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Chapitre 1

Introduction générale

Le mot fatigue vient d’'un mot latifatigare qui signifie ‘tiredness’ en anglais. Ce terme est
utilisé fréequemment en science de l'ingénierie puontrer 'endommagement, la fissuration et
la rupture des matériaux sous une sollicitation aniggie cyclique. Cette définition a été
adoptée et affichée en 1964 par une Organisati@mnbtionale de standardisation a Genéve.
Elle correspond aux matériaux métalliques et notaliigues. La premiére étude en fatigue a
éte réalisée sur des matériaux métalliques en A&82W.A. J. Albert qui était un ingénieur des
mines allemand. Cependant, ce domaine a commeseélavelopper avec I'augmentation de
'usage des structures en fer particulierement darabrication des ponts et des chemins fer.
Le premier vrai travail de recherche sur métal mroencé en 1842 a cause d’'un accident de

chemin de fer a coté de Versailles en France. @aent a causé 1500 a 1800 morts a I'époque

[1].

Avec le développement des autres types des matgdaulomaine s’est élargi. On peut citer
en particulier les matériaux composites a matricdyrpere avec un succes industriel

phénoménal.

Les raisons principales sont le prix et la réductla poids [2,3,4]. Les propriétés mécaniques et
particulierement le module d’Young de certains mai& composites est supérieur a ceux des
matériaux meétalliques classiques. La réduction @sse des matériaux composites est tres

avantageuse par rapport aux alliages ce qui explige leur application est tres développée
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dans les domaines de I'aéronautique, I'aérospatialeergie, les transports, I'automobiles, etc

[5]...

Aujourd’hui l'industrie est fortement demandeusedd&nées sur le comportement en fatigue
des polymeres et des matériaux composites, cacaesd’applications ou ils subissent des
sollicitations dynamiques sont trés nombreux. Liesgs a base de polymére ou composite ont

une durée de vie élevée grace a leur bonne teriatigure.

Au cours de ces dernieres années, il y a eu udappement rapide dans les applications des
matériaux composites, en particulier, les compsgimforcés a matrice thermoplastique. Ce
type de composite quand les renforts ne sont paflites longues s’appelle polymére chargé.
Les charges dans les polyméres chargés peuventaéttéchelle nanométrique (nano-
composites), a I'échelle de micrométrique mais edgaht a I'échelle de millimetre (fibres
courtes). Les charges selon leur nature, leuetddlr géométrie et leur orientation, jouent un
rble essentiel au niveau des propriétés mécaniquigsiques, thermiques de ce type de
matériau [6,7,8,9]. L'adhésion entre les chargda atatrice est un autre paramétre important.
Pour renforcer cette interface, en générale, diseutin agent de couplage (ensimage) qui est
capable de créer des liaisons chimiques (covalediese part avec la matrice et d’autre part
avec le renfort. Ce couplage peut modifier les pétgs meécaniques du composite de fagon

conséquente. Enfin il ne faut pas oublier le roégeur de la matrice.

Parmi les matériaux composites a matrice thermtiquees le polyamide 66 renforcé a fibres de
verre courtes, est utilisé frequemment dans litrieigutomobile (le pare-choc d’automobile,
les pieces sous capot), du sport (fixation de soawd), de I'électronique (connectivité) .... Les
pieces peuvent étre fabriquées par les différetgelsnigues de mise en ceuvre comme le

moulage par injection, I'extrusion [10],....

De facon générale, ce matériau présente des ppridécaniques (rigidité, résistance
mécanique,...) intéressantes. lls ont particulieréemem comportement en fatigue trés
intéressant [11]. Pour une sollicitation jusqu'a® Iycles ce composite présente une meilleure
tenue en fatigue que celle du polycarbonate reéfavec le méme taux de fibres de verre [12].
A la frequence de 5 Hz et a la température amhiaetecomposite dispose d’'une meilleure
tenue en fatigue par rapport au polyamide 6 reafaeec le méme taux de fibres de verre [13];
cependant un des probléemes assez souvent reneshiié a l'interface entre la matrice et la
fibre, en particulier quand le matériau est saéice facon cyclique (sinusoidale) [14,15,16,17,
18 et 19].
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Le travall effectué dans cette these est préseni@fdcon suivante :

Une étude bibliographie ; il s’agit d’abord d’'uneide de base sur les matériaux composites, la
résistance mécanique des polymeéres renforcés ees fitbe verre, 'endommagement des
matériaux composites, les composants d’'un matéoayosite renforcé en fibres de verre et
les procédés de fabrication. Ensuite une étud&suécanisme d’endommagement pendant la
fatigue, les différentes phases du comportemenit@dédriaux composites en fatigue, l'origine,
lamorcage et la propagation des fissures, la repai ses micros mécanismes, le type de
sollicitation et l'influence des différents paranest les modeles existants et les méthodes pour

mesurer 'endommagement en fatigue.

Un travail préliminaire sur la fatigue des diffétenpolyméres. Nous avons étudié le
Polycarbonate, Polystyréene et Polypropylene, quiéyé@ injectés au sein du laboratoire. Ce
travail a été effectué pour pouvoir déterminer aeds relations entre la structure et les
parametres d’'un modéle cinétique établi au laboeapmur I'étude du comportement en fatigue
du PAG6 et son composite.

Un travail de caractérisation : les granulés deg/doide 66 et son composite renforcé a 30%
fibre de verre ont été injecté. Ensuite, les caratiques physiques, chimiques et mécaniques

ont été mesurées sur les matériaux vierges ehkdgriaux sollicités en flexion alternée.

Une étude approfondie sur le comportement en &atdyu PA66 chargé a 30% de fibres : les
essais (continus, discontinus et interrompus) deidh alternée et en traction-tractions sont
réalisés. Les courbes de Wohler sont établies. rbkes de différents parametres comme
I'orientation des fibres sont étudiés. Le micro amésme de la déformation en fatigue est étudié
de facon quantitative. La variation de tempéraauecours de I'essai de fatigue est mesurée,
'auto-échauffement est analysé pour étudier l'ictpde la fatigue thermique sur la durée de

vie...

La modélisation de la durée de vie : avec un modéeloppé au sein du laboratoire, la courbe
de Wohler est modélisée. Le modele a été extrapolé differentes courbes de Wohler
(déformation/nombre de cycles) d'un polyamide 66 seh composite (aux differents

fréquences) et le polystyréne.

15



16



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

Chapitre 2

2. Etude bibliographique

2.1. Matériaux composites

Les matériaux composites sont I'association d’aunmaeux matériaux non-miscibles qui
consistent deux phases distinctes dans la strudtuneatériau. Les composants sont la matrice
et la charge ou les renforts. La matrice est uras@ltontinue et son role est de maintenir la
deuxiéme phase, le renfort qui joue le réle deelfdgde renforcement. Dans les matériaux
composites un parametre tres important est laillison du renfort dans la matrice. Par
exemple, a cause d’'une distribution hétérogéne dorimation de zones, les propriétés du
composite peuvent varier. Les matériaux compopigesent se classer dans trois groupes ; les
composites a matrice organique, les compositesicmanétallique et les composites a matrice
minérale (céramique). Le choix d'un matériau contpatépend beaucoup de I'environnement
et surtout de la température. Quand la tempérdtigervice est trés haute (plus de 300°C), on
ne peut pas utiliser un matériau composite a neatriganique.

Il est nécessaire de comprendre le mécanisme diamdgement ainsi que le role des renforts
(fibres).

De facon générale, le mécanisme d’endommagemdiatigne dans le cas des composites est
différent de celui des polyméres. L'’endommagememtsdun composite peut se situer en 3

lieux :
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1) la fibre

2) la matrice

3) l'interface fibre/matrice

Le procédé de fabrication influence également fenadu s’amorce 'endommagement.

Apres fabrication de la piece, linterface fibretn@e joue un rble essentiel sur le
comportement du matériau lorsgu’il est soumis aagrgrainte mécanique et c’est pourquoi il

est obligatoire de comprendre sa nature.

2.1.1. Fibres de verre

Le verre est un matériau vitreux et isotrope, etdte identique méme aprés étirage. Il est
composeé essentiellement de silice (§i@'un oxyde alcalin (oxyde de sodium) et d’'un day
alcalino-terreux (oxyde de calcium). C’est un mai¢€lastique et fragile et sa résistance a la
rupture dépend de micro-défauts superficiels. Inapterature de fusion du verre est environ
1750 °C donc il conserve ses caractéristiques jastps températures tres élevées.

Pour obtenir une résistance a la rupture ainsimguodule d’élasticité beaucoup plus éleve,
les fibres jouent un rdle essentiel dans le matérmour fabriquer les fibres de verre, le
diametre des trous de la filiere est environ 1 niite eliameétre des fibres est environ 10 pm.
Comme il y a un mouvement massif de la matiereiditdieur de la fibre a la surface, tous
les défauts qui auraient affaibli le verre dan®lane initiale vont disparaitre et sa résistance
mécanique va augmenter.

Le verre qui est le plus utilisé pour les renfass le verre de type, la raison principale est

gu’il est moins cher que les autres verres. Itesnhu pour ses propriétés diélectriques [5,20].

2.1.2. Matrice

Une autre composante tres importante d’un maté&@uposite est la matrice qui est un
matériau organique léger et déformable. Les rotexipaux d’'une matrice sont la protection
des charges, la distribution de la charge mécarsguées renforts et la cohésion des charges
qui a un réle trés important pour ’lhomogénéisatiorcomposite.

Le type de matrice peut modifier les propriétéscdmposite mais le renfort joue un réle
essentiel sur les propriétés mécaniques globalesmiposite;

Module d’élasticité et résistance mécanique

Ténacité.
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En général, les matrices organiques sont classéesdetix groupes; les matrices

thermodurcissables et les matrices thermoplastigues

2.1.2.1. Matrices thermodurcissables

Les polymeres thermodurcissables sont des polynegriegeuvent étre mis en forme
gu’une seule fois et aprés traitement thermiquetfgse), ils sont infusibles et insolubles.
A [I'heure actuelle, ils sont tres employés en nmaisde leurs caractéristiques
thermomeécaniques élevées. Les principaux sornpdggesters insaturés, les résines formo-
phénoliques et les résines époxydes.
Pour les usages techniques les polyesters insatardgres employés grace a leur excellent
compromis colt/performance. Pour les applicatidnsctirales aéronautiques, ce sont les

résines époxydes [5].

2.1.2.2. Matrices thermoplastiques

L’emploi des matrices thermoplastiques présenteidmag d’avantages par rapport
aux matrices thermodurcissables ;
» Facilité de stockage sous forme de semi produitendpérature ambiante
(durée de vie infinie) ;
» Possibilité de recyclage ;
* Des cycles de transformation plus courts ;
» Possibilité de réparation
e Une meilleure tenue a la fatigue
On pourra les diviser dans trois groupes :
* les polyméres de grande diffusion comme le polyyéne
* les polymeres techniques comme les polyamides, (edyesters
thermoplastique, les polyéthylméthacrylates, |dggquetates.
* les polyméres haute performance (applications aétajues) comme le
PEEK, le PPS, le PEl et le PES.
Certains polymeres thermoplastiques peuvent résisties températures élevées (260 °C dans
le cas du Polyamide 66). Cependant, I'applicaties mhatrices thermoplastiques est spécifique
ce qui limite leur utilisation dans les matériaixmposites. lls se moulent facilement et le
procédé de mise en ceuvre est réalisé en génémaljgaion a haute pression. lls sont utilisés

frequemment sans renfog 115].
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2.2. Comportement du matériau en fatigue

Avant de concevoir une piece en matériau compoditdaut connaitre les propriétés
meécaniques du matériau et son comportement enudafpur ces applications. Donc la

compréhension du comportement d’'un matériau egutést un facteur non négligeable.
La progression de 'endommagement en fatigue geaxtdéctile en différentes étapes ;

* Le changement de microstructure, a cause d’'uneatimh de 'endommagement
permanent
» La création des fissures microscopiques
* La croissance et la coalescence de fissures mapmges dominantes
» La propagation des macros fissures dominantes
* Larupture
Les principales caractéristiques et propriétésignpes dans le comportement en fatigue d’'un

polymere, sont les suivantes :

1. La structure et la composition chimique, la massdame et sa distributigries états
physiques.

2. Le chargement mécanique du polymere peut génémaptare de liaisons covalentes
puis la croissance des fissures au cours du pratésbrication sous l'effet de la force
de cisaillement [21].

