élasticité et la contrainte apparente &lastique varient de
1a méme facon. L'addition de 0,2 mg de thiourée (0,1 %) ne provogue pas de
variation significative de ces deux paramétres par rapport & 1'état initial
(p < 0,05). I1 est & noter que pour obtenir un matériau résistant et
glastique, la dose de thiourée a administrer sera de 0,1 mg soit 0,05 % en
poids du matériau (Figure 4 ).

VI. DISCUSSION

Ltobjectif du présent travail é&tait de déterminer Iles propriétés
mécaniques du nouveau matériau "élastine-fibrine" dont la cohésion peut étre
nettement amélioré par des traitements physiques et chimiques : rayonnementy
et dérivés du soufre, en vue de rendre ce matériau prét a 1'emploi dans
n‘importe quelle situation chirurgicale.

En vue d'apprécier les performances de ce matériau in vivo, il est
nécessaire de définir ses propriétés in vitro: son &lasticité, sa résistance
élastique apparente, sa résistance a la rupture et sa déformation. Tous ces
paramétres peuvent &tre modulés par les deux traitements.

Tous d'abord, le matériau est rendu stérile par 1'exposition aux
rayonnements Y qui est le moyen le plus approprié pour ce genre de matériau.
Par ailleurs, une observation préalable a md;tré que 1'utilisation du soufre
conduisait & une modification de ses propriétés physiques. En fait,
1'influence des rayonnements p sur les propridtés mécaniques du matériau est
directement 1iée 4 la dose 3 Taquelle celui-ci est exposé. Ainsi son é&las-
ticité augmente avec la dose jusqu'd 25 kGray puis demeure constante méme si
celle-ci augmente. Dans le méme temps la résistance diminue & partir de
cette dose charniére de 25 kGray. En conséquence, cette dose d'irradiation,




l Dose (kGray)

I | | | |
| irradiation| 0 I 10 | 25 | 50
|Paramdtres I I I | I
|mécaniques I | | | |
[ ___________________________________________________________
{ E kPa |496 + 26 | 470 + 24} 396 « 18| 407 + 19|
] | I | | |
| “Ge kPa 1318 6277 398 & 89| 355 :+ 80| 206 = 75| -
| | I | I |
| Ur KPa |355 + 30 | 436 + 97| 396 = 79| 236 + 90|
I | | I | I
I Tr % | 81 «+ 14 | 96 + 21| 87 = 18| 56 + 16}

Tableau 1 - Propriétés mécaniques en fonction de la dose
d'irradiation {Lloyd instrument).

| Thiourée| | I | | | |
I mg | 0 | ©0.10 { 0.20 | 0.50 | 0.80 | 1.00
iParamétres % | 0 | 0.05 | 0.10 | 0.25% | 0.40 | 0.50 ]
|mécaniques | I | I | | i
| ______________________________________________________________________________

| E kPa | 320 + 24| 433 + 27| 340 + 36| 268 + 19| 268 + 20| 283 + 17|
| I | | | i I

I Je kPa | 96 + 6 | 152 + 23| 108 = 21| 87 +3 | 86 + 10| 84 + 10|
| | I | I | I |
| Or kPa | 126 + 15| 189 + 30| 157 12 139 + 12| 130 = V1] 136 + 20|
| | | I | | |

| Yrog | 47 +8 ] 49 + 6] 56 +6| 654+ 10| 60 +7 | 62 x 10|

Tableau 2 - Propriétés mécaniques en fonction de la quantité de thiourée par

échantillon, pour une dose d'irradiation de 25 kGray (systéme mécanique ).
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Figure 4 : Influence de la quantité de dérivé soufré (thiourée)
sur les propriétés mécaniques du biomatériau.
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correspondant a la dose normalisée de stérilisation, confére au matériau
d'avantage d'élasticité en diminuant 1égérement sa résistance.

L'addition de dérivés soufrés, initialement utilisés comme conservateur
a modifié de maniére importante 1'aspect physique du produit. Ainsi il a été
montré que ce changement était directement proportionnel & Ta concentration
de dérivés soufrés car le matériau devient plus rigide et plus résistant
pour un ajout de 0,05 % de dérivé. De plus, Tlorsque cette quantité est
multipliée par 2 , le matériau tend & devenir moins résistant et plus
élastique. Pour des doses plus importantes de thiourée (0,25 % et plus} ces
deux paramétres se stabilisent & un niveau de résistance plus faible et une
meilleure &lasticité comparé & un matériau sans dérivé soufreé.

VII CONCLUSION

Ce biomatériau "élastine-fibrine" peut présenter trois niveaux de
qualités mécaniques :
- vigide et résistant
- 8lastique et fragile
- trés élastique et trés résistant.

Ainsi 11 peut étre utilisé dans n'importe quelle situation puisque Ta
quantité de dérivés soufrés permet d'obtenir des matrices artificielles trés
proches des tissus vivants & remplacer. Cela explique pourquoi ce matériau
est dejad wutilisé pour remplacer plusieurs tissus comme 1'intestin,
1'oesophage, Tla paroi artérielle, Te pharynx, le Tarynx, le tympan, et

d'autre encore dans un proche avenir.
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DETERMINATION DES CONTRAINTES

RESIDUELLES DANS UN COMPOSITE METAL-CERAMIQUE

LRSS S S EES]

A. ETIENNE - R. BOUDET Laboratoire de Génie Mécanique de
1'UNIVERSITE PAUL SABATIER DE TOULOUSE

B. LAVELLE - F. DABOSI Ecole de Chimie de TOULOUSE

Résumé

Les revdtements de céramique sont formés ou rapportés a
chaud sur des piéces massives. Les caractéristiques physiques
font que lors du refroidissement un état de contraintes se déve—
loppe et qui constituera 1'état initial. Nous avons développé un

logiciel de prédiction de ces contraintes.

Wk KWW e W W

CALCULATION OF RESIDUAL STRESSES IN A METALLIC COMPOSITE.
Ceramic coatings are put at high température. The Physics charac—
teristics are different. So during the cooling, stregses appear

We have done computer calculation to predict them.

Kk WOk Kok ek K

Les céramigques posséedent de remargquables gualités de frottement
et de résistance a haute température. 5i la régicstance & la rup—
ture en traction est médiocre (tableau 1), il n'en est pas de

méme en compression.
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Corps a comportement fragile, la tenacité est trés faible, d'ou
l1'intérédt de les utiliser en superficie de piéces dont la
résistance mécanique est assurde par 1l '&me. Le revétement egt

rapporté par deux techniques

— dépédt direct & chaud par plasma, on dira gu'il s'agit du
modéle & deux corps bien gu'une zdne de transition dile a
la diffusion existe.

— brasage de ce dernier sur la piéce métalligque.

Dans ces deux situations 1'opération est faite & chaud et lors du
refroidissement des contraintes thermiques apparaissent consti-
tuant 1'état initial pour une utilisation ultérieure, 1'intensité
de ces contraintes pouvant méme entrainer une décohésion locale

du revétement.

Nous avons c¢réé un logiciel apte & éﬁudier l1'évolution des
contraintes dans ce composite métallique lors du refroidissement,
afin de tester 1'importance des différents param@tres

— caractéristiques mécaniques et physidques des matériaux

— variation de 1'épaisseur du revétement

- vitesse de refroidissement...
Nous sommes au bilan confrontés a un ensemble & mémoire dont

1'état de précontrainte dépend de 1'histoire de son élaboration.

I. Modéle Mécanigue

Afin de procéder & des validations de modéle par comparalison &
des mesures de contraintes par diffractomeétrie, nous avons

retenu des piéces simples correspondant a




- des états de déformation plane

— des configurations axisymétriques.
Bien sur la méthode proposée est généralisable aux corps tridi-
mensionnels. A la figure n°l, nous distinguons deux matériaux
homogénes, ol les champs doivent &tre cinématiquement et stati-
quement admissibles, & 1'interface nous devons avoir

- continuité des déplacements

_ _ —
— continuité du vecteur contrainte T (M, ) avec M

e interface et . vecteur normal & 1'interface.

Remargue

L'égalité des déplacements en tout point de 1l'interface
entraine la continuité des déformations dans le plan tangent en M
a l'interface.

Le probleéme n'avant pas de solution analytique, nous optons pour
une méthode approchée via les éléments finis.

La figure n°2, nous permet de distinguer deux sous-structures
correspondant au matériau massif et & la céramigque. Nous diffeé-
rencions pour chacune d'entre elles les noeuds internes notés
symboliquement {ﬁt} des noeuds de liaison (ou interfaciaux}{GLl.
Les déplacements des noeuds de liaison devant avoir la méme
valeur pour les deux sous structures, nous avons intérét a
exprimer le comportement des deux corps en fonction des
inconnues {ﬁL} , ceci est possible grace a la méthode de sous

structuration.

I1. Cas_du_comportement élastique

Aprés avoir pris en compte les conditions cinématiques concernant

la sous-structure i (il s'agit de struct.ure mobile, nous 1'immobi-
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liserons préalablement conformément aux notions développées a

l'annexe 1), nous obtenons la relation
. T - F F
o 0 el
&KT] est la matrice de rigidité élastique de la sous-structure,
\En( la matrice des forces nodales due aux actions de liaisons
et iFH‘E = \_C,‘_] {Tl ) {"T‘i est le vecteur
températures nodales et.[f;gl résulte de 1'assemblage des matrices
. T
élémentaires = ocJ LBJ LE] AAJ”
A

avec Lg] - LO10LY®] —> matrice d'interpolation
matrice de dérivation

en réorganisant les déplacements sous la forme

- U
{ \Ak = - l1'éguation 1 s'écrit

s
12}y [K L Kix } Ty - Fu
K’_[:L_ Kti uT. FI—

1'on peut en déduire

(3) { L—Itk; - (_\(rI]-ALKT_Ll \ad.\.[\[:tl“\\\::k

la relation

T ER ! O B T G

compte .tenu. de (3) s'écrire sous la forme

CENENENE

avec D‘(C];\_ - Kl - ‘_\’(1\.1—" \‘."(rtld [-V(T-\-—l

{Fs} = \;F\_k - Y.\'(';L]Ti\/(:r]‘-\\?tk




dans le cas du modéle & deux corps nous obtenons

[ e ol ReaT s (S o 1,

forces condensées
d'origine thermigque

dans le cas d'un modéle & trois corpg nous aurons symboliquement:

2 [KCAL \&\_} = 2 \Fc’p\ﬂk\‘a

L=\ (- ) . —
Nous pouvons alors déterminer {ﬁ;% donc connaitre les {}th

c'est.a.dire 1'état approché des déformations et contraintes.

Le choix- de--l;éiément- est-importapt, nous avons oﬁté-poﬁr
1'élément rectangulaire & 4 noeuds qui présente la propriété
d'assurer la continuité des déplacements & 1'interface, mais les
déformations et les contraintes variant linéairement & l'inté-
rieur de 1'élément, feront 1'objet d'une discontinuité aux
interfaces.

Les figures 3 et 4 représentent les évolutions des contraintes
normales G'\& dans les situations suilvantes

Figure 3 : température de formation 5008°

Module d'élasticité Coefficient Coefficient
longitudinal de Poisson de dilatation
Acier 208 909 M Pa 2.3 13 x 1@"
160 Q00 A
Céramigue 208 000 M Pa 8,3 B x 1@
300 9006

Les dimensions géométrigues sont celles de la figure 1, les
résultats des modéles correspondant & des contraintes uniformes
dans chacun des matériaux constituants sont aussi représentés.

La figure 4, correspond & une température de formation de 80@0°.




Module d'élasticite Coefficient Coefficient
longitudinal de poisson de dilatation

Acier 208 000 M Pa 2.3 13 x 10°€

Brassure 200 900 M Pa 8,26 17 % 10°%

Céramique 300 000 M Pa ©.3 8 x 107©

Nous voyons le r&le joué par la brasure quil diminue trés forte-—

merit le niveau des contraintes.

Remargque

Lors du dépét de la céramigque sur l'acier, a l'interface
~apparait une zone de diffusion dont les caractéristiques
mécaniques sont difficiles a prédire. Seuls des résultats expéri-
mentaux nous permettront, en faisant intervenir différents
paramdtres, de nous orienter vers un modéle & 3 corps, oli la zone
de diffusion assurera la transition mais gu'il faudra caractéri-

ser mécaniguement.

III. Cas _du comportement plastique

On adopte une description incrémentale

d-{&} - d\.ita}“‘; d.SLs_}"

Le matériau est supposé de Von misés

— L
F(a) = L;A..YL avec Y qui est la limite élastique
K
La loi d'écoulement est celle de Prandtl—-Reuss
© P
X YT
g




La relation contrainte—déformation peut—&tre écrite sous la forme

to\,(\"g - K‘&*MM}
wee (27118 - CRIL 2L T (81N RIS )

avec M qui est le module 4d' écrou1ssage

tel que d,\E. L d'KF

1 algorlthme non 11néa1re ‘est basé sur la méthode de la

contrainte initiale :

1]
a.q’ = 6% + &g
élément de él1ément de contrainte
contrainte réelle associé au domaine plastique

rey . Le1.0%e

le principe énergétique s'écrit :

\o\,n:* kT &Q\,xek - g {[B]\d-u!'}]T[“&] \a] {cl\b'} dw

be

- J \‘[_ a] \d.uf" g'_\‘r[:gJk 11 »] Holu.' kd.ua :J [_mliduf‘ﬁﬂd;

De,
(0 ]
L Y:7)
d'ou : &d,x S - [v(e_‘_l d_u_fi - c\,R"(c\,uJ )J_{d.\:ock
avec d|R"|= J(_Q] [gj'“ﬁ@_,l HM&¢N jﬁa]'rkd.ﬁ"io\,w
d\R lreprésenteeies forces nodales que 1l'on app11que pour équili-

brer “la contrainte initiale" icLG‘}:le processus de calcul est le

suivant :




* lors du refroidissement, calcul élastigue par vocie de

condensation

—[Kc]d pour le matériau massif

—[Kc]l pour la brasure

~[Kc]3 pour le revétement de céramique
Aprés 1l'opération d'assemblage on obtient \A&b} ,\aoi‘,{qkk.
Quand. lors du déroulement, la plastification est atteinte. le
processus de description incrémental est adopté car la matrice de
rigidité de 1'élément devient une fonction de la déformation
locale, l1'organigramme simplifié est représenté figure 3§
Les résultats nous montrent une diminution des contraintes par

écoulement plastique dans la brasure.
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ANNEXE
Soit un corps S libre de tout mouvement soumis a un systéme de
forces en équilibre et dont nous voulons connaitre 1'état des
contraintes.
Les logiciels éléments finis sont basés sur une méthode de
déplacement. Si1 on souhaite connaitre 1'état des déplacements

il faut imposer au solide déformable des liaisons en nombre




strictement suffisant de sorte gque le mouvement de solide rigide
soit annulé et que les déplacements calculés soient ceux associés

A la déformabilité du matériau.

On va exploiter le théoréme suivant

n"goient deux corps en contact en p points, si r désigne le rang
des normales le mouvement de ces deux corps est & (6—r) degrés

de liberté", rappelons que le rang des normales est 1'ordre du..
déterminant non nul de rang le plus élevé possible formé a partir
des coordonnées plukériennes des normales de contact. Donc ici il
faut supprimer 6 degrés de liberté par 1'intermédiaire de 6
contacts par pige dont les directions des actions de contact
conduiront & un rang égal a 6. I} est & noter que la mise en
place de ces liaisons s'accompagne d'efforts nuls au contact des

piges, en effet en isolant le solide ainsi immebilisé on a

ML
L=G L
UM . FQ.:L = \Qk
Y . '
- Mb
SR
relation o (u. , v. , w. , 1. , m, , n., )
~ L (8 - e .

désignent les coordonnées plukériennes de la normale de contact.
Le rang des normales étant égal a 6, le systéme linéaire
homogeéne impose donc des valeurs nulles aux 6 actions de

liaisons (ﬁ,nuvfg ).
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, - - Carbure MNitrure Titanate . e Zircone-
Motériaux Unités de silicium i de silicium | d'aluminium Mullite | Cordiérite Mullite
Couleur Noir Grls Blanc Blanc Creme | Jaune dair
Densité apparente 10 Kg m=3|3,10 & 3,15 > 3,18 34325 > 3,07 2,50 3,23
Densité théorique 107 Kg m3 3,21 3,28 3,55 3,15 2,54 3,80
Porosité ouverte % vol 0 0 8als 0 0 15
Coeflicient de dilatation linéaire
20/500°C | 107 °C"! 4 2.4 0280, 4,8 1) 58
20/1000°C || 1074 °C"’ 4,6 3 08al3 49 1,7 6
20/1400°C [} 1078 °C' 4,9 3 2424 5 2 &
Conductivité thermique &
20°C [Wm™ °C™! 170 20 3,4 4,4 2,5 3.5
500°C |Wm™' eC™! &5 20 1,75 4,6 26 36
- 1000°C (Wm™ °C™! 35 20 i1 5 2.8 38
Chaleur spécifique & ‘
100°C ||} Kg'°C’ 900 720 880 900 880 730
 500°C 1230
1000°C 1285 - -
Dureté Vickers {charge 50 g Kg mm™2 2400 1600 1200 900
Résistance mécanique & 20°C MPa 450 550 % 50 230 200
{flexion 3 points! 1000°C MPa 430 450 50 200 170
1200°C -MPa 430 300 50 200 170
Résistance en compression MPa 2100 1900 200 700 350
Module de Weibull - 12 19
Module d'Young & 20°C GPa 420 290 70 220 120 210
Module de cisaillement & 20°C GPa 180 118 85
Module de Poisson & 20°C - 0,14 0,26 0,24 0,28 0,24 0,25
Ténacité K,c & 20°C MN m'? 4,1 04 38 )
Rasistivité électrique Qm 550 > 10" 107 10 10" -
Parles diglectriques tgd5 & 100 kHz 107 - 50 530 30 - ~
Température limile d'utilisation
souUs air °C 1450 1200 15G0 1450 1200 1450
sous atmosphére neulre °C 1800 1500 1500 1450 1200 1450
Tableay 1
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PROPRIETES MECANIQUES DYNAMIQUES DE COMPOSITES
UNIDIRECTIONNELS PA 66/FIBRES DE VERRE
CHAUCHARD Jacques, CINQUIN Jacques et CHABERT Bernard
Laboratoire des Matériaux Plastiques et Biomatériaux
CNRS UA N° 507 - UNIVERSITE CLAUDE BERNARD
43 Bd du 11 Nov. 1918 - 69622 VILLEURBANNE

RESUME

Dans le but d'optimiser les caractéristiques mécaniques de composites
unidirectionnels -PA 66/fibres-de verre, différents systémes ont été _préparés
et testés au laboratoire grice a des techniques mécaniques dynamiques.

Les influences respectives de la dimension des fibres, du type d'ensima-

ge, de la présence d'additifs dans la matrice, ont été précisées.

DYNAMIC MECHANICAL PROPERTIES OF UNIDIRECTIONAL
PA 66/GLASS FIBRES COMPOSITES

ABSTRACT

The purpose of this work is to obtain an unidirectional PA 66/glass
Fibres composite with the best mechanical properties. Different kinds of
composites were prepared and tested by dynamic mechanical analysis.

We point out the particular influences of fibres size, coating agents on

tibres and nucleating and lubricants agents in the polyamide matrix.

INTRGDUCTION

Les caractéristiques rhéologiques d'un composite dépendent non seulement
de celles des deux composants du matériau final (la matrice et les fibres de
renfort) mais également de 1l'interface fibre/matrice qui constitue souvent la.
zone de grande fragilité du matériau. Afin d'optimiser les caractéristiques
mécaniques de compsoites unidirectiommels PA 66/fibres de verre, nous avons
préparé et testé des éprouvettes de composites grace & des techniques mécani-

ques dynamiques sollicitant de préférence les zdmnes interfaciales.

MATERIAUX ETUDIES

- MATRICES

Les matrices polyamide 66 ont été fournies par la Société RHONE-POULENC.
Ces matrices peuvent contenir des charges minérales qui ont en particulier
comme finalité, un réle de nucléation (cristallisation) ou de protection

(dégradations thermiques).
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Nous avons retenu trois types de polyamide 66
A : polyamide 66 avec des agents nucléants et des agents lubrifiants.

B : polyamide 66 avec des agents stabilisants et un agent lubrifiant.

C : polyamide 66 avec des agents nucléants puissants, de type organomé-
tallique et des agents lubrifiants.
- FIBRES

Les fibres‘de varre fournies par la Société VETROTEX SAINT GOBAIN, sont
constituees de verre E.

‘Trois présentations-différentes- ont été utilisees : .

:'Diamétre d'un moncfilament : Nombre de monofilaments par méche :  Titre

14 pm 800 : 320 Tex
: 17 pm : 2000 : 1200 Tex

i 24 pm : 2000 : 2400 Tex @

Les fibres de verre nues ne peuvent &tre utilisées directement pour la
réalisation de composites (non manipulables lors de la mise en oeuvre, sensi-
bilité & 1'eau, manque d'affinité avec la matrice ...). Il est done indispen-
sable de leur faire subir un traitement de surface qui consiste généralement
en un dépdt d'un produit de recouvrement ou "produits d'ensimage'.

L'ensimage doit assurer deux rdles importants :

- un rdle d'agent collant.en réalisant une certaine cohésion de 1'ensem-

ble de la méche lors de diverses manipulations.

- un role d'agent de pontage en établissant des liaisons chimiques entre

la fibre de verve et la matrice polymére utilisée dans le composite.
Les caractéristiques des différents traitements d'ensimage sont reprises dans

le tableau suivant

: Nomenclature des traitements d'ensimage : Composition du bain d'ensimage :
a : - Composition standard }
: agent collant + agent pontant
: b : Composition a avec taux :
:d'agent pontant multiplié par deux:
: c : Composition a
: sans 1'agent de pontage

L'agent collant & base de polyuréthane et L'agent pontant y aminopropyl-




kriethoxysilane (A 1100) sont déposés en sortie de filiere.

COMPOSITES

Les rubans de composites unidirectionnels verre/polyamide 66 ont eté pre-
parés par une technique de pultrusion mise au point et breveté & 1'Institut
de Recherche de Chimie Appliquée IRCHA {1-2).

Les semi produits sont obtenus par imprégnation des fibres de verre con-
tinues par la matrice polyamide & l'état solide sous forme de poudre mise en
suspension dans un liquide inerte. Aprés évacuation du liquide et assemblage
des monofilaments, les méches imprégnées passent dans un four assurant la fu-
éioﬁ du polyamide puis-dans ﬁn-poste-de férmagé-(pulffﬁéidn).

Les rubans obtenus peuvent constituer des piéces finales par compression
et moulage.

L!'TRCHA nous a ainsi fourni des rubans soit de 0,5 x 4 mm soit de 0,3 x
43 mm. Les plaques unidirectionnelles ont été réalisées par moulage et com-

pression & chaud de rubans, l'épaisseur finale obtenue a été de 2 mm.

[ECHNIQUES UTILISEES

Deux types de mesures ont été réalisées sur des éprouvettes de composite:

- mesures des caractéristiques rhéologiques isochrones a temperatures
variables effectudes grdce & un viscoélasticimétre DMTA de POLYMER
LABORATORIES travaillant en flexion trois points, déja utilise pour ce
genre d'étude (3-4).

- mesures de module de cisaillement dynamique isotherme a frequences va-
riables {(de 7,8 a 250 Hz) effectuées aprés adaptation et mise au point

d'une téte de mesure compatible avec un ensemble METRAVIB (5).

+ESURES ISOCHRONES AU PL DMTA

Le dispositif de sollicitation est présenté figures 1 et 2.

Pour nos essais, nous avons choisi une fréquence de 3 Hz, une amplitude
maximale de déformation de 16 um pour une distance entre mors fixe et mors
vibrant de 8 mm. Le domaine de température utilisé a été de - 1507 & 220°C.

Pour les composites, les éprouvettes ont été découpées dans des plaques
d'épaisseur 2 mm, de facon & ce que les fibres de verre fassent un angle de
30" par rapport au grand axe de l'éprouvette. Les essais ont été réalisés en
simple cantilever afin de s'affranchir des problémes liés aux dilatations
rhermiques.

Le choix de l'angle de 30" a été dicté de fagon a ce qu'aucune fibre ne
soit fixée simulianément dans les deux mors. Dans ces conditions, les fibres

ont plus un rdle de charge que de renfort, tandis que les zdnes interfaciales
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sont préférentiellement sollicitées.
Que ce soit avec la matrice seule, ou avec le composite, il est possible
de meLtre en évidence les différentes relaxations connues dans le polyamide 60

- la premiére, observée vers - 130°C, appelée aussi transition Y, corres-
‘pondrait 4 la mise en mouvement des groupemerits amides liés par liaison
hydrogéne, et 4 la mise en mouvement de groupements méthylénes dans les
parties hydrocarbonées de la chaine.

- la deuxiéme, observée vers -~ 60°C, appelée aussi transition B, corres-
pondrait a4 la mise en mouvement des groupements amides non liés par
liaison_hydrogéne.

- la troisiéme, observée vers 78"C, pour un pélymére trés sec, appeileée
transition a, est associée & la transition vitreuse et correspond a la
mise en mouvement de segments de chaines macromoléculaires de la phase
amorphe.

Les températures de transition y, 8 et o ne sont pas modifiées par la présence
de fibres de verre.

8i les modules vitreux et caoutchoutiques lors d'une sollicitation '"dans

1'axe des fibres" sont indépendants du type d'ensimage et ne dépendent que du
taux de fibres ; il n'en est pas de méme pour les sollicitations '"hors axes"
{(figure 3) :

- pour les composites secs, la présence de 1'agent de pontage aminosilane
sur les fibres de verre, ne modifie pas le comportement & l'état vi-
Lreux.

- dans le domaine caoutchoutique, par contre, la présence de cet agent
entraine une forte augmentation du module caoutchoutique.

- dans le domaine de la relaxation vitreuse, l'amplitude du pic de dépha-
sage associée aux capacités d'amortissement du matériau dans ce domai-
ne, est fortement diminuée lors de la présence de l'agent de pontage.
Pour exemple, & 30°C la valeur de tangente § chute d'environ 45 Z lors-

que l'aminosilane A 1100 est présent.

De telles évolutions sont pour nous caractéristiques de la création de
liaisons chimiques entre l'ensimage et la fibre d'une part, et 1l'ensimage et
la matrice d'autre part (3-6), liaison entrainant une rigidification de 1'in-

terface.

MESURES ISOTHERMES EN CISAILLEMENT DYNAMIQUE

Pour cette étude, 1'échantillon unidirectionnel est fixé verticalement

par deux mors latéraux dans la cellule de mesure comme indiqué figure 4.
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Nous avons comme indiqué prédédemment adapté cette cellule de mesure sur un
viscoanalyseur METRAVIB ot le mors inférieur reste fixe alors que le mors
supérieur est soumis a un déplacement dynamique d'amplitude variable.

Le viscoélasticimétre nous fournit la norme de la raideur nécessaire pour
imposer le déplacement choisi et l'angle de déphasage tgé entre le signal

imposé & l'échantillon et le signal transmis par celui-ci.

Par cette technique nous avons mis en évidence 1'influence de trois parame-
tres
- le diamétre des monofilaments constituant les fibres de renfort, ce
paramétre mesurant la quantité d'interface fibre/matrice soliicitée
pour un méme taux de fibres.
- la présence d'additifs‘dans la matrice polyamide : A, B ou C.

- le type d'ensimage des fibres de verre : a, b ou c.

Les essais ont été réalisés sur des éprouvettes de composite unidirectionnels
découpés dans des plaques moulées par compression a partir des rubans pultru-
dés ﬁar 1'IRCHA. Le taux de verre est de 607 environ.
Les dimensions de ces éprouvettes sont de 25 mm (hauteur paralléle aux fi-
bres) par 15 mm de large et 2 mm d'épaisseur.
Les échantillons sont soumis & un cisaillement dynamique alterné, avec une
sollicitation paralléle a l'axe des fibres. Les fréquences varient de 7,8 a
250 He=.
Deux types d'essais ont été réalisés :
- un premier non destructif, pendant lequel 1'amplitude de déformation
est de quatre micrométres, ce qui compte tenu de la géométrie d'éprou-
vette utilisée correspond & un taux de déformation de 10—3.
- un deuxidme, destructif, pendant leguel on augmente progressivement
1'amplitude de déformation jusqu'a rupture de 1'échantillon.
Les essais sont effectuéds & température ambiante sur des éprouvettes condi-
tionnées a 50 % d'humidité relative.
Chaque point des courbes présentées résulte d'une moyenne de dix mesures réa-
lisées sur des éprouvettes différentes. Sur toutes les courbes expérimentales
obtenues, on note évidemment une augmentation du module G' avec la fréquence

Je sollicitation.

INFLUENCE DU DIAMETRE DES MONOFLLAMENTS

Pour cette étude, nous avons retenu comme constituant du composite la
matrice A et comme traitement de surface des fibres, l'ensimage standard a.

Les résultats obtenus sont présentés figure 5.
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On constate une augmentation du module de cisaiilement quand le diametre des
moniofilaments diminue. Les résultats logiquement attendus, compte tenu de

1'augmentation de la quantité d'interface avec la diminution du diamétre des
monofilaments, nous ont permis de tester la validité du dispositif développé

au laboratoire et d'apprécier sa sensibilité.

INFLUENCE DES ADDITIFS PRESENTS DANS LA MATRICE

Pour cette étude, nous avons retenu comme constituant du composite, des

fibres de 14 um recouvertes de l'ensimage standard a.

Les résultats obtenus sont présentés figure 6. Il apparait que ce sont les
matrices contenant des agents nucléants et iubfifi;ﬁts qui poésédéht le moins
bon comportement.

Nous avons vérifié que les différences observées ne pouvaient pas étre attri-
buées aux différences de cristallinité entre les matrices : en effet, si la
cinétique de cristallisation est fortement influencée par la présence des
agents nucléants, le taux final de cristallinité des différentes matrices esl
trés semblable en fin du processus d'élaboration. A

Les différences observées ne peuvent s'expliquer que par 1'absence de dégra-
dations de la matrice - lors de l'élaboration du composite (soit pendant la
pultrusion soit pendant le moulage des plaques).

Nous avons effectivement vérifié ce fait en mesurant l'indice de viscosite a

1'état fondu des différentes matrices.

INFLUENCE DE L'ENSIMAGE DES FIBRES

Pour cette étude, nous avons retenu comme constituants du composite la

matrice A et les fibres de 17 um de diamétre. Les résultats obtenus sont
présentés figure 7.

Nous constatons une augmentation du: module. de cisaillement avec le taux A1100,
Ces résultats sont tout & fait compatibles avec ceux obtenus lors des études
isochrones et que nous avons associé & la rigidification de 1'interface par

l'agent de pontage.

5i on augmente progressivement l'amplitude de déformation & laquelle est
soumis 1l'échantillon et ce jusqu'a la rupture, on peut obtenir des classe-
ments tout a fait différents. En effet un excés de rigidification de l'inter:
face constitue un frein aux grandes déformations réversibles. Ce fait a‘été
vérifié par des études de tenue en fatigue effectuées dans le laboratoire de
Messieurs VERDU et TROTIGNON & 1'Ecole Nationale Supérieure des Arts et
Métiers de Paris (ENSAM) (7).
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En définitive le composite possédant les meilleures propriétés mecaniques
devrait 8tre réalisé en utilisant une matrice ne comportant ni agent de nuclé-
ation, ni agent lubrifiant mais un stabilisant thermique évitant les ruptures

de chaines macromoléculaires lors de la mise en forme.

En ce qui concerne les fibres, le plus faible diamétre est préférable.
L'ensimage devrait comporter outre l'agent collant polyuréthane 1'agent pontant
aminosilane, une augmentation du taux d'aminosilane ne semblant favorable que

pour la tenue aux faibles déformations.
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MECANISMES D'ENDOMMAGEMENT EN FATIGUE
DES MATERIAUX COMPOSITES A RENFORT UNIDIRECTIONNEL

L. FIORE, P. FOURNIER, L. VINCENT
ECOLE CENTRALE DE LYON
Laboratoire de Mécanique des Solides - Equipe "Matériaux™
BP 163 - 69131 ECULLY Cedex

Résumé: Le comportement en fatigue des matériaux composites vaidirectionnels 4 renfort verre est.
analysé en prenant en compte les mécanismes de dégradation,Un schéma général en trois stades est
proposé & partir duquel est explicitée I'influence de différents parameétres. Notre démarche se situe
dans un contexte nouveau de “tolérance aux premiéres ruptures’ de type fibres ou matrice.

FATIGUE DAMAGE MECHANISMS OF UNIDIRECTIONAL GFRP

Abstract:  The fatigue behaviour of unidirectional GFRP is analysed from several damage mechanisms.
A three steps sheme is proposed from which many parameters are discussed, Our original approach is
based from the earlier breaking of fibers or matrix.

I- INTRODUCTION

La connaissance du comportement en fatigue des matériaux composites 4 renfort “verre"
wnidirectionnel et marice de type époxyde est en grande partie tributaire du role des interfaces et des
mécanismes liés 4 leurs comportements. Le comportement de l'interface doit ére décrit 2 partir des
défauts qui apparaissent dés la toute premiére mise en charge [1] : il est nécessaire en effet de définir ce
comportement en tantquerésistance de 'interface a lafissuration. L'approchedéveloppéeici estdiscutéea
partir de {'influence de parametres liés ala sollicitation, sumateriau, et 4 l'environnement notamment en
présence d'humidité. Notre but est de fournir des éléments de réflexion permettant d'appréhender le role
des différentes interfaces sur la tenve globale du matériau.

- ENDOMMAGEMENT PAR FATIGUE EN FLEXION DES COMPOSITES UD VERRE
A partir des travaux menés ces derniéres années [2] sur le comportement en fatigue par flexion
pure de matériaux composites, 4 matrice époxyde etrenfort unidirectionnel verre, sollicités aamplitude de

fleche constante, nous pouvons souligner que:

1- I'endommagement résulte d'une évolution progressive des propriétés de volume dont un
des traceurs significatifs est fa perte de rigidité.




2-  le matériau posséde des défants qui sont autant de points faibles sur lequels peuvent
s'amorcer la dégradation.

Ii existe une compétition permanente entre l'évolution des propriétés de volume et le
comportement propre des poiats faibles au cours de [a sollicitation. En particulier, il est trés difficile de
définir une phase d'amorgage et de propagation d'vne fissure. L evolution du dommage est une succession
d'amorcages continuels et de propagations localisées tout au long de la durée de vie du matériav.
Rappelons que ce processus est un des atoGts majeurs des structures composites a renfort verre puisqu'un
défaut peut s'amorcer, se propager, sans conduire 4 une rupture globale.

Ainsi la fatigue des composites & renfort unidirectionnel verre se résume 2 :

1-  la caractérisation des points faibles conduisant a des ruptures localisées dans les tout
premiers cycles.La statistique des ruptures, notamment vis 4 vis d'un matériau fragile
~ comme le verre, et le volume de matiére soflicitée sont des facteurs essentiels.

2- la mesure de l'évolution des propriétés de I'ensemble “matrice-interfaces’. Cette
connaissance est indispensable & chague instant pour prévoir les transferts de charge
locaux et la résistance & la propagation des endommagements.

Le couplage permanent enire ces deux concepis montre le réle essentiel joué par les interfaces.
Contrairement 2 une idée trop classique, ce role ne doit pas conduire 2 définir la nature et la qualité de
I'interface daas la seule optique du transfert de charge. En particulier un "bonne" interface vis a vis de Ia
fatigue est assurément un compromis entre les deux fonctions : transfert de charge et résistance 4 la
propagation localisée. Nous préciserons par la suite, qu'une troisiéme fonction doit étre prise en compte :
la protection physicochimique de la fibre de verre dans le cas banal ov {'humidité intervient.

En considérant le cas général ob les dégradations apparaissent, en fatigue par flexion pure,
préférentiellement sur la face tendue, on définit trois stades:

Stade 1 : les premiéres rupteres

Nous avons identifié deux mécanismes imitiaux de rupture :

a - fissuration de la matrice dags le sens transverse avx fibres, souvent sur une longueur
de quelques diziémes de millimétres. Ces ruptures sont la plupart du temps associees 4
un surplus de matrice en surface ou a des défauts débouchant (bulles...).

b - rupture de fibres plus ou moins éparses sur la face tendue, ces ruptures ne concernent
en général que le diamétre du filament, soit une & deux dizaines de micrometres.




Dans le cas du mode matrice, il est clairque cette premiére rupture a tendance 4 localiser I'effet
de I'environnement. La propagation de |'endommagement dependra enire autres dela protection
des fibres (composante physicochimique de I'interface) et des possibilites de plastification
locale de la matrice.

Le schéma de la propagation 2 partir des fibres rompues en surface met particuli¢rement en
évidence le role prepondeérant des interfaces. Toute rupture entraine en effet une redistribution du
transfert de charge autour de lafibre rompue (liée aux propriétes viscoélastiques delamatriceet de
I'interface [3], [4]) et un effet d'entaille localisé. Le défibrage apparait alors comme une
possibitité d'accommodation de la déformation, bénéfique sur la durée de vie.

Ainsi si l'interface est trés résistante (résistance au cisaillement éfevée), aucune accommodation
n'est possible exceptée la fissuration de la matrice jusqu'afa fibre suivante et ainsi de suite. Les
fibres es plus faiblesimposent le comportement global du matériav. Si larésistance au deéfibrage
est faible, la premiere rupture peut n'avoir aucune influence sur le comportement global (une
fibre de plus ou de moins sur quelques centaines). La dégradation reprend sur une autre fibre
moins résisiante ce qui signifie que 1'on va décrire une large part dela distribution statistique des
ruptures ; les résultats d'essai pourront apparaitre dans ce cas moins disperses.

Stade 3 : dégradation globate

Le dé\}eloppement de ces dégradations conduit d unaffaiblissement généralise de la face tendue.
La dégradation se propage alors dans |'épaisseur et la perte de rigidité dépasse 10a 20 %. Des
phenomenes d‘échauffement gus au frottement des fibres et des meches dans {eur logement
rendent alors trés complexe toute tentative d'imterprétation, En réalité ce stade dépend en
priorité des conditions d'essai et n'est souvent que trés pev représentatif du matériau,

Notons que dans ce stade, des interfaces spécifiques sont alors 4 méme de jouer ua role
benéfique analogue & cefui décrit ci -dessus pour le défibrage : il s'agit des interfaces en limite de

meéche ou de phis.

- MECANISMES DE DEGRADATION - FACTEURS D'INFLUENCE

Les trois stades de dégradation mis en évidence sur les matériaux unidirectionnels verre/époxy

peuvent étre modifiés par des facteurs liés av matériau lui méme, aux conditions d'essai ou enfin avx

modifications locales par 1'environnement. En particulier nous insistons ici sur les effets:

- du taux de verre, du procedé d'élaboration et des cinétiques de cuisson.
- de la vitesse de chargement.

- de la température et du taux d'humidité relative.




Cette analyse traite essentieliement de I'influence de ces paramétres sur 1'évolution des deux
premiers stades.

I1I-1 Paramétres influencant les mécanismes initiaux.

L'apparition des toutes premiéres dégradations consécutives a la premiére mise en charge peut étre

tributaire:

.a) dutavx de verre (figure 1) o

Nous avons montré qu'vn accroissement de la quantité en verre dans le composite, dans la plage
50 a 60 % en volume (v/o), avait pour conséquence

- un nombre de premiéres ruptures de fibre en surface plus important (quelques dizaines
(50 % v/o) 4 plusieurs centaines (60 % v/o)).

- un sevil d'apparition de ces ruptures beaucoup plus bas (60 % de la contrainte 2 rupture
statique (U'rs) pour 50 % v/o et 20 % U'rs pour 60 % v/o)

b) du procédé d'élaboration

En opposant deux des procédés classiques de réalisation des structures composites
unidirectionnels, nous pouvons souligner

- pour le procédé pultrusion, qui utilisent en général des taux de verre eleves, les
désalignements de meches de fibre en surface par rapport 4 1'axe principal de
renforcement qui conduisent 2 des ruptures prématurées. De plus, une tension des
méches plus ou moins grande, contribue par un effet de surcharge locale, & mofider
sensiblement le transfert de charge dans le matériau. On se doute que c'est la "déformation
potentielle admissible” de la meéche ou de la fibre qui est I'élément essentiel dans
I'évolution de Ia dégradation. '

- daas la technique d'enroulement et de moulage, les inhomogénéités de répartition de
résine sur la face tendue sont la source de fissurations de matrice préférentielles.

II1-2 Paramétres influencant Ia fissuration localisée et Ia multiplication des défauts
a) Facteurs influencant préférentiellement la fissuration localisée.

- la cinétique de cuisson, essentielle sur la morphologie du réseau polymére, influe
fortement sur la distribution locale du gradient de cisaillement a I'interface. Ainsi des




cinétiques de cuisson rapides (température et/ou vitesse élévées) conduisent 2 la
formation de réseaux trés "rigides’, bloguant les mouvements relatifs des chaines
moléculaires. Ce processus modifie I'état des contraintes ioternes et favorise la
dégradation [ocalisée par un mécanisme de fragilisation de la matrice : ce phénomene est
caractéristique de vitesses de dégradarion plus rapides et donc de durees de vie plus

courtes [2].

- I'humidite, enfront de fissure, peut intervenir selon deux mecanismes:

*) Une plastification liée 2 la sorption d'eau ayant pu diffuser directement dans la
mairice ou par capillarité aux interfaces. Ce dernier phénomeéne est particuliérement
important puisque d'une fagon genérale il peut controler la vitesse globale de diffusion de
l'eau dans un matériau composite & renfort verre [S]. Une des hypotheses retenues
est que les molécules d'eau sorbées aux interfaces tendent & diminuer le gradient de
contrainte issue de 1a cuisson jusqu'a méme {'annuler. Cette diminution, comme on
peut fe penser conduit 4 privilégier la fissuration par les interfaces et la matrice.

*) Un processus de rupture différée, consequense cette fois d'une interaction directe de
l'eau et de la fibre de verre. Ce mécanisme est particuli¢rement actif dans une
sollicitation de type maintien sous {leche (R = 1). En effet, dans une fissure ouverte
soumise a I'agression de }'environnement, on peut imaginer un processus de diffusion
et de transport des molécules d'eau en front de fissure. Ces phenomenes, bien identifiés
au niveau des céramiques massives [6], sont attribués A une croissance sous critique
des défauts dans te verre dont les cinétiques se modifient en i)résence de l'eau. En
particulier il a eté mis en évidence que ['accroissement du taux d'bumidité relative a pour
effet d'augmenter la vitesse de propagation et d'abaisser sensiblement la valeur seuil de

croisssance de ces défauts {7].
b) Facteurs influencant preférentiellement la multiplication des premieres ruptures

*) La température imposée pendant I'essal modifie les transferts de charge locaux et
conduit 4 un changement des faciés de dégradation : grandes longueurs de defibrage
dans le cas des basses temperatures (- 60°C) et rupture franche avec peu de décohesions
a plus haute température (+ 60°C).

%} La vitesse de chargement, sur le méme type d'essai, améne aux mémes évolutions :
mécanismes par défibrage 4 vitesse de mise en charge élevée (0,6 mum/s) et rupture

“franche” aux vitesses plus faibles (0.03 mm/s).

