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Résumeé :

Des courbes de Wohler obtenues a partir d’essais en fatigue répétée sur un matériau cOmposite
multidirectionnel a fibres courtes verre-polyester immergé pendant les périodes de 0, 3, 6 et 9 mois
dans ’eau de mer ont été tracées. Ces courbes qui se caractérisent par une dispersion importante
dans les valeurs des durées de vie ont été modélisées par des droites. Ce matériau composite verre-
polyester se détériore en fatigue a un taux constant par décade de cycle. Ce taux augmente avec
[’augmentation du temps d’immersion dans [’eau de mer a vitesse constante. Une comparaison des
différents modéles de représentation mathématique des courbes d’endurance montre que l’équation de
Wohler donne de la partie moyenne de la courbe une représentation souvent bonne.

Mots clés : eau de mer — verre-polyester — fatigue —endommagement.

Abstract :

Wohler curves obtained from repetitive fatigue tests carried out on randomly short fibers reinforced
glass-polyester composite material immerged during 0, 3, 6 and 9 months in sea water were drawn.
These curves which characterized by an important scatter in their lifetime, have been modeling by
straight line. This glass-polyester composite material deteriorates in fatigue tests at a constant rate by
cycle decade. This rate increases with the increasing of immersion time in seawater with a constant
speed. A comparison between different mathematical models of endurance curves, shows that
Wohler’s equation gives a good representation of average part of curve.

Key words: seawater — glass-polyester — fatigue — damage.

1 Introduction

Les matériaux composites stratifiés sont trés sensibles aux dommages induits par 1’environnement et
qui dégradent de fagon sévére leurs propriétés physiques et mécaniques [1-2]. Des études intéressantes
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sur les effets des conditions de l'environnement sur le comportement des composites ont été
rapportées ces derniéres années [3-4-5-6-7]. Dans un environnement d'eau de mer et des
applications marines, la dégradation des propriétés de ces matériaux qui s’endommagent
apres un service a long terme est inévitable ce qui constitue un obstacle empéchant leur
utilisation étendue [8-9]. Aussi, importe—il de comprendre comment ces matériaux se
comportent-ils pendant des applications a long terme. L’ensemble des études réalisées dans
ce domaine rapportent que l'absorption d'eau constitue un paramétre important dans la
dégradation des composés de polymeres appliqués dans le domaine marin. Le gain de la teneur
en eau augmente la probabilité de la dégradation matérielle. L'absorption d'eau et la longévité
d’un composite a base de résine polyester et de résine époxyde pour des applications marines
corré¢lées avec les modifications mécaniques d'exécution ont fait 1’objet d’investigations
diverses [10-11]. L. Gautier et al [12] rapportent que la dégradation mécanique des résines de
polyester n'est pas seulement la conséquence du vieillissement hydraulytique mais elle est
principalement provoquée par la formation de fentes et de boursouflures. En général, de
nombreux facteurs environnementaux a [origine de [I’initiation et du développement des
endommagements dans les matériaux composites sont présents en états réels de service. |l parait donc
essentiel que ces matériaux maintiennent leurs propriétés mécaniques avec moins de dégradation dans
un environnement d'humidité ou a I’exposition de I’eau. Le comportement en fatigue des matériaux
composites renforcés par des fibres courtes aléatoires est encore moins bien compris que celui des
composites unidirectionnels. Diverses études se sont consacrées a la prévision et a la caractérisation du
comportement en fatigue de ces matériaux dans le but de développer des méthodes analytiques et
expérimentales améliorées ainsi que 1’établissement de modéles fiables de prévision du comportement
mécanique durant la durée de vie. En général, la fatigue des matériaux composites reste un
phénomene assez complexe dans la mesure ou le dommage qui s’initie est diffus et ses mécanismes
qui sont nombreux sont difficiles a identifier et a quantifier. Ceci rend complexe la modélisation et la
prévision des durées de vie.