3. La déformation homogene comme la déformation élastet viscoélastiqgue. Quand la
concentration de contraintes a la téte de la fs®st assez haute et la rupture
n'intervient pas encore, la limite d’élasticité ohatériau peut étre atteinte. Dans le cas
des polymeéres vitreux, le point maximal de la lerélasticité présente deux modes : la
limite d’élasticité du cisaillement et la limite&fasticité normale de la contrainte, mais
le cas des polyméres semi-cristallins est difféeissont parmi les polymeres qui ont la
meilleure tenue en fatigue. Par contre le mécanenia déformation, la balance entre
I'énergie dissipée et la résistance a la fissunali@gpendent du mode de rupture.

4. La déformation non-homogene comme la création dejueiures et bandes de
cisaillement. La craquelure est différente dansae des polymeres et dans le cas des
autres matériaux comme les céramiques. La différest qu’elle n’est pas une fissure
réelle et elle nécessite une déformation plastigile.dépend du type de sollicitations,
de la masse molaire et des parameétres de la fatguene, la fréquence, de parameétres

environnementaux tels que la température et 'hiii€e phénomeéne se produit sous
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certaines conditions pour les polyméres amorphesux et quelques polymeres semi-
cristallins [22,23,24]. La formation de craquelures traduit par une dissipation
d’énergie et la résistance mécanique du matériaemtefaible.

Le phénomene de transition vitreuse de la matsiee aon changement d’état physique.
Les modifications morphologiques comme |'orientate la cristallisation.

7. L'effet thermique induit par I'auto-échauffemeg].

De facon générale, lors d'un essai de fatigueeidh alternée, avec la déformation appliquée,
la variation de la contrainte induite en fonctianrebmbre de cycles peut étre schématisée par la

Figure 1.

o (MPa) \

»
»

Log (N cycle)
Figure 1 : Allure typique d’'un comportement en flexion altéen

Sur cette courbe, on distingue les trois zonesastds :

La premiere zone est une zone de I'établissement d’'un régime tharenigssocié a une
diminution de la rigidité du matériau qu’on peuentifier a une diminution de la contrainte
induite dans le matériau. En général le nombreydtes dans cette zone est inférieur a 1000

cycles.

La deuxieme zone est la période d’amorcage des fissures (formaties défauts). Les
experiences ont montré que les caractéristiquesiammple le module d’élasticité) du matériau
ne varient pas de fagon sensible dans cette z8hedJ peut donc identifier cette zone comme
la zone de stabilisation de la contrainte induteur les faibles déformations imposées, cette
période peut étre tres longue ; plus de 80% dar@edde vie totale du matériau peut étre définie

par cette zone. Dans cette zone, les pré-sitesustadent dans des zones tres localisées et ces
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pré-sites n’'influencent le comportement du matédaia partir d'une concentration critique
[26].

La troisieme zoneestune zone de coalescence et de propagation dasefisda rupture se
produit dans cette zone. Il existe plusieurs étupiesexpliquent les phénomenes physique et

meécanique survenant dans cette z@sdg |

2.3. Parametres généraux qui influent sur la tenue en fatigue

Comme nous l'avons déja mentionné, les paramédseplus importants sont les parametres

liés au matériau, au chargement et a I'environnénhar-igure 2 montre bien cette influence.

Comportement
en fatigue

o ¢
T3
o
c 8
o
g%
S é
=

Figure 2. Schéma illustrant I'influence des paramétres saptaportement en fatigue
Les parametres liés au matériau peuvent étre slassgeux groupes :

1) Les composants d’'un matériau composite (matricergbrt)

2) Les conditions de mise en forme

Les parametres liés au chargement sont le motesilitude de la contrainte (ou déformation)
imposée et la fréquence.

Les paramétres liés a I'environnement sont la teatpee et les paramétres agressifs comme

'humidité, 'oxygene, les UV qui peuvent étre kuse du vieillissement du polymere.
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La température peut étre un facteur de l'envirorer@nou un facteur généré lors de la
sollicitation. Quand on parle de la températuré€matire, elle est un facteur de I'environnement
mais quand on parle de la température induite 'patotéchauffement, c’est un facteur qui

dépend directement de la fréquence de sollicitation

2.4. Parametres influant liés au matériau

Localement, les modes de croissance des fissupEndént de paramétres structuraux des
matériaux. Par exemple pour les matériaux comotgforcés par des fibres, la géométrie des
fibres (fibres longues ou courtes) le type (carbounererre), I'orientation, la concentration, le
taux de charges, le degré d’adhésion entre lessfibt la matrice ainsi que la structure de la
matrice, sont des parameétres qui peuvent modiéer groprietés mecaniques [27]. Les
propriétés et la structure de la matrice (commdulzilité) ont des effets sur la durée de la vie

en fatigue du composite.
2.4.1 Nature du polymere

Le comportement en fatigue du composite dépend datlre chimique, de la morphologie

et de I'état physique de sa matrice.

- Le comportement d’'un polymére avant tout dépendadérmulation chimique du
monomeére utilisé pour sa synthése. La masse moli@® macromolécules et

I'architecture des chaines macromoléculaires sgaieéent des parametrs importants.

- La phase amorphe et la phase cristalline ne pefgepas les mémes comportements.
De facon générale, la phase cristalline est begupbis compacte et beaucoup plus
rigide.

- Enfin le polymere ne présente pas les mémes éasdtjues dans ses différents états
physiques. Par exemple le polymére a I'état vitresixbeaucoup plus rigide qu’a I'état

caoutchoutique.

Dans le cas de notre étude, le matériau est ummgodysemi-cristallin. Avec ung; Bgale a
50°C, a la température ambiante, le polymere €éta vitreux mais proche de la zone de
transition vitreuse. Avec une grande capacité dgiion d'eau, ce polymére est trés
sensible & I'humidite.
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2.4.2 Renforts

2.4.2.1.Nature des fibres
La nature des fibres est un paramétre détermiidhtant sur le comportement mécanique du

matériau composite.
On distingue plusieurs parametres influants :

2.4.2.2. Taux des fibres

L'introduction de charges dans une matrice augmémteésistance mécanique du
matériau. Quand on sollicite les composites regomar des fibres de verre dans la direction
des fibres, une augmentation de la fraction volusnigles fibres augmente le module

d’élasticité selon la loi des mélanges;
E=V/E +{1-V{)E, )

Ou E est le module d’élasticité/; est la fraction volumique des fibres,; est le module

d’élasticité des fibres de verreket, est le module d’élasticité de la matrice.

Par contre, si la sollicitation est perpendiculd@réaxe des fibres (cas de flexion) le module

d’élasticité est ;

— 1 2)
Mouhmid et al. [3] ont étudié les propriétés mégaas du polyamide 66 renforcé a 15, 30 et

50 wt % fibres de verre. Une augmentation du taasxfibres augmente le module d’Young.

Par contre, le diamétre des fibres [28] ne semble gvoir une influence sur le module
d’élasticité d'un polyamide 66 renforcés par dbsefs de verre courtes. Cependant, la longueur

et le type des fibres ont un effet trés importamtces propriétés mécaniques.

2.4.2.3. Longueur des fibres

La longueur des fibres a une influence importante Ia résistance en fatigue. Un
polyamide 66 chargé par des fibres longues présemeneilleure tenue en fatigue par rapport
au polyamide 66 chargé par des fibres courtesohguieur des fibres de verre a une influence

sur le taux de croissance des fissures et le tau¥dergie dissipée en fatigue. La plupart des

24



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

améliorations de résistance a la rupture en fasgné dues a 'augmentation de la longueur des
fibres [29].

2.4.2.4. Inteface fibre et matrice

La performance des matériaux composites en sedépend le plus souvent de la
gualité de l'interface matrice/renfort c'est-a-dieelhérence entre le renfort et la matrice. En
général, lorsque la résistance de linterface fibegrice est assez élevée, la durée de vie
augmente pour un méme niveau de contrainte, paorap la matrice seule. En revanche la
durée de vie diminue pour un méme nivau de défoom@B0]. De maniere générale, au cours
de la fabrication d’une piece en matériau comppkitenatrice thermoplastique ou le mélange
réactionnel thermodurcissable se présente a llifaide et c’est la raison pour laquelle
'adhésion entre la matrice et le renfort dépend lalemouillabilité. La condition de

mouillabilité complete d’une goute liquide sur wibstrat est la suivante;

yLs+yLv:ySv (3)

Ou Aest la tension de la surfadeS est Liquide- SolidelLV est Liquide- VapeurSV est
Solide- Vapeur.
Si @ est I'angle de la goutte avec la surface solisepeut définir 'équilibre des forces par

la relation suivante :

Vis + Vi, COSO =y, @)

Un bon comportement de l'interface d’'un composéeassite :

1) D'éviter la formation de porosités afin d’obtenine bonne continuité physique d’'un
composant a I'autre dans tout le matériau ;

2) Que la matrice disperse et transmette les seffarix fibres par lintermédiaire de

linterface ;

3) Quil n’y ait pas possibilité d'amorcage de I'endaoragement a l'interphase matrice/fibre.

4) La bonne mouillabilité de la fibre qui est genénadmt obtenue par un traitement de

surface comme I'ensimagsg| |

2.4.2.5. Ensimage
Les fibres de verre peuvent étre endommagées pasiab. Pour les protéger, un
meélange de substances organiques est appliquéwsusurface pendant I'opération de filage.

L’application de ce revétement qui assure la camesbres/matrice s’appelle ensimage.
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Dans ce mélange organique, on distingue des sjlashes agents collants, des agents
lubrifiants, des agents mouillants, des émulsifiaatt... .

Les amino-silanes (G#D)s- Si — (CH)s - NH, sont connus pour étre de bons agents de
couplage fibre-matrice. L’amino-silane réagit alesx fonctions silanol du verre pour donner

des liaisons Si- O - Si et du méthanol qui estiékém

CH3 CH3
> | —— |
0] (@]
| |
si [ OH + CH;- O—ISi—R—> s [ O-Si-R + CH;-OH
o |
@]
| |
— CHg ~— C:H3

Figure 3 : Traitement des fibres par I'agent d’ensimage (coggitan)

Cette création chimique explique le mécanisme waales agents de couplage tel les silanes.

Il faut noter que les couches de faible cohésiavipnnent d’'un mauvais mouillage [5].

2.4.3 Conditions de mise en forme

L’injection des polymeéres thermoplastiques compwodis phases;

1) plastification 2) injection et compactage 3) radissement [31]
La modification de chaque phase peut changer tgwigtés des produits finaux. Par exemple la
température du moule, les températures de la raatetemps de refroidissement, la pression
de la matiere, le séchage de la matiere avanediign... sont des parametres tres importants
pour les propriétés finales. De plus les conditide mise en ceuvre peuvent influencer I'état
des fibres dans la matrice. Les phénomenes conamentation et la distribution hétérogene et
'agglomération des fibres, la rupture des fibras lp vis dépendent des conditions de mise en

oceuvre.

2.4.3.1. Orientation des fibres
Une caractéristique tres importante des matriceambplastiques renforcées par des
fibres de verre, est 'hétérogénéité du matériae,al’orientation des fibres et elle existe méme

pour les géométries simples.
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En général, une plaque injectée d’'un matériau tbplastique renforcé par des fibres, a

différentes couches ; la peau, la zone sous-cuttiéeceur [32,33F{gure 4).

L’orientation des fibres dans les différentes casctiu matériau différe selon leur position par
rapport a la surface. Dans les zones sous-cutdeédiyres sont orientées dans la direction de
I'écoulement de la matiére dans le moule (MFD) eteur dans sa direction perpendiculaire.

L’orientation dépend aussi de I'épaisseur de lag[84].