It est clair, que lcs résultats ci-dessus sont en liaison avec les principes de superposition

"lemps-lempéralure", caractéristiques des matériaux 4 comportement viscoélasiique pour lesquels:




['augmentation de la température ou la diminution de la vitesse de mise en charge autorisent
plus aisément la relaxation du réseau polymeére et des interfaces, et, accentuent ainsi uge
locatisation de la dégradation sur les premiers défauts créés.

- & l'inverse, la diminution de la température pendaat I'essai ou {'accroissement de la vitesse
contribuent 2 augmenter localement le gradient de cisaillement et privilégient un chemin de
fissuration par le défibrage.

. 11I-3 Les parametres influencant les résultats globaux
D'un point de vue plus quantitatif, novs soulignons que:

1- la diminution de la température ou {'augmentation de la vitesse de mise en charge se
traduit par un accroissement des caractéristiques & rupture (contrainte, fleche,...) en
flexion statique trois points sans modification apparenie du module d'élasticité (figures
2 et 3)

2-  untaux de renfort plus élévé conduit dans certains cas 2 chute plus rapide de la rigidivé
du matériau composite sollicité en fatigue par flexion ondulée trois points (figure 4).

3-  l'élévation du taux d'humidité refative dans un essai de maintien sous fléche (R = 1) est
caractéristique d'une perte de rigidité plus rapide (figure5).

Parmi les paramétres cités, on peut rechercher un effet bénéfique dans:

- Une valeur du taux de verre 4 la fois suffisante pour assurer le renforcement (50 %) et 4 une
limite supérieure de 60 % , un procéde et/ou une cinétique de cuisson qui ne tendent pas 2
former un réseau polymére trop rigide "pénalisant” alors les liaisions fibres-interfaces et
meches de fibre-matrice.

- Une protection de la fibre de verre efficace vis 4 vis de l'environnement qui diminue fe
phénomége de plastification de la matrice et protége la fibre de verre vis 4 vis du
mécanisme de rupture différée. ‘

L'analyse précédente sur les premiers mécanismes et le rdle des interfaces (transfert de charge,
accommodation de ladéformation, et, protection face 4 1'environnement) permettent d'expliciterun grand
nombre de résultats expérimentaux. Cependaat, il est indéniable que I'influence des parameires doit étre
corrélée aux modifications des propriétés de volume daas les tout premier cycles de sollicitation. Cette
étape, est indispensable a la compréhension et la prévision des dégradations. A cette fin nous avons
développé un nouvel outil expérimental (le rhéométre cyclique) capable d'intégrer simultanémént les
grandeurs temps -ou fréquence- et environnement (- 60 & + 60 °C).




L'originalite de cette méthodologie réside dans la complémentarité de plusieurs mesures:

- acquisition et analyse du cycle charge-déplacement qui permettent de remonter aussi bien &
I'évolution de ngidite (pente) qu'a celle de I'amortissement (aire).

- suivi optique des mécanismes de dégradation .

- le couplage avec la mesure d'émission acoustique au cours de la sollicitation qui decele
I'apparition des premiéres dégradations (stade 1).

Nous montrons en particulier [2] que le suivi de I'energie dissipée couplé & I'émission
acoustique permet de rendre compte des premieéres évolutions (volumiques et ponctueiles) en fatigue par
flexion ondulée (figure 6). L'étude approfonfie des cycles de chargement indique que le comportement
rhéologique de la matrice et des interfaces joue un réle prépondérant sur {'accommodation du matériau
sur les premiers cycles. En particulier, avant ['avénement des premiéres fissures macroscopiques
décelables sur la perte de rigidite, nous observons une diminution sensible de 'aire du cycie.

Ce résultat tend 2 montrer que lorsque la matrice et les interfaces se dégradent, fa réponse du
matériau refléte le comportement des seules fibres non déteriorées.

1 est évident qu'ici aussi, le mécanismes initial, la propagation des défauis (évolution globale ou
localisee) et les paraméires "essai” o ‘matériau” conditionnent la réponse au chargement cyclique.

Ce qui nous parait important vis & vis de ces évolutions c'est de "favoriser” la réponse
rhéologique dela matrice ou des interfaces au cours dela sollicitation. Nous devons rechercher entre autres

a privilegier:

- dans le mécanisme imitial, une plus large part de la distribution statistique des
monofilaments
- une évolution des défauts par défibrage plutdt que localisee.

CONCLUSION

Dasis ce travail, nous avons mis I'accent sur I'analyse des meécanismes de dégradation, 4 partir
d'une synthése de résuftats expérimentaux relatif 4 un grand nombre de parametres. Cette analyse nous a
conduil 4 identifier irois stades prépondérants:

stade | : apparition des ruptures.
stade 2 : multiplication des premiéres ruptures et fissuration localisée.
stade 3 : dégradation globale.




Nous avons montré par ailleurs, I'incidence des facteurs "matérizux", "essai” et "enviropnement”

qui conduisent & modifier les deux premiers stades. Ces résultars corrélés au suivi en continu des
propriétés rhéologiques du matériau doivent permettre 4 terme la mise en place d'une méthodologie de
caractérisation orienté dans un esprittype "tolérance aux premiers défauts”. Letravail présenté constitve
une premiére étape dans cette nouvelle démarche, indispensable pour la prévision de la durabitité de ces

matériaux en service.
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Résumé

Le comportement mécanique d'un joint collé cisaillé en traction dépend de
nombreux facteurs tant mécaniques que géométriques. Parmi ces parametres, nous
avons étudié tout particulierement l'influence des charges sur la tenue d'un

collage ainsi que leur rble -sur— la—microfissuration d'un-jolnt.

Aprés avoir caractérisé la nature minéralogique des charges ordinaires et
renforcantes, nous déterminons les contraintes radiales et tangentielles dans la
matrice organique et dans l'inclusion aux points les plus sollicités mécaniquement.
Ces résultats permettent de classer les particules minérales en trois catégories ;
en particulier, les charges minérales ordinaires se rompent bien avant la matrice
pour des efforts environ trois fois plus faibles.

THE EFFECT OF MINERAL PARTICLES ON THE MECHANICAL BEHAVIOUR

OF A BONDED LAP JOINT TESTED BY TENSILE SHEARING

Abstract

The mechanica! behaviour of a bonded double lap joint tested by tensile
shearing depends on several parameters. We have specially studied the effect of
the mineral particles, which are contained in the adhesive, on the strength of the
joint.

First, the constitution of the common and stiffening inclusions is
determined, then we calculate the different stresses in the polymer and in the
circular particle at the most loaded points of the joint. Finally, the mineral
inclusions are divided into three kinds ; the common ones break prior to the resin
for weaker applied stresses.

1. INTRODUCTION

Les charges sont des substances inertes, minérales, animales ou végétales
que l'on ajoute & un polymere de base entrant dans 1'élaboration d'un adhésif. Les
fonctions de ces inclusions sont trés variées. Ainsi les charges ""bon marche", telles
que la craie, la calcite, le talc et le kaolin abaissent le prix de la résine, tout en
améliorant fréguemment certaines propriétés physico-chimiques du produit de
base. En effet, la viscosité se trouve généralement augmentée, alors que le retrait
est diminué. Par contre, les fillers (alumine, oxyde de titane, carbure de
silicium...) ont pour fonction principale de renforcer mécaniquement la résine. Ce
type de charges amé liore généralement la résistance 2 la rupture de la résine tout
en augmentant son module d'élasticité et sa résistance & la compression. La résine
époxyde "Eponal 317" que nous avons testée lors d'essais de cisalllement par
traction d'assemblages collés contient 40 % en masse de charges minérales. Nous

.

les avons identifiées par des méthodes d'analyse spectroscopique ; leur dimension

-

moyenne a été détermindée grace a des examens effectués au microscope
électronique a balayage.

Les principales charges étant alors caractérisées, nous calculons les
contraintes radiales et tangentielles dans la matrice et dans I'inclusion aux points




du joint de colle les plus sollicités mécaniquement, c'est-a-dire dans la
demi-épaisseur du film d'adhésif pres de l'interface ame/colle au voisinage de
l'extrémité A (figure 1) :
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Figure | : modéle expérimental

La comparaison avec l'état des contraintes autour d'un trou circulaire, nous
conduit a déterminer un diameétre limite en deca duquel les charges ne jouent plus
aucun réle dans le mécanisme de la microfissuration du joint.

Enfin, en prenant en compte le module élastique et la résistance a la
compression de l'inclusion, nous montrons que les charges ordinaires se rompent
bien avant que n'apparaissent les premieres microfissures dans la matrice. Lorsque
ces charges ne présentent plus aucune tenue mécanique, elles se comportent alors
comme des trous circulaires. En revanche, les singularités rigides assurent
pleinement leur fonction de renfort.

2. MODELE EXPERIMENTAL

Il s'agit d'un modele classique d'assemblage a double recouvrement cisaillé
par traction simultanée des subjectiles (fig. 1). Les dmes et les tbles sont en acier
XC 90.

2.1. Résine époxyde
La colle ufilisée, Eponal 317, est une résine époxyde bi-composant
s'appliquant & la température ordinaire. Ses constantes élastiques ont été
déterminées par extensométrie :
- module d'élasticité longitudinal: Ej = 5 800 MPa
- coefficient de Poisson : Vvj = 0,33
- limite élastique en traction : RT = 30 MPa
- limite élastique en compression Rc = 100 MPa.
En traction, la rupture se produit de maniere brutale, elle est du type

parfaitement fragile.

Le diametre des bulles, tout a fait sphériques, varie de quelques pm & une
vingtaine de pm [1], alors que la taille moyenne des charges est de l'ordre de 5
um. Ces inclusions peuvent toutefois atteindre une dimension maximale de 15 pm.




2.2. Composants métalliques
Les constantes élastigues de l'acier XC90 sont les suivanies :

_ module d'élasticité longitudinal ET = Ep = 228 000 MPa

- coefficient de Poisson : VT = VA

- limite élastique en traction : R'T

3. ANALYSES CHIMIQUES DE LA COLLE EPONAL 317
La partie minérale de la résine contient une grande quantité de
magnésium et de fer. Le durcisseur renferme beaucoup de calcium, un peu de fer

et des traces d'aluminium.

_ Des analyses complémentaires ont été effectuées sur des échantillons de
colle durcie, par spectrométrie X a dispersion en énergie. Elles révelent-au niveau-
des charges les raies caractéristiques du calcium, du silicium, du cuivre et du
titane.

4. LES DEUX TYPES DE CHARGES INCORPOREES DANS LA MATRICE

4.1. Les charges ordinaires : kaolin, calcaire et sulfate de calcium (craie). Leurs
caractéristiques mécaniques sont inférieures a celles de la matrice.

4.2. Les charges renforgantes : l'alumine, les oxydes de fer, de titane et de
cuivre améliorent le comportement mécanique de l'adhésif.

5. DISTRIBUTION DES CONTRAINTES

5.1. Distribution des contraintes autour d'un trou circulaire
On suppose une plaque infinie percée d'un trou circulaire. Lorsque la
plaque est soumise a une sollicitation monoaxiale, les composantes du tenseur des
contraintes en tout point de la matrice (fig. 2) s'expriment par les relations
ci-aprés selon Timoshenko et Goodier [2] :
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Figure 2 : Distribution des contraintes autour d'un trou circulaire




Les points les plus sollicités lorsque la plaque est soumise a une
compression uniaxiale de densité p, sont :

. les points M| et M'} ou la valeur absolue de la contrainte de compression
vaut trois fois p : o (M) = gp (M';) = 3 p ; (les contraintes or et
Trg sont nulles).

. les points M2 et M'2 ou la contrainte de traction a pour valeur absolue la

densité de charge p : |cre| = p; (les contraintes oy et Trp sont nulles).

5.2. Distribution des contraintes autour d'une inclusion circulaire
Les composantes du tenseur des contraintes en tout point de la matrice
plane de dimension infinie et de T'inclusion sont données par les formules
suivantes dues a Muskhelisvili [3). L'inclusion est supposée adhérente lorsque la

plaque est soumise & une sollicitation monoaxiale
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R? R
OB(M) =P+ y—r—z—) +—g—(l - 38 _?}) cos29

2 y
1+ 8B + 365 sinze
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B, vy et & étant des coefficients dépendant des caractéristiques de la singularité

et de la matrice ; affectés de l'indice "o", ils sont relatifs a l'inclusion.

La plaque étant toujours sollicitée par une compression uniaxiale de
densité p (fig. 2), les tenseurs des containtes s'écrivent :
. en M{ et M'] :

oM =5 (28 -y + 39)

og(M,) P @2y -39
2

TgM)) = 0

. en M, et M
-2 (2 - -y -
Ur(Mz) = -5 (2 - 28 Y 368)
- P
GG(MZ) = (v + 38)
TrG(MZ) =0
5.3. Etat des contraintes dans l'inclusion circulaire
Dans le cas ol il y a adhérence entre la matrice et l'inclusion circulaire,
le tenseur des contraintes a l'intérieur de l'inclusion s'exprime de la fagon

suivante :

Oor(M) :—}22— BO ——2})—-60 cos28
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coe(M) == Bo *= §  cos26
P i
Ore(M) =5 § sinB
no(k + 1) no(k + 1)
B = O et § = -
avec o 2u, K (k-1) o b+ pok
uy ¢ module de cisaillement de !'inclusion
. g : module de cisaillement de la matrice
k:f:: , avec v : coefficient de Poisson de la matrice -
en M1 et M'l :
=P _
Uor(Ml) T2 (Bo 60)
P
0oE)(Ml) -2 (Bo * 60)
TorS(Ml) 0
en M2 et M'2 .
Oor (MZ) :7(80 * 60)
- -
TOG(MZ) -2 (Bo 60)
Tora(MZ) =0

5.4 Conditions aux limites dans le cas de l'adhérence
Les conditions de continuité en contraintes s'écrivent [4]
Ur(M) = cor(M)

Tre(M) = T (M)

orf

6. APPLICATIONS DU CALCUL DES CONTRAINTES AU JONT DE COLLE

Nous avons démontré [1] qu'il regne un champ de contraintes de
compression uniforme dans la demi-épaisseur du joint de colle pres de l'interface
colle/ame, au voisinage de lextrémité A (fig. 1).

En effet, dans un domaine rectangulaire de hauteur h = 200 pm et de base
b = 250 pm, la contrainte principale de compression est pratiquement uniforme et
maximale : elle a pour valeur 36 MPa {pour F = 1 000 daN). Par contre, la
contrainte principale de traction est négligeable puisque son intensité n'est que de
4 MPa (pour F = 1 000 daN). Nous supposerons donc que les charges granulaires, de
forme grossierement sphérique, sont soumises 4 un champ de contraintes
monoaxial plan et uniforme pres de l'extrémité A du joint. La matrice a un
comportement linéaire élastique en traction et sa rupture se produit de maniére
brutale, elle est du type fragile. Ce comportement nous permet de ne prendre en
compte que l'influence du tenseur des contraintes sur la résistance a la rupture.




La détermination des contraintes radiales oy et tangentielles og nous
conduit & distinguer trois types de charges possédant des caractéristiques
mécaniques différentes :

- les charges minérales rigides (Fe, Ti sous forme métallique et d'oxydes,
Al203) : module élastique, résistances a la rupture en traction et en compression
supérieirs a ceux de la résine.

- les charges minérales davantage plastiques {cuivre pur ou oxyde de
cuivre) imodule élastique et résistance a la rupture en compression supérieurs a
ceux de la colle ; limite élastique du méme ordre de grandeur dans le cas du
cuivre pur. ' ' ,

- les charges ordinaires (CaCOj3 sous forme de craie, 5103 sous forme de
kaolin) : résistance en traction surtout et résistance en compression inférieures a
celles de la résine.

'6.1. Valeuis dés contraintes radiales et tangentielles oy et-0g aux points

M] et M2 dans la matrice.

Aprés l'estimation des caractéristiques mécaniques des différents types de
charges, les contraintes radiales et tangentielles sont pratiquement nulles en M]
dans la matrice (figure 3). Par contre, le tenseur des contraintes en My se
compose d'une contrainte de compression o (Mp) de module 1,45 p et d'une
contrainte de traction og(M2) d'intensité 0,45 p, et cela auelle que soit la nature
de la charge.

I. - ETATS DES CONTRAINTES EN M, ou

inclusion

a) au bord du trou b) dans la matrice ¢} dans 1'inclusion
1. - ETATS DES CONTRAINTES EN M, ou M', :

0~ 145P

inclusion

a) au bord du trou b} dans la matrice ¢} dans 1'inclusion

Figure 3 : Eg;t des contraintes aux noints M1 et MZ dans le cas d'une
pression monoaxiale.




Les valeurs des contraintes s'exergant dans la matrice au bord d'une inclusion
circulaire montrent d'une part que le point M] n'est pratiquement pas sollicité,
alors qu'au bord du trou circulaire s'exerce une contrainte de compression égale 2
3p. En outre, le remplacement d'un trou par une charge minérale adhérente
modifie le champ de contrainte en M2 ; la valeur de la contrainte de traction
Idel passe de p a 0,45 p, alors qu'apparalt conjointement une contrainte de
compression d'intensité égale a 1,45 p : c'est le point le plus contraint

6.2. Valeurs des contraintes radiales et tangentielles or et 0g aux points
Mi et M2 dans l'inclusion circulaire.

L'analyse des résultats fait ressortir une contrainte de compression
pratiquement constante en My et cela quelle que soit la nature de la charge
(o = L,45 p). La valeur de la contrainte de traction en ce méme point est
pratiquement nulle. ~ ° i T B

Au point My, le champ de contrainte se réduit cette fois encore a une
contrainte de compression unique, d'intensité égale a L,45 p.

6.3. Continuité des contraintes

Les conditions de continuité en contraintes sont bien respectées d'une part
en Mj et Mo, les contraintes radiales dans la matrice et la singularité sont égales
a:

l en M| or (M]) = or (M}) =
en M2 o (M) = oor (M2) = L4 p;

d'autre part, les contraintes de cisaillement sont elles aussi égales puisque nulles :
Tre (M1) = Torp (M1) = T (M2) = Tore (M2) = 0.

0
|

7. CALCUL DU SEUIL DE MICROFISSURATION DE LA MATRICE AUX POINTS
Mz ET M'2

7.1. Cas d'une inclusion

Les points M2 et M'p de la résine sont les points les plus sollicités
mécaniquement. En effet, lorsqu’on Tnsere une inclusion dans la matrice, il
s'exerce en ces points une contrainte de compression or = 1,45 p et une
contrainte de traction og = 0,45 p, indépendamment de la nature minéralogique
des trois types de charges étudiés. Partout ailleurs, les deux valeurs de ce tenseur
de contraintes sont inférieures. Il est logique de penser que le début de la rupture
se produit en M2 et M'2.

Considérons le critére d'Ishaf [5] en Mz et M'2, qui prend en compte les
résistances & la rupture en fraction et en compression de la colle ainsi que les
contraintes principales 0| et 02. l'application de ce critere avec o] = 0,45 p
et 9 = L,45 p en ces deux points donne : o1 = 1,50 p ; il y aura amorce de
rupture de la résine époxyde quand :

1,50 p = Op (GT . contrainte de rupture en traction de l'adhesif)

oT
soit p = 1,50 (D




7.2. Cas d'un trou circulaire
La micrgfissuration pourra se produire indifféremment soit en M| soit en

My car & = c . 3,3 (OC : contrainte de rupture en compression)

Ot

- en M], la contrainte de compression a pour vateur 3p, il y aura rupture
quand : 3 p = o¢ = 3,3 o, soit p = L1 o7 (2)

- en M2, la valeur absolue de la contrainte est de p ; la rupture est initiée
par une microfissuration d'extension quand p = og (3).
Les relations (1) (2) et (3) permettent de constater qu'il y aura amorce de rupture

plutdt autour de l'inclusion qu'autour du trou.

8. CALCUL DU DIAMETRE LIMITE D'UNE INCLUSION

Dans de précédents travaux [L], nous avons déterminé la taille limite d'un
trou circulaire : djjm. = 15 um. Toutes les bulles de diamétre supérieur jouent un
réle dans la microfissuration du joint . Le calcul de cette valeur s'appuie sur les
fravaux de Wittman et Zaitsev [6]. Un raisonnement analogue conduit a un
diamétre limite de l'inclusion dglim. égal a 7 microns.

9. COMPORTEMENT MECANIQUE D'UNE_INCLUSION

Le tenseur des contraintes en M| et M2 dans l'inclusion se réduit a une
contrainte de compression d'une valeur de 1,45 p.

Il y aura amorce de rupture en ces points pour 1,45 Plim. = Joc,
Ooc représentant la résistance a la compression de l'inclusion, soit pour :

)
oC

Plim. = — 1,45

Le point le plus sollicité de la matrice est le point M. Comme nous
l'avons vu au paragraphe 7.l,les premiéres microfissures apparaltront en M2 pour :

, soit une valeur limite de p

r _
1,50 Plim. = %1 = 3,3
pour la matrice égale a :

(o}
T S—
lim. = 1,50 x 3,3

P Py o]
Considérons le rapport s codme 5 ——0%:——
Iim. C




et calculons ses différentes valeurs en fonction du type de particule. Pour cette
détermination, nous prendrons les résistances a la rupture en compression
suivantes : silice = 100 MPa - calcaire = 10 MPa - sulfate de Ca (craie) = 12 Mpa -
poudre d'aluminium = 320 MPa - titane = | 000 MPa - cuivre = 200 MPa - fer =
400 MPa. Sachant que la résistance a la compression de la résine EPONAL 317 est
égale a 100 MPa, nous obtenons successivement :

silice calcaire CaSOy | poudre Al titane cuivre | fer

Plim.
S =t 3,4 0,34 0,41 10,9 34 6,8 | 13,6

P'lim.

10. CONCLUSION

L'évolution du rapport s nous permet de classer les inclusions en 3
catégories suivant leur comportement mécanique :

- les charges minérales ordinaires (calcaire et sulfate de calcium)
qui se rompent bien avant la matrice pour des efforts sensiblement trois fois plus
faibles.

- les charges moyennement renforcantes (silice et cuivre) dont le
rapport s présente les valeurs suivantes : 3,4 et 6,3.

o - les charges minérales renforgantes {(poudre d'aluminium, de titane
et de fer) pour lesquelles le rapport s varie de 10,9 a 34. Ainsi lorsque la densité
de charge p crolt, les inclusions ordinaires se rompent pour une valeur de pjim,
inférieure a la charge limite p'jjm. de la colle. Les particules détruites se
comportent alors comme des trous. Puis, lorsque p atteint la valeur p'jim, les
premiéres fissures apparaissent dans la matrice. Les charges parfaitement rigides
ne subissent vraisemblablement aucun dommage jusqu'a la ruine totale du joint.
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METHODE DE CARACTERISATION DE LA PROPAGATION DE FISSURE PAR CHOG
DE MATERIAUX COMPOSITES A MATRICE CERAMIQUE

" Thierry MACKE et Jean Michel QUENISSET
Laboratoire de Génie Mécanique - .U.T. "A" - 33405 TALENCE CEDEX

Résumé

Une analyse dynamique de I'essai CHARPY instrumenté permet, en complément
d'informations qualitatives, d'acceder a des paramétres représentatifs de la ténacité dynamique
des matériaux. Pour des matériaux dont le comportement est quasi élastique endommageable,
l'extension de cette analyse permet d'accéder aux courbes de résistance & la propagation de
fissure et d'en dégager des caractéristiques supplémentaires susceptibles de décrire le
comportement des matériaux.

L'application de cette méthode a divers matériaux composites & matrice céramique,
associée a des observations fractographiques, a permis de mettre en évidence les mécanismes de
rupture par choc de ces matériaux ainsi que la contribution des divers éléments (structure,
nature des constituants, interfaces, ...).

A CHARACTERIZATION METHOD OF CRACK GROWTH
UNDER IMPACT LOADING OF CERAMIC MATRIX COMPQOSITES

Abstract

Making use of a procedure based on a dynamic analysis of the notched specimen
responses during instrumented CHARPY testing, dynamic toughness of materials may be
evaluated. For damageable elastic materials, this procedure allows the determination of
dynamic crack growth resistance curves and corresponding additional characteristics of the
materiais behavior.

Various composite materials with ceramic matrix have been studied by using this
method and fractographic examination: the impact phenomena related to these materials as well
as the contribution of their various features (structure, components nature, fiber-matrix
interfaces ...) have been outlined.




INTRODUCTION

Le développement des matériaux composites a matrice céramique (CMC), fondé sur
leurs glidlités thermomécaniques et leur fiabilité supérieures aux céramiques monolithiques,
justifie d'autant plus l'intérét porté a I'évaluation de leur ténacité que les CMC ont permis
d'accroitre de maniére spectaculaire cette qualité mécanique généralement faible pour ces

matériaux.

L'essai CHARPY instrumenté permet de faire ressortir les diversités de comportement

“des matériaux en combinant les ondes de choc aux sollicitations d'un essai de flexion; sa

simplicité expérimentale n'est cependant pas assortie d'une égale simplicité d'interprétation
des résultats et suppose une analyse fine des phénomeénes correspondants.

l. METHODE DE CHARACTERISATION PAR ESSAlI CHARPY INSTRUMENTE

L'essai CHARPY instrumenté a été choisi non seulement pour sa simplicité opératoire,
mais aussi en raison de sa grande diffusion autorisant d'éventuelles comparaisons de matériaux
entre laboratoires, et enfin parce que sa gamme de vitesse conduit & muitiplier les mécanismes
d'endommagement et de rupture des matériaux étudiés.

l.1. ESSAI ET PHENOMENOLOGIE

Indépendamment de toute modélisation, 'essai CHARPY instrumenté fournit la courbe
expérimentale force-temps et 'énergie globale de rupture: I'aspect des courbes et les valeurs
de I'énergie de rupture constituent des premiéres informations comparatives sur le
comportement au choc des matériaux ainsi que l'illustrent les courbes de la figure 1.

Toutefois l'obtention de résultats quantitatifs, I'estimation de la ténacité dynamique par
exemple, necessitent une analyse pius précise de I'essai CHARPY. On peut schématiquement
distinguer selon la nature du matériau et la vitesse d'impact trois configurations illustrées a la
figure 2;

1) - un pic inertiel correspondant & une seule propagation d'onde de choc du point d'impact
jusgu'aux appuis (a),

2} - un domaine du choc au cours duquel il y a combinaison d'un effort de flexion croissant
et de vibrations (b},

3} - enfin, le cas échéant, un domaine au cours duquel I'éprouvette est apparemment
sollicitée de maniére réguliére croissante jusqu'au début de la propagation de la
rupture (c). '
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l.2. DETERMINATION DE LA TENACITE DYNAMIQUE:

En dehors du premier domaine inertiel, en supposant que le matériau présente un
comportement élastique jusqu'au début de propagation de la rupture et en considérant que le
premier mode de flexion est prépondérant, KISHIMOTO et al. ont montré que l'on peut écrire

[1]:
KID(t)_ ©

1| F(n -n). 1
|s‘) F(t . sinw (t-n) . dn (1)

F(t) est la force appliquée & I'é;:)rouvette,co1 sa pulsation propre relativement au
premier mode de flexion, K|p(t} le facteur d'intensité de contraintes dynamique et K,g(t} le

facteur d'intensité de contraintes statique donné par la relation classique:

K:-g-.—§— 2.y (am) .F )

]
sz

ou a, B, s et w sont des caractéristiqués de I'éprouvette et Y un polynéme de forme. La
valeur de @, se déduit de la complaisance réelle de I'éprouvette dont la valeur est ajusiée par
une méthode itérative développée par ailleurs [2]. '

La courbe K p{t) obtenue présente, ainsi que lillustre la figure 3, un domaine
guasilinéaire en dehors du domaine relatif au pic inertiel au cours duquel les hypothéses
retenues pour la relation (1) ne sont pas respectées (premier mode de flexion incomplétement
établi). La perte de linéarité peut étre attribuée a une variation de la complaisance de
I'éprouvette correspondant a linitiation de I'endommagement du matériau et / ou de ia
propagation de la fissure: la valeur Kipg au point E représente donc le facteur d'intensité de
contraintes dynamique & linitiation de la rupture qui serait noté Kq en statique. Cette valeur
peut se comparer & celle de K g calculée & partir de la relation (2) pour la force maximale
obtenue en cours d'essai (Fy).

Cette méthode de détermination de Ia ténacité dynamique a été discutée et validée par
ailleurs [3].




.3. EXTENSION DE LA METHODE AU DOMAINE DE LA PROPAGATION DE LA RUPTURE

La composante du signal représentant I'effort de flexion peut se déduire de la relation

(1) de maniére suivanie:
T
FD( t) = o, I F(n) sin 031('('71) dn (3}
[¢]

) ~ Par ailleurs, considérant pour une premiére approche que les matériaux CMC

présentent - aprés le début de I'endom-magem_en-t - un cdmporterrieﬁt 'qu'asi linéaire él'a'stique
endommageable, c'est & dire pour lequel I'évolution de I'endommagement provoque une
succession d'états élastiques quasi linéaires de rigidité prbgressivement décroissante [4], il est
envisageable d'étendre I'analyse dynamique proposée au-deld de ['initiation & condition de
prendre en compte dans la relation (3} les variations progressives de la raideur de

I'éprouvetie.

La composante de flexion dynamique Fy (t) est calculee & l'aide de la relation suivante:

a(t). F).sinfo (). (t-n)]. dn (4)

[= 5
—
—
S
|
O Cmamay

o () est déduit de la complaisance C(t) déterminée par une méthode itérative.

Le taux de restitution d'énergie étant défini par:

G (a) = _2% . 2. %% (5)
ol a,B,C, sont respectivement la profondeur d'entaille, la largeur, la complaisance de
I'éprouvette et F l'effort de flexion, AC étant déterminé par la méthode d'itération, le calcul de
(9C) / (9a) et de a s'effectue & partir de courbes de calibrage expérimentales ou théoriques
- dont les pentes sont voisines - et 'on a donc accés aux courbes Gr(a) pour les matériaux
élastiques endommageables, et & condition de rester au voisinage de lnitiation (Fig. 4).

L'aspect de la courbe expérimentale, les valeurs de K|y et de G ainsi que la courbe R,
associés a des observations au microscope électronique & balayage, constituent un outil efficace
d'étude de 'endommagement par choc des matériaux CMC.
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Il. PROPAGATION DE RUPTURE PAR CHOC DES CMC
{l.1. INFLUENCE DE LA STRUCTURE FIBREUSE SUR LES MECANISMES DE RUPTURE

Pour illustrer la contribution de la texture fibreuse aux modes de propagation de
rupture par choc des matériaux CMC, deux matériaux carbone-carbone ont été caractérisés:
d'une part un matériau tridimensionnel (3D) densifié par imprégnation liquide et pyrolyse,
d'autre part un matériau bidimensionnel obtenu par empilement de couches de tissu de carbone

infiltré par voie gazeuse.

Les courbes représentatives du comportement au choc de ces deux matériaux illustrées
a la figure 5, ainsi que les valeurs caractéristiques correspondantes reportées au tableau |,
révelent la différence des mécanismes de rupture comme suit:

1) - Pour la structure 2D sollicitée de telle sorte que la propagation de la rupture en mode
| s'effectue dans un plan orthogonal aux strates et dans une des deux directions du renfort
fibreux, le matériau dissipe un important travail de rupture par délaminage des strates sans
que la ténacité en début de propagation ni la résistance a la fissuration ne soient
particulidrement élevées. Cette efficacité de la structure 2D vis & vis des travaux de rupture
est illustrée 2 la figure 5a par la longue trainée de la courbe force temps.

2) - Pour fa structure 3D, la matrice emprisonnée dans une multitude de cellules formees
par les torons de fibres est broyée & la fois par 'onde de choc et la distorsion de la structure
fibreuse particulierement souple vis & vis du cisaillement et donc la céramique constituant
cette matrice peut dissiper une grande quantité d'énergie. Il en résulte que, bien avant de
constater un début de propagation de I'entaille (c'est & dire I'amorgage de la rupture), le
matériau a considérablement augmenté la complaisance de I'éprouvette faisant ainsi apparaitre
une augmentation de la longueur effective de la macrofissure. Ce type de structure conduit donc,
das le début de I'endommagement, & une augmentation significative de la résistance a la
fissuration par émiettement de la matrice trés probablement activée par I'onde de choc. Par
contre, le travail de rupture consécutivement A la rupture des premiers torons de fibres est
beaucoup plus limité comme lillustre la chute relativement rapide de la force (Fig. 4).

Il apparait ainsi que les deux structures fibreuses -2D et 3D - présentent des
avantages complémentaires et que la structure 3D est particulierement bien adaptée a la
dissipation des énergies de choc dans la matrice. '




E *n *
of f K K £ G G n
Matériaux {ag = 3 mm) IDE Ism iDm ”’?2 IDTZ D_Z
G Pa MPa v/m MPa /m MPa vm Kd m KJ m Kd m
. x * x
a - ¢/e 19 8.8 8.5 10,4 3,1 12,3 14,3
30 = Rlp04/510 18,6 5.4 6,2 6,3" 1,0 10,3 24,8
(NEKTEL) » » ’ ’ 1} 1] L]
2D - ¢/C 30 6,7 5,4 6,9 2,1 6,9 18,1
20 - sic/sic 165 19,1 18,1 19,0 7" - 7.8 5
(NICALON) i i ! ' & 8 b

Tableau 1: Caractéristiques au choc de composites a matrice céramique
-(*valeurs moyennes - Dispersion moyenne = 10%})

It.2. INFLUENCE DE LA NATURE DES FIBRES ET MATRICES

La comparaison entre deux matériaux de siructure bidimensionnelle (2D
carbone-carbone et 2D-SiC-SiC obtenu par CVi} d'une part, et deux matériaux de structure
tridimensionnelle (3D carbone-carbone et 3D NEXTEL-silice) d'autre part, permet d'analyser
I'influence de la nature des constituants sur les mécanismes de rupture pour les deux types de
structure ainsi que lillustrent les figures 4, 5 et 6:

1) - plus la souplesse des matériaux est élevee, pius les temps de rupture et énergie
globale sont grands. Pour la structure 3D la faible raideur, comparativement aux fibres de
carbone, de la fibre NEXTEL permet un endommagement de la matrice de silice avant la rupture
bien plus important que celui qu'autorisent les fibres de carbone dans la matrice de carbone.
Pour la structure 2D, la plus faible rigidité de la matrice de carbone relativement & celle de
SiC favorise le phénoméne de délaminage interstrates précédemment décrit,

2) - les résistances de la matrice influent trés sensiblement sur les efforts que le
materiau peut supporter avant le debut de la propagation de la rupture (K|pg). Bien que les
fibres de SiC soient moins rigides que les fibres de carbone, la plus faible résistance de la
matrice de carbone par rapport & celle de SiC justifie les valeurs plus élevées des tenacités
dynamiques obtenues pour les composites 2D-SiC / SiC.

Pour les deux types de structure, I'amélioration des caractéristiques dynamiques des
matériaux peut étre envisagée en ajustant I'une par rapport 4 I'autre les rigidités respectives
du renfort fibreux et de la matrice. L'abaissement de la rigidité des fibres contribue & accroitre
le mécanisme d'augmentation de la resistance & la fissuration en cours de propagation de la
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rupture. L'augmentation de la résistance de la matrice retarde le début de la propagation de la
rupture mais limite les possibilités d'extension de la zone d'endommagement en fond d'entaille
et, par conséquent, réduit la capacité du matériau & augmenter sa résistance a la fissuration.

II.3. INFLUENCE DES INTERFACES FIBRE-MATRICE:

L'intérét des CMC, comparativement aux céramiques monolithiques (c'est a dire un
accroissement spectaculaire des fiabilité et ténacité), réside principalement dans la présence
d'interfaces telle que linterface fibre-matrice (FM). Cet effet dit "effet composite” a éte
délibérément exploité par exemple dans les composites 2D-SiC / SiC et étendu & l'interposition
d'interphases entre fibres et matrice. Les performances statiques et dynamiques des matériaux
ainsi obtenus dépendent bien évidemment des nature, qualité et épaisseur des interphases.
Néanmoins, la présence dinterphases conduit aux remarques suivantes:

1} - les caractéristiques élastiques des matériaux ainsi traités ne sont que trés faiblement
abaissées par la présence d'interphases, bien que les caractéristiques au cisaillement chutent
de prés de 30% ainsi que le reporte le tableau I,

2) - toutes les valeurs significatives de la réponse au choc sur éprouvettes entaillées des
matériaux réveélent - bien plus nettement que celles obtenues au cours d'essais statiques -
l'efficacité du traitement interfacial (tableau I, Fig. 6). Cette grande sensibilite des
caractéristiqgues dynamiques a la nature de l'interface FM déja constatée par ailleurs peut étre
en grande partie attribuée & un effet plus important - d'amortissement des ondes de choc - de la
double interface et de linterphase des matériaux traités (comparativement aux matériaux non
traités).

Il est en tout cas indiscutable que leffet de déconcentration locale des contraintes - et
donc la diminution de la sensibilité locale aux effets dentaille dG & la présence d'interphase
-est irés nettement mis en évidence par des essais de choc sur éprouvettes entaillées.

E G K E G G
11 12 IDE R IDE | IDM
GPa| GPa MPa KJ KJ | KJ
-2 -2 -
m 1/2 m m m 2
2D-SiC / SICl 540l o1 | 135+1] 23+05] 0.8] 2,7
non_traité
2D-SiC / SiC
avec 230 14 (2256 +13 1013} 3,2} 10
interphase

Tableau 1l : Principales caractéristiques statiques. et dynamiques
de matériaux composites 2D-SiC / SiC




9 - 10

EA = 0,34]- .
P
ED = 0,4 ] 12 E
p=ol
m
wl
s =
-
e ! et
R =
v & g
.}
o7 o
* %
S 9
; m
b =
= ! TR
_ 15 8
EA = 0,481 ;
E 0,51] C=
D= & -
m
v
i P
4 =
—
L =)
+ § =
* =
' S
’I 3 1
¢ m
‘ —
‘ 4 o £
o 10 80 120 160 0 2 4 ; 8 10 o
TEMPS (HIcROSECONDES) ENTAILLE om

Fig. 6: Courbes de comportement & l'impact de matériaux 2D-SiC / SiC
a) sans revétement des fibres; b) avec traitement interfacial

CONCLUSION _ - ———

L'essai CHARPY instrumenté, trés répandu, de mise en oeuvre simple si son
interprétation est délicate, permet donc de décrire le comportement au choc des matériaux avec
une précision suffisante pour contribuer & la compréhension de leurs mécanismes de rupture.
La méthode proposée, qui permet d'interpréter les phénomeénes de propagation de rupture sur
éprouvette entaillée, est basée sur une analyse dynamique dont la validité a été étudiee par
ailleurs [3]. Cette méthode s'est avérée particuliérement adaptée a |'etude des matériaux semi
fragiles sollicités & une vitesse de déformation suffisante pour combiner les effets
d'endommagement dus a la propagation d'ondes de choc a ceux liés a l'augmentation du facteur
d'intensité de coniraintes en fond d'entaille. L'étude a été facilitée par la détermination des
résistances a la fissuration par choc rendue possible par l'assimilation des matériaux
composites céramique-céramique a des matériaux lindaires élastiques endommageabies.
L'application de I'ensemble de la méthode aux CMC a permis de metire en évidence les aspects
remarquables de linfluence des structure fibreuse, nature des constituants et traitements
interfaciaux fibre matrice sur les mécanismes d'endommagement et de rupture par choc de ces
matériaux.
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UNE ANALYSE DES EFFETS ACOUSTOELASTIQUES
R.EL GUERJOUMA, A.BARROT, M.DESCHAMPS, B.HOSTEN,A.GERARD

Laboratoire de Mécanique Physique-UA CNRS 867
Université de Bordeaux I
351, cours de la libération-33405 Talence Cedex

Résumé : Le champ d'application du banc de caractérisation des matériaux anisotropes du
Laboratoire de Mécanique Physique a été largement étendu par le couplage de ce banc'a une
machine de traction. Ainsi pour une éprouvette d'AU4G, les résultats d'une premiére campagne
d'essais relatifs 2 la mesure de 'évolution des vitesses de propagation des ondes ultrasonores en
fonction de 1a charge appliquée (phénomene d'acoustoélasticité), sont représentés pour les deux
modes de propagation (longitudinal et transversal) et pour diverses incidences (mode longitudinal).
La qualité des résultats expérimentaux acquis, par ailleurs en bon accord avec la théorie de .
l'acoustoélasticité, a permis de qualifier le nouveau banc de mesure ultrasonore (procédures
d'acquisition, traitement informatisé des données,...) et constitue en outre, une base solide pour
l'obtention de mesures fiables d'autres paramétres caractéristiques du milieu support de la
propagation telles que les constantes d'élasticité du troisiegme ordre.

AN ACOUSTOELASTIC EFFECT ANALYSIS

Abstract: The use of the computer assisted spectro-interferometer is performed by its coupling
with a laoding machine. Velocity variation with load is measured for many incidences of an
ultrasonic beam (acoustoelastic effect under incidence). We present these measures for a given
propagation plan, for a sample of an aluminium alloy (AU4G).The experimental results agree with
acoustoelasticity theory. The preliminary results permit us to envisage the estimation of some
characteristic parameters of the material like the third order elastic constants.

I-INTRODUCTION

Les techniques ultrasonores sont couramment utilisées pour I'évaluation non destructive
des matériaux. Ceci couvre de trés nombreuses applications, parmi lesquelles :

- la détermination des propriétés intrinséques des matériaux,c'est  dire, les différents
modules de rigidité {5].

- la détection et l'identification des défauts, 'appréciation de leur taille , leur
localisation,...[4].

Pour un matériau élastique, homogéne,initialement isotrope, l'application d'une

contrainte modifie la propagation des ondes. Ce phénoméne connu sous le nom d'acoustoélasticité -
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dépend de l'intensité des contraintes appliquées et de la direction de propagation considérée.

La prise en compte de la contrainte nécéssite le recours 2 la théorie de I'élasticité non linéaire d'un
milieu continu. Ceci est fait en introduisant les constantes d'élasticité du troisiéme ordre dans la loi
de comportement du matériau [3].La présence de contrainte au sein du matériau lui confére une
certaine anisotropie au sens de la propagation des ondes.

La mise en évidence expérimentale d'un tel phénomene nécessite I'étude et la réalisation
d'une instrumentation de caractérisation ultrasonore adaptée.

Dans cette optique et initialement dans le but d'apprécier les possibilités d'évaluation de
I'endommagement des rﬁatéﬁaux, a été réalisé au laboratoire un banc de mesure ultrasonore a
immersion couplé & une machine de traction, assistés par ordinateut. ' )

Sur le plan théorique nous exprimons la réponse acoustoélastique (variation de vitesse)
en fonction de la charge appliquée puis nous écrivons I'expressicn de cette réponse en fonction de
la direction de propagation et des constantes d'élasticité du 2éme et du 3¢me ordre.