Cet travail a pour but d’étudier l'effet de l'absorption d'eau de mer sous différents temps
d’immersion sur la tenue en fatigue d’un matériau composite verre polyester multidirectionnel
fabriqué par I’UPS de Chlef (Algérie) et utilisé pour la conduite de 1’eau d’irrigation pour I’
agriculture ainsi que pour la construction de barques.

2  Protocole expérimental

Le matériau étudié est un composite a matrice polyester renforcé de quatre couches de fibres de verre
courtes multidirectionnelles, orientées au hasard. Il est fabriqué par la méthode de moulage au contact
sous forme de plaques de 300 x 300 mm? d’épaisseur 4+0,5 mm avec une fraction volumique de
fibres de verre de 30%.

Les éprouvettes utilisées ont été découpées aux dimensions de 80 mm de longueur et de 15 mm de
largeur comme le recommande la norme EN ISO 14125 [13]. Les échantillons ont été traités dans I'eau
de mer pendant 30, 60 et 90 jours, respectivement. Les essais cycliques ont été effectués a charge
imposée en flexion trois points sur une machine de type Zwick/Roell de capacité 20 KN pilotée par un
microordinateur et dotée d’un logiciel « test expert» permettant I’acquisition et le traitement des
données. La distance entre appuis est prise égale a 64 mm. Les échantillons ont été chargés et
déchargés de facon répétée avec un rapport R de fatigue de la contrainte minimale sur la contrainte
maximale de cyclage égal a zéro et un signal sinusoidal. La fréquence de chargement a été fixée au
minimum possible de 75 cycles /minute soit une fréquence de 1,25 Hz. Le choix de la faible fréquence
permet d’éviter tout effet secondaire da essentiellement a 1’échauffement du matériau.
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Les éprouvettes ont subi différents niveaux de chargement par rapport a la charge maximale de rupture
statique en flexion trois points, soit, 80%, 70%, 60%, 55%, 45%, 35% et 25%. Pour chaque niveau de
charge, un minimum de trois éprouvettes a été testé. La résistance a la flexion statique trois points oy,
des échantillons avant le traitement a été mesuré sur une machine d'essai mécanique universelle
Zwick/Roell a une vitesse de déplacement de la traverse de 2 mm/min. Elle est d’environ 180 MPa et
rentre dans I’ordre de grandeur des valeurs mesurées sur des matériaux composites similaires.

3 Résultats et discussions

3.1  Mesure du taux d’absorption d’eau

Le taux d’augmentation p de la masse des échantillons en fonction de leur durée d’immersion dans
I’eau a été calculé par la formule suivante : p = (MgM;) / M¢ ou Mg représente la masse finale de
I’échantillon apres immersion dans 1’eau et M; sa masse initiale avant immersion dans I’eau. La masse
des éprouvettes avant et aprés immersion est mesurée a I’aide d’une balance électronique a affichage
digital avec une précision de 0,1 mg.

Le changement de masse des échantillons est apparent dés le début de la saturation en eau de mer. Il
semble ainsi que la prise d'eau dans une période courte comme utilisée dans cette investigation
s’accompagne d’une augmentation monotone du poids avec 1’augmentation du temps d'immersion
durant les 6 premiers mois comme le montre la figure 1.
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Figure 1 : Gain de masse en fonction du temps d’immersion en eau de mer