[ i

MFD

Figure 4 : Les différentes orientations des fibres dansplague injectée

La vitesse d'injection peut influencer le nombrecdeiches dans une plague. L'injection avec
une vitesse lente aboutit a la formation de 5 cesidandis qu'avec une injection rapide le
nombre de couches diminue a 3 [35]. Bernasconil.ef18] ont travaillé sur l'effet de
I'orientation des fibres de verre courtes dans nmadrice polyamide 6. Ills ont montré que la
valeur de® ou l'angle de l'orientation des éprouvettes augmeRigure 5), le module

élastique, la contrainte a la rupture en tractida eésistance en fatigue diminuent.

Figure 5 : Définition de I'anglé® dans une plaque injectée

L’influence de l'orientation des fibres sur le coonjgment mécanique du polyoxymeéthyléne
renforcé par des fibres de verre courtes a égaleétémise en évidence par Ramsteiner and

Theysohn [36], notamment sur le module d’élasticité

27



2.4.3.2. Concentration des fibres

La concentration des fibres dans un matériau coiepest un parametre déterminant sur
les propriétés mécaniques. S'il existe des varatide concentration ou une orientation de
fibres indésirable dans le matériau (hétérogénéisontrainte distribuée dans le matériau ne
sera pas la méme et va créer des points faibles.pGiats faibles peuvent étre des défauts
préexistants dans le matériau susceptibles d’amdese fissures en fatigue. Il est donc

nécessaire d’avoir une concentration homogeneiltes fdans le matériau.

2.4.4 Chargement

2.4.4.1. Mode de sollicitation

En fatigue, la sollicitation est un autre paramdatnportant. La sollicitation est assez
souvent alternative et en particulier sinusoidBins cette condition, le mode de sollicitation
peut étre traction-traction, flexion alternée, ..nBaous les cas, la durée de vie dépend de ces

parametres.

2.4.4.2. Amplitude de sollicitation
L’amplitude de contrainte ou de déformation appiglest un parametre déterminant
pour la durée de vie en fatigue. Une courbe de Wohlontre bien [linfluence d'une

augmentation de contrainte sur la durée deRigte 6).

200 -
180

160 *

140

120

100

o (MPa)
‘o

80 3

60

L <
40 "T
20 T T T 1

1.00E+02 1.00E+03 1.00E+04 1.00E+05 1.00E+06 1.00E+07 1.00E+08
N

Figure 6: Courbe de Wohler d’'un polyamide 66 renforcé &80e fibres de verre en flexion alternée

On peut présenter cette amplitude par le rappsgléh la norme Afnor NF A 03 400 ; c'est le

rapport algébrique de la contrainte (ou de la aé&bion) minimale et maximale dans un cycle.
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= Omin = &min_
Ry=_ ou R=- )

max max

En flexion alternée, Rest égale a -1.

Caprino et al.110 ont montré gu’on augmentant la valeur de R (ebtteet 0,5) en contrainte,

la durée de vie en fatigue augmente.

Selon Handa et al. [37] la relation entre la cinte et la durée de vie a partir de la courbe de
Wohler est la suivante

o =-AlogN +B (6)

Ou A est la pente et B est 'ordonnée a l'origide la courbe de Wohler approximée. lls ont
indigué que, l'ordonnée a l'origine B (MPajiminue linéairement quand la fréquence

augmente.

L’amplitude de sollicitation peut influencer la éer de vie d’'une autre maniere. On peut
constater dans certains cas un auto-échauffengeatiichangement de I'amplitude. Cependant

cet effet n’est pas trop développé dans la littéeat

2.4.4.3.Fréquence de sollicitation

La fréequence de sollicitation est un parametre mamb en fatigue, particulierement pour
I'établissement d’'un équilibre thermique. La viese propagation des fissures au cours d’'un
essai de fatigue dépend du niveau de chargemede da fréquence de I'essai pour un
polyamide 66. Par contre pour un polyamide 66 megfale fibres de verre, la fréquence de
sollicitation n’a aucun effet sur la vitesse depgagation des fissures [38,39]. Aux fréquences
inférieures a 1 Hz et a température ambiante, leaniéme de la propagation des fissures est
trés lent [40].

i) Phénomene de I'auto-échauffement

En augmentant la fréquence de sollicitation, le veauent moléculaire va augmenter,
donc on va avoir un phénomene d’auto-échauffementégulte de la dissipation d’énergie.
Handa et al. [37] ont comparé deux fréquence de 50aHz et ils ont observé que
'augmentation de la fréequence diminue la duréeieléeffet de la fatigue thermique).
Selon Zhou et al. [41] 'augmentation de la fréouee augmente la durée de vie pour un
polyamide 66 renforcé a 30 % de fibres de verrear pgs fréquences comprises entre 0,5 et 2

Hz. Pour les fréquences comprises entre 2 et 2@aHatigue thermique prend une place plus
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importante, elle se superpose a la fatigue mécargtla durée de vie diminue. Horst et al. [42]
ont montré que pour le polyamide 6 renforcé a 3(fi8fes de verre la température de
I'éprouvette augmente méme a la fréquence de Pbim les fréquences faibles, le fluage a un
effet négatif sur la durée de vie. Pegorreti ef4d] ont étudié la propagation des fissures sur
un polypropylene renforcé par des fibres de veawrtes. Pour chaque valeur fixe déK
(facteur d'intensité de contrainte) et A& (amplitude de la vitesse de dissipation de I'gieer

de déformation) la vitesse de propagation de fssaugmente quand la fréquence augmente.
D'apres Dentsoras et Kouvaritakis [44], les prd@ggé meécaniques des matériaux
viscoélastiques dépendent de la fréquence de iabrat cette dépendance a un effet sur la
vitesse de propagation des fissures en fatiguentlaussi rapporté que quand la fréquence de
sollicitation est plus faible que la fréequence dsonance, le nombre de cycle a la rupture a

tendance a diminuer.

ii) Thermodynamique de I'auto-échauffement

La mesure de température induite par l'auto-éckadght d’'un matériau est trés
importante pour comprendre sa tenue en fatigue p#rmettra de constater les différents
régimes pendant la sollicitation. Les études diffeses [45,46,47,48] sur les aciers montrent
gu’en mesurant la température induite par l'autaééfement, on peut déterminer la limite
d’endurance. Ces types d’études permettent de medéh durée de vie avec un nombre

d’éprouvettes réduit.

Pendant la sollicitation, lorsque la contraintease la limite initiale d’élasticité, la températur
de l'auto-échauffement augmente sous forme d’'uenge dégagement de chaleur [49]. Cette

augmentation peut diminuer la durée de vie endat[§0].

L’augmentation de la température de l'auto-échaudiet dépend de plusieurs parametres
comme la nature du matériau (diffusion de la chléiniveau de chargement, le rapport de R,
le type de sollicitation, la fréequence [48]... En ééi, quand le niveau de chargement n’est pas
trés fort, la température de I'éprouvette augmentdrois étapes. D’abord, une augmentation
rapide correspondant a l'effet de la dissipationadehaleur qui a été une consequence de la
sollicitation de chargement. Ensuite une augmentdtes faible ou (une stabilisation pour un
faible niveau de chargement). Quand la quantitéédergie dissipée est en équilibre avec la
quantité de I'énergie thermique extrait par le euili('environnement), la température de
I'éprouvette devient stable [51]. Finalement ellmente dans la phase de propagation des

fissures jusqu'a la rupture. Comme la zone de I@pgmation des fissures est une zone
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relativement courte, le point d’initiation de lardieére augmentation indique I'imminence de la

rupture.

De facon générale, dans le cas d'un polymere chiergempérature induite par l'auto-
échauffement augmente d’une maniere plus importardde méme polymere sans charge. Une
étude sur le polyamide 66 et son composite monthengpolyamide chargé a un module de
perte plus élevé qu’un polyamide pur donc la teipée induite par I'auto-échauffement de ce

composite est plus élevée que celle de sa mafige [

En général, la création des défauts thermiquedussia I'accumulation d’énergie d’hystérésis
générée a chaque cycle. Quand cette énergie dissgpttansforme en chaleur, on observe une
augmentation de la température. En augmentarddadnce, la température va augmenter.

Selon Ratner et Korobov [52] et Handa et al. [33ugmentation de la température de

I'éprouvette (AT ) en équilibre dépend de la fréquence de sollioiat
HT = ﬂf E"nl gazv (7)

Ou H; est I'énergie dissipee sous I'effet de la visce@ae, £,, est la déformation moyenne,

f est la fréquence et E", est le module de perte non linéaire. En supposant

2 . . .
O/ cette équatiodevient ;

av 2 E
2
Hy =7t E, K—”"ZWJ/ E} ®)

Ou ¢, estla déformation maximale &t est la contrainte maximale.

— _—_Mmax
E. =

La combinaison de ces deux équations conduit adéon suivante;
L E'Y o)
AT=(E)f| = | = 9
(k) (E'Zj(zj ©)

OUAT est 'augmentation de la températlkesst le coefficient de transfert de la chaleut, et
est la longueur de I'éprouvette. Cette équationtreaque la variation de la température dépend

directement de la contrainte.
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2.4.5 Environnement

2.4.5.1. Température
Un facteur qui a un effet trés important sur Ismportement mécanique des polymeres et

particulierement en fatigue, est la température.

Il est important de connaitre la température penidasollicitation du matériau. En augmentant
la température, la vitesse de propagation desréissta diminuer et la durabilité va s’accroitre,
la déformation a la rupture va augmenter et lali@idiminue [30,54]. A température modérée,
on se situe a I'état vitreux du polymére. Dansecetine, les liaisons faibles intermoléculaires,
force de Van der Waals s’affaiblissent avec unerargation de température et le matériau
devient ductile [55].

Schmidt and Marlies [56,25] ont trouvé le taux dedpiction de la chaleur ¢Hpour le cas de la
contrainte appliquée:
DF°
H. O=— (10)
Ed
Ou D est la capacité d’amortissement du matéiralg force etEy est le module d’élasticité
dynamique. Cette relation montre que quand la tesy® augmente, le module d’élasticité

dynamique diminue.

2.4.5.2.Humidité

Le pourcentage de I'eau dans le matériau pendargssai de fatigue a un réle tres
important. La diffusion de molécules d’eau dangpddymére va créer un phénomeéne qui
s’appelle plastification. Quand un polymere absatbd’eau, des interactions entre I'eau et les
groupes polaires sont formées et les interactiensralaires entre les chaines sont supprimeées.

En conséquence le matériau va devenir plus ductile.

Lorsque le pourcentage d’absorption d’eau augméntinite d’endurance va augmenter parce
gue I'amorcage des micro-défauts nécessite unerdafion plus élevée [57].

Dans un matériau composite, le pourcentage d’'eas tbamatériau modifie ses propriétés
meécaniques, par exemple l'augmentation du taux nditie diminue la résistance au
cisaillementet cela est du a une plus faible résistance méoamnig I'interface fibre et matrice
[58,59,60].
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Les polyamides sont des polymeres polaires ebiis ®nnus pour avoir une absorption d’eau

élevée. Le pourcentage de I'eau peut affecter$mede propriétés.

Selon Earl et al. [61] Ma et al. [59] quand le én@u reste longtemps dans I'eau, une
relaxation des contraintes résiduelles dans laiceata se produire, ce qui peut avoir un effet
positif sur les propriétés meécaniques du matériii.ont aussi rapporté que c'est la

combinaison de I'humidité et de la températureaquin effet sur les propriétés du polymere.

Franco et al. [62] ont étudié linfluence de I'hwité sur la résistance en fatigue du
polyphenylenesulphide (PPS) renforcé avec dessfideecarbone. A température ambiante, la
tenue en fatigue est peu sensible au taux d’huinidiitive ; quand la température est faible
(-55°C), I'humidité augmente la résistance en taigt quand la température est élevée (80°C),
’humidité diminue cette résistance.

Hahn, Manson, Hertzberg et al. [63] ont étudiénkcanisme de propagation des fissures, le
réle des propriétés viscoélastiques sur cette gadjmm ainsi que l'influence de I'’humidité sur
le comportement en fatigue du polyamide. lls omtigné que le module de conservation,
I'énergie dissipée et 'augmentation de la tempdeainduite par I'auto échauffement influent
sur la propagation des fissures. La résistaneefaétiue est maximisée par une combinaison

optimale du module de conservation (E ) et la darsgnce (D).