Aprés une présentation sommaire du dispositif expérimental, et de la technique utilisée,
nous rendons compte de mesure de vitesse de propagation d'ondes longitudinales sur une
éprouvette de traction uniaxiale d'alliage d’'aluminium AU4G, ceci & divers niveaux de contrainte et
pour différentes directions de propagation (acoustoélasticité sous incidence)

- II-ACOUSTOELASTICITE, THEORIE

. Le développement de la théorie de l'acoustoélasticité est A la base un probleme de
superposition d'une petite perturbation (onde ultrasonore) & une déformation statique finie {1,3].
Considérons trois configurations du matériau:

- Etat (I) : état naturel de densité p,,

- Etat (I)  : état contraint de densité p,
- Etat (III) : état final de densité p*, (superpositicn de la petite perturbation et de la

déformation statique). Soit H; X ; X'les vecteurs position d'une particule matérielle

respectivement a 1'état (I), (II) et (III). L'état (III) est décrit_ par:X' =X + W, W
représente le vecteur déplacement, infinitésimale, dépendant du temps t. Le tenseur des contraintes
associé a I'état (II) s'écrit

P oL x4 a}cj
1) Tijy = — :
Po OEmn OXyp dXp

Dans cette relation et par la suite la convention de sommation d'Einstein est utilisée, aij désignera

le symbole de Kronecker.
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Emp : tenseur des déformations de Lagrange associé i I'état (II),

% : énergie de déformation du matériau. Le tenseur des contraintes dans 1'état (III) est :

. Owpy owy Owy owy
(2) Tx1 = (1- —)Tk1 + Tkm — + Tmi —— + Sklrs —,’
L Oxm Xm Oxg
ot le tenseur Sijyg s'écrit
p d2% oxx dx} Ox, Oxg
! .

3) Skirs = —
i Po 9Emn 9Epg IXp IXp IXp IXg

En tenant compte de la relation (2), on obtient les équations de 1'€quilibre dynamiqueé
résultant de la superposition de la petite perturbation 2 la déformation finie imposée. De plus nous
ne nous intéressons qu'aux constantes d'élasticité du deuxiéme et du troisiéme ordre, ainsi X .

s'écrit :

1 i
(@) z= 5 CiIx1 Ei3Bk1+ = CijkilmnFijFk1Emn-

Sachantque: (5) p/pg=1-Ejj, Ej;jdilatation volumique, eten négligeant les termes

d'ordre supérieur ou égale i deux, il vient :

Uy ay U,
©) Sxirs = Curs - EjjCurs* — Cmlrs + — Ckmrs + — Cklms
U
+ —— Ckirm * Ckirsmn Emn -
0Xm

U vecteur déplacement associé a l'état (1) : U = x - H .
‘Cherchons les solutions du probléme sous forme d'ondes planes progressives dans la direction

n, de vitesse V, d'amplitude Wy, de nombre d'onde k  (wyp=Wek[V.t-n_x 1y

11 vient :

M Tklaij + Sikjl ) ng.n - pVv?2 Sij] =0.

On est alors ramené A la résolution du probléme aux valeurs propres:
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(8)  dét( Aij-szﬁij )=0, avec:
9) Ajj=(Siijt + T Sij ) nje.np,  Ajj tenseur acoustique.
Les constantes d'élasticité du deuxiéme et du troisiéme ordre s'écrivent respectivernent {2]:

(10) Cijki =80y + n(Sydyy + Fdyy) »

(11) Cijktmn =V18; 38,180 + Vo [ 855 Grndin + Snbim)

o+ 81 (BypByn * Bindim) + Bn (B3pByy + 8518450 ]
+ V3 [Sik(ajmaln + ajnalm) + Sjl(simakn + Sinakm)

+ 8il(sjmskn + Sjnskm) + 8jk(simsln + ainalm) ] ’

oll A et | sont les constantes de Lamé, V; (i=1,2,3) les constantes d'élasticité du troisieme
ordre telles qu'elles ont été définies par Toupin et Bemstein[1]. La loi de Hooke généralisée pour
un milien homogene et isotrope s'écrit :

(12) Tjj=Ag; + 2u€j; , € : tenseur des déformations linéarisées.
III-EXPRESSION THEORIQUE DES VITESSES

Considérons, la configuration ot la charge est appliquée dans la direction (1,0,0), la

propagation des ondes ultrasonores se fait dans le plan (ny,0,n3 ), ny.=sin (8) et n3 = cos( 0).

Le calcul des vitesses sous forme d'ondes planes se raméne A la résolution du probléme aux
valeurs propres (8). Ainsi on obtient I'expression des vitesses des ondes quasi-longitudinale et

.quasi-transversale soit:

(13)  2pV2=Aq] +A33%[(A11-A33)2 +4(A13)2] 2

Le signe plus correspondant 3 l'onde quasi-longitudinale, le signe moins 3 la

quasi-transversale. On obtient, avec Il ( n],0,n3 ) et en explicitant les différents Ajjalaidedela

formule (9), I'expression théorique des vitesses en fonction de la direction de propagation, des
constantes d'élasticité d'ordre 2 et 3 et de la contrainte appliquée.
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Pour la vitesse quasi-longitudinale V] on obtient:
(14) AV|=L(8).0, avec AV = V1(6)-Vin(0) ,
o : contrainte appliquée, Vio(8): vitesse longitudinale dans le matériau non contraint, L(6):

réponse acoustoélastique, avec :

(15) L(8) = Al - 2.v).vy + B@).vy +C(6).v3 +D(@®), et:

A =vVig.- (A + /2.0 Gh +21) A+ ),

B = A.[(2 - 4v) + 4(nn3)2.(1 - v) + 2(n32 - vn3?)

+ 2(n12 + Vn32).(n12—n32)],

C® =A.[1-v+4(mn32 -v) + 432 - vn3?)

+ (n12 + V[%) . (n12 - n32) ] ,

D®©) = A. [ (1 - 3v)p - 4(nnz 2. (A + ). (1 - V)

£ 200 + 3w . (n12-vn32).2. (A + p) . (n12 - vn3?).(n1? -n3?) 1,

avec v coefficient de Poisson. L'onde transversale ne dépendant pas de V., on obtient une

expression de la forme suivante :

(16) AV} =T(®).0, AVg = V(8) -Vi(0)
Avec T(8) = B'(6).vp + C(8).v3 + D'(®).

Vi(6) vitesse de l'onde transversale, Vy(6): vitesse de l'onde transversale dans le matériau non

contraint.
IV-DETERMINATION EXPERIMENTALE DES VITESSES

La mesure des vitesses de propagation dans le matériau est faite par transmission sur le
banc ultrasonore & immersion (figure 4). Une table goniométrique, supportant les transducteurs
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émetteur et récepteur, permet de faire varier I'angie d'incidence du faisceau, un translateur solidaire .
du transducteur récepteur permet de compenser le décalage du faisceau A la traversée de

I'échantillon. L'angle d'incidence est repéré par rapport 2 la normale N relative 4 la face d'entrée
de l'échantillon. L'éprouvette (lame  faces paralléles d'épaisseur 15 mm, de largeur 50 mm) est
taillée dans une plaque laminée. Le plan d'incidence contient l'axe de laminage suivant lequel est
appliqué I'effort de traction et 1a normale 2 la surface de la plaque. L'ensemble machine de traction,
ééhantillon, transducteurs est plongé dans une cuve 2 eau thermostatée 2 25 degré C. Un
" micro-calculateur assure les différentes fonctions de-commande, d'acquisition et de traitement
nécessaires. Le processus de mesure est entiérement automatisé. Les mesures sont effectuées en
régime impulsionel autour de la fréquence centrale de 10 MHz. Comp-te tenu de la géométrie du
probleme, il est facile d'obtenir la relation entre vitesse de propagation et temps de parcours dans
Iéchantillon. La détermination des vitesses revient donc 4 Ia mesure de ce temps de parcours.

- ] "
REGULATION |
TEMPERATURE ROTATION TRANSLATION

'

EMISSION RECEPTION

,______{: TRAITEMENT DU SIGNAL l

MICRO-CALCULATEUR

FORCE

L

- o o ke o o W o

- -

Figure 1 :Synoptique de I'interférométre 2 immersion
associé a une machine de traction
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Les écarts de temps s'obtiennent par le calcul de la fonction d'autocorrélation entre les
signaux, de référence acquis en l'absence de 'échantilion, et de mesure acquis en sa présence.
Cette méthode offre une précision sur le temps calculé de + 1 ns.La fonction d'autocorrélation
ainsi que sa dérivée sont calculées par transformées de FOURIER rapides. La variation de
I'épaisseur acoustique avec la charge est mesurée a incidence normale, La vitesse a été moyennée
sur dix mesures, ce qui assure une précision pour chaque point de + 2 m/s {5].

V-RESULTATS ET DISCUSSION

Les variations de vitesse longitudinale en fonction de la charge, pour différents angles de
propagation sont répertoriées sur la figure 2 , ceci en charge et en décharge. les essais sont
reproductibles avec une bonne précision.

Les courbes AV} = f(F) de la figure 2 sont tragées de telle manidre a ce que les

différences de vitesse i l'etat non chargé A chaque angle n'apparaissent pas, I'anisotropie initiale
étant volontairement occultée. Par ailleurs )a figure 3 représente la variation de la vitesse

longitudinale AV] 2 charge nulle en fonction de la direction de propagation (anisotropie de

texture). Les figures 2 et 3 montrent la prédominance des effets de la texture, I'éprouvette €tant
laminée, sur ceux de la contrainte.A titre indicatif la figure 4 représente la variation de vitesse de

I'onde transversale, AV, en fonction de la force F & angle de propagation 0 fixe. Ainsi au regard

des résultats expérimentaux répertoriés sur la figure 2, "I'anisotropie induite par les contraintes”
est clairement mise en évidence sur le plan expérimental. La dépendance angulaire des effets
acoustoélastiques établie par le modtle théorique qui rappelons le, ne tient pas compte des effets de
texture est pleinement confirmée, relation (14).

11 est par ailleurs confirmé que la réponse acoustoélastique a direction de propagation
fixée est constante méme pour un matériau laminé (linéarité des courbes de la figure 2) Les
résultats obtenus recoupent ceux d'auteurs qui se sont intéressés aux effets acoustoélastiques a
direction de propagation fixe, perpendiculairement et dans I'axe de la contrainte 2] [6].

Sur la figure 4 on peut voir la réponse acoustoélastique L(6) pour différents angles de

propagation, & partirde 8 = 0 (incidence normale), on passe d'une pente positive & une pente
négative. Il existe ainsi un angle situé entre 15 et 20 degrés pour lequel la réponse acoustoélastique
est nulle.A partir de l'expression théorique (15) , réponse acoustoélastique de 1'onde longitudinale
pour un matériau isotrope et des résuitats expérimentaux nous pouvons ainsi par une méthode
d'optimisation au sens des moindres carrés évaluer les constantes €lastiques du troisigme ordre du

matérau.
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VI-CONCLUSION

L'étude réalisée nous a permis de qualifier notre installation. Ainsi, outre I'évaluation des

constantes d'élasticité du troisieéme ordre, la prise en compte de la texture, notre préocupation
actuelle est d'une part 'étude de I'influence de la plasticité sur la réponse acoustoélastique, d'autre
part la mise en évidence d'indicateurs ultrasonores d'endommagement de matériaux métalliques et
composites, en particulier, la caractérisation sous charge de composites bidirectionnels Sic-Sic de

la S.E.P., dont les essais préliminaires semblent prometteurs.

(1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]
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COMPORTEMENT DU BETON ENDOMMAGE
MODELISATION MECANIQUE ET ACOUSTIQUE
BERTHAUD Y. et J. MAZARS

Laboratoire de Mécanique et Technologie
E.N.S. de Cachan/C.N.R.S./Université Paris VI
61 Av. du Président Wilson 94230 Cachan
GR.E.CO. Rhéologie des Géomatériaux.

Résumé

Le-béton endommagé par des sollicitations méeaniques estun matériau forterent anisotrope,
dont Ia rigidité est conditionnée par I' ouverture ou la fermeture des microfissures . Ce comporte-
ment peut étre correctement décrit dans le cadre de la mécanique des milieux continus par un
modeéle d' endommagement . Son identification est possible en utilisant des sollicitations simples .
L' analyse simultanée de la propagation d' ondes élastiques multidirectionnelles montre que les
mesures ultrasonores sont une aide a la détermination de !' anisotropie du matériau et a la mise en

évidence du caractére unilatéral du comportement .

BEHAVIOUR OF DAMAGED CONCRETE
MECHANICAL AND ACOUSTICAL MODELLING

Abstract

Mechanical loadings applied on concrete lead to a strongly anisotropic behaviour . The elastic
properties are mainly due to the opening and the closure of microcracks . Within the framework of
continuum mechanics, this behaviour can be modelled using damage concept . The ana.lysis of the
propagation of elastic waves is usefull in order to determine both the anisotropy of the material and

its unilateral aspect .

1. INTRODUCTION

Le béton est un matériau qui peut &tre considéré comme statistiquement isotrope & 1' état ini-
tial. Sa principale caractéristique est son hétérogénéité : matrice micro-poreuse, granulats de
dimensions variables et interface . L' endommagement qui correspond a I' apparition et a la pro-
pagation de microfissures est li€ au chargement extérieur : distribution et orientation des microfis-
sures . La conséquence mécanique de 1' évolution de 1' endommagement se traduit d' une part par
une anisotropie élastique induite et par 1' apparition de déformations permanentes . D’ autre part,
les ondes élastiques sont perturbées (vitesse et amplitude) par la présence de cet état de mi-
crofissuration . Notre travail est de modéliser I' endommagement du béton en tirant profit des
informations apportées 2 la fois par les mesures mécaniques et acoustiques .
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II. ANALYSE DES PHENOMENES
1L.1. STRUCTURE DU BETON

Schématiquement trois constituants principaux composent cette structure:
- la matrice de ciment hydraté, ¢’ est un matériau & forte porosité, qui dépend de 1' dge et du rapport
eau-ciment ;
- les grains, qui pour un béton normal sont plus rigides que la matrice et beaucoup moins poreux ;
- I interface grain-matrice de nature beaucoup plus "faible" que la matrice, donc la zone i I’ inté-
. rieur de laquelle vont se créer et se développer les microfissures .

IL.2. EVOLUTIONS LOCALES SOUS CHARGES

Sous contraintes, la soucture de béton se déforme et se dégrade : le matérian s' endommage .
Les mécanismes d' endommagement ont été observés par différentes techniques : rayons X [1],
microscopie [2], ultrasons [3] et émission acoustique [4] . Ces investigations ont été complétées
par des études micromécaniques [5] [6] décrivant ' hétérogénéité du matériau Il a été établi ainsi
que :
- I'endommagement apparait au dela d' un seuil et affecte principalement I' interface grain matrice ;
- différents modes d' endommagement apparaissent selon 1' état de contrainte exercé . o
Nous distinguerons deux modes d' endommagement {7]:
1’ endommagement volumique, lié & I' effondrement de la structure microporeuse de le marice ;

I' endommagement surfacique, qui correspond 2 la création de surfaces par décohésion du maté-

riau .
Ces deux modes d' endommagement affectent a la fois les caractéristiques mécaniques (raideurs et
déformations permanentes) et les caractéristiques acoustiques (vitesse et amplitude) du matériau .ce
qui induit deux voies possibles se mesure . Nous allons focaliser cette présentation sur un essai

simple de compression uniaxiale .
I1.3.COMPRESSION

Nous résumons sur la figure 1 les résultats obtenus & partir d' un essai de compression
uniaxiale ( d'axe 1) sur cylindre ( 0 16 cm, hauteur 32 cm ) [8] [9]. La sollicitation est du type
charge décharge avec incrémentation de la déformation longitudinale & chaque cycle . L
endommagement est dans ce cas pﬂncipalement du type surfacique, il induit :

- une diminution du module d' élasticité visible sur la figure Ic;
- une augmentation de coefficient de Poisson (figure 1d) ;
- la création de déformations permanentes (figure 1a 1b).
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Figure 1 : Evolution des caractéristiques mécahiques en compression uniaxiale
a-b Déformations longitudinales et transversales
c-d Module d' élasticité et coefficient de poisson .

Des mesures sur cubes [9] ont permis de confirmer 1' anisotropie du béton endommagé qui se
traduit doric en résumé par : '

Ej diminue E7 = constante (mesures réalisées au cours d' une compression d' axe 2)
V12 augmente V1 augmente V93 = constante

La figure 2 nous indique qu' au cours de cet essai s' est développé un réseau de microfissures de
type axisymétrique d' axe 1. g

VAR R Y E Uy
* ‘“ \l\' if: {

Figure 2 : Aspect géométrique de la microfissuration (Rayons X) ;
essai de compression sur cylindre . {1] .

III. PRINCIPES DE MODELISATION

Cette modélisation s’ effectue dans le cadre de la Mécanique des Mileux Continus en utilisant
le concept de 1a Mécanique de 1' Endommagement .On admet la partition des déformations :
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€ = € + €p; dans un premier temps nous allons nous intcresser a la description du
comportement élastique dans le cadre du couplage €lasticité endommagement [11]:

€e = Ap : G avec Ap = Ag (4,8)
Ap et Ag représentent respectivement les matrices de souplessés du matériau endommagé et sain
d est le tenseur d' endommagement surfacigue et O est le scalaire d’ endommagement volumique
[12]. 8 représente 1' évolution de 1a compressibilité du matériau endommagé et d I' évolution de la
raideur dans les trois directions de I' espace . Dans le repere principal ona:

dy
d = dp avec BEi=Eqg(1-4dj)
d3

Dans le cas particulier étudi€ de 1a compression simple on admet :
- la coincidence du repére principal d' endommagement et de contraintes,

- 1'isotropie transverse du matériau endommaggé.

Comme par ailleurs les mesures (réalisées par compression) indiquent quil n' y a pas d' évolution
du module d' élasticité transversal E; ou E3 on choisit alors : dz =d3=1. La figure 3 résume
pour les modules d élasticité 4 la fois les mesures et le résultat de 1 identification ( c.f. références
[81[9][12] pour les détails concernant les lois d' évolution ).

EJE,
= O i1

0 1 t -
o 1073 .

Figure 3 : Comparaison entre mesures et identification pour les modules d' €lasticité E et E3 .

IV. MESURES ACOUSTIQUES

Différentes études ont déja permis de dégager les points importants qui régissent la
propagation des ondes élastiques dans un matériau tel que le béton [13] [14] . Le premier point que
1' on doit souligner est I' influence de la nature microfissurée microporeuse du béton sain sur la
propagation des ondes ultrasonores . Elle se manifeste sous la forme d' un couplage acousto-
élastique réversible qui est & relier a I' ouverture et & la refermeture des "microfissures” du matériau
sain . Comme au cours du chargement ' état de microfissuration €volue il y a alors apparition d'
un autre couplage acousto-endommagement irréversible et de nature différente . Nous allons donc
dans le cas de la compression simple examiner ces couplages .
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IV.1.COUPLAGE ELASTICITO-ACOUSTIQUE
Mesures dans le cas de la compression simple

L' ensemble des mesures ont éi6 réalisées a I' aide de capteurs large bande par transparence
sur un €chantilon de forme cubique de longueur 70 mm . La dimension maximale des granulats
®m est de 4 mm ce qui assure la représentativité des mesures mécaniques (matériau homogéne) .
D' autre part le matériau pourra étre considéré comme homogéne vis  vis de I' onde ultrasonore
pour des fréquences inférieures 2 0.8 MHz (rapport longueur d' onde ¢y supérieur 22) . La
sollicitation imposée est une compression d' axe 1. Au cours de 1' essai les vitesses d' ondes
longitudinales dans les directions 1 et 2 notées VL1 et VL2 ont été calculées par une technique &'
intercorrélation [9] [15] . Les figures 4 et 5 résument les variations de vitesses calculées en
fonction de Ia contrainte appliquée et ceci sans qu' il y ait évolution de I' endommagement . Nous
avons vérifié I' isotropie acoustique du matériau par de nombreuses mesures de vitesses dans
différentes directions et en différents points de 1' échantillon . -

Figure 4 : Signal temporel pour différentes valeurs de la contrainte appliquée .
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Figure 5 : Variations de vitesses en fonction de la contrainte appliquée .

II est important de noter que ces variations sont réversibles dans le domaine d' élasticité
initial et que 1' on peut répéter ces mesures sans endommager le matériau . Des constatations

identiques ont ét€ faites pour des ondes transversales [15] .
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Interprétation au moyen d' un modeéle de matérian microfissuré

Différentes approches ont permis de donner des solutions 4 ce probléme en utilisant soit I'
homogénéisation de milieux microfissurés [13] soit les équations des ondes [14] .
Considérons un matériau microfissuré€ isotrope. La vitesse de I' onde longitudinale est donnée par :

VL =Vio (1 -3 <a 3> drn (no) )

avec VLo vitesse dans le milien exempt de microfissures, ng le nombre par unité de volume de
fissures supposées circulaires de rayon a ; les fissures sont par ailleurs de faible épaisseur et I' on
note e leur demi ouverture . < a3 > correspond au moment d'ordre trois de la répartition du rayon
des microfissures et dp est une fonction du seul coefficient de Poisson . Si il existe un état de
* contrainte homogéne o7 , alors certaines des microfissurés orientées par I' angle ¢ se ferment ; on

obtient donc un matériau anisotrope tel que :

VL1=Vio(1l-vi1(0o1)) et Viz=Vig(l-v33(0o1))

Les fonctions vij et v33 font intervenir I' état de contrainte oy par!' intermédiaire d' un critére de

fermeture des microfissures (figure 6) [13] .

10 v, -;:n/s

|3s00

: n
")
Fissure | 2400

3300

Figure 6 : Critére de fermeture . Figure 7 : Identification, expérience ondes longitudinales .

La figure 7 donne le résultat de 1' identification d' un tel modele pour les ondes longitudinales et
tranversales . Les parameétres du modele sont alors :

' Vio=3510m/s, V1o =2150m/s, e=2410-4* a ; nga3=02.
Ces chiffres appellent quelques commentaires . On remarque tout d' abord que 1' épaisseur des
microfissures est trés faible comparée 2 leur rayon ce signifie que 1'on doit avoir recréation de
multiples contacts au-sein du matériau lors de 1' application de la contrainte . La valeur de la densité
volumique apparente ciui est €levée indique simplement que 1' effet de microfissures aplaties est
semblable a celui de sphérés de méme rayon .

L
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IV.1.COUPLAGE ELASTICITO-ACOUSTIQUE

Mesures dans le cas de la compression simple
L' ensemble des mesures ont été réalisées & 1' aide de capteurs large bande par transparence

sur un échantilon de forme cubique de longueur 70 mm . La dimension maximale des granulats
dm est de 4 mm ce qui assure la représentativité des mesures mécaniques (matériau homogene) .
D' autre part le matériau pourra étre considéré comme homogene vis & vis de 1' onde ultrasonore
pour des fréquences inférieures & 0.8 MHz (rapport longueur d' onde O supérieur & 2) . La
sollicitation imposée est une compression d' axe 1 . Au cours de I’ essai les vitesses @' ondes
longitudinales dans les directions 1 et 2 notées V11 et V12 ont €t calculées par une technique d'
__intercorrélation [9] [15] . Les flgures deth résument les vanatxons ‘de vitesses calculees en
fonction de la contrainte apphquee et ceci sans qu' il y ait évolution de I endommagcment Nous
avons vérifié I' isotropie acoustique du matériau par de nombreuses mesures de vitesses dans
différentes directions et en différents points de I' échantillon .

Aluas 12% o2 MPa

Figure 4 : Signal temporel pour différentes valeurs de la contrainte appliquée
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Figure 5 : Variations de vitesses en fonction de la contrainte appliquée .

11 est important de noter que ces variations sont réversibles dans le domaine d' élasticité
initial et que 1' on peut répéter ces mesures sans endommager le matériau . Des constatations
identiques ont été faites pour des ondes transversales [15] .
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1V.2,COUPLAGE ENDOMMAGEMENT-ACOUSTIQUE

Mesurés dans le cas de la compression simple

Les résultats que nous indiquons sur les figures 8 et 9 correspondent & des mesures de
vitesses réalisées apres chaque décharge (contrainte 61 = 0). Une premiére constatation s' impose :
alors que 1' isotropie du matériau €tait restaurée dés que le chargement était interrompu, on
remarque, dans ce cas, que 1' anisotropie n' est plus liée au chargement mais bien a I'
endommagement . Si I' on compare les résultats des figures 8-a et 8-b & ceux indiqués sur les
figures 4-a et 4-b on peut de plus constater une nette anisotropie dans Ies évolutions .

Alua}
e 17 MPa

22 MPa

Y/ 27 MPa
T [(‘T/k‘j(\ukg‘{;ﬁ’ ;;i, __J\
Nl

Figure 8 :Signal temporel pour différentes valeurs de la contrainte maximale appliquée .
a-ondell; b-ondeLsy
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'Figure 9: Variations de vitesses en fonction de la contrainte maximale appliquée .

Interprétation au moyen d' un modeéle de matériau microfissuré

On a vu (figure 2) que I' endommagement se manifeste, pour ce chargement,
sous la forme d' un réseau axisymémrique de fissures . II est donc naturel d' utiliser le méme type
d' interprétation que pour I' effet élasto-acoustique . Nous ajouterons donc quelques hypothéses :

Hj : Le réseau initial de microfissures n' évolue pas ;
Hj : L' endommagement est modélis€ par un réseau axisymétrique de nouvelles fissures ;

H3 : Les fissures créées sont circulaires ;
Hjy : Les fissures-sont séches .
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On peut utiliser les relations établies en [14] pour interpréter les résultats obtenus .
p VAL, = (2u) (1-€a)  p V2, = (a2p) (1-€ (FL522 + A))

6 6
n, a _ 1'10 a

(058 =A b

ol A est fonction de ap et du coefficient de Poisson, A etB sont fonctions du senl coefficient de

Poisson. Dans le cas du béton on a % =0.06et f.g- = 0.10 . Les relations prévoient donc que 1

état de microfissuration ne perturbe que s peu la vitesse et 1' amplitude des ondes dans la
direction 1 ce qui correspond aux mesures réalisées (figure 8) . On a alors la possibilité @' évaluer
la densité de microfissuration ainsi que I' évolution du rayon des microfissures en utilisant les
équations relatives 2 la vitesse eta I' atténuation dans la direction 2 (figure 10) .

A almm)

/ | oi MP3a)

Figure 10 : Variation du rayon moyen des microfissures au cours du chargement .

V. CONFRONTATION DES APPROCHES MECANIQUES ET ACOUSTIQUES

On peut résumer ' ensemble des résultats dans le tableau suivant :

DIRECTION 3 DIRECTION 1,2

Mesures Mécaniques E3 diminue Ej2 = Eo

Mesures Acoustiques Ez = Ep E12 diminue
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Deux moyens de mesures différents donnent pour un méme état des résultats qui nous semblent
contradictoires . En fait la contradiction n' est qu' apparente :

Direction 1 : la diminution du module d' élasticité déterminé au cours de 1' essai mécanique
est liée a la présence de microfissures et principalement a de fortes interactions entre elles et entre
fissures et granulats . Sur le plan acoustique, les faibles déformations provoquées par le passage
de I' onde ne permettent pas de solliciter ces interactions ce qui explique que la vitesse de 1' onde
ne soit pas affectée par la présence de I' endommagement . :

Direction 2 : la mesure mécanique étant réalis€e au cours d' une compression, il y a
refermeture des microfissures et restauration de la raideur (caractére unilatéral) . Les mesures
ultrasonores sont faites dans d' autres conditions (fissures ouvertes), leur présence est donc
détectée .

VI. CONCLUSION

L' apparente contradiction entre mesures mécanique et acoustique ne provient donc que des
conditions expérimentales . Les mesures ultrasonores sont sensibles & la présence des
microfissures, & leur forme, a leur distribution et a leur état ouvert ou fermé . Elles caractérisent
donc a la fois ' état d' endommagement (densité de fissures) et I' influence du chargement sur I'
€tat des fissures (ouvert ou fermé) . Les mesures mécaniques quant 2 elles quantifient 1' effet des
fissures sur la réponse du matériau . Ces résultats nous confortent dans 1' idée de la nécessité d'
inclure dans la modélisation le caractére unilatéral du matériau endommagé. L' état des fissures se
trouvera ainsi antomatiquement associ€ a 1' €tat de sollicitation . Des travaux sur ce théme sont en

cours de développement [16] .
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L'EMISSION ACOUSTIQUE POUR L'ETUDE DE LA CORROSION SOUS
CONTRAINTE: INTERET DE LA TECHNIQUE.

R.P. Rothéa
Institut National des Sciences Appliquées de Lyon
Laboratoire de Physicochimie Industrielle, 69621 Villeurbanne Cedex

Résumé

Le but de cet article est d'évaluer la contribution que peut apporter 'émission
acoustique (EA) & I'étude du phénomene de corrosion sous contrainte (CSC). Les conditions
d'obtention d'informations significatives sur les phénoménes sources d'EA pendant la CSC
sont décrites. Une revue bibliographique des travaux de recherche les-plus récents prouve
lintérét de cette technique aussi bien pour I'étude des mécanismes de CSC que pour la
surveillance in situ et en continu de structures industrielles. Une discussion sur les différents
mécanismes possibles des sources d'émission acoustique lors d'une fissuration par CSC, est
développée i la lumiére des travaux de la littérature.

ACOUSTIC EMISSION CONTRIBUTION TO THE STUDY OF STRESS
CORROSION CRACKING.

Abstract

The aim of this article is to assess the contribution of acoustic emission (AE) to the
study of stress corrosion cracking (§CC) phenomenon. The conditions in which meaningful
information can be obtained on AE sources during SCC are described. A review of research
studies published up to now in this field proves the interest of this technique for studying
SCC mechanisms as well as demonstrating the possibility to perform in situ continuous
monitoring of industrial structures. Based on this literature review, are discussed the different
- AE source mechanisms during SCC and the possibility to detect the corresponding signals.

I. INTRODUCTION

Compte tenu de l'enjeu considérable au niveau économique, sécurité et
environnement résultant des problémes de corrosion sous contrainte dans la pratique
industrielle, des efforts de plus en plus importants sont consacrés depuis quelques années au
développement de techniques nouvelles permettant de détecter et surveiller la fissuration par
corrosion sous contrainte. La plupart des méthodes non destructives conventionnelles
nécessitent une inspection longue et coliteuse, surtout si cela entraine des arréts de production.
Il existe en particulier de nombreux moyens d'investigation ultrasonore permettant la
caractérisation des matériaux par propagation d'ondes matérielles au cours de la corrosion : la
reflectométrie et spectroscopie ultrasonores, la microscopie ultrasonore, la propagation
d'ondes d'interfaces, et I'émission acoustique (EA). Seule I'émission acoustique est une
méthode de contrdle passive, car c'est le matériau lui-méme qui, sous l'effet d'une
sollicitation, génére le signal & analyser. C'est pourquoi cette technique ne présente pas ces
inconvénients de durée et de coiit d'inspection car on peut surveiller en continu et in situ une
structure de grande taille en détectant et Jocalisant uniquement les fissures actives.

La recherche dans ce domaine est relativement récente et remonte 2 la fin des années
70. Elle s'est surtout développée dans les années 80. Encore aujourd'hui, méme si I'intérét est
croissant dans le monde scientifique et industriel, relativement peu d'équipes de recherche , a
I'échelle de la plandte , ont acquis un bon savoir faire. On peut distinguer deux approches
complémentaires: la premire consiste 3 mieux comprendre les mécanismes d'EA et de les
modéliser, la seconde est plus empirique et a pour but la constitution d'une base de données a
partir de nombreux essais sur des structures industrielles. Dans le domaine des examens non
destructifs, I'émission acoustique est maintenant pleinement acceptée aux Etats-Unis, ce qui
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n'est pas encore le cas en Europe oi elle est considérée trop souvent avec suspicion par
méconnaissance des limites de cette technique [1]. C'est pourquoi, avant de rappeler les
principaux travaux sur le sujet, il convient de préciser l'intérét et les difficultés d'utilisation de
I'émission acoustique pour étudier la corrosion sous contrainte.

II. INTERETS ET DIFFICULTES D'APPLICATION DE L'EMISSION
ACOUSTIQUE A LA CORROSION SOUS CONTRAINTE

T1 faut tout d'abord rappeler que 1'émission acoustique est un phénomene de création
d'ondes élastiques transitoires résultant de microdéplacements locaux internes 3 un matériau
[2]. L'émission que l'on observe en tant que signal électrique par l'intermédiaire d'un capteur
et d'une chaine d'amplification et de filtrage se présente selon deux formes distinctes:
I'émission par salves (ou discontinue) pour des signaux transitoires & caractéres impulsionnels,
et l'émission continue quand il y a superposition d'événements microscopiques peu
énergétiques et mes fréquents dans le temps. :

Il faut ensuite préciser quelles sont les conditions d'observation d'un signal
d'émission acoustique:

1. Le mécanisme de déformation doit Etre irréversible.

2. Le domaine de fréquence doit &tre choisi en fonction du signal et de I'événement
source que I'on veut observer. Cela nécessite donc une étude spectrale préalable
des différentes sources potentielles en présence.

3. Le microdéplacement local doit &tre supérieur au seuil de détection des capteurs.
Si on considére le cas typique d'une fissure dans un acier, la condition de
détection en laboratoire peut s'exprimer, moyennant quelques simplifications, de

la fagon suivante:
a2V > 5 m3s! [3]

a2 étant la surface balayée par la fissure et V la vitesse de propagation de la fissure
(cf. figure 1.).
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Figure 1 - Carte de détection des signaux d'émission acoustique correspondant aux
différents mécanismes microscopiques de rupture des aciers (d'aprés Eitzen et Wadley [3]).
Figure 1 - An acoustic emission detectability map for steel fracture micromechanisms (Eitzen

and Wadley [3]).
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L'émission acoustique est, par rapport aux méthodes d'évaluation non destructives
conventionnelles comme les ultrasons, une technique extraordinairement sensible, surtout si la
vitesse de fissuration est élevée. Si le mode de fissuration est émissif, c'est la méthode
d'observation passive la plus adaptée pour obtenir des informations d'ordre dynamique sur un
défaut ou une fissure. La limite de détection calculée ci-dessus ne tient évidemment pas compte
des bruits parasites particuliers A chaque situation qu'il faut toujours s'efforcer d'éliminer ou
de filtter (spatialement ou fréquentiellement) .

Une mise en garde est cependant nécessaire pour éviter tout danger d'utlisation
abusive de I'émission acoustique conduisant i des interprétations erronées comme ce fut le cas
dans les années 70 faute d'une connaissance suffisante du phénoméne physique et aussi a
cause de la nature essentiellement qualitative des résultats ne permettant aucune comparaison.
En effet, l'essor technologique de I'émission acoustique avait commence dans les années 60
aprés en particulier le contrdle des carters de fusées par la N.A.S.A. qui fut couronné de
sucees. La désillusion des années 70 fut d'autant plus grande que les perspectives envisagées
étaient optimistes, voire méme démagogiques. Il est apparu que certains types d'acier peu alliés
ou aciers doux utilisés pour des capacités A pression pouvaient se fissurer sans qu'aucune
émission acoustique ne soit détectée, surtout dans les conditions de bruits rencontrées dans
lindustrie [4,5,6]. En l'absence de toute explication théorique, cela a jeté le doute et entamé
fortement la crédibilité de l'émission acoustique. En effet, sous des pressions d'ordre
commercial, I'application de cette technique sur des structures de grande dimension est passée
avant la recherche fondamentale (cf. figure 2.). De plus, les moyens d'acquisition large bande
des signaux d'EA, qui sont nécessaires pour faire des mesures quantitatives, n'étaient pas
disponibles. Car, seule la numérisation des signaux et leur traitement par une informatique
puissante permet une étude complete du phénomene. Depuis les années 80, ont ét€ €tablies les
bases correctes permettant une analyse quantitative des signaux d'émission acoustique. 11 faut
tout d'abord rappeler que, selon le matériau utilisé, sa microstructure et ses modes de
déformation (cf.Tableaun 1.), mais aussi la géométrie des échantillons et leur configuration
pendant I'essai, chaque systéme a sa propre réponse en EA. Un travail de caractérisation des
différentes sources d'EA possibles est donc nécessaire dans chaque systeme étudié avant de
pouvoir tirer des conclusions significatives.
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Figure 2 - Processus général de développement d'une technique de contrdle non destructif
(d'apres Rawlings [7]).
Figure 2 - General development process of a non destructive evaluation technique (Rawlings
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Facteurs favorisant des signaux

Facteurs entrainant des signaux

- Températures basses
- Présence de défauts
- Transformation martensitique possible

- Propagation de fissure-
- Structure brute de coulée

de grande amplitude de faible amplitude
- Résistance élevée - Résistance faible
- Vitesse de déformation élevée - Vitesse de déformation faible
- Anisotropie - Isotropie
- Hétérogénéité - Homogénéité
- Epaisseur importante - Epaisseur faible
- Tendance & former des macles - Maclage trés difficile
- Rupture par clivage - Déformation par cisaillement

- Températures €levées

- Matériau sans défauts

- Transformation de phase contrdlées par
un phénomene de diffusion

- Déformation plastique uniforme

- Structure forgée

- Structure détensionnée

- Structure brute de soudage
- Structure a grains fins

- Taille de grain élevée

Tableau 1 - Principaux facteurs influengant 1'émission acoustique dun matériau (d'aprés
Dunegan et Green [8]). _ .
Table 1 - Factors affecting acoustic emision response from materials (Dunegan and Green [3]).

Le cas de la fissuration ductile, qui a beaucoup freiné l'application de cette technique
dans lindustrie, est caractéristique de l'influence considérable du matériau sur l'activité
acoustique. On constate en régle générale, une augmentation de l'activité relative avec la limite
élastique et une diminution avec la ductilité. Pour les aciers A hautes caractéristiques
mécaniques, la plupart des signaux émis sont de grande amplitude et concentrés peu avant la

. rupture, alors que pour les aciers doux, la propagation des fissures est relativement

silencieuse, 1'EA survenant essentiellement lors de l'extension de la zone plastique.
Cependant, la probabilité d'apparition d'une fissure ductile dans une structure industrielle est
actuellement faible grice d'une part aux progrés importants au niveau de la conception, mais
surtout au conirdle de I'absence de défauts (au dela d'une taille critique) par les méthodes non
destructives traditionnelles avant la mise en service.

Une liste non exhaustive de sources d'EA possibles peut &tre dressée: dégagement
d'hydrogéne, amorgage et/ou propagation de fissures (intergranulaire ou par clivage),
transformation de phase sans diffusion (e.g. transformation martensitique, y compris dans la
zone plastique par cisaillement ou maclage), rupture du film d'oxyde, décohésion des
précipités ou inclusion, piquration, friction des flans de fissures.

Les informations que peut donner 1'émission acoustique sur le phénomeéne de
corrosion sous contrainte sont les suivantes:

1. Détection d'une fissure dans la phase d'amorgage dans certains cas, et/ou de

propagation dans d'auntres cas.

2. Localisation de la source d'émission acoustique par triangulation entre trois

capteurs ou plus.

3. Suivi de 1'énergie des signaux en fonction du temps pendant la fissuration pour

évaluer l'endommagement.

4, Identification de la source par analyse spectrale ou distribution d'amplitude ou

d'énergie des signaux d'EA.

Dans les cas les plus favorables et les plus simples (géométrie, matérian,...), on peut
obtenir, par déconvolution, la forme temporelle du signal source [9], donnant en particulier la
vitesse de propagation instantanée d'un défaut. Si on dispose de plusieurs capteurs, on peut
déterminer l'orientation des dipdles de forces par lesquels la source, supposée ponctuelle, peut
étre modélisée [3]. Par conséquent, contrairement aux autres techniques de contrdle non
destructif, 'émission acoustique ne décrit en aucun cas la géométrie d'un défaut, mais réalise
la détection, la localisation et l'évaluation de la gravité des défauts actifs, C'est donc une
technique d'évaluation non destructive essentiellement complémentaire et non concurrentielle.
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1. REVUE BIBLIOGRAPHIQUE

Ce paragraphe concerne essentiellement les travaux de recherche en laboratoire sur
les différents systémes alliage-environnement spécifiques de la CSC, auxquels il convient de
rajouter les références [10-19] relatives 2 la corrosion générale ou localisée (piqiires ou
crevasse) qui sont intéressantes pour la reconnaissance de signaux provenant de différentes
sources possibles. Cette étude a été divisée en plusieurs parties correspondant 2 différentes
classes de matériaux métalliques pour mieux mettre en évidence la spécificité des résultats
d'’EA en fonction des systtmes étudi€s, et ainsi tirer les conclusions adaptées 4 chaque
situation.

IIT.1, LES ACIERS -

Considérons tout d'abord les aciers inoxydables austénitiques AISI 304 ou 316 dont
T'utilisation dans les industries chimique et nucléaire posent de graves problémes de CSC.

Okada, Yukawa et Tamura [20] ont réalisé des essais de corrosion sous contrainte
sur des aciers ansténitiques (AISI 304) dans une solution SN HySO4+5M NaCl & 25°C et des
aciers inoxydables ferritiques et martensitiques dans une solution bouillante de MgCl, (143°C).
La fragilisation par I'hydrogéne responsable de la CSC pour l'acier inoxydable martensitique
donne une activité en EA trés élevée par rapport aux autres mécanismes.

Yuyama, Kishi et Hisamatsu [16,17,18] ont étudié par EA la corrosion par crevasse
et la CSC ‘des aciers 304 dans une solution 3% NaCl sous différents potentiels
électrochimiques et contraintes imposées.

Brihmadesan et McCormic [21] ont montré qu'il était possible de détecter la
croissance de fissures par CSC dans un acier inoxydable 304 en atmosphére marine (solution &
3,5% NaCl) quand il est soumis a des sollicitations cycliques.

L'auteur, Mazille et Fleischmann en collaboration avec Pugh et Wadley [22]
travaillent sur l'analyse quantitative des signaux d'EA lors de la fissuration transgranulaire par
CSC d'aciers inoxydables 304 dans un solution aqueuse de MgCl, & 145°C sous traction lente
ou pulsée, afin d'éclairer le mécanisme et d'envisager une application industrielle de contrdle
non destructif sur site.

. En ce qui concerne la fissuration par fragilisation par I'hydrog€ne des aciers a hautes
caractéristiques mécaniques, on peut noter un nombre plus important de travaux:

Reuter et Hartbower [23] ont analysé I'EA lors de fissures subcritiques par CSC
d'un acier maraging 3 18% de nickel dans de l'eau & 21 et 74°C. Soumis a une charge
constante, I'échantillon émet périodiquement apreés un certain temps d'incubation.

Okada, Yukawa et Tamura [24] ont montré que l'on pouvait distinguer par EA, deux
mécanismes de CSC: la fragilisation par I'hydrogéne et la dissolution anodique le long de
chemins préférentiels.

Nakamura, Hagemeyer et Veach [25] ont démontré I'existence de relations entre
I'état de contrainte ou la quantité d'hydrogéne absorbé et le taux de comptage d'EA dans un
acier martensitique (D6aC).

Monden, Murata et Nagumo [26] ont étudié les caractéristiques de 1'EA dans les
aciers doux et les aciers a hautes caractéristiques mécaniques en fonction du mécanisme de
fissuration. ‘

Dunegan et Tetelman [27] ont déterminé par EA l'endommagement par fragilisation
par I'hydrogéne des aciers 4340 permettant ainsi de prédire et prévenir des ruptures
catastrophiques.

Nozue et Kishi [28] ont établi que dans le méme systtme que précédemment,
I'énergie cumulée des signaux d'EA était proportionnelle 2 la surface intergranulaire fissurée.