On pourrait imaginer qu’au début de I’immersion, les molécules d’eau diffusent et pénctrent
rapidement dans le volume du matériau pour occuper les nombreux vides existant, conduisant a une
forte augmentation du poids de 1'échantillon. Il est considéré que la présence d’un taux de vide élevé
dans la matrice et a I’interface fibre-matrice faciliterait cet effet comme signalé par G. Huang [14] sur
I’étude du comportement en eau de mer d’un composite verre-polyester. Les éprouvettes immergées
dans I’eau de mer pour une durée de Six mois présentent la forte augmentation de la masse. Il est clair
que l'immersion prolongée dans I'eau peut finalement saturer I'échantillon. Quand les échantillons sont
immergés dans l'eau, des molécules de cette derniére pourraient étre attirées par les groupes
hydrophiles dans les fibres de verre et dans le polyester insaturé. Apres un traitement de 6 mois dans
cet environnement, un composé soluble serait extrait dans la solution d'eau de mer qui pourrait
provoquer la perte de masse a moyen terme expliquant la chute a 9 mois du taux d’absorption par
rapport a celui enregistré a 6 mois. De petites taches blanchétres locales émergentes sur les bords et
dans les coins des échantillons se manifestent ce qui pourrait probablement &tre attribué a I’extraction
des matieres solubles a I’interface fibre-matrice qui endommage sa cohérence par une dégradation
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chimique irréversible. Ce phénoméne a été observé aussi par B. Wei et al [15] sur des composites
verre-epoxy et basalt-epoxy exposés a 1’eau de mer et par M.C. Wang et al [16] dans une étude sur la
durabilité chimique d’un composite basalt-epoxy immergé dans I’eau de mer. Ainsi, le comportement
illustré par la figure 1 peut résulter probablement de la combinaison de ces deux effets. Notons qu’en
raison du phénomene de capillarité, les molécules d'eau présentes dans un matériau composite
occupent rapidement l'interphase des composés entre la fibre et la résine [10]. L'interphase
fibre/matrice peut alors subir un désossement et peut étre dégradée par une réaction d'hydrolyse des
groupes insaturés dans la résine [11-12-14]. Par ailleurs différentes études ont montré que si la prise
d’eau augmente généralement la masse de I’éprouvette, dans d’autres cas c’est plutdt 1’effet inverse
qui se manifeste par une diminution du poids due a la destruction de la résine par un phénomene de
lessivage [17]. Il est a signaler que la variation de ce comportement peut étre simulée dans le cas de
cette étude par un ajustement polynomial d’ordre 2 comme I’illustre la figure 1.

3.2  Courbes de Wohler

Les figures 2, 3, 4 et 5 montrent les résultats des essais de fatigue décrits selon 1’équation linéaire de
Wohler: oy = A — B. log Nr ou og et Nr représentent respectivement la contrainte maximale
appliquée et le nombre de cycles a la rupture. A et B sont des constantes du matériau. Selon de
nombreux auteurs A représente la contrainte a la rupture statique de 1’échantillon [18-19].

Le critére adopté est la rupture totale de I’éprouvette. La limite d’endurance est fixée a 10° cycles pour
des raisons pratiques au niveau du laboratoire. Un calcul par régression linéaire a permis d’identifier
les valeurs des deux coefficients A et B de la courbe d’endurance pour chaque durée d’immersion.

Le tableau 1 rassemble ces valeurs, les coefficients de corrélation des droites de régression linéaires
ainsi que la contrainte a la rupture statique relative a I’environnement normal sans immersion.

Tableau 1 : valeurs des coefficients A et B des courbes de Wohler

environnement sec 3 mois | 6 mois | 9 mois
B 33 32 34 35
A 234 214 212 209
Coef. Cor. 0,86 0,82 0,85 0,91
Cs 180 - - -