2.5 Mécanisme d’endommagement

En général, la déformation cycligue a deux compesanElastique et Plastique.
Lorsque I'application périodique de la composanésti&gue n’induit pas de modifications de
propriétés et de structure interne, c’'est I'appilcarépétitive de la composante plastique qui

induit ces changements [64,65].

Mandell [66], a travaillé sur les polyméres renfmccomme le polyamide 66 (PA66),
polycarbonate, polysulfone (PSUL), polyamide-Im{Bél) et polysulfure de phényléne (PPS).
Selon lui, il existe deux types d’endommagement pesi matériaux composites; le premier
pour les matrices ductiles et le deuxieme pourm@srices fragiles. Quand la matrice d'un
composite est ductile, la concentration de cortigaiest située aux extrémités des fibres. Cette
concentration engendre la plastification localelalenatrice et entraine la propagation de la
fissure principale. Dans le cas des compositestacemfragiles, si 'adhésion fibre-matrice est
faible, la propagation des fissures suit I'integfaonc la plupart des fibres sont complétement
déchausseées. Par contre si cette adhésion estdortsbserve des microfissures a I'extrémité
des fibres.
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La compréhension des mécanismes d’endommagemesallieitation cycligue des polymeres

chargés nécessite d'étudier plusieurs parametresmeo 'amorcage, la propagation des
fissures, le mécanisme de la rupture et aussatgsurs influencant le comportement en fatigue.
L’amorcage de la fissure pour les éprouvettes nuniles est une étape longue pendant

laguelle le comportement du matériau est peu nofbff].
En général, la propagation des fissures est ds@tri deux phases:

-une phase de propagation controlée

-une phase de propagation rapide (incontréléeyupdure fragile [68,69,70].

Cet endommagement va augmenter progressivemeatadgrader les propriétés du matériau
comme la rigidité. Certaines observations monteue le nombre de fissures transverses
mesuré au bord des échantillons est plus impostafatigue qu’en essai de traction monotone

et dépend du niveau de chargement cyclique [71,72].

D’apres Reinfsnider et al. [73] 'endommagementdaen un essai de fatigue, s’amorce a
I'échelle microscopique et se développe par plusieecanismes locaux interagissant entre

eux et conduisent a la formation d’un réseau deifes transverses [74,75].

2.5.1. Origine et amorcage des fissures (Fissures courtes)

Le probléme majeur pour le développement d'un neodel prédiction de la durée de
vie est liée a la définition de I'amorcage desuiiss car les fissures en fatigue sont de deux
types selon le matériau : les fissures courtessdidsures longues.

Les fissures courtes peuvent étre classées ercdatgories :

* Les fissures courtes liées aux défauts préexidtam le matériau comme la décohésion
charge/matrice, les cavités...

Ce genre de fissures courtes est responsableagd®rtiage des fissures. Pendant la

sollicitation, selon leurs positions dans le maiérielles peuvent grandir et devenir des

fissures longues.

» Les fissures courtes produites par une fissureueng

Ce genre de fissures existent toujours a coté dfisseire longue et résultent de la

propagation des fissures. Ces fissures courtegepedevenir des fissures importantes si

elles coalescent avec les autres fissures ouesi &l forment/sont localisées dans une zone

de concentration de contraintes.
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Les fissures longues sont des fissures propagées ldamatériau sur une grande
distance, a I'échelle du micron. Elles peuvent semér a cause de l'amorcage d’'une
discontinuité pendant la sollicitation en fatigues fissures longues ont un réle important pour
la rupture du matériau. En général, elles appamatisau début de la troisieme zone c'est-a-dire
la zone de propagation des fissuf@gyre 1).

Selon Ibrahim et Miller [76], la phase de propawatile fissure commence a partir du premier

cycle et la phase d’amorcgage des fissures a 'écimétroscopique n’existe pas.

i) Dépassement du seuil de plasticité & une concenimt de contrainte

Quand les contraintes locales sont assez éleveadefbrmation plastique du polymere va

commencerKigure 7).

()
-/

Figure 7Déformation plastique du polymére

i) Déformation et augmentation de la contrainte hgrostatigue

La région qui s'allonge plastiquement dans la diioecde la contrainte principale provoque une

contraction latérale, favorisant la tri-axialitdgure 8).

A

/‘\/‘
J

b

»

v

Figure 8Tri-axialité de la contrainte

iil) Micro-cavitation

Ce phénoméne est un micro-mécanisme de 'endomneajeqi a souvent été observeé lors de
la sollicitation de polymeéres semi-cristallins tejge le polyéthylene téréphtalate [77], le
polypropyléne [78,79] et le PVDF [80,81] ainsi das polyméres renforcés.

La microcavitation est aussi observée lors de igtatlisation du polymere [82]. Elle existe

aussi pour les polyméres renforcés/matériaux comesas I'interface matrice/renfort [31].
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Cette tri-axialité est a la fois défavorable araissance de la région de déformation plastique,

et favorable & la micro-cavitatioRigure 9).

A

St

Figuee Microcavitation

Pour certains polymeres comme le polyamide 6jlla thes cavités est a I'échelle du nanomeétre
[83].

iv) Formation de fibrilles

Si la micro-cavitation a lieu, les contraintes xiges sont immeédiatement relachées, et la
déformation plastique peut continuer localementnant naissance a une région fibrillaire qui
représente le germe de la fissure. Pour les maxédiactiles la coalescence des microcavités est
la derniere étape de la rupture [31].

Peterlin [84] a développé un modéle de micro-gbmctpour les polyméres semi-cristallin

soumis a une déformation de traction.

v

A

SO

Figure Fbrmation des fibrilles

Dans les chaines des polymeéres, le phénoméne peutegpliqué par I'hypothése de
'accumulation de défauts conformationnels. Ce mistae est caractérisé par le changement

d’'une conformation a une autre [85] (Figure 11).
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Sollicitation

v

Figure 11 Changement de conformation de la structure mizé#éey @  conformatiorans,

QO conformation Gauche

2.5.2. Propagation des fissures (fissures longues)

En fatigue, lorsqu’une fissure croit, il se déveglepen téte de fissure, une zone ou il y a une
variation de la densité et de I'orientation desdfib
Le processus de propagation des fissures impligusmthbreux mécanismes tels que la rupture
des fibres, la déformation plastique, la nucléagbta coalescence de cavités, la rupture de la
matrice et la bifurcation des fissures.
Macroscopiquement, les fissures se propagent dhemg@ére discontinue avec la sollicitation
continue. La propagation de fissures au cours tiitaue peut avoir différentes formes :
Des stries, des bandes de croissance discontetusss fissurations en epsilon
- Pour les stries en fatigue (striation), 'avancetmd® chaque ligne de fissure est lié a
plusieurs cycles de charge/décharge de solliaitatio
- Pour les bandes de croissance discontinues (B.,GDiscontinuous Growth Barid
ou D. C. G., Discontinuous Crack Growth), le défaagulte d’'un chargement de I'état
local de contrainte et correspond a I'avancememelfissure tous les cents ou mille
cycles.Lorsque la contrainte est faible, il y a une cram® discontinue au début de
'essai pour la plupart des polymerd3:apres SKIBO et al. [86] le principe de
formation d’'une bande de croissance discontinuelé@sit par le schéma de la Figure
12:
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Fissurt

——

————mm=— CRAZE (ou caquelure

STRETCH ZONE

Nouvelle fissul

CRAZE

Au début d'une nouvelle
phase de croissance de
CRAZE

CRAZE croissance continus

v chargement

Sauter de fissure au

cours pendent un cycle

de chargement grace a
environ 2/ 3 de

longueur CRAZE avec
l'élargissement

P

Fissure avant et aprés sauter

Figure 12 : Formation d’une bande de croissance discontinkéB@ et al.)

- Lorsque I'écoulement en cisaillement I'emporte lsuformation de craquelures,

la fissuration en epsilon va se produire. TAKEMQ®&IT], amontré que le critere d’existence

de ce front de fissure en epsilon correspondait l@pport Ee s 04GPa™.
o

Dans le cas d’éprouvettes pré-entaillées, le molielelus utilisé pour la propagation des

fissures est le modéle de Paris et Erdogan [1@&8modele donne la vitesse de propagation de

y

fissures en fonction de la variation du facteuntdhsité de contraintad-igure 13). Cette

courbe fait apparaitre trois zones :
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La zone principale ou biendeuxieme zoneest la zone ou la propagation de fissures est

contrélée. Dans cette zone, le comportement canesau modéle de Paris [13, 25]

da
— =C.AK" 11
dN 1)

Avec :AK = K mac K min et K O ova
Ou g—; : Vitesse d’avancée de la fissure par cycle, mnstante dépendant du matériau

AK : facteur d'intensité de contrainte, contrainte globale dans le matériau homogéne

a : demi-longueur de la fissure

La Premiére zoneest une zone ou la vitesse de propagation de dissst inférieure a celle

prévue dans la zone Il

La Troisieme zoneest une zone ou la vitesse de propagation de dssst supérieure a celle
prévue dans la zone Il et c’est dans cette zorenqbserve la rupture.

Il est fort probable que la résistance a la propagades fissures en fatigue augmente en
fonction de la cristallinité et de la taille deshémlites [35]. Les travaux récents montrent
gu’'une seule partie de la sollicitation est effeeqgour la propagation de fissure parce que la
fissure reste fermée pendant l'autre partie c'@bteala propagation d’'une fissure n'est pas
proportionnelle a la variation du facteur d'inteéésile contrainte AK ) mais plutdt au facteur

d’intensité des contraintes effectdK_, vu par la fissure. Cette fermeture peut avoiriplus

sources comme la plasticité, la rugosité des fdoaydation [88].

v

AK

Figure 13: Courbe de Paris
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Lin Ye [89] a proposé un modele basé sur la varatie la propagation des fissures en fatigue
ou g—s . Cette loi a été développée selon la loi de Rexis les matériaux composites renforcés

par des fibres courtes.

da n m
N C(aK)' =C,S%a (12)

Ou C, n, G et m sont des constantes qui dépendent du magdriest la contrainte appliquée.

Cette équation indique une petite fissure aveccomnérainte élevée ou une grande fissure avec
une contrainte faible et présente le méme tauxassance si leur valeur A& ou de S?aest

€gale.

Il a comparé les caractéristiques de la propagalies fissures en fatigue des métaux et
lendommagement dans les composites et il a proplaséloi d’accumulation de

I'endommagement pour les composites;

dD o2
=C max \ n 13
aN (_D ) (13)

Ou 3—:3 est le taux de développement de I'endommagementcyde, C et n sont des

constantes du matériau et peuvent étre détermpagdss variations de niveau de contrainte et

2
0 " max

est le taux du développement de 'endommagement.
L'intégration de cette équation avec les conditidesD=0 quand N=0 a permis d’obtenir la
relation suivante ;

2n

D=[(n+1)C N]n%l ) (14)

La prédiction de la premiere partie endommagéeguiespond a une grande partie de la durée

de vie peut étre définie par la relation suivante ;

D"
(n+1)co™

max

Nl

(15)

Ou D¢ est I'endommagement critique qui dépend du niwksala contrainte.
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A l'aide de la relation entre 'endommagement emledule d’Young proposé par Chang [90]

(D= 1—5) et la relation (13) Lin Ye a défini le modéleldedégradation;

E
b=1-%5
" (16)
2
9E _ _poc| I
dN 1 E

E°

L’intégration de cette équation donne une relaéiotre les valeurs du module et le nombre de

cycles et le niveau de la contrainte appliquéeatgue ;

E 1 2n
F =1- NC(n +l) 1 g™ ax (17)

Une bonne corrélation a été obtenue entre ce maddks résultats expérimentaux pour les
composites préparés par injection (SMC sheet muoglldiomposites). Ce modéle peut

également étre utilisé pour prédire la durée de vie

2.5.3. Rupture et micros mécanismes de rupture

En général, nous avons trois genres de ruptureptare fragile, la rupture ductile et la
combinaison des deux. La nature de la rupture dBmkn plusieurs parameétres physico-
chimiques et des défauts préexistants dans le imat81]. G'Sell [91] a présenté trois

mécanismes pour décrire la rupture chez les poksner
1) endommagement 2) cisaillement 3) craquelure

Mais en fatigue des polyméres selon Rault on djggndeux ruptures de fatigue ; la rupture
thermique et la rupture mécanique. La premiere talyaum par écoulement et la seconde par

nucléation et propagation des fissures [92].