Chaskelis, Cullen et Krafft [29] ont étudié la propagation des fissures de CSC dans
l'acier 4340 en milieu aqueux, établissant une relation entre la vitesse-de propagation, le facteur
d'intensité de contrainte et le taux de comptage d'événements dEA.

MclIntyre et Green [30] ont travaillé sur divers aciers (817M40, 897M39 et AISI
4340) dans une solution 4 3,5% NaCl ou sous atmosphére d'hydrogéne & 190-760 torr.
L'influence du mode de fissuration et de la taille des grains sur l'activité d'EA a été étudide.
L'EA détectait dans ce cas 'amorgage et la propagation des fissures avec une sensibilité
dépassant toutes les autres méthodes.
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II1.2. LE CUIVRE ET SES ALLIAGES

Susuki et al [31] ont étudié la fissuration transgranulaire sous vitesse d'élongation
constante du cuivre pur dans une solution 0,05M NH,COH a 70°C. Les signaux dEA sont
corrélés avec les variations du potentiel de corrosion ou du courant et sont attribués a la rupture
fragile de I'épais film superficiel qui recouvre la surface de rupture jusqu'en fond de fissure.

Sieradski et Newman [32,33] ont démontré qu'il existe une bonne corrélation entre
les courants transitoires (3 potentiel imposé) et les signaux d'EA lors d'essais de fissuration a
allongement constant d'échantillons de laiton alpha ou sur des monocristaux de cuivre pur dans
uﬁe solution 1M de nitrite de sodinm, ce qui prouve I'aspect discontinu de la fissuration par
clivage.

Pugh et al [34,35] ont étudié par EA la fissuration transgranulaire du laiton amirauté
Cu-30Zn dans une solution "ternissante” 15N d'ammoniaque lors d'un test de flexion a fléche
constante. IIs observent une succession d'événements discrets d'EA en accord avec un
mécanisme discontinu de propagation des fissures par clivage suivant les plans {110}. Les
marques d'arrét de fissures observées, au microscope €lectronique & balayage ou par des
observations directes au microscope optique, de la propagation des fissures en surface,
confirment ce mécanisme discontinu.

II1.3. LES ALLIAGES D'ALUMINIUM ET DE MAGNESIUM

Dickson, Blain, Martin et Bailon [36,37,38] ont étudié la CSC des alliages
d'aluminium 2024 et 7075 dans une solution aqueuse 2 3,5% NaCl. Le taux d'EA présente
une relation de proportionnalité avec la vitesse de propagation des fissures dans le stade II des
courbes InV=f(K) (K=facteur d'intensité de contrainte). Le méme type de source d'EA semble
&tre excité dans les stades I et II, correspondant & des petits sauts périodiques de la fissure.

Bukulin et Malysher [39] ont pu détecter des fissures bien avant de les observer dans
des alliages A1ZnMg dans une solution 0,5M NaCl contenant des additions de HyO; et HNOs.
L'apparition des signaux dEA semble &tre corrélée avec les sauts éiémentaires de la fissure.

Sugimoto et Sakai [40] ont montré que le comptage d'événements cumulés d'EA
permet de détecter 'amorgage de la CSC plus rapidement que le suivi des variations
gal(l:clmgement de 'échantillon ou de courant pour un alliage A1ZnMg dans une solution 1M

aCl.

Pollock et al [41] ont comparé avec des systémes d'EA identiques, plusieurs couples

- alliage-environnement sensibles 3 la CSC ou  la fragilisation par I'hydrogene ( alliages base

Al ou Mg, laitons, aciers doux), dans le but d'évaluer la possibilité de surveiller par EA la
croissance des fissures dans la pratique industrielle.

Chakrapani et Pugh [42,43] ont étudié par EA la propagation de fissures de CSC
transgranulaires dans un alliage Mg-7,5%(pds)Al immergé dans une solution aqueuse de NaCl-
K,CrO;. Les signaux d'EA discrets traduisent bien la propagation discontinue des fissures par
clivage rapide dans des zones préalablement fragilisées par I'hydrogéne.

4. LES ALLIAGES DE TITANE ET DE ZIRCONIUM

Yuyama, Hisamatsu, Kishi et Kakimi [44,45] ont testé des éprouvettes CT
préfissurées en alliage Ti-6A1-4V sous charge constante dans un milieu CHzOH+0,5%],. I
existe une bonne corrélation entre le taux de comptage et la vitesse de fissuration car on
retrouve les trois stades des courbes InV=£f(K). L'EA confirme le caractére discontinu de la
fissuration.

Koch et al [46] ont étudié 1a fissuration par CSC de l'alliage Ti-8Al-1Mo-1V dans
une solution de NaCl et dans une atmosphére d'hydrogéne. L'EA prouve que la fissuration est
gisgglr;tinue, ce qui suggére un mécanisme de formation et rupture successives de phase

ydrure, .

Cox [47] a étudié 'EA d'échantillons de Zircaloy* dans divers milieux: solution
CH;0H-1%HC], solution CH;0H-1%]I5, solution 5% NaCl 4 25°C et un mélange de sels (I,
NO3) 2 300°C. Deux types d'EA ont été détectés. L'émission continue peut provenir du
processus de dissolution électrochimique ou des mouvements de dislocations, alors que
1'émission par salves résulte soit de la propagation discontinue d'une fissure fragile, soit du
maclage du métal hexagonal, soit enfin de la rupture de l'oxyde superficiel.

* Nom commercial
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I1.5. LES ALLIAGES D'URANIUM

Magnani {48] a suivi par EA la propagation de la fissuration de lalliage U-
4,5%(pds)Nb dans I'air, I'oxygene et la vapeur d'eau. Une excellente corrélation a été trouvée
entre la vitesse de fissuration et le taux de comptage dEA.

. Mah et al [49] ont confirmé ces résultats en utilisant le méme alliage dans une
soltition aqueuse saturée en oxygene et contenant des ions chiorures lors d'un test de flexion
quatre points.

Bedere et Miannay [50] ont détecté de I'EA provenant de la fissuration par CSC ainsi
ue la déformation plastique de l'alliage U-10%(pds)Mo placé dans l'air ambiant.
ontrairement aux tests précédents I'EA ne semble pas dépendre uniquement du facteur

d'intensité de contrainte.

IV. DISCUSSION SUR LES SOURCES D'EA EN CSC

La détection et la caractérisation des sources d'EA sont capitales pour comprendre et
analyser un phénoméne aussi complexe que la CSC, mais, dans ce domaine, toute
comparaison quantitative entre les différents avaux publi€s est impossible étant donné la
diversité des systémes utilisés. On peut cependant qualitativement tirer quelques conclusions
basées en particulier sur I'amplitude maximum des signaux d'EA obtenus sur des échantillons
en laboratoire avec des capteurs PZT conventionnels.

Le dégagement dhydrogéne apparait comme lune des sources d'EA les plus
importantes pendant la CSC. La réaction cathodique prédominante est souvent la réduction de
I'hydrogéne. Le mécanisme source n'est pas encore trés clair, mais les phénomenes suivants
peuvent produire, selon les alliages, un signal d'énergie suffisante: formation de bulles
d'hydroggne, absorption et désorption d'hydrogene, cloque d'hydrogéne gazeux précurseur de
piquration, formation d’hydrure.

Par contre, I'expérience montre que la dissolution anodique d'un métal ne donne pas
d'EA assez énergétique pour étre détectée.

La rupture mécanique d'un film passif ne donne des signaux de relativermnent haute
amplitude que si I'épaisseur du film est de I'ordre d'un micrometre. Si au contraire elle est de
l'ordre de quelques nanométres, les signaux d'EA ne sont pas détectables.

Dans la zone plastique en fond de fissure, plusieurs phénomeénes sources sont
détectables. Les mouvements coopératifs de dislocations donnent de 'EA continue mais de
* faible amplitude. Par contre la déformation par maclage produit des salves d'EA dont
l'amplitude est plus importante. Dans les aciers inoxydables austénitiques métastables, comme
les nuances 304 et 316, la pénétration d'hydrogéne ou I'écrouissage peuvent provoquer une
transformation martensitique qui est une source d'EA détectable. La rupture ou la décohésion
d'inclusions, en particulier en fond de fissure, est une source dEA importante mais
l'amplitude des signaux dépend beaucoup de la taille, T'orientation et la géométrie de ces
inclusions.

La microfissuration dans une zone plastique, observée au stade d'amorgage d'une
fissure, est une source d'EA détectable dans certains systemes.

La propagation d'une fissure de CSC est une source importante d'EA, mais I'énergie
des signaux dépend beaucoup de la microstructure du matériau, de la triaxialité des contraintes,
etc.. De plus, une relation quantitative existe entre 'EA et la surface fissurée correspondant a
1'événement source. Par conséquent, selon le matériau et le mode de fissuration, la fissuration
sera une source d'EA de grande énergie. ou d'énergie relativement faible. En effet, le cas des
aciers est caractéristique de la diversité des émissivités pendant la propagation d'une fissure.
Pour ce qui est des aciers inoxydables austénitiques ou des aciers peu alliés, les salves dEA
sont de relativement faible amplitude. Il faut donc une grande sensibilité de la chaine
d'acquisition d'EA et/ou des sollicitations dynamiques rapides pour bien caractériser
l'endommagement du matériau. Par contre, la fissuration des aciers a hautes caractéristiques
mécaniques, notamment quand le mécanisme de fragilisation par 'hydrogéne est actif, donne
des signaux de grande €nergie. Entre ces deux extrémes, on peut tenter de classer d'autres
alliages a base Cu, U, Al, Zn, Zr et Ti par émissivité croissante, mais ce classement dépend
énormément de la microstructure, des éléments d'alliage, etc..

Certains travaux de recherche montrent que I'EA correspondant  la propagation des
fissures autorise l'identification du mécanisme de fissuration. Par exemple, la fragilisation par
I'nydrogéne est un mécanisme beaucoup plus émissif que la plupart des autres mécanismes de
CSC. D'autre part, certains résultats laissent penser quune distinction entre la CSC
transgranulaire et la CSC intergranulaire est possible. En ce qui concerne la fissuration par
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CSC transgranulaire, I'EA a permis d'établir que le processus de propagation était discontinu,
en corrélation avec d'autres paramétres comme le potentiel de corrosion ou les courants
transitoires 2 potentiel imposé. De plus, l'existence de relations entre la vitesse de propagation,
le facteur d'intensité de contrainte et certains paramétres d'EA a été mise en évidence i
plusieurs reprises. Enfin, des critéres d'endommagement d'un matériau par CSC peuvent étre
calculés & partir de I'analyse et du traitement des signaux d'EA.

V. CONCLUSION

L'émission acoustique est donc potentiellement un outil trés puissant. Elle permet,
en recherche, d'éclairer sous un jour nouveau le mécanisme d'amorgage ou de propagation
des fissures de corrosion sous contrainte. Dans la pratique industrielle, elle autorise la
surveillance in situ et en continu de structures stratégiques. Il est A noter que la plupart des
travaux de recherche sont effectués par des équipes japonaises et américaines qui ont compris
rapidement I'importance et les possibilités de 'EA. Mais certains travaux au niveau européen et
en particulier en France ont été lancés récemment pour combler le retard.

Néanmoins ce potentiel séduisant ne doit pas cacher les difficultés dues aux limites
de la technique et aux dangers d'interprétations trop hitives. Il faut tout d'abord réduire et
discerner les bruits extérieurs des signaux d'EA détectables. Ceci se fait couramment par
filtrage spatial en rejetant tout ce qui ne provient pas de la zone d'intérét. Cela peut aussi se
faire en analysant les caractéristiques des signaux: forme de 1'onde, spectre en fréquence,etc.
L'avantage de cette derni¢re démarche est aussi de discriminer les sources d'EA excitées, si
une étude préalable a permis de caractériser chacune des sources en présence. Ce n'est que
dans de telles conditions que l'analyse des données d'EA permet une interprétation qualitative,
voire quantitative, correcte du phénomeéne de CSC, ouvrant alors des horizons prometteurs
aussi bien pour la recherche que pour l'industrie.
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CALCUL DES CONTRAINTES MICROSCOPIQUES
DANS UN BARREAU COMPOSITE EN FLEXION TROIS POINTS.
PREVISION DE L'ENDOMMAGEMENT.
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Groupe "Modélisation et Calcul”
Univérsité Pierre et Marie Curic
Tour 66, 5¢MC étage, 4 place Jussien
75252 Paris Cedex 05

Résumé

L'objectif de cette étude est de proposer un modéle d’endommagement, pour un composite
unidirectionnel soumis 4 une expérience de flexion trois points. La démarche adoptée consiste a
utiliser la technigue d’homogénéisation des milieux périodiques pour obtenir, dans une premicre
partie; le champ des contraintes en tout point de la microstructure. Cette analyse fait apparaitre deux
types possibles d'endommagement dont un par rupture de fibres. Pour ce dernier, on présente,
dans une deuxi®éme partie, un modele de milieu endommagé a deux parametres.

COMPUTATION OF LOCAL STRESSES IN A MONODIRECTIONAL
COMPOSITE BEAM SUBJECTED TO THREE-POINT LOADING.
PREDICTION OF DAMAGE.

Abstraci

The purpose of this study is a description of damage in a monodirectional composite structure
subjected to three-point loading. The homogenization technique for periodic media is used to
obtain, first, the field of microstresses at any point of the structure. Two possible types of damage
may be expected, one of them involving ruptures of fibers. For that one, a two parameters damage

model is, then, presented.
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I. INTRODUCTION

Menée en liaison avec la Régie Renault, cette étude est relative & la prévision du
comportement en fatigue d'une lame d'amortisseur réalisée en composite unidirectionnel
verre-epoxy. Elle s'est donnée pour objectif de développer un modele d'endommagement
local permettant de décrire I'évolution des caractéristiques €lastiques de 1a lame au cours du cyclage
en liaison avec une étude expérimentale dévéloppée en [1], [2]. La démarche adoptée consiste a
utiliser la technique d'homogénéisation des milieux périodiques [8], pour calculer

- i) la loi de comportement du milieu homogeéne mécaniquement équivalent au composite,

-ii) les tenseurs de concentration de contraintes [3], quantités reliant linéairement les
contraintes microscopiques aux contraintes globales.

L' étude présentée ici comprend deux parties.

Au paragraphe II, aprés homogénéisation du composite, on propose un calcul
tridimensionnel du champ de contraintes macroscopiques dans 1'échantillon soumis au chargement
de flexion trois points. Puis, par un processus de localisation, on en déduit une analyse du champ
des contraintes microscopiques. Cette analyse fait apparaitre deux types possible
d'endommagement : I'un par fissuration de la matrice, l'autre par ruptures de fibres.

La seconde partie, qui fait l'objet du paragraphe III, consiste en la construction d'un
mod¢le d'endommagement prenant en compte exclusivement la rupture des fibres, phénoméne
déterminant pour le dimensionnement de la piéce. Les parameétres d'endommagement retenus sont,
d'une part la densité de rupture d'une fibre et d'autre part le taux de fibres rompues dans une
section. La loi de comportement macroscopique du milieu est calculée pour différentes valeurs de
I'endommagement. Elle est détermin€e par Ia connaissance des coefficients de comportement,
eux-méme fonctions des paramétres de dommage retenus. Pour des degrés d'endommagement
divers nous pouvons également étudier Ia redistribution des contraintes au sein de la microstructure

hétérogene.

II. ANALYSE DU CHAMP DE MICROCONTRAINTES DANS LE BARREAU

Utilisant 'hypothése que la structure du composite étudié est périodique et que cette période
est petite par rapport aux dimensions du milieu on utilise la technique de I'homogénéisation des
milieux périodiques. Cette méthode permet d'obtenir le comportement homogénéisé de composites
& constituants €lastiques, visco-€lastiques ou visco-plastiques [8], [9], [10], ainsi qu'une
approximation des efforts supportés par les différents constituants de la microstructure [3], [4].
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IL. 1. LE COMPORTEMENT HOMOGENEISE

La technique est la suivante : on impose 2 la cellule de base Y une contrainte dite
"macroscopique"Z , et on recherche le champ de déformations microscopique e(u) et le champ de

contraintes microscopiques O , solutions de :

div o =0 dans Y
c=ae(u) dans Y
e(u) Y- périodique
(1) § o(n) Y - antipériodique
1

<0 > =7 cdy =X

.~ Y

Les rigidités homogénéisées  sont alors les quantités reliant les contraintes macroscopiques

aux déformations dites "macroscopiques” E = <e(u) >, soit:

Z=QE = E=Ql%.

Nous supposons ici les constituants élastiques, homogenes et isotropes, les liaisons entre
constituants parfaites, enfin que la période de base ne comporte ni trou, ni fissure.

Les fibres sont supposées de section circulaire et réguliérement réparties aux sommets d'un
réseau de triangles €équilatéraux. Dans ce cas, en utilisant les propriétés d'invariance matérielle par
rotation et symétrie de la cellule, on montre [8] que le comportement homogénéisé équivalent est
isotrope transverse, le tenseur des souplesses homogénéisées étant déterminé par cing coefficients
anisotropes indépendants :

Eps Byy Vigs Vars Gz (26 =E/(1+vyy) ).

Le composite unidirectionnel choisi est un composite fibre de verre-résine €époxy. La fraction
volumique en fibres est de 60 %. Afin d'accorder au mieux les valeurs numériques des différents
modules de comportement équivalent avec les valeurs expérimentales, nous avons retenu les
valeurs suivantes des caractéristiques élastiques des constituants :

Efipre =72 000 MPa  vg, =0.1 Elgsine=3900MPa v .. = 04
Le calcul des coefficients homogénéisés fournit alors :
E, = 16366 MPa E; = 44949 MPa v,,=0455 vy, = 0212

G,, = 5548 MPa G,; = 4930 MPa .

La résolution du probléme (1), permet de relier les contraintes microscopiques G aux contraintes
globales 2 . Par des techniques de développements asymptotiques, on montre [9] que © constitue
une approximation du champ de contraintes qui régne au sein du composite. Au champ 3. on peut
associer ainsi le champ des contraintes en tout point de la microstructure,
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L. 2. LE CHAMP DE CONTRAINTES MACROSCOPIQUES

Le milieu composite que nous venons d'homogénéiser est utilisé pour réaliser une éprouvette
cylindrique de section rectangulaire, I'axe de ce barreau coincidant avec 'axe des fibres ( cf. fig.1).
Cette structure est soumise a une flexion trois points perpendiculaire & I'axe des fibres; on notera F

'effort transversal appliqué.

2b

2a |

2L

a
]

Figure 1

Substituons & ce milieu composite une structure homogéne anisotrope "équivalente” au sens du
paragraphe II.1 et calculons les efforts engendrés dans ce barreau par le chargement de flexion

imposé. Pour ce faire, deux types d'approximation  ont été utilisées.

1) La premiére méthode consiste a rechercher une solution explicite approchée de ce probléme
(cf.[3], [5] ), en superposant 3 champs de contraintes €lémentaires. Notons que le champ de
contraintes obtenu est de la forme Zl.j =0 sauf 213(x1,x2); ZB(XI’X?.)’ 233(x1,x3) et que cette
solution est d'autant plus valable que I'on s'éloigne des points d'application des efforts. Or, une
bonne compréhension des mécanismes d'endommagement du composite, nécessite de disposer
d'une bonne approximation du champ de contraintes macroscopiques sous le poingon, en peau
tendue. C'est la raison pour laquelle nous avons entrepris de résoudre le probléme de la flexion

trois points par voie numérique.

ii) Méthode numérique : calcul tridimensionnel
Nous supposons que le poingon sur lequel repose le barreau est indéformable et fixe, que le

contact est établi dans une région définie par - § < x; <& et qu'il a lieu sans glissement. L'effort
transversal est schématisé par une densité surfacique d'effort constante sur la face x5 = £ L.

Utilisant les propriété€s de symétrie de la figure et du chargement considéré, le probléme 2 résoudre

consiste a trouver la solution (u, £ ) du probléme suivant posé (cf. fig. 2 ) sur le quart du barreau

Q=[-a +a] x[-b,0] x [0, L] :
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(divE =0 dans Q
Z=0Q¢g(u) dans Q
2) {3 Z(n)=0 sur les faces (x,;=-2), (X,=-b), (x;=3,%3>§)

T(n)=Z2°=(10,0) surlafacc(;c3=L)

| un =0, ET-‘-O ' sur les faces (x,=0), (x3=0), (x,=2, %3 £ &)
Ce probléme a été résolu par la méthode des éléments finis et utilisation du code MODULEF.
Le maillage utilisé est constitué d'hexaddres et 'élément fini choisi est quadratique par rapport aux
variables d'espace. On trouvera sur les ﬁgufeé 3 et 4 les représentations tridimensionnelles des

évolutions des contraintes , ,, et X 15 €n peau tendue. On peut constater sur ces résultats que:

e la contrainte de traction parallele a I'axe du barreau est en bon accord avec celle fournie par la
méthode analytique simplifiée et, en peau tendue au voisinage du plan de symétrie x;=0, elle est

nettement prépondérante par rapport aux autres contraintes induites par le chargement .

e contrairement 2 la solution anlytique, 1a solution numérique conduit 4 I'existence d'autres
contraintes dans cette région, nottament a l'existence d'une contrainte X, dont le maximum n'est

que dix fois plus petit que le maximurm de la contrainte de traction .

o Faute de place, nous n'avons pas représenté ici les contraintes de cisaillement; quoique non

nulles en peau tendue,elles restent petites par rapport aux autres efforts engendrés.

1L 3. LOCALISATION DES MICROCONTRAINTES

1l est maintenant possible de descendre au niveau des hétérogénéités et d'y calculer les
contraintes microscopiques induites par les contraintes globales de flexion trois points.

Une représentation de ces contraintes sous le point macroscopique le plus sollicité ( - a,0,0 ) est
donnée par la figure 5. A partir de ces résultats il apparait que la microstructure est essenticllement
sollicitée suivant des modes de traction. La résine subit une contrainte de traction suivant une
direction perpendiculaire aux fibres et au chargement macroscopique, alors que la fibre est
sollicitée en traction parallélement & son axe. Cette contrainte de traction est pratiquement uniforme
dans la fibre et 1,6 fois plus grande que la macrocontrainte qui la génére. Ainsi, connaissant la
valeur de la contrainte de rupture en traction d'une fibre de verre ( environ 3400 MPa ) on peut
calculer la valeur du chargement pour laquelle auront lieu les premi¢res ruptures de fibres : elles
apparaitront en peau tendue du barreau lorsque la densité d'effort surfacique de flexion atteindra
36.9 MPa, soit un effort de flexion de 8800 N, ce qui est en accord avec les expériences
d'émission acoustique effectuées.

Les résultats obtenus font également apparaitre deux types d'endommagement susceptibles de
se développer au sein de la piece composite : endommagement par microfissuration de la matrice et

endommagement par ruptures de fibres.




13 -6

/ x2 223 Z.a
(=,0,0)

£ (0,0,0) 3
(41"}:0] xs
{+2,->,0) Y/
(+‘:"hJI']
1=4mm
— b= 15nm
£ l L =80mm
X
1 ¢ =2mm
o= 1 MPa
Figure 2
1l 1[Ii[
llllll”'l”” iy,
ot Ty
L NELIALR i;l]li““[”’
o 4 % ”
e \\ ”""IL,
3 za
z 3 \ ="
i ] =
b -2
; =
B 3 =
4 4 -
3 g
5 ==
= e z Evolution de Ia contrainte
w ] '—_S_\__ . ) - -
3 et % macroscopique %,,
o - s vy -
= _— z en peau tendue
" s -8 .
1 . “k\\“ RS l: ¢ Figure 3
] T
QI Ty 0 j
o, '
Y tid o 20.1

8. 2

28,3 43,7

14,9

Figure 4 g

I

o
& L
~ -
o =
“ z
f :
Evolution de la contrainte -
- -2} =
macroscopique Z,, ‘ :
en peau tendue =

a,




296 MPa<¢,,<4.82 MPa

117

0.= 0'225 5.56 MPa

Vi

i

-1.48MPa<oC

Champ de confraintes microscopiques induites au point (-3.77, 0.22, 0.22)

125 1.48 MPa

13 - 7

0.€0..<03710°Pa  -0.15 10° Pa<6,,<0.13 10°Pa

137

par le champ de contraintes macroscopiques

Figure 5

0.065 0.0023 0.0027

MPa




13 -8

III. UN MODELE DE COMPORTEMENT ENDOMMAGE PAR RUPTURES DE
FIBRES

Sans exclure le role joué par la microfissuration de la résine dans le processus de tenue en
fatigue du composite, nous proposons un modéle qui prend en compte exclusivement les ruptures
de fibres, phénoméne qui nous parait prépondérent pour le dimensionnement de la piece.

Si l'on analyse ce phénomene, on constate que deux parameétres interviennent essentiellement
la densité de mpture d'une fibre et le taux de fibres rompues dans une section.

11.1. UN PREMIER MODELE DE MILIEU ENDOMMAGE
Nous supposons que le milien est obtenu par reproduction d'une

R
—» < “cellule de base" qui dans ce cas sera 3-D et représentée sur la figure 6
_ ci-contre. C'est un prisme a base hexagonal, de hauteur 2L contenant
Q deux morceaux d'une fibre de section circulaire de rayon R, la cassure

[ de la fibre étant située dans le plan y3 = 0 et schématisée par une

cavité de trés petite hauteur, libre de contraintes. La quantit€¢ 2L
@ représente donc la hauteur de la fibre saine et le paramétre
d'endommagement retenu est Dy = R/L. Ainsi, lorsque L tend vers

:O\ Vinfini, D tend vers O et e milieu est non endommagg, ses fibres ne

sont pas cassées. Inversement, lorsque L prend des valeurs petites, le
comportement effectif sera voisin de celui d'une résine percées de

Figure 6 cavités cylindriques de rayon R.

Les problemes (1) A résoudre pour calculer les coefficients homogénéisés associés sont alors
tri-dimensionnels. De nouveau, en raisonnant sur les invariances matérielles par rotations et
symétries que présente la cellule de base, on montre que le comportement homogénéisé obtenu est
isotope transverse. Les évolutions des coefficients équivalents en fonction du parametre D; sont
représentés sur la figure 7. On observe que les modules d'Young et les coefficients de cisaillement
chutent brusquement dés I'apparition des premitres ruptures de fibres. Ce phénomene est

particulidrement prononcé pour le module d'Young longitudinal E; qui a perdu 20% de sa valeur

‘initiale d&s que le rapport Dy vaut 0,1 (L=10R ) et 50% dés que D = 0,5(2L=4R).

Notons tout de suite que l'introduction de ce premier paframetre, proportionnel au nombre de
ruptures d'une fibre constitue un cas limite : en effet, par périodicité, le milieu modélisé de cette
facon est tel que toutes ses fibres sont sectionnées dans une méme section droite. Un moyen de
pallier A cet inconvénient serait d'envisager comme cellule de base une réunion de prismes
hexagonaux contenant les uns des fibres rompues, les autres des fibres saines, ceci dans une

certaine proportion, notée Dy. La complexité des calculs numériques correspondants nous conduit

actuellement & proposer le schéma simplifi€ exposé ci-dessous.
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SiD, désigne la proportion de fibres rompues dans le plan de section droite y3 =0de la

cellule de base, on postulera une variation linéaire des coefficients de raideurs Q de telle sorte que:

Q(D;,Dy) = Q(Dy) + (1-D2)[ Q(0) - Q(Dy)]

Jes quantités Q (D1 )etQ (0) représentant

respectivement les coefficients obtenus au

paragraphe I1I. 2. précédent et les coefficients équivalents du matéxiau sain.

1L 3. REDISTRIBUTION DES CONTRAINTES LOCALES

La description du champ des microcontraintes dans la cellule soumise & une macrocontrainte

donnée est possible grice a l'utilisation d'un logiciel de visualisation du code MODULEF. 1l

permet d'obtenir une représentation couleur de chaque composante du tenseur des microcontraintes

o dans n'importe quel plan de section de la cellule

représenter les figures obtenues.

de base . Il ne nous est pas possible ici de

Signalons que la présence de la cassure de 1a fibre se fait

essentiellement sentir dans une région voisine du plan d'équation y3 = 0, dans un cylindre de

hauteur 2R, et ceci quelque soit le stade d'endommagement. Au-dela de cette région le tenseur des

microcontraintes n'est pas affecté par ce défaut et I'on y regouve la distribution de contraintes du

composite sain. Par contre, dans la région y3 < 2R, la présence de 1a cassure de la fibre affecte de

manidre trés nette le champ de contraintes. En particulier, et bien évidernment au voisinage du trou,

la matrice est trés sollicitée et un endommagement par fissuration de la résine et-ou décohésion

fibre-matrice est envisageable.
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IV. CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Les calculs présentés ont permis de décrire I'initiation de I'endommagement dans un barreau
composite soumis a une flexion trois points, et de proposer un modele de milieu endommagé par

ruptures de fibres & I'aide de deux parametres d'endommagement Dy et Do. Ces résultats constitue

une étape préliminaire a 1'étude de 1'évolution et la propagation de cet endommagement . Pour ce
faire, nous proposons la démarche suivante : utilisant le cadre thermodynamique des matériaux
standards généralisés [6] , nous associerons aux parametres D, , par I'intermédiaire de Ia densité

d'énergie libre W du milien macroscopique, des forces thermodynamiques d'endommagement :
oW 1 9Q; .
F _——=—— Ith ElEl(h (a=1,2)
® o, 29D, "

Et pour décrire la propagation de 1'endommagement, nous ferons I'hypothése de normalité, qui, &

partir de l'existence d'un quasi-potentiel des dissipations ¢ (fonction convexe, semi-continue

inférieure de ses arguments, minimale et nulle en () conduit aux lois complémentaires
dD 3
A (0=1,2)
dt 3F %=1
oL
On aboutira alors & un schéma incrémental, similaire 2 celui utilisé dans [8], et qui nous permettra
d'obtenir les variations au cours du temps des différents paramétres d'endommagement introduits.
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ENDOMMAGEMENT ET RUPTURE DES COMPOSITES STRATIFIES.
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RESUME :

Une modélisation mécanique de la.couche. élémentaire. des._ stratifés renforgés par une
direction de fibre est proposée. Une méthodologie expérimentale a été mise au point ; elle
permet de remonter aux caractéristiques de la couche élémentaire a partir d'essais réalisés sur
des stratifiés dont les directions de renforcement sonmt convenablement choisies.
L'endommagement, la plasticité et la différence de comportement en traction et en compression
dans la direction des fibres sont mis en évidence et modélisés.

L'endommagement principal de la couche est di a une micro-fissuration de la matrice
parallélement aux fibres, et a une dégradation de l'interface fibres-matrice. On définit des
indicateurs d'endommagement associés a la perte de rigidité du matériau. Ces variables sont
gouvernées par une énergie dite "équivalente” qui dépend du cisaillement et de I'énergie
transversale.

La plasticité, comme lendommagement, provient de la matrice et de linterface fibre-
matrice. Le couplage endommagement-plasticité s'effectue par le biais de grandeurs dites
effectives.

Les modes de rupture trés différents des fibres, de la matrice et de l'interface fibres-
matrice, sont pris en compte au moyen d'une approche multi-criteres. Le critére de rupture
des fibres et de linterface fibres-matrice est de type fragile. Pour la matrice, le critere fait
intervenir le comportement non linéaire de la couche et notamment I'endommagement.

DAMAGE AND FAILURE OF COMPOSITE LAMINATES
ABSTRACT :

A modelization for the mechanical behaviour of elemental layers of one fibers reinforced
laminates is proposed. An experimental method, which allows to get the elemental layer's
characteristics from test performed on different stacking sequences, is defined. The damage,
the plasticity, the differences between "tension” and “compression” behaviours are shown and
modelized.

The main damage occuring in layers is due to microcracks of matrix, which are parallel to
the fibers direction, and degradation of fiber-matrix bond. Damage indicators, which are
associaied to the material's stifiness reduction, are defined . These variables are governed by a
so called "equivalent energy", which depends on shear energy and on transverse energy.

Such as the damage, the plasticity is due to matrix and to fiber-matrix bond. The damage-
plasticity coupling is realised by means of effectives quantities.

The failure mode of each constituents is taken into account through a multi-criterion
approach. A brittle criterion for fibers and fiber-matrix bond , and a failure mode of the
matrix, due to its damage behaviour, obtained by means of an instability condition.
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| INTRODUCTICN

Actuellement lindustrie offre au concepteur de structures 4 hautes performances un choix
de plus en plus large de fibres de carbone et de résines thermodurcissables. L'utilisation de ces
matériaux a largement dépassé le stade des réalisations expérimentales .Cependant leur colt les
réserve a des applications ol le gain de masse est primordial.

Dans le cas des stratifiés de nappes unidirectionnelles, l'orientation et l'ordre de
succession des couches ont une influence importante sur le comportement mécanique global,
mais aussi sur les processus locaux régissant la détérioration du matériau.

Notre approche consiste & modeliser le comportement d'un sratifie au moyen de deux
constituants élémentaires : la couche unidirectionnelle et linterface. L'interface est
schématisée par une entité d'épaisseur nuile dont les caractéristiques dépendent des angles des
couches voisines et qui assure le transfert des déplacements et des contraintes entre les couches.
Son influence est localisée sur les bords et donc négligeable loin de ceux-ci [1]. Dans ce travail
on s'interesse a.la .modélisation_du.pli_unidirectionnel.. o _

Pour modéliser le comportement de ia couche élémentalre la théorie classique de
'endommagement isotrope n'est pas suffisante : il n'existe pas un mais plusieurs
endommagements, les mécanismes sont fortement anisotropes et présentent un caractere
unilatéral marqué suivant que les microdéfauts sont ouverts ou fermés. Ces différents aspects
sont pris en compte dans l'approche que nous proposons, dui est une extension, aux cas
unilatéraux, de la théorie de I'endommagement anisotrope proposée par P. LADEVEZE [6].

Outre la théorie de I'endommagement, I'nomogénéisation joue un rdle important en tant
qu'outil de base. Elle permet d'une part de transférer au niveau des constituants élémentaires
les informations obtenues & une échelle plus locale, d'autre part de reconstruire le
comportement d'un stratifié connaissant celui de ses constituants.

Le comportement de la monocouche est essentiellement de type elasto-plastique
endommageabie. Ce comportement est essentiellement déterminge par la connaissance des
caractéristiques élastiques , du comportement dans la direction des fibres, et de deux courbes
carctéristiques de l'endommagement et de la plasticité dus & la matrice et ia liaison fibre-
matrice. Le comportement dans la direction des fibres est différent en traction et en
compression, pour lidentifier deux essais sont réalisés : un essai de traction sur [ 0, 90] ; un
essai de flexion sur un [ 0, 90 Jgg. Ce dernier permet, d'avoir accés, de fagon bien trés précise
au comportement de compression qui est élastique non-linéaire fragile. On identifie les
caractéristiques de la matrice au moyen d'essais de traction sur un [+45,-45] og et sur un
45°, celle de la ligison fibre-matrice & partir d'un essai de traction sur un [+67,5,-67,5] 2s.
A partir de la connaissance des caractéristiques élastiques et des courbes d'endommagement et
d'écrouissage de la couche le comportement de n'importe quel stratifié est simulé au moyen
d'une extension de la théorie de I'hnomogénéisation au cas non linéaire.

En considérant les différents modes de rupture de la couche élémentaire, une approche
multicritére de la rupture du stratifié est définie. On prend en compte la contrainte maximum
admissible dans la direction des fibres en traction et en compression, la déterioration de la
matrice par instabilité due & I'endommagement, ainsi que la rupture de la !|a|son fibre-matrice
par une limitation de la contrainte transverse maximum.

li. LA COUCHE ELEMENTAIRE

I.1. CINEMATIQUE DE LENDOMMAGEMENT

Le principal mode d'endemmagement apparaissant dans la couche élémentaire, est le
développement de microfissures au sein de la matrice et de linterface fibre-matrice,
paraliglement 2 la direction des fibres. Un calcul d'homogénéisation montre que seuls les
modules fransverse E et de cisaillement G12 sont affectés, les autres constantes élastiques

indépendantes E1 etv  , restant constantes. Ces propriétés sont confirmées par les essais.
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Fig.1 : Description du stratifié

L'énergie de déformation du matériau vierge est écrite en séparant les énergies de traction
et de compression sous la forme suivante :

2 o o ’ 2 2 2
E L [“11.. E (..V12 , val Vo.. 6. 4 %y 007 | C12 ]_ _
b2 g° g g2’ 12 ES ED G
1 1 2 2 2 12

La rigidité en compression étant supposée constante et égale a Eg on obtient pour ie
matériau endommagé :
2 o 0 2 2 2
ED=.1.. [0_11._ (iz._*..\iz.l.)o O + <_622>++ <0-2.2..>i + 12 ]
2tg g g% g (gag ()G

ot d et d sont deux variables scalaires, et les quantités conjuguées, relatives a la dissipation,
sont :

2
JEp G129

1

2

Y _ BED _ 1_ <0‘22>+
d - gd' e~ 2 o vy 2
ES(1-d")

Guidée par les résultats expérimentaux, la modélisation de I'évolution de I'endommagement
est décrite par la variable Y telle que :

1/ 2
Y|g = sup |t'st[ 24+ 20V, ]
e
ol b est une constante caractéristique du matériau, qui pondére linfluence de I'énergie
transverse par rapport a I'énergie de cisaillement.

Les lois de comportement liant Y & d et d' ontla forme suivante :

d=%c‘<Y~Yo>+ sid<1sinon d=1

L 1_, H ] H 1
d=—<Y-Yz>, sid'«1sinond'=1
[
On montre que le modéle ainsi construit est standard . Y, Y, Y, sont des constantes
caractéristiques du matériau. Y0 est le seuil initial d'endommagement et b = WYc .

Remarqgue
L'essai de flexion quatre points développé au laboratoire (cf. 1ll 5) a mis en évidence le
caractére élastique non-linéaire en compression dans la direction des fibres (le module E1
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décrofit linéairement en compression en fonction de la contrainte Gy [13].) La prise en compte

de ce phénoméne au niveau du modéle proposé ne pose pas de difficultés particuliéres.

Une modélisation de ce phénomeéne non-linéaire est en cours. Le phénoméne est atiribué au
fait que les fibres ne restent pas droites en compression (Piggott, 1981). On peut expliquer
l'apparition de la chute de module dés le début du chargement par la présence de défauts
(microvides) au niveau de l'accrochage fibre-matrice. L'augmentation de cette perte de rigidité
au cours du chargement peut, elle, tre due a une différence des coeificients de Poisson de la
fibre et de la matrice qui aurait tendance a autoriser des déplacements de plus en plus grand des
fibres perpendiculairement & la direction de chargement [13]

1.2, MODELISATION DE LA PLASTICITE

Un calcul d'homogénéisation montre , en supposant que seule la maitrice plastifie, que :
a1p1=0._ S _ _ _ A
Ainsi, seules les contraintes de cisaillement et transverse interviennent dans le critére de
plasticité.

D'autre part, la modélisation du couplage endommagement-plasticité est traduite par
Putilisation de contraintes et de déformations effectives [11]

127 T oq %227 (1. q) Epp =y (1-d) s 8y) = epn( 1-d7)

Dans le soucis de rendre symétrique le probléme en vitesse, on utilise une idée développée
dans [6]. Cela nous conduit & l'expression du critére de plasticité sous la forme :

T G . G
f=<J. 2[512 12+a120'22 "—2-?—-]dt >1_[{2-R-R < 0
0 (1-d) (1-d) 0
ol a2 est une constante du matériau.

l'écrouissage est supposé isotrope, et le seuil de plasticité R est une fonction de la
déformation plastique cumulée p ; p — R{p) est une fonction caractéristique du matériau.
Les conditions d'écoulement sont décrites comme suit :

~ ) G ~D 2" & 22 )
= = —_—— e —_—— =
812 ) P » 522 a p R+Rg (p=z20)

I1.3. CRITERE DE RUPTURE

®
Etant donné les modes trés différents de rupture des fibres, de la matrice, de linterface
fibres-matrice au sein de la couche elémentaire, une approche multicritére est utilisée [5]:

* critere de rupture fragile pour les fibres : <oyy>, = G1T; <0y4>, S 01$
* critére de rupture fragile de Yinterface fibres-matrice: Woy>, < 02';
* critere de rupture fragile de la matrice en compression: <-Op5> 'K 022
* critére de rupture par instabilité de la matrice : f(°12;°22; d; d) =1

Ce dernier critére definit la rupture de la ccuche par le niveau de contraintes et de
déformations & partir duquel une instabilité apparait. Cette instabilité est due a la perte
progressive de rigidité du matériau. La condition f (0'12 ' Opo i d; d% =<1 est obtenue par une

condition d'instabilité sur ie probléme variationnel en vitesse.
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I1.4. HOMOGENEISATION D'UN STRATIFIE

Le comportement complet de la couche élémentaire étant connu, il est aisé de reconstituer le
comportement moyen d'un stratifié quelconque en écrivant :

- Iell=v+ zX
h h
- N=J+ ToTl dz M=J.+ z TToTI dz
-h -h
- Hypothése de contraintes planes

ol I est l'opérateur de projection dans le plan de la plaque.yet X sont les déformations de

membrane et de courbures , N et M, les résultantes et les moments des contraintes, 2h
I'épaisseur de la plaque . ' a - : :

En ce qui concerne la rupture globale d'un stratifié, on utilise un critére sur les fibres et
linterface fibres-matrice couche par couche, ainsi qu'un critére déterminé par la recherche
d'une condition d'instabilité du probléme en vitesse associe aux grandeurs genéralisées .

lill. ETUDE EXPERIMENTALE.

200

200

~[
ol—le- 2622 - - - 199,09 o1
- o0 O — O 0 0

0

Fig. 2 : Eprouvette de traction

Les essais doivent permettre d'appréhender les principaux phénoménes mis en jeu au sein
de la couche élémentaire, qui sont : la plasticité et l'endommagement de ia matrice et de
linterface fibres-matrice, la différence de comportement en traction-compression des fibres.

Les essais sur composites unidirectionnels posant un certain nombre de difficultés, nous
avons préféré identifier les caractéristiques les plus importantes du modele sur des drappages
croisés choisis en fonction du phénoméne & mettre en évidence.

Les effets parasites inhérents aux essais sur les composites stratifiés tels que le
délaminage, I'anisotropie du matériau, la mauvaise application des efforts, sont, & chaque fois
que cela est possible, éliminés ou quantifiés [4],[81,[13].

L'inconvénient majeur des empilements croisés est le développement d'un champ de
contraintes tridimensionnel au bord de I'éprouvette, qui peut perturber la mesure des
déformations ou étre la cause d'une rupture prématurée de I'échantillon. Une largeur
suffisamment importante de la plaguette, I'application d'un film de colie sur les bords, le
collage de plusieurs jauges bidimensionnelles sur chaque face de l'éprouvette, permettent
d'atténuer et de contréler une éventuelle influence du délaminage sur les mesures.