Comme il apparait sur le tableau 1, la comparaison entre les valeurs du coefficient A et de o5 a I’état
non immergé montre un écart de 30 % en faveur du premier. Cet écart qui reste significatif peut
s’expliquer en partie par 1’écart important entre les vitesses de chargements dans ces deux types de
sollicitations ainsi que par la dispersion importante des résultats de 1’essai de fatigue. Par ailleurs en
comparant les pentes des droites de régression des courbes de Wohler (coefficient B dans le tableau 1),
il apparait qu’elles sont tres proches et que les €carts qui les séparent ne sont pas significatifs ; le plus
important étant de 9%. Ce constat indique 1’effet négatif de 1’eau sur la résistance a long terme des
matériaux composite verre-polyester. L’augmentation de la durée d’immersion permet a 1’eau de
diffuser et de pénétrer facilement dans les pores et dans les microfissures de la matrice ce qui amplifie
et accélere la détérioration de la structure du matériau et provoque I’altération de 1’interface fibre
matrice qui se dégrade ainsi dans le temps affectant progressivement les performances du matériau et
les diminuant par un effet d’endommagement progressif et diffus. Les groupes d’ester de la résine
polyester subissent dans 1’environnement marin des réactions d’hydrolyse qui favorisent 1’extraction
des molécules légeres de styréne et de glycol du composite dans I’eau de mer. Ainsi a 1’état de
dissolution, le chlorure de sodium NaCl se rompt dans 1’eau en piéces permettant aux ions de diffuser
en paralléle avec les molécules d’eau dans le composite provoquant des endommagements de la
matrice, des fibres et des interfaces. Ainsi, malgré la dispersion des essais de fatigue, cette
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détérioration progressive du matériau composite engendre une réduction de la durée de vie avec
I’augmentation du temps d’immersion dans 1’eau de mer pour un niveau de chargement donné.
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La figure 6 qui rassemble les 4 courbes de Wohler correspondantes aux 4 environnements illustre ce
comportement. Ces courbes qui montrent des pentes trés voisines sont ainsi Iégerement paralléles.
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Figure 6 : courbes de Wohler idéalisées pour les 4 environnements
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3.3 Causes de la dispersion

Les valeurs légérement faibles des coefficients de corrélation linéaires des courbes de Wohler ne font
que traduire I’importante dispersion des durées de vie liée en grande partie a la nature hétérogene des
composites étudiés ainsi qu’a la nature des éprouvettes qui ont rarement des caractéristiques
comparables. En effet la fraction volumique, la longueur et I’orientation des fibres, la densité et la
distribution des défauts ainsi que les caractéristiques physiques et mécaniques different d’une
éprouvette a une autre et d’un endroit a un autre d’'une méme éprouvette. Ainsi tous les événements
précédents la rupture en fatigue dépendent d’une série de processus aléatoires dont la conjugaison se
traduit par une importante dispersion dans les résultats de durée de vie entre les éprouvettes soumises
a un méme niveau de chargement et sollicitées dans les mémes conditions. Ainsi, il apparait
clairement qu’outre la dispersion naturelle du matériau, le comportement en fatigue possede une
dispersion propre couramment admise comme un fait physique du phénoméne de fatigue. L’état
d’endommagement en fatigue est en général caractéris€é par une combinaison de densité¢ et
d’orientation des fibres et des microfissures qui semblent étre affectées par le chargement ainsi que les
états de conditionnement des éprouvettes. L’accumulation et I’évolution de cet endommagement dans
le cas des composites étudiés est di principalement a des mécanismes de microfissuration de la
matrice, de décohésion inter faciale, de déchaussement et de rupture des fibres qui conférent au
composite des cinétiques d’endommagement variables conditionnées par sa microstructure et par le
type de chargement. De nombreuses études rapportent que les stades d’évolution de
I’endommagement dans le cas de chargement cyclique sont de méme nature que ceux rencontrés en
chargement statique mais de chronologie et d’ampleur différentes. La détérioration des composites
s’opére dés les premiers cycles de chargement en fatigue et augmente progressivement en densité
jusqu’a la rupture finale. Par ailleurs, la ruine totale ne semble plus étre un concept & adopter comme
une description qualitative du critére de rupture. L’utilisation des techniques de I’émission acoustique
couplées a celles de la vidéosurveillance microscopique pourraient mieux renseigner sur les
mécanismes majoritaires d’endommagement en fatigue pour aboutir a un critére de rupture plus
descriptif et réduire la dispersion des résultats de durée de vie de ces matériaux.

3.4 Courbes de Wohler normalisées

Des courbes de Wohler normalisées pour tous les environnements étudiés sont illustrées par la figure
7. Cette forme de représentation permet de mettre en évidence un taux de dégradation quantifié par la
pente (B/A) en valeur absolue de I’équation de Wohler constant par décade de cycle.