En général la rupture se produit lorsque ;

2E
K, =K = ,/Tys (18)
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Ou;

K, est le facteur d’intensité de contraintge kst la ténacité et dépend du matériau et de la
géomeétrie,Eys est I'énergie de la surface libre, k =vf-en déformation plane et k=eh

contrainte plane.

Dans le cas d'une rupture fragile, le taux de wdsin d’énergie (G) dans une structure

élastique chargé est défini comme ;

dP
G=—
dA (19)

Ou P est I'énergie potentielle totale de la stmgcfissurée et A est la surface de la fissure.

La propagation des fissures se produit quand kuvale G est supérieure a une valeur critique
G.

La relation entre le taux de restitution d’énergfide facteur d’intensité de contrainte en mode

ouverture est le suivant [55];

K?=E'G, (20)

E'= 1 E > en déformation plane
-vu

E'= E en contrainte plane

Il existe plusieurs travaux sur les parametres igfluent sur la ténacité ainsi que le

comportement de la rupture des polymeres [93,94,95]
L’endommagement s’exprime en pourcentage de cleutetraintefigure 1).

Sato et al. [96,97] ont travaillé sur un compoaiteatrice métallique et le polyamide 66 chargé
par des fibres de verre courtes. lls ont étudigndeanisme de rupture a I'aide de I'émission

acoustique, la microscopie optique et le micros@eetronique a balayage.

Selon eux, pour le composite a matrice métallidaeplupart des fissures crées pendant le

procédé de fabrication sont :
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» Les microfissures générées dans le faisceau desdilcause des contraintes
thermiques résiduelles,

* Les microfissures induites par une imprégnationairfgite de I'aluminium en
fusion dans le faisceau des fibres.

Et pour le polyamide 66, ils ont rapporté que leamésme de rupture comporte trois étapes ;
1) Initiation des fissures a I'extrémité des fihres
2) Propagation des fissures interfaciales le lagymhrois des fibres,
3) Propagation des fissures dans la matrice qoiéer la rupture finale.

Sur le faciés de rupture, la plupart des fibres dénhaussées mais n’ont pas casse.

La grande variété des mécanismes implique qu’ildétile d’'identifier chaque mécanisme
lorsqu’'on observe un facies de rupture [98]. HG@9] a étudié la tenue en fatigue du

polyamide 66 fibres de verre, son étude permetfiridles points suivants:

* En observant la rupture, la partie la plus endongmagst a I'extrémité des fibres ou
bien dans les zones ou les concentrations de custsont les plus élevées. Dans ces
zones, les extrémités sont en grande partie, fadne liées a la matrice car I'agent de
couplage qui assure la cohésion fibre/matricepestprésent. Rappelons que certaines
fibres ont été cassées pendant l'injection desuspttes.

» Les cavités a I'extrémité des fibres, se propadeerbng des parois de la fibre. Ces
cavités sont la raison pour laquelle une décohésiogressive est observée entre la
fibre et la matrice ; cela va réduire fortementle du renfort.

* La croissance de ces cavités va créer des tensigrmes. Ces tensions peuvent
favoriser la formation de nouvelles cavités et deveaux domaines de décohésion
fibre/matrice. Ensuite les cavités vont grandirgdi@ndirection principale de sollicitation
et finalement coalescer.

» La décohésion par cisaillement peut étre possibéad, I'orientation des fibres suit la
direction de chargement. En raison de la décohglsrcontraintes locales supportées
par la matrice augmentent, le chargement suppaitdapfibre est plus faible et la
matrice va avoir tendance a se déformer.

Avant d’interpréter les résultats d'essais discurgj il faut d’abord présenter les deux

grandes théories de la rupture ;
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2.5.3.1. Théories Physiques

Pendantia période d’amorcage, la fatigue induit I'accuntiola des micro-accidents
par exemple des défauts conformationels selon Rdref100]. La rupture intervient lorsque
ces micro-défauts atteignent une concentratioigugt
Ces micros accident sont des défauts thermo-rékessselon Perez [69]. lIs ont une énergie
particulierement élevée. lls sont dans un étataeéquilibre.

La nature réversible de ces défauts exige de egatles essais discontinus et d’étudier
linfluence du temps de repos (relaxation) surdaée de vie du matériau.
Une diminution de la concentration des micro-aatisleavec le temps de repos a pour

conséguences une augmentation de la durée de fatigare.

2.5.3.2. Théories Mécanochimiques

En raison des concentrations de contrainte sucli@®es en extension maximale, les
chaines vont se couper et des macroradicaux seefoEnsuite, la propagation d’une réaction
radicalaire en chaine va induire des ruptures esirchaines voisines. La formation de ces
microdomaines dégradés constitue des submicrodéfatt la coalescence de ces

submicrodéfauts entrainent la rupture [101,68].

2.5.3.3. Fractographie

L’analyse microscopique des faciés de rupture pedobserver certains endommagements au
sein d’'un matériau composite. Karger-kocsis [1d2Rent [103] ont suggéré que la couche
amorphe intermédiaire entre les sphérolites et llamecristallines qui détermine la
déformabilité d’'une morphologie donnée, peut carsidlement influencer le comportement
FCP.

D’apres Horst et Spoormaker [42], on distingue déitbérentes zones sur les faciés de rupture
de fatigue d’'un polyamide 6 renforcé a 30% de §ilite verre. La premiére est une zone micro
ductile (tres déformée) avec des fissures etdarske zone est micro fragile étant donné la
rapidité de la rupture finale. lls ont rapporté siés essais de traction statique a température
ambiante que la zone ductile est peu présenteectagmajeure partie de la rupture est fragile.
On observe partiellement des fragments de mateckégaisseur du micron sur la paroi des
fibres déchaussées. Dans le cas de la matricerpiolgab6 seule, I'apparence des facies de

rupture en fatigue dépend ; du pourcentage d’huénidiative, de la température d’essai et de
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linfluence du facteur d’intensité de la contraint®K) sur les zones viscoélastiques du

polymere [104].

2.6. Quelques modeles existants

La premiere équation d’'endommagement en fatiguarestoi linaire proposé par M.A.
Miner [105] en 1945 ;

D=y " 1)

Ou D représente I'endommagement,; est le cycle appliquél ,; est le nombre de cycle
considéré a la rupture sousme amplitudes de chargement constantes. Lorsqlele le
matériau est completement endommageé. Cette loit p@s applicable pour détecter
'endommagement en fatigue pendant un essai quiraveau d’amplitude inférieure a la limite
d’endurance. Elle ne tient pas compte du niveanddimmmagement par cycle donc il n’est pas

cumulé.

Des essais interrompus de fatigue en traction éedaldifférents niveaux de cyclage et
'analyse micrographique ont été realisés a laueége de 5 Hz pour qualifier et quantifier
'endommagement a I'échelle microstructurale, pamttre en évidence 'amorcage au niveau

des interfaces fibre/matrice [106]

L'effet de l'orientation des fibres dans la matries I'effet de distribution de longueur des
fibres ont été étudiés [3].

Bowyer et Bader [107] ont proposé un modéle d’endagement pour obtenir les propriétés de
résistance a la rupture en traction de compositetashase de la distribution de longueurs de
fibres et un certain nombre de parametres macrmi@bmeécaniques. Ceux-ci peuvent étre
facilement déduits de la courbe contrainte-défaionaibtenue par les essais de traction [108].

E.er
li; )Vj +Em£c(1_vf) (22)

J

0. =C Z%+ZEF£C(1—

Ou o est la contrainte dans le composite ; le factéariehtation C et la résistance au
cisaillement interlaminaira peuvent étre déterminés a partir de la courbe alian ; la
distribution des longueurs des fibres est divisgéplasieurs sous-fractions ; les sous-fractions

sous-critiques sont notéegelt leur fraction volumique \, les sous-fractions sur-critiques sont
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notées fet leur fraction volumique ) r est le rayon des fibres,;Ee module d’élasticité des
fibres, € c est la déformation du compositeEest le module ‘élasticité de la matrice ef; \#st

la fraction volumique des fibres.

E. J. Kramer [109] et R. Schirrer [91] ont largemétudié la propagation et I'amorcage des
craquelures dans les polymeres. lls ont presentémodele qui décrit la température,

'amplitude de la déformation et la masse mola@pahdant des fissurations.

D. Amore et G. Caprino [110] ont présenté un mogeler prédire la diminution de résistance
mécanique d’éprouvettes sous un chargement cycéquitexion a une fréquence donnée a

partir d’'un temps t = O:

do -
—=-Cn™ 23
an 1 (23)
Ou o est la résistance mécanique résiduelle apres es;yG et m sont des constantes du

matériau et n est le nombre de cycles en fatigue.

Une étude sur la propagation des fissures de &atiguPolyamide 66 chargé fibre de carbone a
été réalisée par Di Benedetto [11Eh appliqguant une loi de Paris il a obtenu un ddiefit m
bien trop élevé. Il a alors pris en compte la @nte moyenne et I'existence de seuils inférieur
et supérieur du facteur de concentration de coniésiet il a proposé une relation du type :

da

ds =blK (0~ R =bliciz k] (24)

b, c et r sont des constantes et R le rapport Ent@ntrainte min et max.

La résistance a la propagation des fissures esgrisupe pour une teneur en eau de 2.8% par
rapport a une teneur de 8%.

Des analyses fractographiques ont révélé que tessfiorientées perpendiculairement a la

direction de chargement étaient les premiers sitmsdommagement. Cependant, dans le cas
d’une adhésion inter faciale forte, la décohésiémgerface n’est pas importante, par contre la

matrice subit des étirages dans la direction pélipalaire aux fibres.

Epaarachchi et Clausen [112] ont proposé un mquileprédire le comportement en Traction-
Traction des matériaux composites a matrice organidCe modéle a été validé pour les

composites différant par la nature de la matrjpalyester, époxy et polypropyléne.
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06-siné| 1
( o, _ J{ o, J fﬁ:a(Nﬁ_l) (25)

o o (1_ w.)1.6—¢/\sin q

max ma:

Ou o, est la contrainte a la rupture,max €st la contrainte maximale/ = R (rapport de

contrainte min/contraint max) et < R<1 en Traction-Tractionf est I'angle le plus petit
entre la fibre et la direction du chargemerft est constante du matériau. Par contre, ce modele

n'a pas été validé pour une sollicitation en corsgim-compression.

Kommers [113] a indiqué que la réduction a la tésie d’endurance pourra étre utilisée pour

mesurer 'endommagement dans le matériau.

2.7. Méthodes pour mesurer I'endommagement

De nombreuses méthodes pour observer 'endommagemefatigue sont rapportées
dans la littérature. Le choix de la méthode démmdombreux parametres comme le type de
matériaux, la nature de la charge, la géométriepie et la rapidité de la méthode etc....Entre

autres parce que I'échelle de la fissuration vaoigr chaque type de matériau.

Citons par exemple, 'imagerie par microscopieanfouge EMIR (Electro Magnetic
InfraRed Microscopy) [114] pour mesurer I'endomnragat au sein d'un composite

graphite/époxy.

Les ultrasond115] et I'émission accoustique [116] ont été séB pour localiser les microvides
dans des époxy renforcés par des fibres de carb&ahilling et al. [117] ont employé les
rayons X pour mesurer 'endommagement dans desasitep renforcés par des fibres de verre

ou de carbone.

La variation d'une propriété mécanique, par exerapke baisse de raideur permet également de

caractériser 'endommagement dans un compositericenarganique [118].

Certaines méthodes sont qualitatives, d’'autres gqoantitatives mais aucune n’est parfaite.
Nous nous sommes plutdt intéressés aux méthodestitgtimes. Choisir une méthode
guantitative dans le cas du Polyamide 66 renforc&% fibres de verre courte est tres
compliqué parce que les méthodes utilisées poundgice isolée et pour le composite sont

différentes.