De plus, des calculs utilisant la méthode développée par D. ENGRAND [3] ont été
systématiquement effectués pour évaluer les contraintes tridimensionnelles au voisinage du
bord des drappages testés ; on qualifie ainsi la sensibilit¢ d'un stratifié au délaminage et aussi la
validité des résultats.
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Les essais se déroulent avec une vitesse de déplacement imposée assez faible de maniére a
s'affranchir des effets de viscosité de la matrice. Des redescentes élastiques sont effectuées en
cours de chargement pour suivre la perte de rigidité de I'éprouvette, ainsi que I'évolution des
déformations permanentes. Les quantités mesurges sont :

- ¢ la contrainte de traction, ‘
€, la déformation moyenne longitudinale,

- €, la déformation moyenne transversale.

Enfin, I'étude a porté sur deux matériaux, T300/914 et IM6/914, ce qui a permis de
comparer I'association de la résine BSL 914 avec deux types de fibres.

1. ESSAI1 :[0]g

Cet essai permet d'identifier le module Ec;, le coefficient de Poisson v;1 et 12 contrainte a

T
rupture G -

N1, ESSAI 2 : [ +45, -45 ] o4

ot (Mfa)

vo Thiore ’

Enpirience

T

b
1
o
o
<4
&
]
o
o
4]

E: -.L!. —.IbS -.i!z -j) 1

Fig. 3 : Essai sur stratifié [ +45, -45] o4

Dans ce cas, les déformations &,, ete,, sont negligeables devante,, et lon a:

__1_( % * _ _1_ 6*
€, =5 (&8 [ -€8 ) i0G;; =055 =015 77
il en résulte :
_ e 0 1/2
Y g = SUP |g<y [2[812|1 Gy, ]
T 1 %12 Y12 1/2
R+R =« e [ i —E=e ] dp >
0 _[0 2t (1-d) (1-d) +
i 2 kD D R+R
p=2(1-0° (e -

On identifie donc les deux courbes intrinséques & la couche élémentaire relatives &
l'endommagement et la plasticité (figures 4,5).
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Fig. 4: Loide comportementded.
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Fig. 5 : Fonction seuil de plasticite

.1. ESSAI 3 :[45] g

Pour cet essai, le comportement en cisaillement et le comportement transversal sont du
méme ordre de grandeur. On peut donc identifier les parametres introduits dans le modéle pour
chiffrer linfluence relative des contraintes ou des déformations transversales et de
cisaillement dans la plasticité et I'endommagement de [a couche élémentaire. On a :

_ _ L
G117 0939 91575 O

¥ %*

1 * *
et: 312='2—(a n- & t)' Byp = €+ E
Le coefficient a2 intervenant dans le critére de plasticité est identifié & partir de la relation :

‘p o2 27 p 2
e, ((1-d) "= 22", ( 1-d)

Connaissant la loi de comportement de d déterminée par l'essai 2, il est aisé d'identifier le
paramétre b, qui figure dans la définition de Y.

o e?2 o e 2 1
Ylt = sup |1S[[(4 G 5819 +bE2<522>+)lT "2]

La loi de comportement de d' est alors identifiable.
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fll.4. ESSAI 4 : [ +67,5, -67.,5] og

201 ot (MPa) e

- .- Theorwe

Expérience
% 0%

& t + + 7
. 0.5 [+3:]
fé‘ o0 0.2 0.4 £.:

Fig. 6 : Essai sur stratifié ~ [ +67,5, -67,5] »g

La difficulté de cet essai a trait & la complexité du champ de contraintes développé dans les
plis, qui ne permet pas de relier de fagon explicite les grandeurs effectivement mesurées s*n ,
s*t, G aux contraintes et déformations dans les plis. L.a modélisation du comportement de la
couche unidirectionnelle étant déja effectuée, cet essai a pour seul rble la détermination fiable
de la contrainte & rupture en traction transverse de la couche élémentaire . 02';.

Le dépouillement s'effectue de la fagon suivante :

1°) On compare I'évolution des réponses des jauges transversale et longitudinale en
fonction de I'effort appliqué a I'évolution théorique simulée numériquement pour le
comportement élasto-plastique endommageable de la couche élémentaire ; si il n'y a pas
concordance des courbes, l'essai est rejeté.

. , T
2°) La contrainte de traction transverse Gy

. . =T
moyenne de traction dans le stratifié mesurée lors de la rupture o Q-

est identifiée & partir de la contrainte

I11.5. ESSAI 5 : Flexion 4 points [13].

Deux problémes principaux ont motivé la réalisation d'un essai de flexion : la difficulté de
realiser un essai de compression ne présentant ni composante parasite de flexion, ni de
cisaillement, et le fait que la comparaison des résultats issus de deux essais différents est
délicate (conditions d'ambiance et de vieillissement différentes, éprouvettes issues de plaques
différentes...).

Réaliser un essai de flexion est une méthode pour supprimer linfluence des éventuelles
variations des caractéristiques du matériau. Les problémes dus & 'ambiance et ceux dus a la
géometrie de I'éprouvette seront en méme temps écartés. Les mesures des déformations de
traction (sur la face tendue de l'éprouvette) et de compression (sur la face comprimée) sont
simultanées et réalisées sur la méme éprouvette. Elles permettent donc une comparaison directe
des résultats.

Le montage d'essai devra permettre la mesure précise et fiable des modules d'élasticité
durant le chargement, et donner accés aux valeurs a rupture. Nous avons congu et fait réaliser
un montage de flexion 4 points (fig. 7} répondant & ce cahier des charges.

Un essai de flexion 3 points n'aurait pas permis de mesurer les valeurs & rupture (la
contfrainte maximum étant atteinte sous le point d'application de ['effort). Il aurait de plus
rendu difficile la mesure des rigidités car on ne peut pas coller les jauges dans une zone ol [e
champ de deformation est constant.

Notre montage se compose de quatre tétes réalisées a partir d'éléments déformables dans le
but de n'imposer que le déeplacement "vertical" (fleche} au niveau de I'éprouvette. Le
déplacement "horizontal" étant libre, il n'y aura pas de composante parasite de tension. La
rotation de I'éprouvette au droit des appuis étant également libre, il est possible de remplacer
les classiques appuis linéiques par des appuis plans qui ne perturberont que trés peu le champ
de contrainte. -
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Ce montage élimine les problémes dus au glissement de I'éprouvette sur les appuis
rencontrés sur un montage classique (présence d'a-coups et d'une composante tangentielie),
tout en autorisant de grands déplacements.

/ Cellule de charge

Palannier fixe

P

5 v
; T&tes extérieures o
/ Tétes intérieures \ :

et ] 7

e e e —— e e

Eprouvette
Epaisseur 3rm
16 plis

Déformations

Palennier mobile
Charge | Déplacement

YYYy

Accuisition
Motorola 68000

vérin hydraulicgue
50000 N

Fig. 7 : Montage de flexion 4 points.

155 Modules (GPa)

150.L

1454

140+ Face tendue

1351 Face comprimée

1301 L

1251 Contraintes

120 ; : X . X : (MPa) :
0 200 400 - 600 800 1000 1200 1400

Fig. 8 : Modules sécants de traction et de compression d'un IM6-914
l11.6. VERIFICATION SUR UN ESSAI DE TRACTIONSURUN [0 5,906l 5 -

La comparaison des résultats d'essai et de la simulation numérique du modéle est excellente
quant & I'évolution contrainte-déformation. Cependant fa contrainte & rupture expérimentale est
beaucoup plus faible. Le calcul des contraintes tridimensionneiles montre que ce stratifié rompt
par délaminage, ce qui est observé sur le faciés de rupture des échantillons.




14 - 10

at (MFa)

Jsoo.
1700,
Js00.
1o,
Leo0.

Iao0. ..
.. Theorie

Yz, —— Exptrience

-.& i5 -.c‘;w -.605 a.gap O.leS O-d‘ ic EQ
ol

(1

Fig. 8 : Comparaison Essai Calcul
CONCLUSION

Lorsque les comportements en traction et en compression dans la direction des fibres sont
identiques, le comportement mécanique des stratifiés carbones epoxy est .essentiellement
determiné par les caractéristiques élastiques, par la deformation limite dans la direction des
fibres, et par deux courbes caractérisant la plasticité et 'endommagement de la monocouche.
Cette approche permet de comparer différents couples fibres-matrices .Elle peut étre étendue A
d'autres types de matériaux et a &té appliquée avec succés i la modélisation des composites 3D
[11],[12].

Les différents modes de ruptures de la monocouche qui ont été introduits permettent de
définir une approche multicritére du type de celle. proposée par Hashin [5]. Cette approche a
conduit a la réalisation du logiciel A.R.C.S., utilisé par I'Aérospatiale, pour analyser la rupture
des composites stratifiés [9]. Les différents modes de dégradations de la monocouche ont été
introduits pour une analyse fine du délaminage. On trouvera dans [1] la mise en place de la
simulation de ce phénoméne dans le cas d'un composite stratifié troué.
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"CARACTERISATION EXTREMALE DE LA REPARTITION DES DEFORMATIONS
DANS UN AGREGAT DEFORME PLASTIQUEMENT!
Mayeul ARMINJON, CEMEF, ECOLE DES MINES DE PARIS,
SOPHIA-ANTIPOLIS - 06565 VALBONNE

Résumé

On présente les bases d'un nouveau modéle d'homogénéisation, valable
pour les agrégats dont les constituants admettent une "fonction énergie" au
sens de Hill. Ce modéle est un approfondissement d'un modéle proposé pour les
polyecristaux et qui généralisait la théorie de Taylor reldchée. Le résultat
essentiel est que la répartition des taux de déformation moyens des consti-
tuants réalise un minimum analytique avec une contrainte linéaire. Cette ca-
ractérisation extrémale résulte d'hypothéses d'homogénéité statistique.

AN EXTREMUM CONDITION DETERMINING THE STRAIN-
DISTRIBUTION IN A PLASTICALLY DEFORMED AGGREGATE

Abstract

This presents the basis of a new homogenization model for aggregates
whose constituents have a "work function™ in the Hill sense. This model is a
further development of a generalization of the relaxed Taylor thecry, which
had been proposed for polycrystals. Under assumptions of statistical homoge-
neity, the distribution of the average strain rates of the constituents is

shown to satisfy an analytical minimum condition with linear constraint.

I. INTRODUCTION

Le comportement rhéclogique des agrégats est difficile & décrire par des
modéles purement phénoménclogiques. Des modeéles d'homogénéisation prenant en
compte la nature d'agrégat ont été proposés, plut6ét pour les polycristaux. lLes
modéles auto-cohérents, sous léur forme générale, sont frés peu maniables
[1-2]. L'approximation isotrope de 1'accommodation plastique [3] aboutit & une
complexité intermédiaire entre [1-2] et le modéle de Taylor et semble promet-
teuse, surtout dans le domaine des petites déformations et/ou en trajet com-
plexe [4]. Parallélement, 1'approche énergétique ouverte par Taylor se déve-
loppe : tandis que le modéle initial admet tout simplement que le champ "taux
de déformation plastique" D H est homogéne dans le polycristal : DW = D,
la théorie de Taylor relachée n'impose cette homogénéité qu'a certaines compo-

santes de D ¥, les autres composantes é&tant détermindes dans chaque consti-
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‘tuant par un principe de dissipation minimale [5]. Le choix des composantes
laissées "libres" se fait en supposant que les grains ont une forme particu-
liére, possédant des axes qui coincident a chaque instant avec les axes prin-
cipaux de D : ceci n'a un sens que pour des chemins de déformation particu-
liers et seulement aux trés grandes déformations. De plus le champ D P est
implicitement supposé homogéne dans chaque constituant, ce qui pose la ques-
tion de la compatibilité des taux subis par les grains voisins. Ceeci vaut méme
pour les modéles autocohérents dans la mesure ol ils supposent également le
champ D ¥ homogéne par morceaux.

Nous avons antérieurement proposé [6—7] une généralisation de la théorie
de Taylor felachée'permettant de préndre en compte le caractére hétérogéne de
la déformation plastique sans subordonner ce caractére 23 une morphologie par-
ticulieére des constituants, et pour n'importe quel trajet de déformation. Dans
cette généralisation, on admet qu'd 1'échelle des constituants, les hétérogé~
néités de déformation restent confindes : il existe un voisinage fidu tenseur
D, tel que pour tout constituant Cp, k=1,...,N (les constituants du poly-
cristal sont supposés &tre des "cristallites" d'orientation uniforme, chacun
obéissant globalement & la loi de Schmid), la moyenne volumique D k gy
champ D ¥ dans Cy appartienne & Z. En admettant 1'existence de champs de
vitesse continus associés 4 toute distribution possible ( D Ky¢) de ces
moyennes, et sous des hypothéses statistiques en partie implicites, on en dé-

duisait que la distribution réelle ( D K) réalise le minimum de

k

W o=y p ¢ oKy 1)

k=1 pk

00 pp=v(Cy)/v(Q) est le volume relatif (Q est 1'agrégat considéré) et WK

est la fonction puissance plastique du cristallite Cy, définie sur 1'ensem-
ble des tenseurs plastiquement admissibles D Ky, i.e. l'ensemble;f;o des
tenseurs symétriques et de trace nulle. Le minimum de (1) était recherché avec

la double contrainte

N k '
BE = lZ(: Py D, =D (2.a)
ket (2)

Ce critére de minimum débouche sur un modéle efficace, qui a &td appli-
qué avec succés 3 la prévision des textures de déformation des aciers [7-8].
Dans notre premiére formulation [6] et dans ces applications, la "condition de
cohérence”" (2.a) a &té omise. En revanche, le voisinage fidéfinissant la con-
trainte (2.b) était subposé étre une "boule" de petite taille et de centre D ’
d'ou il résulte que la condition (2.a) était & peu prés satisfaite [7].

Dans cette communication, nous présentons les résultats théoriques ré-
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cemment obtenus [9], qui fournissent les bases d'un modéle un peu différent et
sans doute meilleur,car ses prémices semblent assurés. Dans ce nouveau modéle,
la condition de proximité (2.b) disparait purement et simplement. Autrement
dit, on démontre que la répartition réelle des taux de déformation moyens des
constituants minimise (1) avec la contrainte linéaire (2.a), sans aucune
restriction aux hétérogénéités D k. D . Les hypothéses nécessaires sont le
principe local du travail maximal et 1'homogénéité statistique des champs
réels o ¥ (contrainte) et DM et de 1'agrégat. En fait le résultat est
applicable pour d'autres agrégats formés de constituants admettant une
fonction énergie au sens de Hill [10]. Pour abréger l'exposé on ne donnera que
des indications sur la démonstration de certains résultats, essayant de mettre

en évidence le contenu physique.
II. LES THEOREMES D'EXTREMUM POUR LE POLYCRISTAL
1I.1. LE THEOREME GLOBAL DE BISHOP ET HILL

la loi de Schmid entraine que le comportement plastique d'un cristal {c)
est standard : la surface d'écoulement EC est convexe et le taux de déforma-
tion plastique D € est dans le cOne des normales 3 £C au point de charge

o © [11-12, cf. 7 pour une revue|, ce qui s'écrit
g, : D o: 0C=H( D) (3)

quel que soit o x dans le convexe AC délimité par EIC. Bishop et Hill
[11] considérent le polycristal comme un milieu continu o0 la loi de Schmid
est valable en chaque point. Ils se rvestreignent a ceux des champs o Px
statiquement et plastiquement admissibles (S.P.A.)(en équilibre et tels que
V x o Mx(x) soit dans le convexe local Ab(x)) et des champs D Hxx

cinématiquement et plastiquement admissibles (C.P.A.) qui vérifient

TSR (4)

* **

(les barres désignent la moyenne volumique dans le polycristal). Les moyennes

o % , D %% d'un tel couple vérifient donc

* .
o : D, < WD) (5)
Admettons de plus que les champs réels o B et DV associds a 1'état
de eontrainte macroscopique o et au taux de déformation mactoscopique D véri-
fient  (4). Alors selon que dans (5) on prend D Hxx= D B, ou
o Bx= o K, on obtient le théoréme global du travail maximum, ou mini-

mum, de Bishop et Hill :
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o, : DX ﬁu( Du): M =6:D (6.a)
o:D=o: D, < W(D) (6.b)

si D »x= D . L'inégalité (6.a) signifie que le comportement plastique ma-
croscopique du polycristal est standard.

ta condition (4) a été justifide asymptotiquement par Hill [13] et
Mandel [1&] pour les champs 5.P.A. o ¥x bornds et 1les champs C.P.A.
DUExx de la forme Dxxe x + uM( x ) avec u¥ borné, & condition
que les moyennesg x et D xx ne dépendent que de fagon négligeable de
1'élément de volume macroscopique choisi (il suffit d'appliquer le théoréme
des puissance virtuelles dans un cube de c8té suffisamment grand). De tels
champs sont dits "statistiquement homogénes". L'interprétation physigue est
que par suite de 1'hétérogénéité microscopique de 1'agrégat les "champs homo-
génes" de la loi de comportement macroscopique sont des fluctuations de faible

longueur d'onde et d'amplitude limitée autour de leurs moyennes.
II1.2. ANALYSE PHYSIQUE DE LA NOTION D'AGREGAT

S5i le théoréme précédent ne fournit pas de modéle d'homogénéisation de
1'agrégat sauf les deux extrémes o * = o (modéle statique) et D ¥ = D
(modéle de Taylor) - c'est qu'il ignore la réalité de la partition du pcly-
cristal en constituants peu ou prou homogénes. Cette partition est évidente au
début de la déformation, lorsque les grains sont presque des cristaux par-
faits. Par la suite il y a fragmentation de ces grains et formation de cellu-
les de dislocation bien individualisées [15], qui finissent elles-mémes par se
fragmenter [16]. A chaque instant on peut donc schématiser 1'agrégat comme une
réunion disjointe aux frontiéres prés de constituants "homogénes". Ce terme ne
signifie pas que leur déformation soit strictement homogéne (il en résulterait
des incompatibilités de déformation). En fait, nous supposons que dans ces
constituants les champs o U et DH sont statistiquement homogénes au sens
de Hill-Mandel (§ II.1) et que leurs moyennes dans chaque constituant sont re-
lides par une loi de comportement : o K = F K ( D k) pour le constituant
Ck. Dans le cas du polycristal, nous considérons que la loi de Schmid ne
peut s'appliquer qu'a 1'échelle du cristallite, fournissant entre autres 1la
surface d'écoulement K. Nous admettons en revanche 1'existence d'une échel-
le (u) inférieure A celle des constituants et od la mécanique des milieux con-
tinus a un sens. Cette interprétation est cohérente avec la nature macroscopi-

que et phénoménclogique de la loi de Schmid, et avec la grande taille des

"eristallites" (de 1 4 10-8 m) par rapport 4 la maille cristalline (10-10m).
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Nous considérons les champs de vitesse de déplacement et de déformation
permanents dans le polycristal, qui comportent une partie élastique résiduel-
le. Ces champs sont cinématiquement admissibles et leurs moyennes dans les
constituants sont incompressibles, si 1l'on néglige les variations de volume
dues au¥ contraintes résiduelles A cette échelle. La loi de comportement peut
donc bien Btre une loi standard associée & un critére insensible & la pres-
sion, comme y conduit la loi de Schmid. les essais mécaniques qui valident
{approximativement) cette loi sont d'ailleurs impuissants 4 séparer les par-
ties résiduelle et purement plastique de la déformation permanente. La consé-
quence de notre interprétation est que la fonction Wk( D k) définit bien

la puissance plastique leocale, et non seulement la dissipation.

I11.3. THEOREME DE MINIMUM POUR LA REPARTITION DES TAUX DE DEFORMATION
MOYENS DES CONSTITUANTS

Le "principe local du travail maximal" (3) entraine que les fonctions
Wk, et donc la fonction W¢ définie par (1), sont convexes. Chaque fonction
#K est calculsble si 1'on connait les valeurs des cissions critiques et
1'orientation cristallographique de Ci. Si © est la plus petite cission cri-

tigue dans le polycristal, on a

. "3 N "3
We({ D)) > ¢ E=1pk I DK (7)

Cette condition de "cgercivité" entraine que le minimum ﬁo( D) de W sur
la variété linéaire (deS yN) définie par la contrainte (2.a) est atteint. De
plus si la loi de comportement locale o ke F K( p K) est dérivable (cet-
te loi ne peut &tre déduite de la seule loi de Schmid qui conduit a une surfa-
ce d'écoulement £K polyédrique et donc 4 des indéterminations de o ky,
alors (3) entraine

X8 k, oky oW K K
= F (D%, =p F(D*) (8)

5 ¥ apk K

*

5

ce qui prouve que le minimum cherché est analytique. En écrivant la condition
analytique on voit d'aprés (8) que, pour qu'une famille ( D kl)k:1,N de
tenseurs vérifiant (2.a) rvéalise le minimum (W(( D K ))= Wy( D)), il faut
et il suffit que les contraintes associées o Ky= F K( D %) vérifient

k

k k k
b o 1: D=(Z P © 1):(2 Py D) (9)

P

pour toute famille ( D ke) satisfaisant (2.a).

Ce tésultat ne repose que sur (8) et sur la convexité des fonctions
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Wk; i1 s'étend donc immédiatement 2 d'autres agrégats de constituants admet-
tant une "fonction énergie" convexe [10] telle que l'on ait (8), méme lorsque
cette fonction n'est plus la puissance plastique. Supposons alors que les
moyennes o X du champ réel o ! associé au taux macroscopique D vérifient
(9). L'hypothése d'homogénéité statistique des champs réels dans chaque cons-
tituant signifie que 1'on a o K= F kK( D K} (les moyennes sont relides
par la loi de comportement globale du constituant). Ainsi, la péRartition
réelle ( D K) réalise le minimum analytique W(D) . o

Pour 1le polycristal, dont les constituants sont standard, la fonction
énergie est bien la puissance plastique locale et lorsque le minimum Wu( D)
est atteint par la rvépartition réelie, il s'identifie donc & la puissance
plastique macroscopique W{ D )= ¢ : D . Nous allons voir que la condition

d'extremum (9) est purement statistique.

ITI. CONDITION D'EXTREMUM ET HOMOGENEITE STATISTIQUE

ITI.1. DEFINITION D'UN AGREGAT STATISTIQUEMENT HOMOGENE

L'homogénéité statistique des champs o * et D¥ au sens de Hill-
Mandel est une notion asymptotique : c'est parce que les fluctuations
6 - o , DH- D sont d'amplitude bornée et de "longueur d'onde" faible de-
vant les dimensions de 1'agrégat {ou du constituant) que 1'on peut négliger
o Pb: DV~ o : Ddevant ¢ : D . Mathématiquement il Ffaut pouvoir passer a
la limite et donc disposer d'un agrégat (ou d'un constituant) occupant 1'espa-~
ce entier ; physiquement, il suffit d'obtenir des majorations dépendant de
facteurs estimés '"petits” [9]. De méme pour justifier la condition (9), nous
admettons que 1'agrégat est infini, réunion d'une suite de constituants
(Ck)k=1,m- Comme nous les supposons homogénes, leur "détat" X k:(in)
est bien défini ; pour un polycristal les variables d'état in pourraient
etre les cissions critiques, l'orientation cristallographique et le volume de
Ck (ce dernier n'est pas invariable au cours du temps si 1'on admet que les
constituants se fragmentent). En associant a un point x 1'état X = F ( x ) du
constituant auquel appartient x , on définit (sauf sur les frontidres) une ap-
plication de l'espace physique R vers l'espace des états E. Dans un échantil-
lons Q@ de 1'agrégat infini, on caractérise la répartition volumique des états

par une loi de probabilité syr E :
Pa(A) = vianF =1 (A))/v(n) (10)

i.e. le volume relatif des constituants coupant @ et dont 1'état est dans la

partie A de E. L'homogéndité statistique de 1'agrégat se définit comme 1'exis-

tence de volumes représentatifs & c'est-a-dire tels que PQ est "proche" de
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Po si Q' est "grand". Ces notions sont formalisées [9]. Disons ici que 1la
notion a introduire est une proximité "floue" : on ne peut exiger dque
Po(A)-Po:(A) soit petit que pour des parties A pas trop "fines" (relative-
ment a4 F (@) et F (@')). Car sinon, Py et Pqr ne seraient "proches" que si,
2 un petit volume prés, tous les états des constituants de Q étaient présents,
et 4 des fractions volumiques voisines, parmi les états des constituants de Q!
: ce serait une définition trop exigeante.

L'existence de volumes arbitrairement représentatifs permet de définir
par passage a la limite une loi de probabilité P pour 1'espace entier (occupé
par 1'agrégat) : P caractérise la répartition volumique globale des états de
1'agrégat statistiquement homogéne (S.H.). En général P n'est plus une loi
discreéte ; ceci permet en particulier d'interpréter la définition classique de
la fonction de distribution des orientations comme une densité de probabilité
[17], alors que pour un agrégat fini de cristaux parfaits ce devrait &tre une
loi discréte. Une famille virtuelle ( D*k ) k = 1, » de taux de déforma-
‘tion moyens est considérée comme une variable aléatoire D x sur t.

Toute famille finie ( D*k(i) }iz1,N donnée pour les constituants d'un do-
maine borné f, peut se prolonger en une telle famille définie dans tout
1'agrégat : pour chaque constituant défini par son état X on fait la moyenne
des D*k(i) correspondant aux constituants de @ dont les états sont les
plus proches de X . Lorsque 1'agrégat est S5.H. le prolongement obtenu D «
est lui-méme S.H., en un sens un peu compliqué. En utilisant le fait que le
champ o ¥ est S.H., on en déduit que si l'on se donne un échantilion Q assez
représentatif, alors (en notantﬂﬁzqﬁ. la moyenne volumique des D*k

dans @) le prolongement de toute famille D*k(i) définie pour les consti-

tuants de 2 et vérifiant H &k H9<1}est tel que
|| o ©- oK Q7 |<e (11)
|| O~ g e | |<e/sup|| o k|| (12)
k> 1

|| o ke RFQ -k o™ |<e (13)

lorsque 'Q" est un cube quelconque de coté L' assez grand. S5i de plus la
répartition linéique des états dans 1'agrégat est asymptotiquement proche de

la tépartition volumique,en un sens 'global" peu exigeant - alors.on a :

Dk* .A'_ Dk*Ql+0’ L'_)_m (14)

o0 A' est un segment de droite guelconque inclus dans le cube Q' et paralléle

a 1'un de ses cbdtés, le symbolé_31 désignant la moyenne linéique dans A'. Nous
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indiquons ci-aprés pourquoi (14) entraine que (9) est asymptotiquement valable
pour ( D Ky) dans @', d'o0 il résulte gréce 3 (11-13) que (9) est valable
dans @ 4 3 € prés pour toutes les familles ( D k*) vérifiant

|| D *k||9<1

Dans le cas od la fonction énergie est la puissance plastique (cas du
polycristal) on en déduit en utilisant (7) une majoration de l'écart entre la

puissance plastique réelle et le minimum de la fonction énergie globale :
O<({W( D )-Wo( D ))/Wo( D )<3 e/ (15)

III.2. UTILISATION DE LA CONDITION (14)

Nous rtésumons fortement cette étape purement mathématique [9]. On fixe
le cube Q', de cbté L' assez grand pour que l'écart maximal entre une moyenne
linéique et 1la moyenne volumique-a;E_Q' soit inférieur a un & donné,
en vertu de (14). On démontre 1'existence, V¥Yn>0, d'un champ de vitesse
V % incompressible et régulier GHl(Q')), tel que le champ de vitesse de

déformation D By= e ( V By) associé vérifie

—C
otk - (jckd; d/VE) = Df W (16)

Q! " kQ'
l ¢ 0k -6 D |<n (17)

—.._._Ql —Q'
RN S S o T (18)

od A est indépendant du cube @', ce qui permet de conclure (§I1II1.1.). Le champ
V Hbx est obtenu de proche en proche dans des cubes formant une subdivision
tridimensionnelle réguliére de maille A de Q'. Pour un petit cube ¢, on

cherche V  vérifiant
T v C
e (V"= Q¥k(n) , V ”IaC_n= V n1joc (19)

00 dc~p est la réunion des trois faces de c [, dont la coordonnée constante
est la plus petite, les axes de coordonnées a ; étant confondus avec trois

cOtés de R'. Pour cela on se donne d'abord un champ irrégulier :
Whl x+h aj)= V(0 x ) D_x_k(") *aj , XEdcT (20)

sur les trois faces opposées dc*, & dc—n. Puis on régularise W , et en-

fin on le prolonge a c, entier. L'indice k{n) est celui du constituant con-

tenant le centre de cn, en choisissant arbitrairement s'il y a ambiguité. Ce
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procédé assure, en se donnant ﬂtﬁ&;ﬁ«sur aQ'~, gque sur la face i de aQ'"h,

V H¢( x ) est arbitrairement proche de
} D,“i A xkj='ﬁf'A-L' a; (21)

ot (kj) est la liste des constituants C traversés par le segment
J x-L" a i, x ]=A, et Ax K le segment intercepté sur ij par A, On
peut donc utiliser (14) et en déduire (18) en remplagant les intégrales volu-
miques par les intégrales sur 3Q'. En prenant une maille A assez petite et en
~ calculant ;;7I;*Bmﬁ;9' comme une somme d'intégrales sur les dcp, on
obtient (17), grace & (20).

Iv. CONCLUSION

La particularité de ce modéle et de notre modeéle antérieur, est de con-
sidérer simultanément 1'échelle microscopique de la mécanique des milieux con-
tinus et 1l'échelle supérieure des constituants. Ceci est nécessaire pour ré-
soudre le probléme crucial : caractériser la déformation des constituants en
tant qu'entités homogénes en nombre fini. L'ohstacle a cette caractérisation -
le probléme de la compatibilité des taux subis par les différents constituants
-~ est levé par la thécorie 3 peu prés comme semble le faire la nature : par la
considération de champs fluctuants sur une courte distance autour d'une moyen-
ne qui varie d'un constituant 4 1l'autre. La possibilité mathématique peut en
gtre démontrée dans tous les cas (éq. 16). Des hypothéses naturelles d'homogé-
néité statistique conduisent alors (éq. 15) & la condition générale d'extremum
dont le caractére analytique devrait conduire prochainement & des modéles ma-
niables. D'ores et déja, notre "modéle de Taylor hétérogéne" antérieur, assez

efficace, apparait comme une approximation de ce modéle général.
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Résumé

Ce travail est consacré & la modélisation du comportement élastoplastique
des métaux en grandes déformarions plastiques. En partant des méthodes de loca-
lisation et d'homogénéisation basées sur I'approximation autocohérente de 1'équation
intégrale reliant le gradient de la vitesse locale au chargement imposé sur la
frontidre, on déduit simultanément i'évolution des modules tangents et des surfaces
de plasticité macroscopiques. Ces évolutions sont reliées & celle de la microstruc-
ture caractérisée par la scission critique sur les systémes de glissement, les
contraintes internes du second ordre, les textures cristallographiques et morpholo-

giques.

INDUCED ANISOTROPIC BEHAVIOR OF ELASTOPLASTIC METALS
AT LARGE STRAINS

Abstract

This study deals with the modelling of the elastoplastic behavior of metals
at large plastic strains. The evolution of tangent moduli and yield surfaces are
deduced simultaneously from the concentration and averaging operations based on
the self-consistent approach of the integral equation linking the local velocity
gradient and the overall fields imposed on the boundary. These evolutions may be
related to the evolution of the microstructure defined by the critical shear stresses
on glide systems, the second order internal stresses and the crystallographical and

morphological textures.

I. INTRODUCTION

L'anisotropie de comportement mécanigue est un aspect essentiel des pro-
priétés des matériaux, en particulier pour les problémes de mise en forme par

déformation plastique.

L'anisotropie de comportement mécanique résulte généralement de la nature

cristalline des grains constituant le polycristal mono ou polyphasé et de la micro-
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structure de l'agrégat.

- Pour le grain ou le monocristal, 1'anisotropie élastique provient des liai-
sons interatomiques, fonctions de la structure électronique alors que I'anisotropie
plastique résulte de différents mécanismes élémentaires (glissement plastique, ma-
clage, transformation de phase...) dont le caractére est fortement cristallographique.
L'anisotropie plastique pourra étre décrite dans le cas du glissement plastique
cristallographique, par l'orientation des systémes de glissement, la cission critique,

la densité de dislocations, etc...

-.Pour l'agrégat, la microstructure granulaire, caractérisée par la forme
et l'orientation {morphologique et cristallographique) des grains, la répartition
spatiale des phases, est responsable de certains aspects propres du comportement

global du matériau, en particulier de son anisotropie.

Dans le cas des grandes déformations plastiques, il est évident que l'aniso-
tropie du comportement évolue avec la déformation du fait des changements de la

microstructure du matériau, tant & l'échelle intragranulaire que de la microstruc-

ture de l'agrégat.

Ce travail est consacré & la modélisation du comportement élastoplastique

des métaux en grandes déformations plastiques. Une équation intégrale reliant le

_.gradient_de la vitesse locale au chargement imposé sur la fronticre a été proposée

dans [1] et [2]. Une solution autocohérente de cette équation est développée et
sert d'équation de localisation pour le gradient de la vitesse locale. En partant
des relations de moyenne pour le milieu microhétérogéne, on déduit, pour un trajet

de déformation donné :

1) l'évolution de la microstructure du matériau caractérisée par
- la cission critique sur les systémes de glissement
- les contraintes internes du second ordre
- I'orientation cristallographique des grains

la forme des grains

2) les meodules tangents élastoplastiques macroscopiques

3) 1'évolution des surfaces d'écoulement plastique.

Nous ne présentons ici que des résultats de cette modélisation renvoyant 2

[1] et [2} pour la formulation théorique.

Il. RESULTATS CONCERNANT LE COMPORTEMENT MACROSCOPIQUE

Le modele proposé est appliqué au cas d'un polycristal CFC décrit par

100 grains dont l'orientation cristallographique initiale est aléatoire et la forme
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sphérique. Dans |'état initial, il n'y a pas de contraintes internes et les cissions
critiques sont identiques sur tOus les systdmes de glissement. L 'glasticité du mono-
cristal est supposée isotrope de module de cisaillement u = 3000 daN/mm2 et de
rapport” de Poisson v = 0.3. Les normales aux plans de glissement sont du type

< 111 > et les directions de glissement sont paralleles a < 110 >.

Ce polycristal, initialement isotrope, est déformé selon quatre trajets de
chargement différents :
- traction simple

traction .plane équibiaxée

_ traction compression (ou laminage)
- traction torsion

jusqu'a des déformations de 1'ordre de 60%.

La figure 1 représente, pour différents chargements, 1'évolution de la
contrainte équivalente, au sens de Von Mises, avec la déformation plastique équiva-
lente. Conformément aux chservations expérimentales [3], les courbes ne sont pas
superposées et, pour une amplitude de déformation plastique donnde, la contrainte
d'écoulement en cisaillement est inférieure a celle de l'essai de traction. Ces dif-

férences sont & attribuer 3 la fois aux textures induites et aux contraintes internes.

La figure 2 décrit dans les plans (211, 222) et (211, T 12) les frontidres du
domaine élastique initial (en chargement radial) pour différentes définitions de la
limite élastique. Dans les deux cas, la surface initiale correspond au critére de

Tresca et tend vers le critére de Von Mises.

La figure 3 décrit dans le plan (2:11, 212) t'évolution de la surface de
plasticité {(définie par ['état de contrainte correspondant & une déformation plasti-
que équivalente de 0.2%) pour deux trajets de chargement différents

- Fig. 3a : chargement en traction simple

- Fig. 3b : chargement en cisaillement simple.

Les évolutions calculées de I'écrouissage sont comparables aux mesures
expérimentales de Bui (4] sur I'aluminium. On constate la présence simultanée
d'un écrouissage isotrope, cinématique et d'une déformation complexe de la surface
de plasticité qui présente un point anguleux plus ou moins marqué dans la direction

de chargement.

Des résultats andlogues ont été obtenus pour des prédéformations en trac-
tion-compression et en traction équibiaxée [5] mais dans ces cas, les évolutions
des surfaces ne sont pas semblables. Dans le cas de la traction-compression, il ne

semble pas se développer de point anguleux dans la direction de chargement. Ces
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points anguleux favorisent l'apparition d'instabilités plastiques dont le développement

est lié & 1'évolution des modules élastoplastiques tangents.

La figure 4 représenfe l'évolution des modules élastoplastiques tangents en
traction simple en fonction de la déformation plastique équivalente pour différentes
prédéformations d'amplitude et de nature variables. L'évolution de ces modules
semble en accord avec les observations expérimentales et permet une meilleure
approche de la bifurcation que celle que l'on peut obtenir a partir d'une théorie

incrémentale phénoménologique.

IIl. EVOLUTION DE LA MICROSTRUCTURE DU MATERIAU

Ainsi qu'il a &té rappelé dans I'introduction, l'évolution du comportement
du matériau avec le chargement est A attribuer & la modification de la microstruc-
tute induite par la déformation. La description compldte de cette microstructure
et de son évolution peut se faire également & partir de l'équation intégrale. Les
différentes parties de la microstructure décrites ici concernent les contraintes
internes (résiduelles) du second ordre et les textures cristallographiques. Du fait
de 1'incompatibilité de la déformation plastique, des contraintes résiduelles subsis-
tent dans le polycristal et constituent l'une des sources d'énergie bloquée, l'autre
étant associée aux dislocations. Le travail '"plastique" Wa fourni & ['élément de
volume se décompose en chaleur Q et en énergie bloquée Wh. La fraction d'énergie
bloquée F = Wb/Wa a été mesurée par Chrysochoos [6] qui observe une décroissance
de F avec la déformation plastique. Une évolution analogue a été observée dans la
présente modélisation. La figure S représente 1'évolution de la fraction d'énergie
bloquée F avec la déformation plastique macroscopique eP. 1l a éé montré [7]
que la part d'énergie bloquée associée aux contraintes internes du second ordre

est prépondérante par rapport a l'énergie bloquée associée aux dislocations.

Dans le cas d'un chargement séquentiel (une premidre phase en traction
simple suivie d'une compression), un phénoméne de restitution partielle d'énergie
bloquée a &té mis en évidence (Figure 6) et confirmé expérimentalement [8]. La
prise en compte des contraintes internes est essentielle pour décrire correctement
les transitions é&lastoplastiques. Pour des déformations plus importantes, c'est la

texture cristallographique du polycristal qui est profondément modifice.

La figure 7 représente, sous forme de figure de pdle 111, l'évolution de
l'orientation cristallographique des grains par rapport au repére (DL,DT,DN) lors
d'une déformation en laminage. Cetre évolution importante, conforme aux observa-
tions expérimentales (Fig. 7e d'aprés Bunge [9]) est la source principale de l'ani-

sotropie induite en grandes déformations plastiques.




16 -5

IV. CONCLUSIONS

Nous avons développé un modele théorique et les logiciels correspondants
permettant de décrire le comportement élastoplastique des polycristaux métalliques,
4 partit des mécanismes physiques de déformation et de la microstructure du
matériau. La confrontation des résultats théoriques et des observations expérimen-

tales, tant en ce qui concerne le comportement global que la microstructure est

satisfaisante.
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MODELISATION DES COUPLAGES GONFLEMENT-HYGROMETRIE
ET ENDOMAGEMENT-HYGROMETRIE POUR UN MATERIAU
CANDIDAT A LA BARRIERE OUVRAGEE

LAHLOU R, BRETELLE S. ROBINET J C. LGCO Laboratoire de Génie Civil d'Orléans
BROC D. PLAS F. CEA Commissariat a I'Energie Atomique
Résumé

L'objectif de ce papier est l'analyse non linéaire des couplages gonflement~
hygrométrie et endomagement-gonflement d'un matériau candidat pour la barriére
_de protection. des déchets radioactifs. Le comportement rhéologique dfu matériau
est considéré élasto-plastique avec plasticité non associative et écrouissage
isotrope. Le premier couplage gonflement-hygrométrie a été formulé comme
un probléme de diffusion d'humidité associé a desldéformations volumiques de
gonflement. La méthode des éléments finis est employée pour prédire les variations
temporelles de la saturation et du déplacement. La modélisation a été appliquée
aux cas des gonflements libre, oedométrique et comparée aux résultats
expérimentaux. Le couplage endofna_gement—gonflement est simulé en considérant
le concept de Kachanov et que  l'endomagement dépend uniquement des
déformations volumiques de gonfilement, Des modélisations du comportement
du matériau saturé sur chemin triaxial sont présentées et comparées & des résultats

expérimentaux.

MODELISATION OF SWELLING-HYGROMETRY COUPLING
AND DAMAGE-HYGROMETRY COUPLING FOR A MATERIAL
DESTINATED FOR ENGINEERED BARRIER
Abstract
The object of this paper lies in the analysis of the hygrometry-swelling

coupling and of the damage-swelling coupling of the material served for barrier
used in protection of radioactive wastes. The rheological behaviour of the material
is considered elasto-plastic being non-associated and isotropic hardening. The
first coupling between swelling-hygrometry has been treated "as a problem of
the humidity diffusion connected with the swelling volumetric strains. The finite
elements method is applied in the prediction of temporal variation of the saturation
agnd of the displacement. The modelisation has been used in the free swelling
test and oedometric swelling one in comparison with the experimental results.
The second coupling between damage-swelling has been simulated by rendering
the Kachanov's concept and that the damage depends only on the swelling
volumetric strains. The simulations of the triaxial behaviour of the saturated

material are presented here and compared with the experimental data.
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IINTRODUCTION

Il est envisagé dans le cas du stockage des déchets radioactifs d'interposer
entre le container et la roche d'accueil un systéme de protection étanche poitr
éviter la pollution du milieu naturel (Cf figure 1),

Batiment de services
techniaues

et agministratiis R
Entrepdt

Puits de
descente

.

Tunnel rempli
de sable et
d'argile

——argile compactée

| . —Ccontainer

Galerie de
stockage

Figure 1 Exemple d'un site de stockage

Ce matériau constitué d'argile appelé "barriére ouvragée" devra présenter de
bonnes qualités de gonflement pour permettire dans le cas d'un endomagement
une auto-réparation sous linfluence d'une augmentation dhygrométrie. La barriére
ouvragée réalisée par compression isotrope (60 Mpa) d'une poudre d'argile permet
d'avoir un bon contact avec les agrégats et d'obtenir un matérfiau possédant de
bonnes caractéristiques mécaniques. Cependant sous l'augmentation de
l'hygrométrie provenant de la roche dlacceuil un gonflement et une dégradation
des caractéristiques mécaniques du matériau sont observés, Il est donc
fondamentalement important que le colis de déchets ne rentre pas en contact
avec la roche aussi une simulation numérique du comportement d'un tel ouvrage
sous différents scénarios est nécessaire ce qui induit la connaisance du

comportement rhéologique du matériau de la barriére ouvragée. Dans cette
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modélisation le couplage mécanique endomagement-hygrométrie est proposé
& trdvers un modéle élasto-plastique associé & un probléme aux limites de diffusioh.