0 1 2 3 a
Log(N&g)

Figure 7: Courbes de W&hler normalisées a la contrainte a la rupture statique
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Ce taux de dégradation augmente avec 1’augmentation du temps d’immersion dans ’eau de mer
comme ’illustre la figure 8. Cette évolution semble obéir & une loi linéaire
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Figure 8 : Variation du taux de dégradation en fonction du temps d’immersion dans 1’eau de mer

3.5  Autres formes de représentation

Parmi les différents modéles de représentation des résultats des essais de fatigue synthétisés dans la
littérature, ceux dont les coefficients sont faciles a identifier a partir de ’expérience ont été confrontés
a la courbe de Wohler. Ainsi et afin de rendre compte d’une branche asymptotique pour les grands
nombre de cycles, Basquin [20] proposa : 6max = o1 (2NR)". omax €t Ng représentent respectivement la
contrainte maximale du cycle considérée et le nombre de cycle a la rupture. o €t X sont des
constantes du matériau et représentent respectivement le coefficient de contrainte en fatigue et
I’exposant de Basquin.

W. Hwang et K.S. Han [21] proposent : Ng = [C (1-1)]**

C et ¢ sont des constantes du matériau et r le niveau de contrainte appliquée égal & omax / Ot -

Les tracés de In (o) €N fonction de In (2Ng) pour I’équation de Basquin et de In (1-r) en fonction de
In (NR) pour celle de W. Hwang et K.S. Han sont des droites dont les coefficients permettent
d’identifier les constantes de chaque équation. Ces valeurs sont regroupées dans le tableau 2 avec les
coefficients de corrélation R de chaque droite. La figure 9 montre le tracé de ces deux modeles avec
celui de 1’équation de Wohler autour des points expérimentaux pour le cas de I’environnement sec.
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Figure 9: Différentes représentations de s« en fonction de Log Ng
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Tableau 2 : valeurs des coefficients des équations de Basquin et de Hwang et Han

Ofat X R C C R
230 -0,089 0,84 8,85 0,145 0,95

Des constats apparaissent ainsi. Dans le domaine de la fatigue olygocyclique les points expérimentaux
sont mieux décrits par I’équation de Hwang et Han. Dans le domaine d’endurances supérieures a 10°
cycles, I’équation de Basquin qui semble présenter une courbure tendant vers une asymptote, permet
de déterminer une limite d’endurance. Cependant étant donné la dispersion importante des points
expérimentaux, il apparait que la courbe de Wohler de part sa simplicité et bien qu’elle ne puisse
rendre compte d’une branche horizontale, donne de la partie moyenne une représentation souvent
bonne. Elle peut étre utilisée pour des comparaisons de variation de tracé de courbes d’endurance
correspondantes a des variations de composition de matériaux, de fréquence d’essai, d’environnement,
d’amplitude de sollicitation, etc...

4 Conclusion

- Le changement de masse du composite verre-polyester apres avoir subi une immersion dans I'eau de
mer est une combinaison de deux effets: I’absorption d'eau et I'extraction de matiére soluble. Au stade
initial, l'absorption de I'eau est prédominante ce qui engendre une augmentation de la masse et au
stade tardif aprés un traitement dépassant les 6 mois dans 1’eau de mer, l'extraction des matiéres
solubles joue un rdle majeur.

- Les résultats de fatigue présentent une dispersion importante caractéristique de ces matériaux
composites en sollicitation cyclique. Les courbes de Wohler modélisées par des droites de régressions
linéaires donnent de la partie moyenne une représentation assez bonne.

- Le dommage qui s’initie en fatigue dans ces matériaux est diffus et ses mécanismes qui sont
nombreux se développent par le décollement des fibres ou pontage des fissures, par la microfissuration
de la matrice et la rupture des fibres, par la décohésion fibre/matrice et par le délaminage. Cette
complexité des mécanismes d’endommagement et de rupture rendent complexe la modélisation du
comportement ainsi que la prévision des durées de vie en fatigue avec une bonne précision.

- Les matériaux composites verre-epoxy se caractérisent par un taux de dégradation constant au cours
de leur durée de vie. Ce taux semble augmenter avec le temps d’immersion a une vitesse constante.
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