Malgré les nombreuses études réalisées dans ldrodwla fatigue des composites, beaucoup

de questions sont encore en suspens:
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Quel est la nature du phénomene physique de lazenguelle est I'influence de cette
zone sur la durée de vie ?

Quel est le mécanisme de formation des micro-d&faut

Pourguoi dans la zone 2 (méme vers la fin de zette) les propriétés du polymére ne
sont pas modifiées de facon significative ?

Comment peut-on étudier de facon efficace le phémend’amorcage ?

A guel moment peut-on considérer que I'amorcagetegstiné et la propagation est
commencée ? quel est le critere de choix de qetttidre entre les deux phénomenes ?
Comment peut-on étudier de facon fine l'auto-éctemnént lors d’'une sollicitation
cyclique ? Quelle est la conséquence de ce phérsuema durée de vie ?

Quels sont les effets des parameétres liés a liaitlbn (I'amplitude de déformation et
la fréquence de sollicitation) sur le comportentenmatériau ?

Quelles sont les influences de la température Bhdmidité du milieu ?

Dans le cas du PA66/FV, quelles sont les rolesligsents paramétres liés a la nature,
les dimensions et I'orientation des fibres surdeéd de vie ?...
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Chapitre 3

3.Matériaux et méthodes expérimentales

3.1. Matériaux d’étude préliminaire
- Polypropyléne
Le polypropyléne appartiedt la gamme Appryl® fabriqué par Arkema, il est deadans les

conditions usuelles de traction & température amwidl est recyclable facilement avec une
température de fusion de 170 °C, son module d’Yastg’environ 1200 MPa.

CHy—GH
CH

n

Figure 14: Polypropyléne (PP)
- Polycarbonate

Le polycarbonate utilisé est le Makrolon® produdr Bayer, il est ductile a température
ambiante et déformable plastiqguement avant quenvéesne la rupture.

Il possede une température de transition vitreugelel 150°C, son module d’Young est
d'environ 2400 MPa.
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o] CH,
A
CH, i
Figure 15: Polycarbonate (PC)

- Polystyréne

Le polystyrene utilisé est un polystyrene cristeb@ produit par Total. A température ambiante,
ce matériau est fragile. Si on dépasse une défarmde 3% il casse brutalement. Il posséde
une température de transition vitreuse de 100°@régente une transitigh(Tg apparition de

mouvements locaux) a 85°C, les deux températwdsadsition sont trés proches. Son module

d’Young est de 3250 MPa.
TCHz—CH
n

Figure 16: Polystyréne (PS)

3.2. Matériaux d’étude

- Polyamide 66

Le polyamide 66 et son composite sont respectivemienTechnyl® A218 et le A218 V30

produits par Rhodia France.

La température de fusion est comprise entre 260¢28]) il est connu pour une résistance
mécanique élevée, y compris a basse températigdyaime stabilité dimensionnelle y compris

a température éleveé et une bonne rigidiEe=(2200MPa).

P P
1\“]_(CH2)6_1\|J —C—(CHy)y—-C
H H .

Figure 17 : Polyamide 66 (PA 66)
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3.3. Injection des éprouvettes

Les éprouvettes sont injectées avec la presseeatenjdu laboratoire DKCODIM
410(cm3) 175(Ton) dans un moule aux dimensiondendes éprouvettes AFNOR NF T 51-
034. Cela permet d’obtenir des éprouvettes ne siggesaucun usinage supplémentaire. Avant
injection, le polystyréne est séché a 70°C penddraures, le polycarbonate, le polyamide et
son composite, sont séchés sous vide pendantut@shee 80°C. Les conditions d’injection sont

issues des documents techniques fournis par lekigieurs de matiere et présentées dans le

Tableau 1.
Température Pression de Maintien Température moulg
Matiére (°C) (bar) (c)
PC 278 1100 90
PP 190 500 40
PS 270 800 50
PA 285 700 80
PA/fibres de verre 290 1000 80
(30%)

Tableau 1 :Paramétres d’injection des polymeres utilisés

Le type deprouvettes utilisées est défini par la norme AFNGRT 51-034 pour les essais de

traction. L'épaisseur varie de 3.94 & 3.98 mmew die 4 mm valeur de la norntégure 18).

2w 10en

Figure 18: Géométrie de I'éprouvette
L'observation au microscope optigue montre que démscas du PA66/FV les fibres sont

majorietairement orientées dans la direction ditige, y compris au coeur de I'éprouvette.
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Les échantillons ont été caractérisés par des emginysico chimiques (densité, températures

de transition, taux de cristallinité, taux de féjret mécaniques, essais de flexion.
3.4. Caractérisations physico-chimiques

3.4.1. Mesure de densité

Pour cet essai, il faut mesurer la masse de I'ditloandans I'air et dans I'eau (ou
I'hexane) avec une balance analytique METTLER A @8@récision relative 10 Le choix de
'eau ou de I'hexane dépend de la densité de moaeriau. Pour le PP et le PS, 'eau est

remplacée par 'hexane. La densité est égale a ;

mair
mair - meau

p = ><peauT"mesure (26)
Ou my;r et megy sont les masses de I'échantillon dans l'air ou dl@asl, p.ay la densité de I'eau
a la température de mesure. La moyenne et |'égpet $ont calculés sur 7 échantillons. Les

valeurs sont rapportées dans le Tableau 2.

PC PS PP PAG6 PA66/verre
p (kg/nt) 1197 +20 | 1166 20 918 +2 11313 137758
Tg (°C) 148 100 -10 39 -
Tt (°C) - - 160 262+ 1 264+ 1
Xc (%) - - 48 38+ 3 35+ 4
11 (%) - - - - 30.7+0.05

Tableau 2 :Résultats de caractérisation pour les différeotgnperes

3.4.2. Analyse thermique DSC (Differentiel Scanning Calorimetry)
L’appareil utilisé est la DSC de NETZSCH Q1000. Bssais de calorimétrie différentielle
ont éte effectués dans le but de déterminer la éesiyre de transition vitreuse gfT
température de fusion T la variation d’enthalpie de fusiod\H ) qui permet de calculer le
taux de cristallinité (3. Une rampe en température de 5°C/min est ap@iguére -50°C et

350°C pour le polyamide 66 et son composite. L& @i cristallinité est calculé a l'aide de

I'équation suivante :
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AH
¢ AH,

(27)

Ou AH et AHc sont respectivement I'enthalpie de fusion par udéémasse de I'échantillon

semi cristallin et du polymere 100% cristallin.

L'enthalpie de fusion du Polyamide 66 100% crigiakkst égale a 192 J/g et celle du
polypropyléne 165 J/g [119].

Les essais ont été effectués sur 5 éprouvettepmposite PA66/FV non sollicitées et les
éprouvette sollicitées a 300 000 cycles et a 50D &&les ; et sur 5 éprouvettes de PA66

sollicitées a 350 000 cycles.

Un exemple de thermogramme est présenté sur laeFiPet les résultats des matériaux

non sollicités sont résumés dans le Tableau 2.

Heat Flow (mW/g)
]

Exo Down Temperature (°C)

Figure 19 : Un test de DSC pour une éprouvette non sollicitée

3.4.3. Pyrolyse
Le taux de fibres est déterminé par pyrolyse a G08&ndant 3 heures, 6 échantillons sont

prélevés au hasard. Le taux de fibresst égal a ;

r (%)= x100 (28)
m
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La longueur et le diamétre moyen des fibres sorgunds au microscope optique (Olympus
BH-2) (Figure 20). La longueur des fibres est&€ga?203+12 um et le diametre 30+1 pm.

Figure 20 : Observation des diameétres et longueurs des filaremigroscope optique apres la pyrolyse

3.4.4. Dilatométrie

Le coefficient de dilatation a été mesuré car cetteur est nécessaire pour calculer le
volume libre de ce matériau. Une rampe de tempéraid °C- 130°C- (-50°C) est effectuée a

la vitesse de 5 °C par minute (Figure 21).

60 . Etat caoutchoutique
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Figure 21 : Courbe de dilatométrie

Les coefficients de dilatation linéaires détermiagsartir de cette courbe sagt= 70 10° et
o, = 150 1P, d’otl un coefficient dilatation égal & 2,11 I'état vitreux et 4,5 1Ha I'état
caoutchoutique, uAa égal a 2,4 16, au lieu de la valeur de 4,8 1@énéralement considérée

pour la majorité des polymeres [120].
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3.4.5. Calcul du volume libre

Le modele de calcul du volume libre rendant le miezompte des résultats
experimentaux est fondé sur la relation de Doelittbnduisant a I'équation de William-Landel-
Ferry (WLF).

Selon Doolittle [121], on a la relation :

,7 = Aef (29)
Avecf fraction volume libre ej la viscosité.

On cherche a établir une relation entre f et Tauk pour cela utiliser un modéle de dilatation

linéaire (Figure 22), selon lequel on peut exprifiexces de volumdv a T donnée :
Av=Av, +(a, —a V(T -T,) (30)

On calcule ensuite que la fraction de volume lg@en la relation (31);

f _Av_ f,+(a, —a, )T -T,) (31)
v
B B
dou : n(T) = Ae™ ) etn(T)) = Ae (32)

Ln n __ C(T-Ty)
,7(Tg) CZ+(T_Tg)

et:

[122] (33)

En prenant §comme température de référence, les valeurs cogmmemt utilisées pour
Aa, les constantes;@&t G sont respectivementto =4,8 10, C, =174 et C, =516K [120].

Le méme auteur met en garde le lecteur contrdidation de ces valeurs qui en toute rigeur ne
peuvent pas étre considérées comme indépendantesstieicture des polymeéres. Nous les

avons utilisées comme un outil pour définir le pagtre B.

A partir de |a, on calcule donc :
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f, =516x 24x107* = 0,012 (34)

et on en déduit

B=174%x2303x0,012= 04 (35)

Cette valeur de B nous resservira pour tous lesiisatiu volume libre.

v

Tge T9 T

Figure 22 : Variation du volume spécifique v avec la tempémafur

3.5. Caractérisation de sorption
Le polyamide 66 est un matériau polaire et il absdreaucoup d’humidité. Donc il est

important de connaitre le comportement du maté@us diverses conditions d’humidité, et

déterminer le coefficient de diffusion des éprotesepour chaque environnement.
Pour cela, d’abord 3 enceintes sont utilisées:

e Une a 93% d’humidité (conditions atmosphériquesrgat)
e Une a 75% d’humidité (obtenu grace a l'utilisatabeau saturée par NaCl)
* Une a 45% d’humidité (obtenu grace a l'utilisatidleau saturée par carbonate de

potassium)

Au préalable, les éprouvettes (ou morceaux d'émibes) sont séchées sous vide a
70°C. La masse est relevée avant séchaggdipendant séchage Jnafin de déterminer a
guel moment elle atteint une valeur stable. Pola, defaut tracer la courbe d’évolution de la

masse en fonction du temps, et ce, pour les 14régites prévues a cet effet (Figure 23):
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Figure 23 : Evolution de la masse en fonction du temps

Une fois la stabilité atteinte, les éprouvettesisedéposées dans les différentes enceintes, et la
masse sera a houveau contr6lée tout au long dargufation. Ensuite, la courbe d’évolution
deAm en fonction de la racine de t, a été tracée. fbiada stabilité atteinte, et la pente de cette

courbe sera utilisée pour calculer le coefficientdfusion;

D = rxe? x

Am ’
Xn ) _ , (1Y penté (37)
S~ M7 = rxe” x| — | x——
16xt X 16

m

Avece I'épaisseur des éprouvettes, le Am limite atteint et lgpente= % .