I MODELISATION ELASTO-PLASTIQUE DU MATERIAU SEC
Les essais ont été réalisés dans une cellule triaxiale & haute pression avec

un dispositif de mesure de la déformation radiale Broc and al (1987).' Les
caractéristiques du matériau testé Foca2 sont représentées dans le tableau I

| Teneur en ecu |. Indice des | Degré de |Concentration| Densité| Densité | _
vides saturation hygrométrie g/em3 | g/cm3
5% 0,556~ 26 % 0,0928- 1,87- 1,776~
0,569 0,094 1,89 1,8

Tableau 1 Propriétés du matériau sec

Le modéle élasto-plastique choisi posséde une seule surface de charge a
plasticité non associative Broc and al (1987), Les déformations totales sont la

contribution des déformations élastiques £ et plastiques £P:

§:4+ 6P
Les déformations élastiques sont données par la théorie de U'élasticité linéaire:

‘E= Eo[p_]“ v=0,2
pa

L'existence de déformations plastiques est déterminée par la position de la surface
~de charge du type Cam clay avec ecrouzssage isotrope:

{0} y 2 P
t (o ev,a]_[ﬁ.s,,.s,,f/ s 9 V2 Mpf1—lnL;EO+B.€VJ]o:O

sij:déviateur de contrainte

- e:déformation déviatoire

Les déformations plastiques sont proposées & partir d'une plasticité non associative
ehi = A¥ij
q-9o0

(1) __ ._..p.._.—. as
b= [1+M% 2.M(q g)]%l

L'évolution de I’écrouissage isotrope est proposée non linéaire:
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La figure 2 montre la comparaison des résultats prédits par le modéle et

expérimentaux pour des chargements monotones en compression triaxiale,

300
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0 AC @ EXPERIENCE O 10OMPa
11
Q 200
§ ® 15 MPa
[
@
E 100 4 _5MPa
<
>
w
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O OMPa
(2]} N
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ESSAIS TRIAXIAUX (MODELISATION )
20
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W L
8 00
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> -
w
b i
a {0 L[ '
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L @15 MPa
_20 L A "N M ! 1 1 I
00 .05 10
DEF. AXIALE

Figure 2 Comparaison entre simulation et résultats expérimentaux
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I MODELISATION DU COUPLAGE GONFLEMENT-HYGROMETRIE
Dans le cas des sols partiellement saturés Bishop (1959) a suggéré
une relation: ,
o =(o-Uap{Ua-Uw)
avec
O contrainte effective intergranulaire
O contrainte totale
U a pression de l'air
. .. Uwpression de l'eau L
A fonction variant de 0 @ I avec le degré de saturation
Coleman (1962) Blight (1965 Matyas and Radhakrishnas (1969) ont proposé
différentes expressions deX. Enfin Chang and Duncan (1983) utilisent le concep;*,
de fluide homogénéisé:
o= g -Um
Pour cette étude nous avons considéré que les pressions interstitielles étaient
négligeables devant les contraintes aux limites et ainsi le probléme est ramené
a celui de la diffusion d'une concentration dhumidité qui provoque une variation

volumique du matériau. La vitesse de transfert de l'humidité f est réagie par:

f=-DmVC 1)
C =nSr
Dm: coefficient de diffusion n: porosité Sr: degré de saturation
L'équation de continuité pour un élément de volume est traduite par:
pm.v2C = 3 @
avec
DL (A Wi, i+, Si0),i = Wi, ASe+ n.S-
A=n-1

Wi est le déplacement
Le comportement rhéologique du matériau saturé est alors proposé sous la forme:

d€ = de®P + de9d

e -, . e ]
dEepz Mde' déformation elasto-plastique
de9-= BdcC déformation de gonflement

dOy = Ck.dE| ~8K.BdC

On peut constater que l'on retrouve une formulation voisine de celle de Terzaghi
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do=dOo+dU

avec
dU =-C®P gdC
qui montre que lorsque la concentration en humidité augmente alors la pression
interstitielle devient négative c'est la succion. En revanche pour le matériau
saturé Sr=1 dC = dn la contraction volumique induit des pression interstitielles
positives. Le couplage hygrométrie-mécanique intervient par lintermédiaire
de:
- - la concentration d'humidité C =n.Sr - R
n: variatior du volume du squelette
Sr: variation du volume de l'eau interstitielle
- le comportement rhéologique du matériau
do = C®Pde- c®PBdc
Ce%e comportement du squelette
Bac: variation de contrainte die & Ihumidité ‘
Les essais de gonflement l'ibre réalisés par le CEA Plas (1988) montrent que le
paramétre et indépendant de la concentration d'humidité (Cf figure 3)
L'ensemble des conditions limites mécanique et hygrométrique peuvent é&tre
écrites sous la forme:
Wi=Wi surSD pour t>0
Cij=Ti  sur ST pour t>0
5=20 sur Ss pour t>0
Fini =q sur Sq pour t>0

Figure 3 Essais de gonflement libre Plas (1988}
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Formulation éléments finis
Nous sommes ramenés & deux séries d'équations couplées:
( Cijk.(0,5(Wk,1 + WLK) - 6ij-SkL. .ASr.WiL,D),j+ Fi=0 @

Dm.(A;Wi,i + n.Sri,i),i - Wi,i.A.Sr - N.SF= 0 (5)

La formulation éléments finis de ces équations est une approximation spaciale
de ces 4 variables indépendantes Wi, Sr. Le domaine V analysé peut etre décrit
par un nombre fini d'éléments et les quantités Wi et Sr sont approximées aux
noeuds de chaque.élément: '

wi* = gij. Wi
sr* = @ j.5rj

avec J le nombre de noeuds et ﬁij les fonctions de forme en déplacement
En substituant ces expressions dans les équations (4), (5) et en utilisant une méthode
de Galerkine des poids résiduels nous pouvons écrire le systéme d'équations
suivant .:

(CijkD.(0,5W K1 + W'LK) - 8ij.8kL. .A.Sr . W*ii),j+ Fj=Ej(6)

D (AW i,i + nSr™ 0,0 - WL LASF .S = E 1)
ou Ej et E sont les erreurs des pésidus" correspondant aux équations approximées.
La méthode de Galerkine stipule que les fonctions poids sont approximées par
les mémes fonctions de forme que W, Sr alors on peut écrire les équations (6),

(7) sous forme matricielle:

[K1{w} + [C){sr} = {F} + T}
[L1{w} - () s} - [E){sA = {r}
La modélisation a été appliquée au gonflement libre des argiles de Provins

Parcevaux (1960) et du CEA dont les caractéristiques utilisées sont présentées

dans le tableau?2

Type d'argile K mm2/minute B Co
Argile de Provin 0,16 0,3 0,15
Foca2 CEA 0,13 0,45 0,196

Tableau 2 Caractéristiques de gonflement des matériaux testés

La figure 4 montre l'évolution de la saturation dans l'échantillon et le gonflement

résultant de l'augmentation de I'hygrométrie.
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Figure 4 Evolution de la saturation et du gonflement de l'argile de Provins

IV MODELISATION DU COUPLAGE ENDOMAGEMENT-GONFLEMENT
Aprés saturation sous contrainte d'une poudre d'argile sec le matériau ainsi
fabriqué présente au cours de sa saturation des variation volumique de gonflement.

Les résultats expérimentaux nous on permis de constater que le matériau gonfle
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jusqu'a atteindre l'état du matériau vierge caractérisé par e = eo -ALn p/pu
La variation volumique potentiel est alors défini par :

Aeg = eo -ALn p/pa - e initial
On constate par ailleur qu'aprés cette phase de gonflement le comportement
mécanique du matériau est dégradé, le tableau 3 présente les caractéristiques

mécaniques limites dans l'essai triaxial des matériaux secs et saturéds.

Matériau sec Matériau saturé
Déviateur de rupture 12 Mpa 2 Mpa
03 = 5 Mpa
Déviateur de rupture 22 Mpa 6,5 Mpa
03 = 15 Mpa
Déviateur de rupture 7 Mpa 0 Mpa
02 = 0 Mpa

Tableau 4 Valeurs limites du déviateur de contrainte pour les matérioux
secs et humides

Cette constatation expérimentale nous indique clairement que le matériau s'est
endomagé pendant la phase de gonflement. Le concept d'endomagement a &té
introduit par Kachanov (1958) pour prédire le temps de rupture en fluage en
utilisant une variable scalaire. Plus récément Hayhurst (1972) Murakami and
al (1980) ont généralisé le concept de Kachanov en introduisant un opérateur
tensoriel d'endomagement. Dragon et Mroz (1979) ont proposé un modéle de
comportement élasto-plastique avec un radoucissement lié & l'endomagement.
Murakami et Ohno (1980) proposent que l'endomagement est représenté par une
série de fissures planes de densité tel que:
1=Cl(e3@el) e3: vecteur unitaire normale aux fissure
Ainsi l'endomagement peut étre représenté par la réduction de la surface S &
st
St =1-q.5
Dans notre étude nous avons considéré que le tenseur d'endomagement est isotrope:
0.=qal
Le tenseur des contraintes de Cauchy est alors transformé en
oo -yl
Les déformations du matériau endomagé sont reliées aux contraintes réelles
par lintermédiaire du modéle élasto-plastique avec lutilisation de l'incrément

de contrainte effective do. L'état d'endomagement du matériau est considéré
comme dépendant uniquement des variations de volume diies au gonflement,
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comme dépendant uniquement des variations de volume dies au gonflement.
Les valeurs de l'endomagement ont été calculées & partir des essais triaxiditx

sur les matériaux secs et saturés (Cf figure 5).

n L) 1] ) ) T T 1] L)
1f .
0.8t 4
ENDOMMAGEMENT
06 e - .{: T
_ -...LQ'_O_+ R
04 O contrainte sur materiau | |
) sans endommagement
0.2 4
L ] 1 i ] ] ]

0 02 04 06 08 1 12 14 deg
Figure 5 Valeurs de l'endomagement de l'argile du CEA

L'endomagement proposé est du type non linéaire:
a =Aeg/{0,05 +Aeg)
avecAeg variation de l'indice des vides diie au gonflement

La figure 6 montre la comparaison des résultats expérimentaux et de simulation,

Q ba

70l Materiau Sature m O3:=150b

60| e T3z2500b

50
40}
301

20

10}

11 12 13 14 15 16

Figure 6 Résultats des simulations
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¥V CONCLUSION

Nous avons présenté une modélisation du comportement du matériai de
la barriére ouvragée en tenant compte de deux couplages hygrométrie~gonflement
et endomagement-gonflement. Le modéle rhéologique utilisé est du type élasto-
plastique a plasticité non associative avec écrouissage isotrope. La modélisation
du gonflement-hygrométrie est traduite par les équations de la diffusion de
lhumidité couplées & des variations volumiques de gonflement. La distribution
du champ dhygrométrie dans un échantillon de matériau a nécessité une
approximation par la méthode des éléments finis. La comparaison des simulations
avec des essais de gonflements libre et oedométrique montre que l'ensemble
des phénoménes observés est décrit correctement. Enfin lintroduction du couplage
endomagement-gonflement est proposé par lintroduction du concept de Kachanov
en considérant par ailleurs que la dégradation du matériqu provient uniquement
du gonflement. La simulation des résultats des essais triaxiaux sur matériau
saturé montre une bonne concordance.
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SUR L'EVOLUTION DES MATERIAUX A DISSIPATION SIMPLE

Bernard FEDELICH, Alain EHRLACHER
C.E.R.A.M.-E.N.P.C., Central IU, 1,av Montaigne, 93167 NOISY LE GRAND

Résumé:

On étudie une catégorie de systémes dissipatifs pour lesguels 1'énergie
qui a été dissipée est connue lorsqu'on sait décrire 1'état actuel. Un
principe de minimum portant sur les variables d'état permet la prévision
de 1'évolution du systéme et fournit un outil pour la discussion de 1a
stabilité et de la bifurcation. Nous illustrons cette théorie par un
probléme de décollement de membrane et donnons un exemple de simulation
numérique de 1'évolution.

ON SIMPLE DISSIPATIVE SYSTEMS

Abstract:

We are interested in the family of systems for which the determination
of the dissipated energy during their evolution only requires the
knowledge of the actual state variables of the system. A minimum
principle concerning the state variables allows the prevision of the
complete evolution of the system. Particulary it provides interesting
tools for the discussion of stability and bifurcation. Qur study covers
also sets of discretised problems and we illustrate the previous theory
on an unsticking problem which roughly modelizes delamination.

I. INTRODUCTION

Dans cet article, nous présentons une étude générale de 1'évolution
d'une catégorie de systémes dissipatifs dits "systémes 4 dissipation
simple”. Un systéme sera dit " & dissipation simple" lorsqu'on sera
‘capable de mettre en évidence un ensemble de variables d'état o(t)
telles que l'énergie qui a été dissipée Jjusqu'a 1'instant présent ne
dépend que de 1la valeur actuelle de ces variables d'état. (A.Ehrlacher
1985[1]). En d'autres termes, la dissipation est intégrable par rapport
a4 ces variables d'état et on notera D(®) la fonctionnelle énergie totale
dissipée,

Citons quelques exemples de tels systémes:

-les solides fissurés,

-les solides &4 endommagement brutal ou progressif (H.D.Bui, A.Ehrlacher,
1980[2]), (J.J.Marigo 1981[3]),

-certains problémes de décollement (P.Berest, 1987[41),
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-les solides admettant des 1lignes de discontinuité de glissements

(H.P.Yin & paraitre).

On verra que ceg matériaux obéissent en outre au principe de
dissipation maximale et notre travail sera & rapprocher de celui de
Q.S.Nguyen (1984[5]) concernant cette catégorie de systémes standards.
Q.S.Nguyen et C.Stolz (1985[6]) proposent, & partir des propriétés du
convexe des forces admissibles une série d'inéquations wvariationnelles
permettant le calcul des dérivées par rapport au temps des variables
d'état o,

Nous nous appuierons sur un principe physique simple de minimum
portant sur l'énergie totale (incluant 1'énergie dissipée D) et la
donnée d'un ensemble d'évolutions admissibles pour les variables dfétat

. Cet ensemble caractérise compléteméht 1'irréversibilité de

1'évolution du systéme. On peut alors obtenir les différentes dérivées
par rapport au temps de «(t} en minimisant successivement sous
contrainte les différents termes d'un dJdéveloppement asymptotique au
voisinage de l'instant initial. on retrouve ainsi un critére d'évolution
4 seuil, et des régles systématiques s'appliguant aux problémes de
stabilité et de bifurcation.

Ce principe de minimum fournit aussi un outil pour la simulation
numérique de 1l'évolution. On 1'illustrera dans le cas du décollement
d'une membrane et on dégagera sur cet exemple le concept de variable
d'état global d'un systéme.

I. LE PRINCIPE DE MINIMUM PORTANT SUR LA VARIABLE D'ETAT o

Dans la suite u représentera le champ de déplacements, A{t) une
variable fonctionnelle décrivant le chargement et &{u,x, A} 1'énergie
potentielle totale ou énergie mécanique réversible incluant le potentiel
des efforts extérieurs. A 1l'équilibre, et sous réserve de stabilité
élastique, u est fonction univoque de (@,\} et on notera:

E{oe,A) = E(ufoe,A),x,)) et d{ee,A) = E{ex,\) + D(w) ‘

La stabilité correspond au fait que des évolutions spontannées sont

impossibles. A partir d'un simple bilan énergétique, on peut vérifier

que (o,A) est un état stable si ¢(x,A} est un minimum strict sur
l'ensemble K , (@) des états o * qui satisfont & 1'irréversiblité de
1'évolution a partir de 1'état «. On supposera que l'évolution du

systéme satisfait au principe de minimum suivant:
(1) P(oe+Ax, A+A\) = min . Po+ie’ | A+AN)
arho € Ko (@)
On impose un chargement A(T) défini par son développement en série a
droite a l'instant t (Q.S.Nguyen 1985[7]).
A7) = A(0) + AT + ATR/2 + ..,
On cherchera donc une évolution (1) de la forme :

afr) = «(0) + ar + oer?/2 + ...
On développe P(a"(7),A(T)) au voisinage de 0 et on minimise
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successivement chacun des termes en T°du développement de $ par rapport
3 @ et a ses dérivées sur 1'ensemble des évolutions admissibles, c'est
4 dire satisfaisant & la condition d'irreversibilité.

@(a” (T) ,A(T)) = P0) + &+ Pr?/2 + ...

On verra concrétement que chague étape conduit & restreindre 1liensemble
des évolutions possibles jusqu'é l'obtention en principe d'une solution
unique.

‘ H.l TERME DU PREMIER ORDRE EN T. CRITERE D'EVOLUTION

Le terme d'ordre 1 s'écrit:
(2) & = d,.0" + b2

L'ensemble K, (®) des vitesses admissibles @ est le cone tangent & K, (@}
au point @ : on supposera que C 'est un cdne convexe de sommet O dans

l'espace des vitesses o * . Une condition nécéssaire de stabilité de
1'état (o, A} s'écrit :

(3) ¢,." >0 V'€ K, ()

Le minimum sera donc atteint lorsque :

(4) ¢, .00 =0

Soit H(x,A) 1'hyperplan de normale ¥, , tant que H{e,A)K, (2)}={0} il n'y

a pas d'évolution possible: @=0. La premiére valeur A, telle que
H{oe, A K, (2)={0} correspond au critére d'évolution.
On retrouve donc des lois de comportement & seuil ; précisons ce point

en introduisant le céne convexe A{x) dual de Kl(a) dans 1'espace dual

des vitesses o :
Aler) = {A', A6 *< OV & €K, (o) }

Notons A=-¢& , le critére (4) se réecrit de la fagon suivante:

(5) (A-A"). a>0 VA" € o)

La définition de A=-E_-D, généralise celle de de force thermodynamique
associée a la variable d'état & car, dans les cas les plus courants

D", =0. A l'intérieur du cone convexe A{a), (5) entraine la nullité
[+ 3

de @ et on retrouve le cas des matériaux obéissant au principe de
dissipation maximale.

1.2 TERME DU SECOND ORDRE EN 7. DISCUSSION DE LA STABILITE

Lorsque le critére est atteint, on poursuit avec la minimisation du
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terme du second ordre sur un sous céne de K, (&) :K_ (e, }=K, (e)NH(er,x )

Ce qui permet en général le calcul de a:

(6) ¢ ,.62+28],.6.% = min., {¢;z.éz‘2+2¢;k.d¢'.i}

o« €K (@, ?\c)

Si la forme quadratique &', est définie positive sur H(x,A}, le probléme
o

{(6) admet une solution unique. Si ¢, est seulement définie positive sur
[+ 3 _

K  (x,M ), 1le probléme (6) admet au moins une solution sans qu'on soit

assuré de unicité. En vertu du principe (1), c'est aussi une condition

nécessaire de stabilité.

Remarques: :
-Q.S.Nguyen fait porter la discussion de stabilité sur E;Z, ce qui est

équivalent dans le cas ou D ,=0, en la faisant porter sur
o

¢“ 2 =E“ 2 +D“
[+ [+ 2 o
stabilité comparable au critére de seconde variation pour les structures

> on obtient une condition nécessaire et suffisante de

purement élastiques.
-on peut montrer que la contribution des termes d'accélération en @ est
nulie au second ordre.

II.3 TERMES D'ORDRE SUPERIEUR EN T . PROBLEMES DE BIFURCATION

Lorsque la solution n'est pas complétement déterminée a 1'ordre 2, il
faut minimiser les termes d'ordre supérieur en T dans le développement
de ¢ sur 1l1l'ensemble des évolutions encore possibles aprés minimisation
au second ordre. Dans le cas, par exemple, d'un vecteur propre X associé
a4 la valeur propre O n'appartenant pas a K_(o,A ) et tel que ¢iZ.X.X=O
cet ensemble est 1l'intersection du céne Kc{a.kc) avec la droite de
direction X et passant par une solution quelconque du probléme (6). On
doit faire intervenir les dérivées temporelles d'ordre supérieur de o
qu'on peut également calculer en résolvant un probléme d'optimisation
quadratique avec contraintes. A cet égard, on peut facilement vérifier
que c'est toujours la forme quadratique ¢ ;2 qui entre en jeu dans
chacune de ces minimisations, ce qui exclut en particulier le cas des
bifurcations tangentes (B.Fedelich, & paraitre).’

Il. APPLICATION AU DECOLLEMENT D'UNE MEMBRANE ELASTIQUE

P.Berest (1987[4]) a recemment étudié ce probléme qui entre dans le
cadre de l'endommagement brutal. Nous reprenons ce méme sujet avec un
outillage mathématique différent et dans un cadre plus général. On
considére une membrane élastique préalablement tendue sous l'effet d'une
précontrainte T isotrope puis collée sur un support plan horizontal. On
suppose l'existence d'une =zone S initiale décollée, de frontiére 95 et
on s'interesse aux petits déplacements verticaux u(x,y) de la membrane
sous l'effet d'une pression interne p. La frontiére évolue lorsqu'un
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critére de décollement est atteint en un point de celle ci.
M.1 LES EQUATIONS DU PROBLEME

On controle le systéme, soit par la pression interne p(t), soit par le
volume total sous la membrane v(t)= Su dS . Il s'agit d'un probléme

classique (J.Mandel, 1966[8]}, lorsqu'on impose la pression p, le champ
u solution du probléme élastique minimise 1l'énergie potentielle totale:

————3

(7) €{(u,S,p) = HS( %grad u? - pu) dS

Avec les conditions aux limites u=0 sur 98S on en déduit facilement:

TAu + p = 0 dans S
(8) ‘
u=0 sur 93

On suppose gque la membrane peut se décoller lorsque la composante

verticale de la tension atteint une valeur critique o, ou, ce qui est
équivalent, lorsque la densité d'énergie élastique w atteint une valeur

critique w_ . En notant n la normale extérieure & 85 et :

ou —— - ) T
5; = grad u.n le critére précédent s'écrit:

3 o2

u 0
...'|‘._... = O S W = - d 2 = w = e—
(9) on 0 grad 4 € 2T

N3

_-[3\_1_

'\I‘PTT A n

figl: décollement d'une membrane sous l'effet d'une pression interne.

Lorsque le systéme est dans l'état caractérisé par la géométrie S(t) de
frontiére 8S(t) 1'énergie totale dissipée s'écrit D(S)=w, SdS . Notons
¢ la vitesse normale d'évolution de 1la frontiére 8S(t), 1la
thermodynamique impose l'irréversibilité du décollement: @20 sur 35(t}).
Si u=u(S,p) est 1la solution du probléme élastique (8), la minimisation
au premier ordre en T de (2} conduit a:

T du ?
(10) w,- == 1.¢.d1 =0 ; ¢0
as 2 3n
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On retrouve bien le critére local (9)
II.2 LE PROBLEME D'EVOLUTION

Le systéme (8) définit un probléme de Dirichlet classique, on utilise
pour le résoudre la technigue des transformations conformes: On associe
& 05(t) la tansformation conforme w(t,E) qui applique 1l'intérieur C du
cercle unité OJC sgur 1l'intérieur S(t) de la =zone réelle arrachée:
z=0(t,&) 2€5(t) ESC. En utilisant des intégrales de Cauchy
(Muskhelishvili, 1933[9]), on montre que le déplacement se met sous la
forme :

(11) u(t,z) = %-[Rew(t,ﬁ)- EJm(t.E)Izl EEC

ot ¥(t,8) est une fonction holomorphe de £ dans C donnée par:

p§ lo(t,E) 12 b :l: lo(t,E) 12
(12) w(e,8) = ymiJoc  o-E —do - 8miJac P

En utilisant la solution analytique {12) du probléme elastique (8) et en
se ramenant sur le domaine fixe C on peut facilement construire la
fonctionnelle ¢ de la variable interne w:

v
(13} & pression imposée: ¢ = -g— + D

®(w,p) = -%J'jc[new(t,a ) - E-lm(t,a)lz] lo’ (£,E) 12ds + wcﬂcsm'(t,a)lzds

la forme quadratique ¢",.0'? s'écrit :
w

H '.2 = p " ‘2 E ‘2 1.2
(14)¢;2.m EEJ];[Be { PR }_2Iw ! ] I’ §12ds
p L] ‘w P A 2 e 1]
T J];Re[ﬂrw. 0 5 w] Re [ ©w o ]ds

_E _E 2 St D J.J' L)
TJ];[Rew z‘lml } lw™ 19ds  + 2w, Clm I<ds

L'étude de cette forme quadratique est difficile dans le cas général.
On peut développer w en série entiére dans le cerle unité:
oo

0(t,8) = 2 a ()E" , a_ = a +ia]

n=1
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o0
O(t.E) = a (t)E* , a, = a +ia,
n=1 ,
On wva illustrer les résultats précédents en prenant une géométrie
initiale circulaire et en controlant le systéme par la pression
interieure ou par le volume v sous la membrane.

II.3 LE CAS D'UNE GEOMETRIE INITIALE CIRCULAIRE

Pour une géométrie initisle w(0,&) = a ;(0)E on peut vérifier que le

critére est atteint lorsque p.a, (0) = 242Tmb . A pression imposée et,
lorsque le critére est atteint, la forme quadratique (6) se

particularise en:

o0

a2
an

(15) ¢",.0°2 = 2ms_[-2 a, "2+ 2 (n-2)
@ n=2

On trouve le cOHne des vitesses autorisées en écrivant que la vitesse

normale de décollement @ = Re{w w'o}/lw’ | est partout positive :

o0

K, (w) =9 a], ._21[ a; cos(i-1)6 - a;"sin(i-1)6 ] 20
1=

I1 suffit d'appliquer 4 cette forme quadratique une vitesse d'évolution

w = é; E, 5120 pour montrer, en accord avec les résultats du paragraphe
précédent que l'équilibre est instable lorsqu'on impose la pression. Par
contre, lorsqu'on impose le volume v scus la cloque la fonctionnelle ¢

v
prend la valeur ®(w,v} = §—+D et sa dérivée seconde s'écrit:

o0

(16) ¢ ,.0°% = 2my_[6 &]°2 +2 (n-2)
@ n=2

“u |2
an

Cette forme quadratique est définie positive sur K, (®), par contre elle
admet un vecteur propre © = a,E? associé & la valeur propre 0. La forme

linéaire @ .0 .v s'écrit:
wy

p2 ‘lTa:f v B.I

2Twv

to

(17) ¢, .0".v = -

Apres minimisation au second ordre, l'ensemble des sclutions possibles
se restreint donc a :




18 - 8

; a; v .
(18) w = ——=< + a, &2
3 v

a; restant indéterminé, avec pour vérifier la condition

a8 Vv
3v

dépendant pas de &. I]1 faut minimiser le terme du quatriéme ordre en 7T

d'irréversibilité @20 : Ié;l < .Le terme du troisiéme ordre ne

pour calculer éz , on trouve éz =0, La solution conservant la symétrie
circulaire est la plus favorable du point de wvue énergétique. Ce

" résultat n'etait pas aussi évident qu'il y paraissait car, en ce qui

concerne le probléme dual, celul de la torsion d'un cylindre élastique a
endommagement brutal, on peut montrer que des solutions conduisant & la

perte de symétrie circulaire soit éz =0 sont plus favorables
énergétiquement. (B.Fedelich et P.Berest, 1987 [10])

W.4 LE PROBLEME D'EVOLUTION APPROCHE

On peut définir une famille de problémes approchés en tronguant &
l'ordre N la série entiére donnant :

N
) a (t) & .
n=1
‘ e
Les coefficients a deviennent les variables d'état du systéme, ils

n'ont de sens que globalement, en tant que description de la géométrie.
La résolution du probléme en vitesse (6) conduit & une méthode de type
explicite et nécéssite le calcul de la dérivée seconde ¢f2. On préférera
une méthode de type '"semi implicite" en minimisa:t ¢ pour des
accroissements de chargement finis Av et en approximant 1'ensemble des
états autorisés K,(w} par le cbne tangent en @ : K, (w), soit:

(19) ®(o+Ao,v+Av) = min Plw+dn’ , v+iv)

s € Ky (@)

Dans les exemples étudiés, on s'est limité pour la simplicité & des

géométries symétriques par rapport & l'axe x 'Ox, c'est & dire a =0,
ainsi, l'ensemble des évolutions possibles s'écrit:

N

K, {w) = <4a,, aj= O, .§: lea; aj cos{i-j)8 =0, V 8¢[0,2n]
1,J)=

la partie numérique a &té effectuée par L.Laalei(1988[11]}. Dans les

exemples suivants, on a discrétisé 1le céne K, (w) en écrivant que la
vitesse normale doit é&tre positive en un nombre fini n_ de points B,
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2k
équidistants: Gk = . On s'est ainsi ramené & un probléme classique de
n
c
minimisation avec nombre fini de contraintes et on a utilisé une méthode
de pénalisation. Il était interressant, d'une part pour une géométrie

initiale w, donnée, d'augmenter le nombre de paramétres du probléme,
¢'est & dire le degré de troncature N pour &, d'autre part, de divisger

le pas de chargement Av en plusieurs étapes. Les tableaux 1 et 2

rassemblent des résultats obtenus dans le cas d'une géométrie initiale
u%(E)=E+O.4€2 et pour un chargement & volume imposé. {voir fig 2 a4)

Tableaul: Résultats lorsqu'on augmente le nombre de paramétres
Vo= 0.66413 Av= 0.0075

N |n, |Energie finale ¢
2 2 1.16821
3| 4 1.16762
4 8 1.16720
5 8 1.16227
7 8 1.16221
10 |16 1.16208
15 |32 1.16120
4o [120 1.15118

Dans chaque cas, on a ajusté le nombre de contraintes n,, donc le nombre
de points de discrétisation du céne de fagon & vwvérifier

1l'irreversibilité en tout point avec une précision fixée. On obtient
rapidement (avec 5 paramétres) une bonne précision pour 1'énergie mais
la convergence est ensuite assez lente.

TableauZ: Résultats lorsqu'on divise le pas de chargement.

chargement |énergie finale géométrie finsgle
lpas Av=0.0076 1.16555 a,=1.0507; a,=0.3415; a,=0.0149
a,=-0.0091; a5=0.0037
2pas Av=0.0038 - 1.16560 a,=1.0561; a,=0.3353; a3=0.0176
a,=-0.0106; a;=0.0039
Ypas Av=0.0019 1.16580 a,=1.0561; a,=0,3364; a3=0.0182
a,=-0.0095; a;=0.0040

L'énergie finale augmente en réduisant le pas de chargement car, dans ce
cas on regstreint aussi & chagque étape 1l'ensemble des évolutions
admissibles, ce qui revient & minimiser sur un ensemble plus petit. La
forme finale de la courbe varie peu. Les figures 2 4 5 permettent de
visualiser quelques évolutions de membranes.
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fig2: plusieurs pas de chargement, 2 paramétres; w°='c'.+0.14£2
fig3: plusieurs pas de chargement, 3 paramétres; W, =£+0, 2583
figh: un pas de chargement, 2 paramétres; w, <E+0.4g?
figh: un pas de chargement, 40 paramltres; 0, =E+0, 45?2

fig2 fig3

figh figh




18 - 11

IV CONCLUSION

Ce papier fournit un cadre rigoureux pour 1l'étude d'une classe
particuliére de systémes dissipatifs, mais ayant de nombreuses
gpplications, surtout dans le domaine de 1'endommagement des maté&risaux.
Il convient de mentionner la simplicité théorique de cette méthode qui
donne, en outre une interpretation directe en termes énergétiques des
problémes liés d'une part & la stabilité et & la bifurcation et, d'autre
part aux approximations numérigues. Cette méthode semble donc étre un
prolongement assez naturel des principes de minimum en é&lasticité.
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INFLUENCE DE L'ENVIRONNEMENT SUR LES PROPRIETES DE FISSURATION PAR
FATIGUE D'UN ALLIAGE D'ALUMINIUM-LITHIUM, LE 8090.

C. GOUNET LESPINASSE, C. BATHIAS
Université de Technologie de Compiégne
BP 649 - Compiégne Cedex 60206

Résumé

L'objet de cette étude est de définir les propriétés de fissuration
par fatigue d'un alliage d'aluminium-lithium, le 8090, et de les
comparer avec celles d'alliages conventionnels. Le comportement au
niveau des faibles vitesses de-propagation est étudié pour trois
traitements thermiques différents. L'influence de l'environnement
est définie par des essais effectués dans divers milieux : air
humide, argon sec, eau salée,

Les mécanismes de fissuration sont définis gr8ce a une é£tude
fractographique des éprouvettes rompues.

INFLUENCE OF THE ENVIRONMENT CN THE FATIGUE CRACK GROWTH OF AN
ALUMINIUM-LITHIUM ALLOY, THE 8090.

Abstract

The fatigue crack growth (FCG) resistance of the 8090
Al-Li-Cu-Mg-Zr alloy was investigated in humid air, in dry argon
and in a salt solution. Results were compared with those of
conventional high strength aluminium alloys. Three different
tempers have been studied. Particular attention was paid to the FCG
behaviour at low crack growth rates. Crack growth mechanisms have

been discussed using fractographic observations.

I. INTRODUCTION

I1 existe de nombreuses études sur les alliages d'aluminium-lithium
caractérisant leur microstructure, ou leur résistance mécanique
mais peu de travaux ont été effectués sur l'influence de
1'environnement combiné aux sollicitations de fatigue.

Le matériau étudié dans ce document est le 8090, alliage
dtaluminium lithium destiné & étre utilisé dans 1'industrie
aéronautigque et qui pourrait en particulier remplacer des alliages
de la série 7000. Une bonne réponse a des sollicitations de fatigue
est de premiére importance dans le choix de tels alliages.

II. PRESENTATION DU MATERIAU ET DES ESSAIS

Le 8090 est un alliage Al-Li-Cu-Mg-Zr, produit par Péchiney sous
forme de largets filés d'épaisseur 13 mm. Ce matériau présente une
texture de grains trés prononcée avec des grains allongés dans la
direction 1., comme le montre la figure 1. Les teneurs pondérales de
ce matériau sont indiquées table I.




Element Li Cu Mg . Zr Fe
Poids % 2,2-2,8 1,1-1,7 0,7-1,3 0,08-0,16 < 0,3
Table I, Composition chimique du matériau

Les largets filés sont mis en solution & 540°C, trempés a l'eau,
tractionnés de 2% et revenus. Trois états thermiques sont étudiés:
A alliage sous-vieilli (2H30 & 160°C)

- B : alliage vieilli au pic de dureté (12H & 190°C)

D alliage survieilli (24H & 190°C)

Alliage Re (MPa) _Rm._(MPa) A%
8090 A 415 480 3,2
8090 B 512 548 4,74
80%0 D 430 S - 499 . e 9,90 -

Table II. Propriétés de traction monotone dans la direction L.

Les essais de fissuration sont effectués en traction ondulée
sinuscoidale avec des éprouvettes compactes (CT W75 Bl2, norme
ASTM) usinées en sens LT. Une largeur différente d'éprouvette
(B=10mm) a été utilisée pour un seul essai. Le suivi d'avancée de
fissure est assuré gridce a deux lunettes optigques situées de
chaque cb6té de 1l'éprouvette. Tous les essais ont été réalisés &
température ambiante avec une fréquence variant de 10 a 40 Hz,
sauf pour ceux effectués en eau salée olu cette fréguence est fixée
a 1Hz.

L'air du laboratoire posséde un taux d'humidité moyen de 60%.
Cependant de fortes variations peuvent étre enregistrées (valeurs
extrémes : 30 et 80%). Les essals effectués dans l'eau salée ont
été réalisés avec une solution contenant 30g/l de chlorure de
sodium (3,5% NaCl). Le PH mesuré en début d'essai est égal & 6,5.
Le potentiel libre de l'alliage dans cette solution est -740mv.

III. RESULTATS

IIT.1. Essais de fissuration par fatigue effectués
dans l'air

La figure 2 indique les vitesses de fissuration du 8090 D et du
7075 T651 [4] testés dans l'air pour un raport R=0,1. Il est &
noter le trés bon comportement du 8090 au niveau des moyennes et
fortes vitesses de fissuration (La méme constatation peut étre
effectuée figure 9 avec l'alliage 7475 T7351). Cependant, le 7075
T651 offre une wvaleur de seuil plus élevée qgue l'alliage
d'aluminium-lithium. Le comportement au niveau des faibles
vitesses de fissuration est nettement amélioré en utilisant un
revenu de moindre durée. La figure 3 indique 1'influence du
traitement thermique sur les basses vitesses de fissuration, pour
un rapport R=0,01. Pour des vitesses supérieures & 107° mm/c, les
trois traitements thermiques offrent un comportement similaire. En
revanche prés du seuil de fissuration, l'alliage sous-vieilli se
distingue des deux autres états thermiques en affichant une valeur
de seuil bien plus élevée (6 MPavVm) .

La figure 4 montre l'évolution des vitesses de fissuration du 8030
D lorsqu'il est soumis a des rapports de charge différents dans
l'air. En accord avec ce que l'on connait de 1'influence du
rapport R, les vitesses de fissuration augmentent avec R alors que
la valeur du seuil diminue. Cependant, il faut noter la présence
d'un palier pour leguel les vitesses de fissuration sont trés
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proches d'un rapport de charge & l'autre. D'une courbe a l'autre,
ce palier ne se répéte pas pour une gamme de AK donnée mais plutét
pour une certaine zone de vitesses de propagation comprise entre
107¢ et 107° mm/c.

La figure 5 présente les vitesses -de fissuration du 8090 D, testé
avec un rapport R=0,01, pour des épaisseurs d'éprouvette
différentes (10 et 12 mm). L'éprouvette de moindre épaisseur offre
une valeur de seuil plus élevée et un meilleur comportement dans
le domaine des faibles vitesses. Au dela de 107° mm/c, les courbes
se superposent.

IITI.2. Essais effectués en environnement contrdlé

L'influence de l'humidité sur les basses vitesses de fissuration
est soulignée figure 6. Le palier de fissuration observé dans
l'air disparait dans l'argon sec, ce qui aboutit & une valeur du
seuil plus élevée,

L'influence de l'eau salée sur les fortes vitesses de propagation
est donnée figure 7, 8 et 9. On observe gue pour AK=20MPan,
R=0,01 et & potentiel libre, l'alliage 8090 B se fissure 10 fois
plus rapidement dans l'eau salée que dans l'air (figure 7). Les
deux courbes se rejoignent vers les vitesses les plus élevées
(1072 mm/c) . Comparé au 7075 T651 [1] et au 7475 T7351 [2] testés
avec une fréquence plus faible (respectivement 0,2 et 1 Hz) et
dans une solution A3 (PH=8), le 8090 B présente un trés bon
comportement en particulier dans le domaine des faibles et
moyennes vitesses (figure 8). Cependant 1l'augmentation de la
vitesse de fissuration induite par la présence d'eau salée, est
plus forte pour le 8090 gue pour les alliages conventionnels
d'aluminium {(figures 8 et 9).

Les résultats des essais menés dans l'eau salée a potentiels
imposés sont donnés figure 7. Sous un potentiel cathodique de
-1400mV, les vitesses de fissuration du 8090 B sont plus faibles
que celles obtenues & potentiel libre. Cette différence augmente
lorsque AK diminue. Prés de 10 MPan, les vitesses sous potentiel
cathodique chutent brutalement et deviennent inférieures & celles
obtenues dans l'air. Il peut é&tre supposé que le seuil de
fissuration est atteint. Sous potentiel anodique, les vitesses de
fissuration ne différent pas de celles obtenues & potentiel libre,
sauf prés de AK=10MPaV¥m ol la vitesse chute pour rejoindre celle
créée sous potentiel cathodique.

ITI.3. Observations fractographiques

En microscopie optique, des différences importantes de tailles de
grains sont observées dans les directions TL et TC. Au ceur du
larget, les grains sont en moyenne 6 fois plus gros qu'au bord.
Une des caractéristiques des faciés de rupture du 80390 est la
présence de larges fissures qui apparaissent en fatigue dés que
les déformations sont importantes: pour des vitesses de
fissuration élevées (>10"3 mm/c) et dans les zones de rupture
statique. Elles sont d'origine intergranulaire et correspondent
toujours & une décohésion des plans L-TL suivant la direction TC
(31.

Pour les faibles vitesses de fissuration, la rupture a un aspect
transgranulaire. L'observation au MEB des surfaces de rupture
d'une éprouvette de 8090 D fissurée & l'air avec un rapport R=0,01
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montre un changement trés net du faciés pour une vitesse de 1073
mm/c (figure 10). Au-dessus de cette vitesse, l'aspect du faciés
devient extremement cristallographique avec la présence de grandes
facettes clivées (figure 10b). Quelle gque soit la vitesse de
fissuration, l'aspect de la rupture est fragile et
cristallographique mais ce caractére est moins prononcé en dessous
de 10™° mm/c (figure 10a).

Sur les facies, on distingue & l'oeil nu des zones sombres d'un
aspect mat. Ces zones doivent leur aspect sombre a la présence de
nombreux débris tels que ceux présentés figure 10c.

IV. DISCUSSION

IV.l. Mécanismes de fissuration dans l'air

Khirredine et Clavel [12] ont observé en microscopie électronique
a transmission des éprouvettes de 8090 B testées en fatigue
oligocycligque. Pour les plus courtes durées de wvie et donc les
plus fortes déformations, la déformation se produit dans des
bandes de glissement. Pour les durées de vie les plus longues, les
bandes de glissement font place & des veines de dislocations. Ces
résultats peuvent étre comparés & ceux obtenus en fissuration par
fatigue ou il semble que les mécanismes de fissuration changent a
partir de 107°mm/c. Au-dessus de cette vitesse, la déformation se
produit dans des bandes de glissement intense gui sont nettement
visibles en microscopie optique; au-dessous, les faciés ont un
aspect beaucoup moins cristallographique. Il faut noter gu'une
comparaison des sous structures obtenues en fissuration par
fatigue et en fatigue oligocyclique n'a de sens que si 1'on admet
le modéle de Mc Clintock {11]. Celui-ci énonce que la propagation
en fissuration par fatigue résulte d'une accumulation du dommage
dans une "process zone" en fond de fissure. De telles comparaisons
ont déja été effectuées dans différents matériaux tels que les
superalliages & base Nickel [9] ou les alliages Cu-Al [10].

La figqure 3 montre que le seuil le plus bas pour un rapport
R=0,01 est obtenu avec l'état sous-vieilli. Ceci n'est pas un
résultat surprenant. De nombreuses études indiquent que pour un
méme alliage, les vitesses de fissuration augmentent avec la durée
du revenu, tandis gque la valeur du seuil diminue [5-6-7-8]. Pour
expliquer l'influence du temps de revenu sur la fissuration, deux
hypothéses sont généralement avancées :

- Un alliage & l'état sous-vieilli tel que le 8090 A contenant des

précipités &' cohérents et cisaillables, offre moins de
possibilité de glissement dévié. Or, le glissement planaire permet
la réversibilité du glissement, ce gui entraine une moindre
accumulation du dommage a fond de fissure. Ceci n'est vrai que
" lorsque la taille de la zone plastique est petite devant celle du
grain, c'est & dire pour les faibles vitesses de fissuration.
- Les alliages socus-vieillis présentent un chemin de fissuration
plus tortueux. Cette rugosité induit un effet de fermeture et
diminue ainsi la contrainte effective ressentie a la pointe de 1la
fissure.

Le r&le Joué par la taille de grains sur les mécanismes de
fissuration par fatigue deit étre sculigné. Le changement de
faciés intervient lorsgue la taille de zone plastique devient du
méme ordre de grandeur gque la taille de grain. En effet, le
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facteur d'intensité correspondant a une vitesse de 10 2mm/c est
10MPaVm. Pour l'alliage survieilli 8090 D, la valeur de la limite
d'élasticité suivant la direction TL est 336 MPaJm, la taille de

grain & coeur dans la direction TC est 25-45Um. La taille de zone
plastique cyclique en déformation plane a comme valeur:

Dc =(1/12 T) (AK/Oy)? =23 Um

L'essal présenté figure 5 montre qu'en utilisant une éprouvette de
10mm d'épaisseur, c'est & dire en supprimant la zone superficielle
de petits grains, le comportement de l'alliage est amélioré dans
la région des faibles vitesses de fissuration. Lorsque les grains
sont gros, l'amplitude des déviations cristallographiques est plus
grande et les effets de fermeture diis & la rugosité doivent donc
étre plus prononcés. Si l'effet de fermeture induite par rugosité
est souvent avancé afin d'expliquer les bonnes propriétés de
fissuration par fatigue du 8090, une influence déterminante n'a
pas été encore clairement établie. L'augmentation de la taille
moyenne de grains peut induire un autre effet bénéfique: de gros
grains entrainent la formation d'une "process zone" de dimension
plus-grande. Il a été montré que plus la "process zone" est grande
et meilleure est la résistance en fatigue de 1l'alliage.