3.6. Caractérisations mécaniques

3.6.1. Essais statiques
Les essais statiques permettent de connaitre leurvalu module d’élasticité, la

contrainte a la rupture et la déformation maxinesde. .
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3.6.1.1. Flexion 3 points

Nous avons utilisé la machine INSTRON 4502 pilgbée ordinateur, équipée d’une
cellule de force de 10 kN, pour caractériser lelyrperes utilisés. Un déplacement de 2
mm/min est appliqué sur un barreau de 70*10*4 miha &éempérature de 23°C et un taux
d’humidité relative de 50% ; la distance entre apm@st égale a 60mm. L'essai de flexion

permet de déterminer le module de flexion, la @nte au seuil et la contrainte a la rupture
(Figure 24).
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Figure 24 : Courbe contrainte-déformation en flexion 3 poiits;C et 50 % HR

Le module d’élasticité et la contrainte a la ruptsont calculés par les relations ci-
dessous:

D® Y F 3FD
E= — 1, =
(4bh3 j( y] O T 20m (38)

Ou E est le module d'élasticité; est la charge pour un point choisi sur la pafiigaire

initiale de la courbe charge-flectyest la fleche correspondant a la chdgd est la distance
entre appuis (60mmib, est la largeurdu barreau et h est I'épaisseur.

Le Tableau 3assemble les valeurs moyennes et I'écart-typesl@ parameétres.

PC PS PP PAG6 PAG6/verre
E (MPa) 2129 +55 3207 £ 20 918+2 2100+ 73 7654 £ 61
o, (MPa) 87 - 32+4 88+2 204 +2
or (MPa) 85+4 94 31+4 - 198 + 2

Tableau 3 : Caractéristiques mécaniques en flexid® points
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3.6.1.2. Traction

Les essais ont été effectués a l'aide de la madNiS8&@ RON 4502 sur les éprouvettes
AFNOR a une vitesse de déplacement fixée, 50 mmpour la matrice polyamide 66 et 2
mm/min pour le composite, PA 66/FV. La cellule decké est de 10 kN. Les essais de traction

permettent de tracer la courbe contrainte-défoonati

160
140 —_—
120
100
80

60 4””’7
40 -
20 -
0 : : : ‘ ‘ ‘ ‘ '

0 1 2 3 4 5 6 7 8
déformation (%)

o (MPa)

Figure 25 : Courbe de traction pour le polyamide 66 renforcélees de verre

La pente de cette courbe va nous donner le moduteidg et on peut déterminer la contrainte
au seuil et la contrainte a la rupture et la déadiom maximale de notre matériau. Les résultats
sont rapportés dans le Tableau 4.

E (MPa) o, (MPa) & (%)
PA66 1800 + 100 48 200
PA 66 (FV) 2040 £ 185 160 + 10 6+1

Tableau 4 : Caractéristiques mécaniques en traction

3.6.2. Essais dynamiques, spectroscopie mécanique (DMTA)

Un comportement viscoélastique a une sollicitatitimnée va permettre de rendre
compte de l'influence du temps dans la réponse aliénau. Lorsqu’un polymere est soumis a
une sollicitation répétée, un décalage entre lardedtion (sollicitation) et la contrainte
(réponse du matériau) est mesuré. L'angle de depbas provient du comportement
viscoélastique.Si on émet I'hypothese que la déformation et damccdntrainte varient
sinusoidalement dans le temps:
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i awt

E=&y.Sinwt = €, .€ 0

(39)

o=0,.sin(@ +3)= g, €@ "

Ou west la fréquence angulaire. A partir des équstiaet 1l on pourra écrire I'expression du
module complex&*,

.o _0,e@9 g,
£

E" = ¢ =90 (coss+i.sind )= E+i E "

so.e"‘l o &o
(40)
et

E*=E+i E”

E’ est le module de conservation, représente laepaielle, soit le module élastique (énergie
accumulée sous forme d’énergie potentielle). est le module de perte, il représente la partie

imaginaire, soit 'aspect visqueux (caractéristigieela dissipation d’énergie). Tarest le

facteur de dissipation (ta+ %).

Il existe plusieurs types de montage pour cet eksanontage qu’on a utilisé est la flexion en

trois pointsavec application d’'une force statique de @Mgure 26).

Sollicitation

Eprouvette

Figure 26: Le montage de flexion trois points pour un eE8dir A

Pendant I'essai, chaque matériau présente un ctenpenmt particulier dépendant du domaine
de températures et de la fréequence de sollicitatidm spectre viscoélastique peut étre

schématisé comme suit, (Figure 27):
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Figure 27 : Essai de spectroscopie mécanique avec flexioRa@yamide 66/FV non sollicité

Le comportement viscoélastiqgue a été souvent étfidariéles de Kelwin-Voigt, Maxwell,
Zener etc.) permettant d’'appréhender par des mod#eaniques (ressort, amortisseur, etc.) le

comportement des polymeres [123].

Ces courbes nous donnent I'évolutionEfeet nous permettent de calculer la puissance éissip

a chaque cycle de sollicitation mécanique.

Pissipse= ~Q = —laféE" (41)

issipée 2
Avec o la pulsation proprey la déformation maximale, E” le module de perte.

La vitesse d’augmentation de la température pesicétculée par la relation :

dT _ 1
_:_AT+i (42)

dt pCp IOCp

ouA, est la conductivité thermiqu€p, la capacité calorifiqugd la masse volumique.

Les essais de spectroscopie mécanique sur desvéfiesude PAG66 et son composite ont été

effectués.

Les conditions d’essai sont les suivantes : frégeiele 10Hz, variation de température de -10°C
a 160°C avec une vitesse de montée en tempéra@®admin, une force statique de 4N, une
amplitude de 30 um et une force dynamique de 2N.oliderve que E” augmente a partir de
20 °C jusqu’au 55°C et ensuite il diminue.

Les résultats obtenus sont rapportés dans le Tablea
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E" s4.c (MPa) Tge (°C)

PAG6/FV 343 55

PAGG 265 60

Tableau 5 :Module de perte et Tg du composite et du PA66

La température de transissions vitreuse a ételéal@upartir de la courlde” et le module de

perte a 54°C a été rapporté.

3.7. Essai de fatigue

Les essais de fatigue sont effectués sous deus tgosollicitation ;

* Flexion Alternée

* Traction-Traction
Ces deux types de sollicitation ont été choisig ptaserver le comportement en fatigue dans
une direction perpendiculaire aux fibres dans $edmala flexion alternée et dans une direction

parallele aux fibres dans le cas de la Tractiortfion.

3.7.1. Flexion alternée

Les essais de fatigue sont menés sur une machiiaiglee a rotation d’encastrement qui a été
développée a 'ENSAM de Paris [124]. On appliquedi&formation en flexion alternée

(Rzﬁ =-1) et fréquence constante (f = 2 Hz, 10Hz et 20 Hz).

£

min

A fréquence de 10 Hz il nous faut approximativermhta 14 jours pour réaliser un essai de
10’ cycles pour permettre de déterminer la limite digadce.

La rotation de I'arbre d’'un moteur électrique eahsformée, via un systéme a rotation conique
en un mouvement d'oscillation alternée du bercé&prouvette est fixée au niveau du pied
(zone opposée au seuil d’injection) sur ce ber¢ennastrement), et repose sur le capteur de

force (appui simple).
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Figure 28 : Banc de flexion alternée

L'essai de fatigue en flexion alternée s’effectuecaun banc d’essai (Figure 28) permettant la
mise en place, dans une enceinte fermée et sousnnggie controlée, de deux éprouvettes

haltéeres.

La sollicitation se fait par rotation de la pasigcastrée des éprouvettes, sous un angle réglable
a l'aide d’un inclinometre, I'extrémité est maintenpar des rouleaux cylindriques pivotants,

reliés a un capteur.

77N

Le serrage de I'éprouvette sur le berceau esséall’aide d’'une clef dynamométrique (serrage

avec un couple constant de 4N.m).
Avec un pont d’extensométrie, nous pouvons calierétalonner le capteur de force.

Enfin un logiciel calcule les deux contraintesréxtes et enregistre le nombre de cycles
correspondants.  Les courbes représentent déwoldtion des contraintes maximales et
minimales sous la déformation appliquée qu’on daléwpartir de I'angle imposé par la relation

suivante :
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Angle

£ =0.073tan (21t
36C

) (43)

La déformation appliquée peut étre ajustée enmonti

Il faut noter que les valeurs des contraintes mabam et minimales doivent étre les plus
proches possibles (en valeur absolue) : pour oelajoit effectuer un réglage en hauteur du
berceau d’encastrement en utilisant des caledféeatite épaisseur.

Un essai E.M.S. (Essai Mono- Séquentiel) s’utiigenme un essai de fatigue mené sans

interruption de la sollicitation jusqu’a rupture ldprouvette.

Les courbes de fatigue sont présentées dans uniguapsemi-logarithmique, avec en ordonnée

la contrainte @) et en abscisse le nombre de cycle (log N).

A partir des courbes de fatigue nous avons pu rtriese courbes de Wohler pour chaque
matériau. Pour le Polypropyléne, le Polycarbontate Bolystyréne on a regroupé nos résultats
avec les résultats obtenus en 1996. Ce sont lesesmpalymeéres élaborés dans des conditions

de mis en ceuvre identiques.

3.7.1.1. Essais interrompus en flexion alternée

Lors d’'un essai de fatigue les défauts s’accumulans le but d’étudier 'amorcage
des fissures, des essais interrompus a la frequeeacg0 Hz ont été effectués aux deux
déformations de 0,013 et 0,017. Le choix des dé&itams est effectué en considérant le
nombre de cycles a rupture sur la courbe de Wohiee déformation correspondant a un
nombre moyen de cycles a rupture (~67 000 cycleshe déformation faible pour observer

'endommagement en fatigue induit par un grand rrerdie cycles (~600 000 cycles).

Ces essais ont été effectués a une températur8°@ea®ec une humidité relative de 50%,

Figure 29.
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Figure 29 : Essai de fatigue avec une déformation appliquék@le8 et un nombre de cycle a

rupture de 600 000 cycles

cycles pour lequel on interrompt le test obéit migons suivantes :

1800 cycles : avant la chute de la contrainte ;

6000 cycles : apres la chute de la contrainte etéhut de la période de stabilité de

la contrainte ;

300 000 cycles : fin de la période de stabilitéadeontrainte ;

500 000 cycles : proximité de la rupture.
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Figure 30 :

Essai de fatigue avec une déformation appliquékQler et un nombre de cycles a rupture de 60 000

cycles
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Pour le PA66, le méme type de test a été effectladfréquence de 10 Hz a une déformation

¢= 0.02 (rupture a environ 500 000 cycles). Nousnavohoisi de faire des interruptions a
350 000 et 420 000 cycles.

A chaque interruption, les éprouvettes sont caraés par spectroscopie mécanique
(DMTA), calorimétrie différentielle (DSC), essai diexion 3 points, mesure de densité,
observation microscopique (Microscope Optique etrblcope Electronique a Balayage).

L’observation microscopique a pour objectif 'amage des fissures ainsi que la mesure des
densités de fissures.

3.7.1.2. Essai Poly séquentiel

Dans le cadre de notre travail, nous avons utlésgrincipe de la premiére théorie
c'est-a-dire la théorie physique et pour cela desmie discontinus ont été effectués. La
description de I'essai discontinu ou polyséquertielP. S) est la suivante ;

Pendant I'essai, on arréte la sollicitation pendantertain temps, dit temps de repos et puis
on applique a nouveau la sollicitation. Le nombi@réts et la durée des temps de repos
peuvent varier (Figure 31).

Temps de repos Temps de repos
+ <> <>
Om n TV e e v e ﬂ nnm H -
oo ILELRRRRARARN AT I
Fatigue Arrét Fatigue Arrét Fatigue

Figure 31 : Essai discontinu en fatigue

3.7.1.3.0bservation des fissures en surface en flexion alternée

Pour observer 'amorcage des fissures a la sudaseprouvettes sollicitées en flexion
alternée, des essais interrompus ont été effecRas. cela, une déformation appliquée de
0,013 a été choisie. Le choix de cette déformatieh lié au temps nécessaire pour la
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sollicitation et I'observation au microscope. Urnme déterminée précisement dans la région la

plus sollicitée a été observée avant et apredliaitation (Figure 32).

Figure 32 Zones d'observation de déformation maximale

Il est important de choisir la zone la plus sdifiei car les autres zones présentent moins

d’intérét. A l'aide d’'une camera infra rouge nousms suivi la température de la surface.