Le phénoméne de fretting apparait dans le domaine des moyennes
vitesses de fissuration. Il est favorisé par un augmentation de 1la
rugosité des faciés. Ainsi au bord des éprouvettes dans les zones
de petits grains, la rugosité est beaucoup plus faible qu'd coeur
et les plages sombres ne s'y étendent pas. De plus, les plages
sombres se situent toujours dans des =zones ou la vitesse de
fissuration est égale ou supérieure a 107° mm/c, c'est & dire
lorsque les faciés deviennent plus cristallographiques et donc
plus rugueux.

‘ I1Vv.2 Influence de 1l'environnement sur les
propriétés de fissuration par fatigue

Dans l'air humide, il peut exister une compétition entre un effet
de fermeture dii & la présence d'oxyde qui tend & arréter 1la
fissuration, et la fragilisation par hydrogéne qui fait augmenter
les vitesses de fissuration. Il faut noter gque globalement dans le
cas du 8090, l'effet de l'humidité est néfaste puisque la valeur
du seuil est plus élevée sous argon sec, ou dans le vide comme
1'ont montré Tintillier et al [4])]. L'effet de fragilisation est
donc prédominant. Le palier de vitesses de fissuration est un
effet d'environnement puisque ce palier disparait dans l'argon
secC.

Dans l'eau salée et sous potentiel cathodique, le seuil de
fissuration semble é&tre beaucoup plus élevé que dans l'air. M.
Peters et al. [8] ont effectué la méme observation sur un alliage
8090 T651 fissuré dans l'eau salée sous potentiel libre pour
R=0,1. Ils ont montré que ce seuil élevé est dii & une augmentation
de 1la fermeture de fissure en milieu agressif. Pour de faibles
rapports R, il y aurait création de débris de corrosion qui
induirait un phénoméne prononcé de fermeture.

V. CONCLUSION

Dans l'air, ltalliage d'aluminium-lithium 8090 a une résistance en
fissuration par fatigue supérieure ou équivalente & celle des
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meilleurs alliages de la série 7000,

Le comportement du 8090 peut é&tre amélioré dans le domaine des
faibles vitesses de fissuration en utilisant un état sous-vieilli
et en augmentant la valeur moyenne de la taille de grains.

Les essails réalisés dans l'air et dans l'argon sec montrent que la
présence de vapeur d'eau fait diminuer la valeur du seuil de
fissuration, et induit la formation d'un palier de fissuration ou
les vitesses augmentent peu avec la valeur du facteur d'intensité
de contrainte.

I1 y a une modification trés nette de l'aspect du faciés de
rupture des éprouvettes fissurées dans l'air lorsque la vitesse de
fissuration atteint 107°mm/c. Le facteur d'intensité correspondant
& cette vitesse induit une taille de zone plasthue du méme ordre
‘de ‘grandeur que  la taille de grain. :

Dans l'eau salée et & potentiel libre, le 8090 vieilli au pic de
revenu offre des vitesses de fissuration bien inférieures & celles
du 7075 T651 ou du 7475 T7351 testés dans les mémes conditions.
Cependant le 8090 présente une grande sensibilité & la présence
d'une solution saline puilsque la vitesse de fissuration est
considérablement accrue dans ce milieu. Les valeurs du seuil de
fissuration dans l'eau salée (10 MPaVm) sont beaucoup plus élevées
que celles obtenues dans l'air (4 MPavVm).
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Fig. 1: Structure des grains du 80%0
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Fig. 2: Vitesses de fissuration du 8090 D et du 7075 T651 [4]
testés dans l'air pour un rapport R=0,1.
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Fig. 3: Influence du traitement thermique sur la fissuration par
fatigue du 8090 dans 1l'air et pour R=0,01.

1,00E-03 t
5
e}
&
1,00E-04 o
D g
i)
A 1,00E-05 HamiRe * R=0.5
/ Qﬁ’.ﬂiﬂji’ © R=0,01
Ll -+
B 1,00E-08 —I-,?g, = R=0,1
o 3
1,60E-07 "o
{mm/c) o
1,00E-08 %
1 10 100
AK {MPAVm)

Fig. 4: Influence du rapport R sur la fissuration par fatigue du
8090 D testé dans l'air, f=20Hz et RH=60%.
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Fig. 5: Vitesses de fissuration du 8090 D pour deux éprouvettes
d'épaisseur différentes testées dans l'air pour R=0,01.
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Fig. 6: Courbes de fissuration du 8090 D testé dans 1l'air et dans
l'argon sec pour R=0,1 et £=20H=z.
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Fig. 7: Courbes de fissuration du 8090 B testé dans l'air et dans
1'eau salée (3,5% NaCl) & potentiel libre et A potentiels
imposés (R=0,01 et f=1Hz).
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Fig. 8: Courbes de fissuration par fatigue du 8090 B, du 7075
Te51 [1] et du 7475 T7351 [2] testés dans une solution
3,5 % NaCl pcour R=0,01 et & potentiel libre.
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Fig. 9: Courbes de fissuration par fatigue du 8090 B, du 7075
T651 [1] et du 7475 T7351 [2] testés dans l'air pour
R=0,01.
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Fig.10: Aspects caractéristiques du faciés d'une éprouvette de

10.a:
10.b:
10.c:

8090 D fissurée & l'air avec un rapport R=0,01.

Zone proche du seuil de fissuration (da/dN = 10”7 mm/c)
Vitesses supérieures a 107° mm/c {(da/dN = 1,2 1073 mm/c)
Débris de fretting observés a 1,3 107° mm/c
caractéristiques de vitesses supérieures a 1075 mm/c.
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COMPORTEMENT DYNAMIQUE DES FIIMS PROTECTEURS
LORS DE LA CORROSION SOUS CONTRAINTE
R.OLTRA et G.M. INDRIANJAFY
Leboratoire de Recherches sur la Réactivité des Solides
U.A. 23 C.N.R.S., BP 138 21004 DIJON
Résumé
Aprés avoir présenté des résultats qui ont pour objectif de compléter
les quelques tentatives de caractérisation de ruptures de films minces d'oxydes
(100- 10003) en milieu électrolytique, formés sur des éprouvettes de tractlonm,
nous discuterons de 1'interprétation de la réponse électrochimique supposée

provoquée par la rupture en cours de déformation des films protecteurs.

ELECTROCHEMICAYL, AND MECHANICAL BEHAVIOUR
OF PROTECTIVE FILMS DURING SCC
Abstract
The electrochemical response due to the mechanical breakdown during
straining experiments of thin protective films of oxydes (100 - 10003) have
been studied to complemente the analysis of previous experiments which have
been tentatively carried out in order to characterize the mechanical breakdown

of the protective films in relation with the stress corrosion cracking (SCGC).

INTRODUGTION

les &tudes de corrosion sous contraintes (esc) ont amené la plupart

des auteurs & attribuer un rdle prépondérant 4 la rupture des films passifs,
et celd quel que soit le moddle envisagé (c-d-d indépendamment de la position
de cette étape dans les stades séquentiels du mécanisme global). De fagon trés
schématique, on peut considérer que l'existence du film passif peut influencer:

-les processus électrochimiques qui gouvernent la dissolution du
nétal

~les processus mécaniques de déformation ou d'endommagement du métal

En ce qui concerne l'influence électrochimique de la rupture des
films protecteurs, la notion de compétition entre processus passivant et
dépassivant est généralement évogquée (1-2). Dans ce cadre, la nature physique
des films passifs importe peu et le systéme est vu uniquement au travers de la
cinétique des réactions électrochimiques globales. Le rapport des vitesses des
différentes réactions définit le courant de dissolution qu'on assimile comme Le
paramdtre controlant la vitesse de fissuration.

En ce qui concerne 1l'influence mécanique, ce concept, récemnment

reformulé (3), reprend les idées relatives 4 l'interaction environnement-nétal

(4): une rupture fragile amorcée dans un film mince peut se propager comme une
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fissure de clivage dans le métal sous-jacent d des distances significatives. Le
film mince peut 8tre soit un film d'oxyde soit une couche mince de
composition différente de la composition nominale de l'acier (couche déalliée).
Dans le cas des films d'oxydes, une relation d'épitaxie spécifique avec le
métal semble indispensable. Cette remarque est importante car elle fixe le
domaine d'application de ce concept 4 un film passif nécessairement structuré.
Par ailleurs, l'aspect cinétique de 1l'évolution des films passifs n'est pas
envisagé. .

Ces concepts mettent respectivement en avant deux questions
relatives: _ _

-3 la vitesse de reconstitution du film protecteur

-& la nature physique du film protecteui ainsi que son mode de
rupture

La premiére question a déja été abondamment discutée et ne sera pas
considérée.

Le deuxiéme point, objet de cette communication, concerne la
connaissance des relations existant entre la nature physico-chimique du film

et l'éventualité de sa rupture localisée.

I.1NATURE DES FILMS PASSIFS
Le débat relatif & la nature physique des films passifs a &té relancé

depuis quelques années compte tenu du développement trés important des
techniques d'analyses de surface, in-situ et ex-situ, afin de déterminer la
composition et la structure des films passifs. Indépendamment du comportement
dynamique du film passif, deux conceptions sont actuellement en opposition:

—film d'oxyde cristallisé pouvant &tre identifié & un oxyde
thermique:dans ce modéle le comporiement protecteur du film qui se trouve sous
forme d'oxydes, est supposé directement relié 4 sa structure. Dans le cas du
fer, le film est soit constitué d'une couche interne Fe 0 et d'une
couche externe gamma—F620 , soit d'une seule couche gamga4
-Fe 0 . Les entités H O détectées au cours des analyses sont
souvent considérdes comme des molécules adsorbées en surface.

-film d'oxyde hydraté peu organisé de structure gel ou amorphe: ce
nodéle est caractérisé par le rdle essentiel de 1'sau qui transforme les
propriétés de l!'"oxyde" en celles du film passif. Cependant, l'effet de la
présence des entités H20 a fait 1l'objet de nombreuses discussions. Le
concept essentiellement développé consiste & faire jouer & ces entités un
rdle d'amorphisation du film mince. Certains auteurs proposent le terme
‘"polymére", la nature polymérique du film ayant comme principale conségquence de

rendre la diffusion des cations métalliques plus difficile & travers le film
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(5). Des expériences réalisées plus récemment en EXAFS montrent une probable
retransformation du film passif au contact de 1l'air. En effet, des observations
identiques sont constatées pour un film formé A llair et un film passif aprés
séjour 4 1tair. D'autre part, le filum passif en solution présente des
différences structurales par rapport & une analyse a 1'air (6). Sur le plan du
comportement dynamique, on imagine d'une meniére assez "naive" que pour des
épaisseus équivalentes, la probabilité de rupture est plus faible pour ce

gsecond modéle.

_I.2.COMPORTEHEF? DYNAMIQUE DES FILMS SUPERFICIELS

Si on s'intéresse éu-éomportemeﬁt dynamique des films passifs ou des
films d'oxydes en milieu aqueux, on doit d'une part envisager l'aspect purement
mécanique 1ié 4 leur probabilité de rupture quand le substrat métallique est
soumis & une déformation (élastique ou plastique) et d'autre part considérer
par la suite que le systeme film superficiel/métal soumis & cette déformation
constitue une "&lectrode composite™ en milieu corrosif, caractérisée
particuliérement par des interactions glectrochimiques (couplage,

repassivation...) .

I.31.Rupture mécanique d'un film fragile formé sur un substrat

Indépendamment de la nature chimique du film superficiel on doit

considerer deux cas :
+la rupture du film est indépendante du mode de déformation du métal

sous-jacent
+la rupture du film est localisée sur les plans d'émergence des

glissements ou des macles
GROSSKREUTZ et McNEIL (7) ont proposé un traitement mathématique de

ces deux cas.

I.32.Rupture mécanique des films passifs

Comme le note NEWMAN (8) peu de travaux ont 4té consacrés a 1'étude

de la ductilité des films passifs. Que l'on se place dans 1'hypotheése effet
mécanique (induced-clivage) ou dans 1'hypothése effet électrochimique
(dissolution métal M"frais"), il est important de connaitre la déformation
eritique qui va conduire 4 la rupture du film passif (fracture strain of
surface film) B . Les seules données qui existent sur la plasticité en
golution des films d!oxydes concernent des films formés en milieu agueux &
haute température {9) ou des films d'oxydes anodiques (10).

Dans le cadre du contrdle de la fissuration par le processus de

dissolution anodique, FORD (11) a introduit cette valeur critique Ef dans
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le calcul de la vitesse de fissuration en appliquant le modéle de rupture
séquentielles du film passif, proposé par SCULLY (2). Les mesures de €
sont effectuées par déformation rapide (drop weigth experiment). Le calcul
ainsi que 1'aspect expérimental sont résumés a la figure 1.

Avec cette méthode, FORD (11), pour un acier 12Cr 10Ni en milieu
0.01M Na S0 & 97°C, a obtenu des taux de ruptures pour l'oxyde de

1'ordre de 0.002 & 0.004; ces valeurs étant en accord avec celles proposées par

VERMILYEA (12-13).

TI.CONDITIONS EXPERIMENTALES
Nous nous sommes interessés 4 l'application de la méthode de

déformation en traction d'une électrode en milieux aqueux, généralement
dénommée "Straining electrode experiment" (14). Il s'agissait de comparer avec
cette technique le comportement en traction d'électrodes recouvertes soit d'un
£ilm passif, soit d'un film superficiel prélablement formés dans les
environements décrits au chapitre précédent.
I1.1.MATERTAUX
Dans une premiére approche, afin de limiter les difficultés et de

pouvoir mieux cerner les problémes fondamentaux, nous avons volontairement
choigi de réaliser notre étude sur un métal pur et retenu le fer car il
constitue la base des alliages industriels les plus répandus, les aciers.Le
matériau utilisé, d'origine industrielle, se présente sous forme de barreaux de
18 x 18 x 200 mm. I1 s'agit d'un fer polycristallin employé habituellement pour
1a réalisation de petites coulées au four & induction. Les éprouvettes de
traction obtenues par tournage: diamdtre corps 2 mm, longueur utile 16 mm,
subissent aprés usinage un recuit sous vide pendant 2 heures 4 950°C afin de
réduire les tensions et llécrouissage qui auraient pu apparaitre durant leur

fabrication. Elles sont enfin soumises 4 un polissage électrolytique.

11.2.ELABORATION DES FILMS D'OXYDES.
Les conditions d'obtention des surfaces recouvertes d'oxydes

thermiques sont les suivantes:

~température: 150°C

-pression d'oxygéne: 16000 Pa aprés mise sous vide de 1l'encelnte
de réaction & 10  Pa.

-temps d'oxydation : variable de 24 4 72 heures.

L'oxydation est effectude & une température relativement basse
afin d'éviter la modification des caractéristiques mécaniques en cours de

traitement. La surface utile des éprouvettes est définie par une isolation du

reste de 1l'échantillon & 1l'aide d'un vernis suffisamment plastique.
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Les films passifs anodiques sont obtenus par immersion des
éohantillons polarisés & +300 mV/ECS (électrode au calomel gaturée) dans une
solution mélange de borate de sodium et d'acide borique dont le pH est 8,44 &
25°C, La méme solution et les mémes conditions de polarisation ont été bilen
évidemment retenues pour les essals sous contraintes et en immersion des

échantillons oxydés thermiquement.

I1.3.DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Les essais de comportement en déformation faits en immersion gont

effectuds sur une machine de traction classique sur laquelle est montée une
cellule électrochimique destinée & recevoir l'électrode-éprouvette de” traction "
(fig. 2). Durant llexpérience, conduite sous contrdle potentiostatique, on
mesure le courant circulant entre le métal et la solution, 1'effort appliqué
sur ltéprouvette ainsi que 1l'allongement qu'elle subit. Afin de permetire des
comparaisons, toutes les grandeurs mesurées ont été ramenées a des grandeurs
intensives: force de traction transformée en contrainte, courant en densité de
courant, allongement en allongement relatif.

Les résultats présentés expriment la variation du courant de
dissolution du métal en fonction de la déformation imposée & 1'éprouvette. Pour
plus de rigueur, compte tenu de la difficulté & mesurer la déformation vraie de
1!'éprouvette, 1l'état de déformation est représenté par la variation de la
contrainte en fonction de la durée de traction. Compte tenu du fait que la
machine de traction utilisée n'est pas asservie en fonction de la déformation,
on doit garder & l'esprit qu'il existe des variations de vitesses de

déformation entre le domaine élastique et le domaine plastique (Fig.3).

II1.RESULTATS EXPERIMENTAUX

III.1.COMPORTEMENT DYNAMIQUE DES FILMS PASSIFS

En ce qui concerne le comportement du film passif, l'accroissement de

courant au cours de la déformation plastique est fonction de la vitesse
d'élongation. L'absence de fluctuations du courant analysé 4 l'oscilloscope
laisse supposer qu'il n'y a pas de rupture du film passif. L'hypothése d'un

film passif ductile semble ainsi confirmer les résultats en milieu acide (15).

IIT.2.COMPORTEMENT DYNAMIQUE DES FILMS D'OXYDES

Par contre, la rupture des films d'oxydes est mise en évidence par

les fluctuations du courant de passivité, aux vitesses de déformation lentes

(Fig.4) et par son accroissement trés important aux vitesses plus élevées. A la

vitesse de 7.10 ~ mm/s, la déformation plastique du métal provoque des
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ruptures locales du film qui conduisent & la formation de corrosiomns locales
trés actives de type piglire. Compte tenu de cette corrosion accélérée l'essai
de traction a été interrompu afin de pouvoir effectuer des observations
microscopiques.

L'examen de la rupture du film est rendu plus facile avec une
déformation trés avancée (striction) et aux vitesses de déformation plus
faibles, compte tenu d'une corrosion plus limitée. Les observations faites au
M.E.B. montrent différents types d'endommagement des films d'oxydes qui
conduisent 4 des attaques locales du métal. La décohésion du film peut se
produire par décollements en feuillets dus & une perte d'adhérence ou par
fissuration le long des traces superficielles des glissements des dislocations
(Fig. 5).
' Ces premidres expériences confirment la probable ductilité des films
passifs comparée & la fragilité des films d'oxydes thermiques. Cependant elles
ne permettent pas de mesurer le degré de ductilité des films d'oxydes en milieu
aqueux compte tenu de leurs modes de rupture apparemment trés complexes sur un

matériau polycristallin.

III.3.DEFINITION DE £ (fracture strain)
Il est important de remarquer, tant pour les films passifs que pour

les films d'oxydes, qu'aucun accroissement du courant de corrosion n'est
observé avant la déformation plastique. Ce résultat est assez surprenant dans
le cas des éprouvettes oxydées puisqu'd priori on pouvait penser que le module
d'Young des films d'oxydes formés etait inférieur & celui du substrat
métallique.

Un essai de traction & vitesse lente a été réalisé sur une éprouvette
écrouie avant oxydation. La varlation du courant montre clairement que la
rupture de la passivité ne se produit pas pendant la déformation élastique,
1'allongement étant cependant deux fois plus important que celui correspondant
4 la limite élastique sur le matériau non-écroui (Fig.6).

Ce résultat tend & prouver que la rupture de la passivité sur le fer
préalablement oxydé serait plus 1ié au changement de régime de déformation
(brusque accroissement de la vitesse de déformation 4 la transition domaine
élastique-domaine plastique) qu'd une déformation critique, comme 1l'ont proposé
FORD en particulier (11). Ce point est important car il met en avant
1'influence du mode de déformation du substrat qui pourrait expliquer les
différences observées pour les réponses électrochimiques d'un matériau passivé

lors d'un essail de traction.
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IV.DISCUSSION

Dans le cas d'un film passif, 1'interprétation de la réponse
électrochimique ( le courant de corrosion pour un essai potentiostatique), en
cours de déformation imposée (straining electrode experiment)} doit tenir compte
du fait qu'un accroissement de courant ne gsignifie pas uniquement rupture du
film protecteur. Il semble important de rappeler iecl le modéle proposé par
KEDDAM et OLTRA (15), qui permet d'expliquer l'accroissement du courant
provoqué par un amincissement du film et non par une rupture permanente.

Le film passif formé sur le fer en milieu acide (H280 M), a
du point de vué réponse électrochimique en déformation par traction, le méme
type de réponse en particulier dans la phase élastique, que celui observés sur
le fer passivé en milieu borate ou sur les éprouvettes de fer oxydées
thermiquement dans ce méme milieu. Comme nous avons montré de maniére
qualitative qu'il existe trés probablement une différence de structure entre
ces trois films superficiels, les mécanismes de rupture apparaissent comme
dépendre principalement du mode de déformation du fer polyecristallin.

Dans le domaine de déformation plastique, l'absence de fluctuations
du courant de dissolution contraste avec les fluctuations observées lors de la
déformation d'éprouvettes recouvertes de couches d'oxydes thermiques. Nous
pouvons conclure que méme en déformation plastique, il n'existe pas de
preuves évidentes de la rupture des films passifs.

Quant au comportement des couches minces d'oxydes, leur probable
fragilité est liée 4 leurs mécanismes de rupture dépendant prinecipalement de la
vitesse de déformation du métal sous-jacent.

11 conviendrait de s'interroger sur les propriétés mécaniques de ces
ndmes films d'oxyde au contact d'un environnement gazeux afin de déterminer
si effectivement la présence d'une solution aqueuse modifie leur comportenent
mécanique. Leur probabilité de rupture, en particulier dansg la phase de
déformation élastique du métal de base, pourrait &tre examinée en effectuant
des essais de traction sur des éprouvettes oxydées mises au contact, apres
déformation, d'un environnement gazeux provoguant la corrosion-localisée du
métal sous-jacent & l'aplomb des zones endommagées du film d'oxyde.

Cette comparaison du comportement en solution des films d'oxydes
thermiques et des films de passivation classiques devrait également permettre
de progresser dans la connalssance des phénoménes globaux de la passivation.
Elle devrait en particulier permettre de mieux comprendre 1timportance de la
nature physico-chimique des couches protectrices sur la pasgivité, due selon
les auteurs (5), & la présence soit d'un film d'oxydes cristallisé, soit d'un

film hydraté amorphe.
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fhe average crack propsgation raie, V, may be prediceed ,if the nlidlliuu.l.lml[.e dcp-
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Fig.4~ essai de traction sur
une éprouvette de traction
oxydée & 7.1075-mm/s

Fig.5- observations des différents
types d'endommagements d'un film
mince d'oxydes en milieu aqueux
(essai de traction Fig.4)

Fig.6- essal de traction sur une

éprouvette oxydée sprés écroulssage
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ETUDE DES TRANSITIONS DE FACIES DE FISSURATION
D’UN ACIER 17-12 Mo DANS LES SOLUTIONS DE MgCiy

HASNI L., NOEL D.
EDF, Centre de Recherches des Renardiéres
Département Etlude des Mc?férioux Moret sur Loing

Résumé: Le mode de fissuration de Facier inoxydable 17-12 Mo dans les solutions de MgClp
peut passer progressivement d'un faciés 1rcnsgfonulcire a un faciés intergranulaire lorsquon
modifie soit la chimie du milieu, soif la vilesse de déformatfion du matériau. Les
modifications de la chimie du milieu provoquant cette transition ont pour effet d'abaisser
son agressivité, ce qui s‘obﬁen’r en agissant sur le pH, la tempéraiure ou le pofentiel
élecirochimigue.

A paramétres chimiques constants, des vitesses de déformation élevées favorisent la
fissuration Intergranulaire. Toutefois, le seuil de vitesse de déformation pour lequel se produit
la transition dépend fortement du milieu.

1. INTRODUCTION

Les aciers inoxydables de type 18-10 ou 17-12 Mo sont connus pour leur sensibilité &
la corrosion sous contrainte en présence de chiorures, et en particulier dans le réactif de
Scheil, solution bouillante de chlorure de magnésium & 44% en poids.

Dans ce réactif, le mode de fissuration des aciers inoxydables est classiquement
transgranulaire. Certains auteurs oni cependant signalé qu'une fissuration intergranulaire
peut étre obtenue lorsque la vitesse de déformation ou le facteur d'intensité de contrainte
sont élevés (1, 2). A paramétre mécanique constant, une transition vers une fissuration
intergranulaire peut, par ailleurs, étre indépendamment obtenue en diminuant la
température du milieu ou le potentiel électrochimique appliqué & I'éprouvette (3 & 6).

L'étude dont les résultats sont présentés ici a pour but de mieux comprendre [ effet
des paramétres mécaniques et des paraméires physico-chimiques du milieu sur le mode de
fissuration. Elle apporte en cela des éléments de réflexion sur les mécanismes impliqués.
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2. METHODES EXPERIMENTALES

Matériay étudié et éprouvettes

Les essais ont &té réalisés sur un acier jnoxydable austénitique Z 2 CND 17-13 dont
I'origine et la composition chimique sont reportées sur le tableau I Le produit utilisé a été
traité 1h & 1000°C puis hypertrempé & I'eau en fin de fabrication industrielle.

Aprés usinage des éprouvettes cylindriques de diamétre utile 4 et 8 mm, destinées

-aux -essais- de corrosion sous -confrainte (CSC) en traction lente et & charge imposée

respectivement, un traitement thermique supplérmenfoire de 30 min @ 1000°C sous vide suivi
d'un refroidissement lent a été effectué pour éliminer les contraintes d’usinage. Ce
traitement ne sensibilise pas le matériau & la corrosion intercristalline. || a été suivi d‘un.
polissage électrolvlique sur une épaisseur d'environ 30 pm afin d’éliminer les contraintes
superficielles de compression induites par le refroidissernent (bain de polissage: HCIO4 10%
+ éther monobutylique d’éthyléne glycol).

TABLEAU | — ORIGINE ET COMPOSITION CHIMIQUE DE L’ACIER Z 2 CND 17-13 ETUDIE.

Composition chimigue (% en poids}

Produit | OQrigine
C S p Si- Mn Ni Cr|{ Mo N B Co Cu

Tole CAFL 10,02210,01310,018| 0,38 | 1,63 | 13,80}17,01{ 2,21 {0,018| 0,002} 0,21 10,032

(e = 26 mm)

Essais de corrosion sous contrainte

Q) Essais & charge constante

Les éprouvettes @8 mm sont montées sur une machine de laboratoire permettant
d’imposer une charge constante jusqu’d 5000 daN. L'allongement des éprouvettes est suivi
au moyen d'un capteur de déplacement. Le réactif d'essal est contenu dans une cellule
en polytétrafiucréthyléne (PTFE), qui est régulée en température et instrumentée pour le suivi
du potentiel électrochimique de I'éprouvette, celle-ci éfant isolée électriquement de la ligne
d'amarrage (figure 1q). La charge est appliquée aprés passivation et stabilisation du
potentie! de I'éprouvette.
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b) Essais a vitesse de déformation imposée

Une machine de traction lente permefiant des vitesses de déformation comprises
entre 108 ef 103 571 a é&té utilisée. L'éprouvette @ 4 mm est montée dans une cellule
d'essai régulée en température et insfrumentée pour la mesure du potentiel de |'éprouvette

(figure 1b).

Les variations de I'allongement et de I'effort sont enregistrées au cours des essais et
la courbe effort - allongement est fraduite sous la forme confrainte vraie en fonction de la

déformation rationnelle.

Milieu

Les solutions de chlorure de mogn'ésium .ont été préparées & partir d’hexahydrate
de MgCly de qualité "pur pour analyses” et d'eau déminéralisée, les additions d’eau étant

ajustées de maniére & obtenir la concentration en chlorure désirée.

Examens

Les faciés de rupture des éprouvettes ont été examinés aprés essai en microscopie

électronique & balayage.

my)—- Enregistreur

Elactrode au caloms|

Efecteode de
référence
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Figure 1 — Celiules et dispositifs d’essai utilisés pour :
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3. RESULTATS

3.1 Influence des paramétres physico-chimiques du milieu sur le mode de fissuration

L'influence de la physico-chimie du milieu a été étudiée & charge imposée pour une
contrainte de 250 MPa.

Dans le réactif de Scheil (MgCly 44%, 153°C), & pH et potentiel libres, le faciés de
fissuration obtenu est classiquement transgranulaire (figure 2).

Effet de la température d’ébullition du milieu

Lorsqu’on diminue la tempérafure d’ébullition du milieu - donc en baissant sa
concentration -, il y oppdriﬁon progressive d'un faciés intergranulaire, qui devient
prépondérant & basse température. La transition entre les deux types de faciés est déja
perceptible a 126°C (MgCip 35%), avec un faciés principalement transgranulcire et
quelgues zones de fissuration mixte (figure 3): elle est beaucoup plus marquée & 115°C
(MgCloy 28%) ol de larges zones & dominante intergranulaire apparaissent (figure 4). Ce
résultat est en accord avec la littérature (3).

Effet du pH du milieu

Une étude que nous avons conduite récemment sur les propriétés chimiques des
solutions de MgCla (7) a montré que l'acidité de ces solutions ainsi que leur échelle
d’acidité (domaine d’acidité accessible) diminuent beaucoup lorsque la température et la
concentration baissent, du fait du déplacement d’une réaction d’hydrolyse. Cette étude a
montré en outre que les modifications de la cinétique de fissuration et des caractéristiques
des films passifs observées simuitanément sont dues essentieliement aux modifications du
pH d'équilibre des solutions (7). On s'est donc demandé si les fransitions de faciés
observées en diminuant la température d'ébullition ne pouvadient pas éire obtenues, &
température constante, en faisant varier le pH des solutions.

Cefte hypothése a été vérifiée dans des solutions de MgClo 44% & 153°C et 42% &
143°C dont les échelles d'acidité et les pH d'équilibre, mesurés & 130°C (7), sont
représentés sur la figure 6. Le pH de ces solutions a été qjusté par addition de base
Mg(OH)2 ou d’'acide HCI les valeurs de pH indiquées dans ce qui suit sont mesurées a
130°C, par rapport & un état standard défini comme ayant un pH égal & 1 pour une

concentration en HCI de 10-TM.

- Dans MgClp 44% @& 153°C, on obtient en milieu acidifié & pH 1 le méme faciés
transgranulaire qu'a pH libre (pH = 2,2), tandis qu’en milieu plus basique (PH=3-3,2),
cppcrcissenf quelques petites fissures infergranulaires dans un faciés principalement
transgranulaire. || aurait été sans doute nécessaire d'aller vers des milieux plus basiques
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igure 2 — Faciés de fissuration obtenu dans MgCl, 44 % & 153°C. Figure 3 — Faciés de fissuration obtenu dans MgCl, 35 % a 126°C.
pH et potentiel libres, essais & charge imposée. pH et potentiel libres, essais & charge imposeée.

N oo g
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igure 4 — Faciés de fissuration obtenu dans MgCl2 28 % 3 115°C. Figure 5 — Faciés de fissuration obtenu dans MgCI2 42 % a 143°¢,
pH et potentiel libres, essais & charge imposee. pH imposée de 4,2 (limite basique).
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Figure 6 — Echelle d’acidité et pH d"équilibre mesurés & 130°C des solutions de'MgCly 2 44 %
et 42 % en poids. '

l : pH d*équitibre. g : limite basique de I'échelie.

-

pour observer un effet plus net mais la limitation basique de I'échelle d‘ocidi‘ré'ne I'a pas

permis.
- Dans MgCly 42% & 143°C, le faciés de fissuration, transgranulaire & pH libre (pH=
3), devient principalement infergranulaire en milieu basique (pH = 4,2) (figure 5).

On démonire donc ainsi qu'une augmentation du pH du milieu & température
constante favorise la fransition vers un faciés intergranulaire.

Effet du potentiel

L'effet du potentiel sur le faciés de fissuration a été étudié & 163°C (MgCly 44%, pH
iibre) sous une conirainte de 250 MPa.

A potentiel libre la fissuration est transgranulaire,

En polarisant cathodiquemeni le matériau 20 mV en dessous de son potentiel de
corrosion | (aprés passivation), quelques fissurations mixtes apparaissent dans un faciés
principalement transgranulaire, alors qu’a 40 mV en dessous du potentiel de corrosion, la
fissuration présente un caractére intergranulaire plus marqué.

A linverse, le faciés reste transgranulaire lorsqu’on polarise anodiguement le
matériau (+ 20 ou + 50 mV au-dessus du potentiel de corrosion).

Parallélement, les temps & fissuration augmentent avec une polarisation cathodique

croissante et diminuent avec une polarisation anodique croissante.

Interprétation de 'effet des parameéires physico-chimiques

Ces résultats montrent gqu’il apparait une tendaonce croissante & o fissuration
intergranulaire lorsqu’on:
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- abaisse la Tempérofufe d'ébullifion, ce qui augmente le pH du milieu;

- augmente le pH & température constante;

- diminue e potentiel.

A l'inverse, la fissuration demeure fransgranulaire lorsqu’on diminue le pH ou augmente le
potentiel,

Sachant que l'agressivité du milieu vis-dwvis du matériau diminue lorsque le pH
augmente, ou lorsque la température ou le potentiel diminuent, il apparait donc une
corrélation trés nette entre la corrosivité du milieu et le caractére de la fissuration. La
- diminution de I'agressivité .du. milieu, quelque soit son origine, accroit la tendance & la
fissuration intergranulaire de 'acier inoxydable.

3.2, Influence de la vitesse de déformation

L'effet de la vitesse de déformation sur le faciés de fissuration a été étudié par des
essais de fraction lente & des vitesses de déformation comprises entre 2.108 et 104 5. Les
paramétres mesurés étaient fa contrainte & la charge maximale, I'allongement et le temps
& rupture, Deux milieux, MgCiy 28% & 115°C et MgCly 44% & 1583°C onf été filisés. Les
résultats sont présentés sur la figure 7. 7

Les courbes donnant I'allecngement ou la contrainte maximale & Ia rupture en
fonction de la vitesse de déformation présentent une allure classique, avec une baisse de
ces paramétres en dessous d’'une vitesse de déformation critique, celle-ci étant plus élevée
& 153 qu'd 115°C. '

Dans MgCly 44% & 153°C, la fissuration est entierement transgranulaire aux basses
vitesses de déformation (10‘8 - 1076 571y tandis que quelques zones mixfes apparaissent aux
vitesses plus élevées. Dans MgClo 28% & 115°C, la fissuration est principalement
transgranulaire aux faibles vitesses (2 108 &1y et devient principalement  intergranulaire
lorsque la vitesse de déformation augmente ao s'J). Ainsi, pour les deux milieux, une
augmentation de la vitesse de déformation provoque une tendance croissante & la
fissuration Intergranulaire; le seull de vitesse de déformation pour lequel se produit ia

transition dépend du milieu.
4. DISCUSSION

Les résultats obtenus montrent qu’une transition d'un faciés fransgranulaire vers un
faciés intergranulaire peut é&tre obtenue en agissant soit sur la physico-chimie du milieu de
maniére & diminuer son agressivité (fempérature, pH, potentiel), soit sur la vitesse de
déformation du matériau.

Ces paramétres ne sont toutefois pas indépendants et ia transition de faciés ne
dépend pas tant de la valeur absolue de 'un ou {autre de ces paramétres que de leur
valeur relative. Cela est illustré sur la figure 8 ol sont reportés les résulfafs de I'ensemble
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Figure 7 — Essais de traction lente sur Iacier 316L dans les solutions de MgCl,. Variation de I'allongement 2
la rupture avec a vitesse de déformation. é (3'1). Coordonnées semi-iogarithmique.

T : transgranulaire - 1 : intergranulaire - T + Ig : transgranulaire avec quelques fissures intergranulaires -
D : ductile - 1 + tg : intergranulaire avec queiques fissures transgranulaires.
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Figure 8 — Représentation schématique des transitions de faciés observées de I’acier 316L dans les solutions
aqueuses de IV!gCI2 par modification de I'agressivité du milieu (essais de corrosion sous contrainte
& charge imposée) et de la vitesse de déformation {Traction lente).
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des essqis selon deux axes qualitatifs "agressivité du milieu” et vitesse de. déformation.
L'agressivité est probablement reliée & un parameéire plus fondamental en rapport avec le
taux de repassivation () du métal mis & nu, i diminuant guand la corrosion augmente; la
vitesse de déformation ¢ est quant & elle reliée au faux de création de suface dépassivée.

La figure 8 monire donc que la transition de faciés transgranulaire/intergranulaire
dépend de la valeur du produit é.i: pour des valeurs de  élevées (milieu peu corrosif), ia
transition se produit dés les vitesses de déformation ¢ faibles, alors que des valeurs de 1
faibles (milleu corrosif) nécessitent des valeurs de é plus élevées pour obtenir la fransition.
Un comportement-analogue du laiton dans les solutions ammoniacales a été rapporté par
Scully (8).

Les explications de ces transitions de fccié§ avancées dans la littérature sont
généralement basées sur des arguments mécaniques et métallurgiques. D’aprés OLTRA (1),
il se produit aux vitesses de déformation élevées une concentration de dislocations aux
joints de grains qui favorise une dépassivation intergranulaire. D’'aprés KESSLER et KAESCHE
(5). les contraintes locales élevées résulfant de la concentration de dislocations aux joints
de grains peuvent en faire des puits & hydrogéne, la fragilisation par I'nydrogene étant
supposée impliquée dans le mécanisme de CSC. Ces théories ne paraissent cependant
pas pouvoir expliquer pourquol la fissuration intergranulaire apparaif pour des vitesses de
déformation plus faibles en milleu peu corrosif qu'en mileu corrosif. A prior, elles
suggéreraient le contraire,

Une hypothése plus en accord avec nos résultats a été proposée par TAKANO (2),
pour qui la transition de faciés est gouvernée par le facteur limitant du processus de CSC.
La fissuration serait fransgranulaire lorsquelle est limitée par la vitesse d'émergence des
marches de glissement, et intergranulaire lorsqu’elle est limitée par la vitesse de corrosion.
On comprendrait ainsi que I'étape limitante dépende des deux facteurs mécanique et
chimique, et qu’une limitation du processus par la vitesse de corrosion (fissuration
intergranulaire) se produise facilement en milieu peu corrosif et nécessite des vitesses de
déformation plus élevées en milieu trés corrosif,

Cette hypothése implique donc un mécanisme de CSC par dissolution localisée.
Cependant, le concept d'élape limitante suppose que la vitesse d'émergence des
marches de glissement et la vilesse de corosion & ces endroits solent des étapes
successives et indépendantes; ceci ne parait pas vérifié. En effet, la plupart des modéles
de CSC par dissolution localisée supposent que la vitesse de corrosion dépend du jaux
d'émergence des dislocations. La théorie de Takano n’explique pas en oufre pourquol
chaque facteur limitant provoque un faciés de fissuration (intergranulaire ou fransgranulaire)
qui lui est propre. '

En définitive, il semble que |'explication compléte des phénoménes observés soit
encore & trouver.
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5. CONCLUSION

Cette &tude des faciés de fissuration par corrosion sous contrainte de Vacier 17-12
Mo dans les solutions bouillantes de MgClp a moniré gqu'on peut passer d'un faciés
transgranulaire & intergranulaire en modifiant la chimie du milieu de maniére & diminuer sa
corosivité, ce qui peut étre oblenu en abaissant soit la fempérature d’ébullition, soit le
potentiel, soit en augmentant le pH. Par dilleurs, une augmentation de la vitesse, de
déformation, & paramétres chimiques constants, provoque également cette transition.
- ll-a été moniré que les paramétres chimiques et mécaniques ne-sont toutefois pas
indépendants et que la transition de faciés est obtenue pour des vitesses de déformation
plus faibles dans un milieu peu corrosif que dans un milieu trés corrosif,
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CONTRAINTES INITIALES DANS LE BETOR

J. M. TORRENTI, P. ACKER, C. BOULAY, D. LEJEUNE
LCPC, 58, bld lefebvre, Paris XV éme.

Résumé;

Toute consommation d'eau dans un bé&ton s'accompagne 4'une
diminution de volume: le retrait. Celui-ci ntest jamais libre ce
qui entrafne la naissance de contraintes initiales. Gréce & une
expérience originale, utilisant un granulat comme capteur, nous
avons tenté de les -&valuer. ‘81 les résultats obtenus & 1'aide
d'éprouvettes séchées ont &té conformes & notre attente, ceux

obienus avec des éprouvettes humides ont montré qu’il existait un
fort couplage entre l'action mécanique du retrait et la présence
d’ eau.

INITIAL STRESSES 1IN CONCRETE

Abstract:
Because of water consumption there is shrinkage in
concrete. Volumic deformations due to this phenomenon are never

free and induce initial stresses. An original experiment, using
an aggregate as a sensor, help us to exibit its. If results
obtained with dried samples are in agreement with our analysis
these obtained with wet specimens show that exists a coupling
between water content of concrete and mechanical effects of
shrinkage.

1. INTRODUCTION

La réaction d'hydratation du ciment s’accompagne d'une
diminution de volume: le retrait. La contraction Le Chatelier en
est une composante: le volume des hydrates formés est inférieur a
la somme des volumes de ciment et d'eau. La différence est de
l'ordre de 10% ce gul correspondrait & un retrait linéique &gal &
3%. Or cette valeur n'est jamais observée car, au cours de la
réaction d’hydratation, wun squelette minéral se constitue.
Lorsque celui-ci devient continu (prise du ciment) le retrait est
géné, d’'autant plus que le squelette se rigidifie. Ce dernier, au
cours de sa croissance, est donc graduellement contraint.

Dans le cas du béton, constitugd d'une matrice en pate de
ciment et de granulats, 1le retrait entrafne des champs de
contrainte de distribution complexe et d’'intensité croissante
avec l'édge, qui ne sont pas sans effet sur le comportement
mécanigue du matériau [1]. Les granulats, non sounis au retrait
et plus rigides que la matrice, constituent des capteurs qui
permettent, par une approche expérimentale approprige, d'évaluer
ces champs.

A 1l’aide d'un disque de mortier contenant un granulat

cylindrique en son centre, nous avons mnis en é&vidence ces
contraintes pour deux &tats hygrométriques différents. du mortier.
Ce sont ces expériences, leurs résultats, et les questions

qu’'elles font apparaftre gque nous allons dé&crire.
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<. LE RETRAIT, SES EFFETS MECANIQUES.

Afin de bien comprendre les ré&sultats de nos expériences et
1'interpré&tation que nous en faisons, il nous semble nécessaire
de nous attarder sur le phé&noméne de retrait. De nombreux auteurs

se sont déja penchés sur le probléme <(vair [2]1, [31, (43, ...)>
aussi nous nous contenterons ici de le décrire de manidre
schématique. On peut alors résumer le phénomé&ne en disant que

toute consommation d’'une partie de 1l’eau pré&sente dans le bé&ton,
due au séchage ou & la réaction d'hydratation du ciment,
s'accompagne d'une diminution du volume apparent., BUIL [2] a
montré que les valeurs du retrait dft & la réaction d'hydratation
du ciment, que l'on enregistre aprés prise, sont du méme ordre
que celles d'un  retrait de dessiccation (di au séchage) gui
correspondrait & une diminution de teneur en eau é&gale & celle
gui résulte de 1’ hydratation, d'olt le nom de retrait
d’auto~-dessiccation. Mais, si les effets locaux sont similaires,
les effets de structure ne le sont pas. En effet, le retrait
d’'auto-dessiccation est la conséquence d'un ph&noméne
s'appliquant de fagon volumique alors que le retrait de
dessiccation est 1ié au séchage, qui s'effectue & travers des
surfaces. Nous devons donc dissocier 1'&tude de leurs effets
mécanilques.

2.1 EFFETS MECANIQUES DU RETRAIT D'AUTO DESSICCATION [ 12].

Cn peut distinguer, du point de vue de 1'é&volution du
matériau lors de sa prise, trois phases

~ la phase de suspension : au début de la prise, des grains
solides, isolés, dans une phase liquide connexe ; 1'hydratation
se fait par la surface des grains de ciments : ceux-ci se
recouvrent d4’umne couche d'hydrates, crotte de plus en plus

€paisse qui ralentit de plus en plus la réaction d'hydratation
elle-méme (fig.1)>

C % 40 % 80 %
Fig. 1 : état des grains de ciment & différents
degrés d’'hydratation (les distances relatives sont
respectées),

Tant que les grains sont isolés mécaniquement, le retrait
macroscopique qui apparait est proportionnel au degré
d'avancement de 1’'hydratation <(ou degré d'hydratatiom, oy
défini, & un &tat donné, comme le rapport actuel de la guantité

d'eau consommée dans les réactions d’'hydratation, divisége par la
quantité d'eau consommable par hydratation totale du ciment).

- la phase de prise : le développement des hydrates autour
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des grains établit ensuite des contacts, il y a coalescence des
cristaux.

- la phase de durcissement : il n’'y a, dans les b&tons
courants, pas de fin & 1’'hydratation : la couche d'hydrates gqui
se forme autour des grains de ciment est de plus en plus épaisse
et é&tanche, ce gul ralentit la réaction sans jamais vraiment
1*arréter; on a donc un matériau dont les proprié&tés physiques et
mécaniques &voluent. Sur le plan structurel, la poursuite de
1’hydratation a essentiellement deux conséquences !

— la croissance du squelette

- la diminution de la <fteneur en eau, donc de la phase
liguide, dans 1’espace des pores (phénoméne d!auto-dessiccation).

Conséquences sur le plan m&canigue (cf figure 2O

— tant qu'il n'y a pas continuité du squelette rigide
(phase de suspension AB), la réaction d’ hydratation induit une
diminution du volume total proportionnelle au degré d’'avancement
de la réaction d'hydratation (retrait "plastique’, avant prise)

- lorsque le squelette minéral est constitué dans tout le
volume (phase de durcissement CD), 1’hydratation se poursuit mais
le retrait d'origine chimique est alors progressivement g8né& par
une structure de plus en plus rigide, Cette géne est d'autant
plus importante gque le squelette est rigide: au cours de sa
croissance le sguelette solide est donc graduellement contraint.
Dans le cas du bé&ton, les granulats vont encore rigidifier le
squelette et donc contribuer, parce qu'ils génent le retrait, a
la naissance de contraintes internes (les déformations sont 10
fois plus faibles dans un b&ton que dans une pate de ciment). On
peut considérer qu'une semaine aprés la prise, tout retrait
d’hydratation supplémentaire est empéch& (tangente nulle en D>,

Retrait relatif R/R,

@ i
Degré& d4d’hydratation o«

Fig. 2 : &volution schématique du retrait d'hydratation en
fonction du degré o d'avancement de la réaction
d’hydratation (ol R, est le retrait thé&orique, résultant du
seul bilan volumique de la réaction d'hydratation).

- dans la phase interm&diaire BC (phase de prise), ol les
premiers ‘amas” se forment, les deux méEcanismes coexistent
retrait d'hydratation géné & 1'intérieur des amas, libre
ailleurs.
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2.2 EFFETS MECANIQUES DU RETRAIT DE DESSICCATION

Pour mettre en évidence ces effets, gtudions le cas 4’ une
éprouvette séchant librement, Il est clair que c'est 1’'eau située
en peau gui s’'évaporera tout d'abord. La répartition de la teneur
en eau dans l'éprouvette est alors fortement hétérogéne (fig. 3a)

[31,061. Découpons, par la pensée, notre éprouvette en cylindres
concentriques, tels que chacun soit homogéne par rapport a sa
teneur en eau. Nous constatons alors qu'il ¥y a un retrait

différent dans chaque cylindre (figure 3b>.

Dans la réalité le retrait n'est pas libre et 1'évaporation
va donc entrainer des contraintes internes. Celles—ci sont de
fortes tractions dans 1la périphérie de--l*&prouvette et peuvent
étre mises en évidence par une technique de 1lib&ration de
contraintes {71, En surface, la limite locale de résistance en
traction est certainement atteinte: il y a2 microfissuration du
matériau (figure 3¢). Retenons donc les deux effets mécanigques du
retrait de dessiccation: champ de contrainte hétérogéne et
endommagemment du matériau en peau.

h, = 50%

nyey

] JIITITTIN 7777777 o

any
Whnane

&} distribution dec teneurs en eau en cours de s&chage
b) retrait libre ¢) retrait géné et microfissuration

S

N

3. L’ETUDE EXPERIMENTALE (81,[0G]

Cette &tude visait & estimer, pour une géométrie simple,
les contraintes initiales existant dans le béton. Pour cela, nous
avons utilisé des disques de mortier de diamStre 16cm et
d' épaisseur 12mm contenant en leur centre un granulat idéalisé,

cylindre carotté de diam@tre 20mm, en quartzite. Compte tenu des
différents effets mécaniques du retrait, les modes de
conservation ont &t& de deux types: deux éprouvettes ont &té

enduites de résine pour empécher 1'évaporation d’eau et deux
éprouvettes ont pu sécher librement.

Sur les éprouvettes dgées d’'un mois, des Jauges
extensométriques de faible longueur <{ 2mm) et compensées en
température, ont &té cuollées et disposées de mani&re radiale et

orthoradiale & 13.5 (1R & 16) et 20.5 mm (2R & 26) du centre
(figure 4). Nous avons ensuite pratiqué un essai de fendage qui
avait pour but de libérer les contraintes initiales pour les
&valuer & partir des dé&formations des Jauges (figure 5.
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granulat ;
N 5
| .
I
{

Jauges Jjauges
. radiales orthoradiales

fig.4: implantation des jauges. fig.5: l'essai de fendage.
3.1 EPROUVETTES A SECHAGE LIBRE

Les deéformations obtenues aprés fendage sont rassemblées
dans le tableau 1. On notera la forte intensité dee dé&formations
mesureées. ’

éprouvette —p 1L 21 moyenne
Jjauges { en micro-déformations)
1R 278 243 260
2R 42 48 45
18 —225 -167 —-1%96
20 . -71 -62 . —-66
tableau 1: déformations & la rupture - cas des é&prouvettes

y

séchage libre,

Ces résultats montrent que le mortier &tait comprimé dans
la direction radiale alors qu’il &tait &tiré dans la direction
orthoradiale. Pour un rayon donné&, ces contraintes sont d’'un
ordre de grandeur veoisin. Les enregistrements poursuivis aprés le
fendage indiquent une stabilisation compléte des dé&formations.
Une &tude photoélastique complémentaire a également permis la
mise en &vidence de l’existence des contraintes initiales (figure
6.
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Les résultats d’un calcul utilisant la méthode des &léments
finis et le programme CESAR du LCPC, considérant 1'aspect
tridimensionnel du probléme (1'hypothdse des déformations planes
n'étant pas valable ici) en é&lasticité linéaire, mais ne
considérant pas la non uniformité du s€chage, confirme nos
expériences (figure 7).

figure 6: franges d'isocisaillement

g
traction

* Jgg

10 romm

compression «Orr

figure 7: résultats de la simulation par éléments finis
(sans effet du séchage)

Nous avons vu précédemment que les effets du sé&chage sont
trés importants, ©Nous avons donc ré&alisé une &tude numérigue
tenant compte de ce paramdtre. Celle-ci utilise le pProgramme
BIDIF pour créer un fichier des +teneurs en eauw aux différents
dges du béton [10]. En liant teneur en eau et retrait, on obtient
les dé&formations initiales imposées. Les contraintes qu'elles
induisent, notamment en peau et dans la direction orthoradiale,
sont des tractions trés largement supérieures & la résistance en
traction du mortier. Il y a donc microfissuration du mortier prés
du granulat, Cet endommagement peut &tre pris en compte de deux
fagcons diffé&rentes: so0it on admet qu'il est localise, et la
fissuration est simulée, par exemple, a l1'aide du modele
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stochastique de ROSSI [11] (ACKER [121), soit on suppose la
fissuration suffisamment diffuse, ce quil peut s'envisager ici ol
1*on est dans un cas de déformation imposée, & fort gradient, et
1'on peut utiliser un modéle d'endommagement, celul de MAZARS
{131 par exemple (TORRENTI [141).

Utilisons cette seconde hypothé&se. La relation contrainte
déformation en traction est peu affectée par la faible composante
de compression. Nous pouvons donc utiliser la relation wuniaxiale
proposée par MAZARS. La contrainte correspondante peut alors étre
estimée: ainsi pour r=13.5mm on obtient Oe = 1.3 MPa (figure 8.

A 0~ MP O =EF [, (1-A) +Ae/exp(B(E-En )]

avec
E =30 000 MPa €0,=100.10~°

A=08 B=2.10"*%

2-_
13
71 |
o 1 7z 3 e

figure &: détermination de la contrainte  orthoradiale &
1'aide du modéle d'endommagement de MAZARS [131].

3.2 EPROUVETTES ETANCHES

Les résultats obtenus aprds fendage de ces éprouveties ont
ité fort déconcertants. En effet, ocelles—ci, qui n'avalent pas
subi de fissuration de peau imputable au sé&chage, auraient 40
indiquer des déformations en accord avec le calcul élastique aux
&léments finis. Or 11 n'en est rien. Les déformations radiales
sont de signes opposés: compression prés du granulat mais
traction plus 1loin <(cf tableau 2). De plus, 1les ordres de
grandeurs entre déformations radiales et orthoradiales ne sont
plus les mémes.

lt“""‘“»éprc;uvette 1B | 2E |  moyenne

Jauge (en micro déformations>
1R 23 62 42
2R -38 -44 —-42
16 -l1é6 -210 -163
26 -31 -76 -53

tableau 2: d&formations & la rupture — cas des &prouvettes

étanches.

Egalement remarquable est 1'évolution tré&s rapide des
déformations aprés fendage, lorsqu’ une nouvelle surface
d'évaporation a été créée (fig. 90. L'effet est ici imputable au
séchage qui provoque un fort retrait de dessiccation., A celui-ci




22 - 8

pourrait venir s’'ajouter un retrait thermique df au fait que
l'eau, en s'é&vaporant, refroidit 1'éprouvette (une variation de
température de gquelques degrés a pu &tre observée). Lorsque 1'on
empé€che, au moins en partie, 1’'évaporation & travers la surface
créée par le fendage, 1'é&volution des déformations est modifiée:
les quatre jauges é&voluent de maniére identique et indiquent un
raccourcissement, indépendamment de 1'é&volution de la
température.

OQutre un avatar exp&rimental toujours possible {(par exemple
un séchage local lors du collage des Jjauges), ceci ne peut
s'expliquer que par un couplage entre action mécanique (ici le
retrait) et la présence d'eau dans le mortier. Afin d'é&liminer la

premiére ~hypothéce de nouveaux essails sont en cours.
L'explication physique du couplage action mécanique - eau nhe
parait pas évidente. Une premid@re idée 'consisterait a supposer
gu'il y a, &8 cause du retrait, une mise en 7pression de 1l'eau
intersticielle. Cette id&e, tré&s séduisante car elle explique
l'allure des courbes observées, résiste mal au fait gque le
retrait, 11 & une consommation d'eau, s’'accompagne d'une

dépression capillaire [15]. Pogur 1'instant, nous ne pouvons donc
affirmer qu’une seule chose: le phé&noméne physique mis en jeu est
intimement 1i& & la présence d'eau, et 11 est trés intense.

Ae 10-6

extrensions

contractions

o deformations insfanfanées
x évaporation empéchée
18

figure 9: &volution des déformations aprés fendage.
cas des éprouvettes &étanches.

4. CORCLUSIONS

Gréce & une méthode originale, utilisant un granulat comme
capteur, nous avons pu metitre en évidence d' importantes
contraintes initiales dans le béton. Celles-ci sont 1liées a

1'action mécanique des retraits: le retrait d’'autodessiccation
qui provoque une mise en contraintes du squelette granulaire et
le retrait de dessiccation gqui induit un champ de contraintes
hétérogénes ainsi qu'une fissuration de peau, 8i les essais
réalisés sur des é&prouvettes, qui ont sé&ché librement, ont donné
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des résultats. conformes & notre attente et que 1l'on sailt
interpréter, par exemple & 1'aide d'un modéle d'endommagement,
ceux réalisés avec des éprouvettes &tanches n'ont pu 8&tre
interprétés de maniére complé&tement satisfaisante. Toutefois, 1l
est clair que c'est la présence d'eau qui est la clé du probléme,
ce paramétre apparaissant une fois de plus comme fondamental dans
la compréhension du comportement différé du béton.
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PROBLEME DE L'INCLUSION HETEROGENE VISCOPLASTIQUE
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RESUME ] _ _ _

La présente Etude a pour objet de géﬁéraliser les résultats
de Gilormini et Montheillet & des proﬂlémes tridimensionnels (in-
clusion ellipsoidale viscoplastique, matrice environnante newto-
nienne sollicitée & 1'infini de fagon uniforme) en s'attachant 3
décrire tout particuli&rement :

- l'évolutidn des conditions qui permettent de mettre en

oeuvre 1'hypothése de Taylof dans le processus d'homogénéi-

sation d'un polycristal (effets de forme, du matériau, du

chargement),

. -

— les courbes de dé&formabilite lides & la forme de 1l'inclu-

sion.

ON THE PROBLEM OF THE HETEROGENGUS VISCOPLASTIC INCLUSION

ABSTRACT
The aim of the presenf study is to generalize Gilormini and
Montheillet's results to three dimensional problems (ellipsoidal
viscoplastic inclusion, Newtonian neighﬁouring matrix loaded uni-
formly at infinity) and particulariy to describe
— the evolution of the conditions that enable us to apply
Taylor's assumption in the homogenization process of a poly-
cristal (effect of shape, material, loading),

— deformability curves linked to the inclusion shape.

I. INTRODUCTION

Les inclusions jouent un rdle prédominant puisque 1'on ob-
serve que c'est dans leur voisinage que l'endommagement apparait
sous forme d'unme rupture de 1'inclusion ou de la matrice environ-

nante, ou encore d'une décohdsion entre matrice et inclusion,

On s'intéresse done aux conditions qui régissent 1'amorgage
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de 1'endommagement en visant & optimiser 1'architecture inclusion-
naire du matériau (forme, dureté, etc ,.. des inclusions) ainsi
qu'ad la perturbation des contraintes et des déformations dues & la

présence d'une inclusion.

Nous nous limiterons aux inclusions suffisamment grandes
(de dimensions supérieures 3 quelques microns) et ne présentant
pas de relations cristallographiques avec la matrice environnante,

ce qui exclut de cette &tude les précipités.

Enfin, le probl&me de l'inclusion largement traité pour des
matériaux @lastiques, viscoé&lastiques ou &lastoplastiques est trés
peu abordé en vigcoplasticité. Seuls, Gilormini et Montheillet [17
ont apporté une solution analytique exacte au proﬁléme d'une inclu-
sion viscoplastique isol&e au sein d'une matrice newtonienne infi-
nie, sollicitée de fagon uniforme 3 1'infini, dans les deux cas
particuliers suivants :

- inclusion cylindrique (déformation plane & 1'infini),

~ ineclusion ellipsoidale de révolution (déformation axisy-

métrique & 1'infini).

Probléme ré&solu en utilisant dans le premier cas la méthode
du potentiel complexe, dans le deuxi&me la solution d&veloppée par

Edwards (1951) en &lasticité,

Nous nous-proposons ici de généraliser ces ré&sultats i des
problémes tridimensionnels. La dé&marche utilisée est la suivante :

- une premiére approche analytique consiste & se ramener au

probléme d'une inclusion hét&rogé&ne linéaire dans une matri

ce viscoplastique linéaire.

- une deuxi&me approche numérique, inspirée par Mura 127

repose sur la détermination des fonctions de Green de la

matrice environnante.

II. PRESENTATION DU PROBLEME
" Nous considérons une inclusion ellipsoidale de comportement
viscoplastique au coeur d'une matrice infinie de comportement new-

tonien sollicitée de fagon uniforme 3 1'infini.(fig. 0)

Le d&viateur des contraintes est donc 1ié au tenseur des
vitesses de déformation par la loi de 1'&coulement :
- dans la matrice HE u_ D (1)

— —o —
p m-1y (2)
Hy e

[

i

- dans l'ineclusion : S
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offi m désigne le coefficient de sensibilité 3 la vitesse (ogmg 1)

De 1a vitesse de déformation gquivalente au sens de Von

o2 -/ Zop.. b,
Mis&s : D =Y/ 3 Dij Dij (3)
Mo ouy d constantes rhéclogiques

La démarche principale est alors la suivante : on impose i
la matrice & 1'infini une sollicitation uniforme définie par :
- un champ de vitesses D« verifiant la condition d'incom-
pressiBilité (D;k =.o)
- une pression hydrostatique p*
et le probl&me consiste 2 déterminer le tenseur des vitesses de dé-

formation ainsi que la pression régnant dans 1'inclusion.

III. RESOLUTION
Eshelby 137 a traité formellement le probl&me du comporte-

ment d'une inclusion &lastique au sein d'une matrice €lastique,
L'analogie viscosit&-&lasticité qui consiste & traiter des maté-
riaux élastiques incompressiéles (coefficient de Poisson E&gal 30.5)
permet alors de résoudre le probl&me d'une matrice newtonienne et
d'une inclusion pseudoplastique. En effet, 1'uniformité de la vites
ce de déformation dans 1'inclusion démontre par Gilormini £§7 per-
met de considérer l'inclusion pseudoplastique comme umn matériau
newtonien de viscosité Mo = u,D m-1 De dépendant bien siir de Moo

e
po et de la vitesse de déformation impos&e 3 1'infini D=.

Résoudre le probléme Equivaut alors a résoudre 1'équation
. P . = m-1 ’ -
1mp11c?ﬁe by = uy Dy (1 suysD ) _ (4)
Nous proposons ici une approche différente. Compte tenu des Bqua-

tions (1) et (2), le comportement du milieu peut s'&crire :

S(r) = w,D(x) + [p D" (DR(x) - w R(x)]O ()

od O est la fonction indicatrice

o sl r ¢ VI
8(r) = (5)
1 si r € VI

n

soit $(xr) = a(xr) D (r) (6)

avec a(r) = ug +(uy Dem“1 (r) - uo)e(r) (7)

Le tenseur des contraintes de Cauchy o qui, par définition

est 1i& au déviateur par la relation : o =35 - p I, vdrifie donc :
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o (r) = a(r) D (r) - p(x) I (8)
oll p désigne la pression hydrostatique, I le tenseur identi-
té du deuxié&me ordre.

L'équilibre &tant vérifié& dans tout le milieu, cela se tra-

duit en l'absence de forces de volume par les 3 &quatiomns :

cij’j = 0 (9)
En posant p*(r) = (ul Dem‘](r) - uo) @(r) et en tenant compte des
équations (7,8,9), 1'équilibre s'écrit :
- -— =
M, Dij,j(r) + [u* () Dij(r)],j Py (r) = o (10)

soit, compte tenu de l'incompressibilité du milieu :
v, ) +[ut ) D] - ey (0) = o (i)
2 "i,3] 1] » ] 1

On aboutit ainsi aux &quations de Navier :

o

T AVi + fi - p’i'— o (12)
. - L} ] » - -
en posant fi = [u(r) Dij(r)J,j considérés (13)

comme des efforts volumiques fictifs.

En résumé&, nous avons trois &quations auxquelles il
convient d'ajduter 1'&quation d'incompressibilité :

Ve x = °© (14)

soit un systé&me de 4 &quations non lin&aires 3 4 inconnues :
Vi(i =1,2,3) et p.
Pour résoudre ce systéme, nous utilisons les fonctions de

Green du milieu homogd&ne infini (matrice) G,

., et F, dé&finies par
ij i

le systéme d'équations :

uO T ? T =

5 Gik,jj (r,r'") Fk’i(r,r )+ GkiG(r r') = o
Gki,k = o (incompressibilité) (15)
G et F nuls 3 1'infini ‘

on §(r~r') désigne la fonction de Dirac au point r',
Gkiﬁ(r—r') représente, 3 k fix&, 1la iéme constante d'une
force unité appliquée au point r'dans la direction k.
De plus, la matrice @tant supposée infinie, les fonctions

de Green vérifient :
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G..(r,r'") = G,.(xr-x")
ijt"? 1] : (16)
' = et
Fi(r,r ) Fi {r-r'")
Les solutions Vi et p du systéme d'équations (12) et (14)

s'écrivent alors

[vi(r) = vi + Gij¢ ;i(r)' | ‘ | (17)°
P = p%+ Fo o o» fi(r) (1,8.)_

o le symbole » désigne le produit de convolution
= ! ' 1 ' ‘
Gij' fi(r) ‘[Gij(r ? } fi(?_? Qr | (19)
Aprés différentiation de (17) et en utilisant l'expression
(13) de‘fi, on obtient, suite 3 une int&gration par parties (G=o

ad 1'infini).
= . -t ¥ t 1
Dij(r) = Dij”+ j&IyljmnFr r'Yu(r )Dmn(r ddr (20)

oll y : tenseur d'ordre 4 dont les composantes sont définies par
Yo =1[G. .t G, .+ G, .+ G, ] (21)
ijmn 4 im,nj jm,ni in,mj jn,mi
- m-1 -
ulr) ¥y Dy (r) Ho (22)

Un raisonnement analogue nous donne pour la pression

r) = Pe +] F., ,(r-r')u(z')D.,(r')dr" 23
P() = pe tfy Fy EYCIPLINCID 23).
Admettons provisoirement que les vitesses de déformations
sont uniformes dans l'inclusion, les €quations (20) et (23) s'éecri

vent alors
R

(r) D (24)

Dij(r) = Dij * 1"‘r‘ijmn mn
P(r) = P t*t U Bij(r) Dij (25)

= —— ) 1 .
avec Pijmn(r) [VIYijmn (r-r') dr (26) et
B,.(z) = [ F, ,(r-r') dr’ 27
LG M At | (27)

I1 est connu que ces coefficients sont indépendants de la
position r dans 1'ellipsoide. Par consé&quent, la solution D et p
du syst&me non linéaire (24),(25) (n dépend de D) est bien indépen
dante de la position dans l'ellipsoide et fournit la solution du
probléme (la réciproque étant évidénte).

Pour calculer T et B, nous avons utilisé la méthode d&ji em-

ploy8e par Faivre /5/, Berveiller et al./6/ qui consiste & déter-

miner tout d'abord les transformées de Fourier des fonetions de
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Green définies par les &quations (15), Enfin, le systéme d'équa-
tions (24) et {(25) est résolu numériquement (m&thode de Newton-

Raphson). Les effets de formé vont naturéllement intervenir. Les
fonctions Tet B dépendent en éffét dé la forme de 1'inclusion par

1'intermédiaire du volume d'inté&gration Vy (&quations (26)et(27)).

IV. RESULTATS

1, Notations

Nous avons défini deux rapports de forme de 1l'inclusion :
A, " (Fig. 1) de 1a fagon suivante :

v o_ a - b
U= - et A = (28)

Deux paramétres sont introduits

- La déformabilité relative § dé&finie comme le rapport des
vitesses de déformation équivalentes dans 1'inclusion et dans la
matrice 3 1'infini '

p I
§ = —£ (29)

o

D
e

~ La dureté& relative E:définie comme le rapport des con-
traintes d'écoulement de 1'inclusion et de la matrice pour une vi-
tesse de déformation Egale 3 celle imposée & 1'infini
o m—]
My (De )

2= (30)

Yo

Sauf mention contraire, les r&sultats présentés ici concer-
nent une inclusion ellipsoidale parfaitement plastique (m o) et
une matrice sollicitée 3 1'infini par une traction dans 1la direc~-
tion z (Fig. 1).

2. Comparaison des résultats avec le modéle de Taylor.

Proposé en 1938 /7/, ce mod&le, tr&s utilisé dans la prédic-

tion des textures en grandes d&formations, stipule 1l'uniformité des
déformations et plus pré@cisément une déformation dans 1'inclusion
€gale 8 la déformation imposée 3 la matrice & l'infini.

Ce mod&le prévoit donc une déformabilité& relative (29) éga
le 2 1. Les figures 2 soulignent 1'influence de 4 facteurs essen-
tiels :

~ la forme de 1'inclusion (par 1'intermédiaire de 1),

- 1la sensiﬁilité 32 la vitesse m,

-~ la duret@ de l'inclusion,

l'orientation de 1'inclusion.
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En effet, comme le montrent les Figs. 2-a et 2-b, que 1l'in-
clusion soit ax1symetr1que (Fig.2-a) ou non (Fig.2-b), molle(2, =0.5)
ou dure (E: = 1.5), nous observons que pour une forme prononcée de
1'inclusion, c'est-&d-dire soit allongée (A <1), soit aplatie(ir > 1),
1'effet stabilisateur est plus important : la déformation est plus
homog&ne. Ces ré&sultats se trouvent justifiés dans les annexes A
et B. Par ailleurs, on notera (Fig. 2-c) qu'un cylindre trés apla-
ti, de section ecirculaire ou elliptiqﬁe vérifie assez bien l'hypo-
thése de Taylor. Ce résultat semﬁle‘confirmer que le rapport entre
le volume et la surface de 1'inclusion est d'ume grande influence
et que plus ce rapport diminue, plus on se rapproche du modélé de
Taylor. '

D'autre part, 3 géométrie fix&e (XA constant), nous nous rap-
prochons d'autant mieux du mod&le de Taylor gque m est grand, Cet
effet stabilisant de la sensibilité & la vitesse de déformation
est un phénoméne que 1l'on retrouve dans diverses situations, par
exemple dans les problémes d'instabilité viscoplastique.

Enfin, les Figs. 2-d et 2-e illustrent une inclusion subis-
sant une rotation autour de la direction x et montrent que plus 1'
inclinaison est voisine de 45°, moins 1'hypoth&se de Taylor est VE-
rifide, pour une inclusion molle (Fig. 2-d) comme pour une inclu-

sion dure (Fig. 2-e).

3, Déformabilité relative

Les résultats, en Bon accord avec ceux de Gilormini £§7 pour
une inclusion ellipsoidale de révolution, confirment l'existence
pour toute inclusion ellipsoidale d'un séuil de dureté& relative
au~deld duquel la d&formabilité est nulle, comme le montrent les
Fig. '3*-a et 3- b. La valeur de cette durete critique est liée & la
forme de 1'ineclusion. On observe en effet gque les inclusions par-
faitement plastiques (m = o) allongées (A>1) ou aplatles (A <1)
restent déformables pour des valeurs de Eltoujours plus &levées que

celles d'inclusions plus gloEulaires (Figs. 3 et 4).

De facon générale, l'inclusion sphérique est celle qui pré-
sente la plus grande déformaEilité aussi #ien dans le probléme exa-
miné par Gilormini et Montheillet ol il y avait symétrie de révolu-
tion (Fig. 4-a) que sur la Fig. 4~ b od 1'on considére une inclusi-
on présentant un axe de révolution oerpendlculalre 2 1'axe de trac-
tion.

Dans le cas des Figs. 4-c et 4-d, les ellipsoldes ont trois

axes de longueurs différentes en gé&néral. la plus grande déforma-
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"bilit& s'obtient lorsque le rayon variable b prend une valeur pro-

che de celle du plus grand rayon,

Tous ces résultats peuvent s'interpr@ter au moyen des coef-
ficients Fijkl inproduits dans 1'€quation (26) qui tiennent compte
de la forme, comme nous l'avons fait dans le paragraphe précé&dent

(Annexes A et B).

ANNEXE A -~ JUSTIFICATION DES RESULTATS (Figs. 2-a et 2-b)

La vitesse de dé&formation dans 1l'inclusion et les coeffici-

ents P sont li&s par la relation (24) :

k1
Pij = Pij *Ti5k1 P (A-1)

501t, apres vectorisation {ef. annexe B) :

D, = Di +ul. i3 Dj , 1 = 1,5 (A-2)
Compte tenu du fait que I est diagonal, on a en particulier
D, = D2 +ul,, D, . (A-3)
Or, les résultats concernant la Fig. 2-a sont les suivants
A = 0.1 P22 = - 0.0466
A =10 Toy =~ 0.1848
A= 1 Thy = = 0.4

Portons ces résultats dans 1'équation (A-3). On constate bien que
plus F22 est prqche de zéro (l'= 0.1),_p1us D2 est proche de D;net
par suite Daq dg D3£i Compte tenu d'une part de la sym&trie de ré-
volution du probleme autour de 1'axe de traction, d'autre part de

D33 : ©
1'incompressibilité (Dll = 22 = - m——),quand D33 tend vers D33,

[=-]

Dé tend vers D, ce qui est en parfaite concordance avec les ré-

sultats de la Fig. 2-a.

ANNEXE B -~ VECTORISATION

Le tenseur des déformations, symétrique, peut &tre représen

e
té par un vecteur D de composantes

2>
D & (Dy15D9,Dq3,053,Dy4,Dy5)

Du fait de l'incompressibilité, ce vecteur peut E€tre remplacé& par
P P P

(B3-1)

> - . -
un vecteur D' & 5 comvosantes indépendantes

—
3.:((2%_?_2) \_g. Dyyr Y2 D,y V2 D4, 02 Dlz) (B-2)

Les vecteurs D et D' sont 1ié&s par les relations :
— T ' = . -
D, Bij D 3 ou D ; % 3 D, (B-3)

. . >
oit i = 1,6 corespond aux six composantes de D
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. . 3>
j = 1,5 correspond aux cing composantes de D'

Les deux matrices de passage a et B sont données par

-1/¥2 1/V2 o0© 0 0 0 o [-1/¥2 ~1//6 0o 0 O
0 o i 0o o of~ 1/VYZ ~1/Y/6 0o 0 0
: 2 V@‘
1 . . 0 3 0O 0 O
o= 0 0 0 73 (B~4) B=] o n VI o of(B-5)
| .

0 0 0 0 -5 O 0 0 0o v2 o

1 0 ) 0o o V2
0 0 0 O o 5

Le tenseur rijkl étant symétrique zij et zkl’ on peut représenter
ij par m(m = 1,6) et k1l par n (n = 1,6) et la transformation en un

tenseur d'ordre 5 s'&crit

1
j = 1,5

Cette vectorisation a plusieurs avantages !
- elle vérifie le critére de normalité

+ = + L]
- la norme du vecteur D' est &gale au 2°®€ ipvariant.
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Figs. Oet 1 : GEométrie du proﬁléme

Fig. 2 : Evolution de la déformaﬁilité relative § en fonction de
la sensibilité& 3 la vitesse m d'uné inclusion ellipsoidale au
sein d'une matrice newtonienne sollicitée 3 1'infini en trac-

tion {dans la direction z)




23 - 10

Fig. 2-a : Cas d'une inclusion ellipsoIdale de révolution (X = ')
autour de 1'axe de traction

Fig. 2-b : A' = 10 Fig, 2-c¢ : A' = 0.]

Fig. 2-d et 2-e : Inclusion ellipsoidale de révolution (A = A'=10)
subissant une rotation d'un angle a autour de 1l'axe x

0.5) - Fig. 2-d |

1.5) - Fig., 2-e

Fig. 3 : Evolution de la déformabilité relative 6 en fonction de

Inclusion molle (Z

Inclusion dure (Z

la dureté& relative ) d'une inclusion ellipsoidale parfaitement
~ ‘plastique (m = o) de révolution autour de 1'axe y, dans une ma-
trice newtonienne sollicitée en traction (z) 3 1'infini.

Fig. 3-a : Inclusion allongée (x <)

Fig. 3-b : Inclusion aplatie (A >1)

Fig. 4 :Evolution de la dureté relative critique z; en fonction
du rapport de forme A dans 1le cas d'une inclusion ellipsoidale
parfaitement plastique (m = o) isol&e dans une matrice newto-
nienne sollicit&e en traction (z)

Fig. 4-a : Inclusion de révolution autour de 1'axe de traction
(A =27

Fig. 4-b : Inclusion de révolutiom autour de 1'axe ¥ (AT = 1)

Fig. 4-c : ' = 10 Fig. 4-d : 2' = 0.1
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COMPORTEMENT DES ROCHES A FORTE
SUSCEPTIBILITE DE FISSURATION -
GRES DE FONTAINEBLEAU

IXOGOU Samual, SIBAI Malaek, HENRY Jaan-Plerre

Laboratoire de Mécanique de Lilla
Départemant de Mécanique des Matériaux Fragiles
Ecole Universitaire d'Ingénieurs de Lille

59 655 - Villaneuva d'Ascq Cédex (FRANCE)

Résumé

Dans cet article, nous étudierons d'abord le comportement expérimental
du grés de Fontainebleau 3 partir d'essais triaxiaux de révolution, (monotone,
cyclique, essai de fermeture de fissures). Dans le cadre des sollicitations de
structures a chargement proportionnel, nous proposons un modéle rhéologique

incrémental orthotrope. Ce modéle est utilisé pour simuler les essais.

BEHAVIOUR OF ROCKS WITH GREAT SUSCERTIBILITY OF FISSURATION -
FONTAINEBLEAU SANDSTONE .

Abstract

In this article, we shall study at first experimental behaviour of
sandstone of Fontainebleau from conventional triaxial tests (monotonous,
loading—unloading, crack closure tests}). Within sollicitations of structures in
proportionnal leoading, we propose a rheological incremental orthotropic model.

This model is used to simulate tests.

I - INTRODUCTION

T.'étude des ouvrages dans les massifs rocheux nécessite la connaissance
du comportement rhéologique des roches. Des essais triaxiaux de révolution sur
le grés de Fontainebleau ont é&té effectués 4 différentes pressions de
confinement sous sellicitations monotones et avec chargement—déchargement.
L'étude du comportement de la fissuration est étudiée par les essais de

fermeture de fissure.
Les résultats obtenus ont permis de mettre en évidence que la

non-linéarité du comportement est due essentiellement a la microfissuration.

Cette fissuration est caractérisée par une naissance trés précoce et une
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osrientation trés marquée dans la directicn des charges gui induit uvne forte
dilatance. Les cycles chargement-déchargement montrent une forte diminuticn de

la raideur du matériau dans la direction _transversale au chargement et des

déformations permanentes quasiment nulles (1).

Avec ce type de comportement, les modéles ¢lasto-plastiques classiques
sont inefficaces pour décrire correctement le comportement. Dans le cadre des
sollicitations de structures A chargement proportionnel, nous preposons un

moddle incrémental orthotrope basé sur trois chemins fondamentaux. Les modules

sont alors déterminés A partir d'essals triaxiavx conventionnels et dérives (2).

Ce modéle est utllisé actuellement pourx simuler 1les zrésultats

expérimentaux.

I - ETUDE EXPERIMENTALE

Les essais de caractérisation ont été menés en essais triaxiaux de
révoluticon. Les chemins de type A correspondent A des essais triaxiaux
conventionnels. Le chemin B est obtenu par déchargement & différents niveaux
de déviateur, puis rechargement, augmentatien du déviateur, puis déchargement
et ainsi de suite. Les chemins C sont obtenus par chargement a différents

déviateurs de la pression de confinement dans la cellule.

Contraintes Invariants Déviateur
Essais | o, G2 g by Iy Ja q=0,- 03
A 6, |og=0, jos=cte / /

SN
/

~

Tableay 1 : Essais triaxiaux

B 0, 0550y |0s=cte \ \

c 0,=cte |o,5a, O3

Les essais cnt été effectués sur échantillons de diamétre 37,5 mm et de
hauteur 75 mm. Les échantillons saturés sous vide en méthanol sont équipés de

devx jauces lengitudinales et de deux Jauces vransversales, La vitesse d'essai

est de l'ordre cde E= :,2 15°6 ™%
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Résultats

Chemin A

la figure 2 représente les résultats pour les pressions de confinement
de 5 et 10 MPa. A la lecture des courbes contraintes—déformations, on peut

faire les remarques suivantes :

- la microfissuration transversale est d'autant plus importante que la
pression de confinement est faible.
- le seuil de microfissuration est d'autant plus bas que la pression

de confinement est faible.

_ le module longitudinal est presque constant Jjusqu'a 80 % de 1la
charge de pic, ce qui démontre gue la fissuration est axiale Jjusqu'a

des contraintes trés proches du pic.
Chemin B {figure 3}

Pour des pressions de confinements inférieures ou é&gales 3 10 MPa, il ¥y
a apparition de déformations transversales permanentes d'autant plus
importantes gque la pression de confinement est faible. Au-delda de 10 MPa, les
déformations permanentes sont nulles mais les boucles d'hystérésis commencent a
croitre avec la pression pour atteindre des modules de déchargement infini ou
négatif. Ce phénoméne est 1ié & la rhéologie de 1'évolution des microfissures
dont la vitesse provogue une déformations transversale plus rapide que celle
induite par la vitesse de déchargement. On propose aloxrs d'utiliser les modules

sécants pour caractériser ces chemins.
Chemin C (figure 4)

Ces essais permettent d'étudier la fermeture des fissures aprés un

chargement Jjusgqu'a une contrainte O] .On constate que la pente des courbes

contraintes-déformations transversales varie avec la valeur du déviateur : la

pente diminue lorsque le déviateur augmente,

III - MODELE INCREMENTAL ORTHOTROPE

En vue de modéliser le comportement du grés de Fontainebleau suivant les
chemins A, B et C, nous utilisons un modéle incrémental orthotrope, choisis
par rapport au mécanisme de fissuration. Il a été observé une fissuration

fortement axiale (figure 1), c¢'est—-a-dire perpendiculairement & la plus petite
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contrainte principale. Cette fissuration peut s'ouvrir ou se développer sous

i'augmentation de G| avec O3 = coenstante {chemin A ou essal triaxial
conventionnel) ou plus généralement si d(6; - o3} > 0 avec O contrainte
maximale et Oy contrainte minimale. Cette fissuration peut se fermer soit en
diminuant O] & O3 = constante (chemin B, d(0] —03) <0) soit en augmentant 03 & )
= constante (chemin C, d(o] —o3) < ().

Avec ces hypothéses, les relations contraintes-déformations s'écriront

pour les trois chemins dans le cas d'essals triaxiaux de révolution.

Chenin A
dey = 1/E] 4oy
dEg = = 1/Kg 4oy
avec Ej module d'Young longitudinal supposé constant et Ke module tangent

transversal. Le module d'Young dépendra de @3 et le module K de O] —03 et de

O3. Les figures 8, 7, & permettent de traduire les relations : module

d'Young-pression de confinement, module tangent transversal initial-pression de

confinement et le module tangent transversal-déviateur,

Chemin B

dg; = lVE, doy

deg = - 1/Kgq dOy

ot Kgq est le module de déchargement en cours de détermination. Il dépendra de

0] -~ O3 et O3.

Chemin C

dg) = - 1/Ef doj

degg = 1/Kf dO3

ol Ef est le module tangent de fermeture des fissures considéré constant

(module indépendant du point de chargement et de la pression de confinement) et
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Kf module tangent de fermeture des fissures qui dépend du point de chargement

(Figures 9 et 10).

III.1 Critére dea rupture

Le critére de rupture utilisé est celui de Lade (3) qui s'écrit:

(T13/T3 - 27) (I1/P)™ - R =0

ot 1] est le premier invariant et I3 le troisiéme invariant du tenseur des

contraintes dans le nouveau repére obtenu par

Gij = O'ij + Cq Pg ﬁij
avec Cq paramétre de résistance en traction simple déterminé par un essal
Brésilien, Pa est la pression atmosphérique, R et m sont deux paramétres de

rupture sans dimension. La figure 5 montre la comparaison entre les etats de

contraintes a la rupture.

IIT.2 Calcul des modulas

Sur le chemin A, nous proposons les relations empiriques suivantes :

= o
E1 E, ©Cg¢,
Kco = exp (030(.2 x Log Kgpo!
Ke = exp ((0] - 03)%; x Log Keo!

avec Kgo module tangent transversal correspondant a op -~ 63 =1 et Kecoo

module tangent initial correspondant a ©3 = 1.

et sur les chemins de fermeture de fissures, les relations :

Kf = Kfg exp (04 (O] — O3)) et Kfo = Kipo G3a5

avec Kfoe module tangent transversal initial et Qy, Og, O3, G4 eL Og les
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pentes des courbes log-log de E en fonction de O3, de Kgo en fonction de O3,
de Log K en fonction de G] - O3, de Kf en fonction de O] - ©3 et de Kgfg

en fonction de ©j.

Les modules de déchargement sur le chemin B sont en cours de

détermination.
III.3 VALIDATION DU MODELE SUR IXES CHEMINS A ET C

La figure 8 permet de constater une bonne simulation du mecdéle sur les
chemins A et C de la courbe contrainte déformation transversale. La courbe
contrainte déformation longitudinale a été simulée en tenant compte du module

de Young initial {(figure 11).
Iv COHNCLUSION

L'étude expérimentale a en pour but d'établir finement le comportement
du squelette du grés de Fontainebleau afin de proposer une modélisation qui

tient compte de la fissuration.

Le modéle incrémental orthotrope permet de décrire le comportement sous
chargement monotone et de prendre en compte des changements de sens de
sollicitation (Chemin C). La détermination du module de déchargement

transversal permettra de décrire les charges-décharges.

Une loi incrémentale & déterminer relative au squelette sera ensuite

proposée pour traduire le comportement du grés suivant différents chemins de

sollicitations.
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Figure 1 : Schéma de fissuration

ay"0y

(MPai 0y = 5 MPa

200

+100

rfoors 2 1 0 1 2 3 ulelq

01;0:
200 ay = 10 MPa
100
¢, {%fo0) -3 -2 -1 0 1 2 3 4 (°loolcy

Figure 2 : Courbes contrainte-déformations longitudinales

ot transversales en chargement montone
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Figure 3 : Courbes contrainte-déformations longitudinales

et transversales en chargement déchargement
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Figure 4 : Courbes contrainte-déformations en fermeture de fissures
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Figure 5 : Critdre de rupture de Lade i
Figure 6 : Courbes Log-Log du module tangent
transversal en fonction du déviateur
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Figure 7 : Courbe Log-Log du module tangent initial en Figure 8 : Module d'Young en fonction

fonction de la pression de conlinement de la pression de confinement
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Figure 9 : Modules tangents de fermeture,
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Figure 10 :Module initial tangent de fermeture en

fonction de la pression de confinemant
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Figure 11 : Courbes de comparaison :

expérimentation, modale