Les arréts ont été effectués pour 1000, 5000 @000 30 000, 45 000 et 60000 cycles. Il faut
noter que le nombre de cycles a la rupture pouessai continu avec cette déformation est

environ 60 000 cycles (Figure 33).

100

80
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O T T T 1
10 100 1000 10000 100000
N

Figure 33 Essai interompu a 30 000 cycles correspondant atentést par microscope optique,
€=0,017, 23°C, 50%HR

Le choix des arréts est déterminé en fonction bgctifs suivants :
1000 cycles : un arrét au milieu de la chute dmfdrainte;

5000 cycles un arrét juste aprés de la chute de la contrainte ;
10 000 cycles : au début du plateau et stabilisatéla contrainte ;
30 000 cycles : au début de la deuxieme diminud®fa contrainte ;

45 000 cycles : au milieu de la deuxiéeme diminutierla contrainte ;

67



60 000 cycles : a proximité de la rupture.

Afin d’observer correctement l'interface fibres/m@ au microscope optique, nous avons mis

en place un processus de polissage.

3.7.2. Traction-Traction

Aprés avoir réalisé des essais de fatigue en fiealternée, pour pouvoir comparer
l'allure des courbes de Wohler en fonction de taation de la sollicitation, nous avons fait des
essais de fatigue en traction-traction. La stdlimn est alors appliquée dans la direction des
fibres majoritairement orientées dans le sensidgdtion. Ces essais ont été effectués sur la
machine M.T.S. 830 (Elastomeére test system) avglicaion d’'une force.

La section des éprouvettes reste la méme. Pouypeede tests, on ne doit pas entrer en
compression c’est pourquoi il est important derdéfine force maximale et 'amplitude de la
force appliquée, Figure 34. Apres avoir réalisésiglurs essais, une force minimale égale a
10% de la valeur de la force maximale a été choisie

La mesure de température est effectuée dans lalaghes sollicitée de I'éprouvette avec une

caméra infrarouge.

O A

100 (MPa)

10 (MPa)

v

Figure 34 : Essai de Fatigue en traction-traction

3.8. Microscopie

3.8.1. Polissage

Aprés avoir découpé nos échantillons autour der@ zle rupture, nous avons procédé a

I'enrobage. Il s’agit ici de les placer dans un fean polypropyléne et de les enrober avec une
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résine acrylique (Poudre Plexcil / Catalyseur Rlpxéprés durcissement de la résine et
démoulage, nous passons a I'étape suivante de proicessus, qui est le polissage. Pour ce
processus, nous avons utilisé une procédure dig@etau laboratoire, Tableau 6.

Vitesse
Grain (t/min) F (daN) | Temps (min)
800 250 5 2
1200 250 5 2
2400 250 10 4
4000 250 10 4
OPS 150 1 5

Tableau 6 :Procédure de polissage initiale

3.8.2. Microscope optique

Les observations au microscope optique, OLYMPUS BINPA avec I'aide du logiciel
Archiméde, ont pour but d’obtenir des photograppigsentant les zones situées dans la zone

de contraintes maximum des éprouvettes fatiguééiex@an alternée.

La finalité de cette opération est de mesurer ligian de la concentration de défauts en
fonction du nombre de cycles de sollicitation. Palntenir des éléments observables au

microscope, il faut découper des pastilles deB0@i’épaisseur avec la scie a fil diamantée.

Ce dernier est relié a une interface numérique &idiciel Archimede permet de visualiser en

temps réel I'échantillon sur un écran d’ordinatigure 35).
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Figure 35 : Surface non-polie d’'une éprouvette juste avantpdure

Nous avons travaillé avec des objectifs de 5, Q@&t50.

3.8.3. Observations au Microscope Electronique a Balayage
(MEB)
L'observation des facies de rupture a été réalm@emicroscopie électronique a balayage a
l'aide d’'un appareil HITACHI S-4800, et un potehtikaccélération de 8 kV. Avec cet appareil
nous pouvons avoir un grandissement de 800000 Faisire 36). Trois lots d'éprouvettes de
composite, sollicitées avec trois déformationsédéhtes g, =0,034, N=333,¢,=0,017, N=
2,56 10, £5=0,013, N= 6,53 10) ont été examinées.

PIMM 0.8kV 10.4mm x80 SE(M)

Figure 36 : Faciés de rupture d'un polyamide 66 renforcé auref de verre apres la traction
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Chapitre 4

4. Role de la microstructure

4.1. Morphologie

Dans le but de comprendre I'effet de la mirostrieesur le comportement en fatigue des
matériaux, nous avons effectué une étude prélingirea fatigue sur deux matériaux amorphes,
Polycarbonate, le Polystyrene et un matériau sestatin, le Polypropylene. Les résultats sont

comparés pour pouvoir mieux comprendre le roleadadrphologie dans le cas de PA66.

4.1.1. Polystyrene, polypropylene et Polycarbonate

Les courbes de Wohler a la fréquence de 10 Hzptistyrene, du Polypropyléne et du
Polycarbonate sont représentées en contraintereF8yy et en déformation, Figure 3Bfaut
noter que la contrainte sur la courbe de Wohldiexon alternée est la valeur de la contrainte

moyenne maximale.
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Figure 37: Courbes de Wohler de Polystyrene (PS), Polypeogy(PP) et Polycarbonate (PC) a 10 Hz
et 23°C.
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Figure 38 : Déformation appliquée en fonction du nombre deesyélrupture & 10 Hz et 23°C

Les courbes des deux polyméres amorphes sontediifésr car le PS est fragile alors que le PC
est ductile. Pour le polystyréne, la limite d’erahae est de 0,3% pour la déformation et de 11

MPa pour la contrainte. Cette limite d’endurancerpge PC est¢,.= 0,5%,0,.,=13MPa

La courbe du polycarbonate est semblable a celfobtjpropylene mais sa pente est plus forte.
On retrouve cet effet au niveau des limites d’eadce ; pour le polypropyleng.= 1,7%,

0,=27 MPa.
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La premiére partie de la courbe correspond a upwne due a une fatigue thermique, la

seconde due a une rupture mécanique.

Il est intéressant de comparer les rapports delteld’endurance sur la contrainte au seuil ; La

valeur de%=0.2 est plus faible pour le polycarbonate ,( =87 MPa) que pour le
y

polypropyléne, Z_—: 07(cy =32 MPa). La meilleure tenue en fatigue du polymer
y
thermoplastique semi-cristallin peut étre expligpéele caractere diphasique du polymére. La
présence de la phase cristalline ralentit la prapag des fissure dans un polymére semi-
cristallin ; autrement dit un arrét de propagatienfissures peut se produire a l'interface phase
amorphe/phase cristalline ; une partie de I'énengieessaire a la propagation de fissures est
absorbée par le cisaillement des cristallites. Enepla phase amorphe du polypropyléne est a
I'état caoutchoutigue pendant les essais de fatigaequi est un élément favorable pour

s’opposer a la propagation des fissures.

4.1.2. Polyamide 66

La contrainte induite dans le polyamide 66 estésgmtée sur la Figure 3ur 2
déformations appliqguées en flexion alternée= 0,034 ete; = 0,019. Les deux courbes
montrent une chute de contrainte qui se produitteia plus tét et qui est d'autant plus forte
gue la déformation appliquée est plus élevée. eCeliute de contrainte est due a une

augmentation de température induite par I'auto-éidment, cf paragraphe 5.2.
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Figure 39 : Variation de la contrainte induite en flexion afi&e en fonction du nombre de cycles a rupture selon
deux déformations appliquées (0,034 et 0,019) loBA 66 a 10 Hz, 23 °C et 50 %HR
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La température augmente d’'une maniere quasi linaggu’a la rupture avec toutefois une

petite accélération correspondant a I'accélératmnhute de contrainte (Figure 40).
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Figure 40: Variation de la contrainte induite et de la temapdre en fonction du nombre de cycles pour
une déformation appliquée de 0,031

Apres avoir effectué les essais de fatigue pouPddyamide 66 a 10 Hz, les courbes
représentant la contrainte et la déformation appkgont été tracées en fonction du nombre de

cycles a la rupture (Figure 41).
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Figure 41: Courbe de Wohler du Polyamide 66 et contrairdeiie en fonction du nombre de cycles a
rupture a 10 Hz, 23°@;,, = 35 MPag,= 1.7%
La courbe de Wohler du Polyamide 66, a deux partiestialement quand la déformation
appliquée est comprise entre 0,021 et 0,037, l&raiote induite et la déformation appliquée
diminuent de facon linéaire puis elles se stalmtiggiasiment. La limite d’enduraneg est

égale a 1.7% et induit une contrainte de 35 MPa.
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Le polyamide 66 a une limite d’endurance en camiasupérieure a celle du polypropylene.
La structure diphasique du Polypropyléne et du d&lgle 66 (semi-cristallins) permet d’avoir

une meilleure résistance a la propagation de fissur'arrét des fissures a l'interface de la
phase cristalline/phase amorphe survient toutquéigrement dans le cas d'une faible vitesse

de déformation, comme nous I'avons déja mentiohAas]|

4.2. Influence de la direction de la sollicitation par rapport a

I'orientation des fibres de verre

Les éprouvettes utilisées sont des éprouvettestéae et dans le cas du composite PA 66
(FV), la plupart des fibres sont orientées danglitaction de linjection. Dans I'objectif
d’observer l'influence de la direction de la sathtion par rapport a I'orientation de la majorité
des fibres ainsi que le role de linterface, dggpes de sollicitation ont été choisis :

» La sollicitation en Flexion Alternée

+ La sollicitation en Traction- Traction

4.2.1. Polyamide 66/fibres de verre sollicité en flexion alternée

La Figure 42, présente trois différentes alluresal@rbe de fatigue en flexion alternée
pour le composite PA 66 (FV) a la fréquence de 20 H

200 —=¥=£0=0,015
=t £0=0,019

160 —6—2£0=0,034
< 120
o
=3
b 80+

40

0 A
10 100 1000 N 10000 100000 1000000

Figure 42: Evolution de la contrainte induite en fonctionrtambre de cycles en flexion alternée pour trois
déformations appliquées de 0,015, 0,019 et 0,aHz, 23 °C et 50 %HR

Quand la déformation appliquée est tres farte,0.034, la contrainte diminue trés rapidement
jusqu’a la rupture. Les phases d’amorcage, de stabee et de propagation de fissures sont

trés courtes. Pour une valeur moyenne de défamagpliqguées = 0.019, une premiéere chute
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de contrainte est observée en raison de l'autoudfeimaent qui entraine un changement d’état
physique de la phase amorphe. Cette chute ass@tebest suivie d’'une diminution beaucoup
plus lente de la contrainte induite jusqu’'a la woptfinale. Pour une faible valeur de
déformation appliquée, < 0.015, la contrainte induite est plus faible nt@aipremiére chute de
contrainte se produit dans la méme échelle de tenlasderniere phase d’amorcage et de
coalescence des fissures est plus longue et lareupinale se produit plus tard. Nous
reviendrons sur I'effet de I'auto-échauffementlsuienue en fatigue dans le paragraphe 5 .2.
Les courbes représentant la contrainte induitex etéformation appliqguée ont été tracées en

fonction du nombre de cycles a la rupture (Figie 4

200 ) T 0.04
EL = Contrainte (MPa
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160 0.03
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0 \ 0
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Figure 43 : Courbe de Wohler et la déformation appliquée entfon de nombre de cycles a la rupture
pour le PA 66 (FV) a 10 Hz, 23°C et 50% HR

La courbe de Wohler de ce matériau composite, reetégise par trois domaines :

1. Quand la déformation appliguée est supérieure 8, 02 rupture est atteinte trés
rapidement avant 3000 cycles. On observe une dtinimlinéaire de la contrainte. La
température induite par I'auto-échauffement augmésts vite mais comme la rupture
est atteinte rapidement, elle n’atteint pas unewatlevée.

2. Lorsque la déformation appliquée est inférieure,@ Onais supérieure a 0,013, la
contrainte décroit également de maniére linéaiamslcette zone, on atteint la valeur
maximale de température par auto-échauffementztess d’amorcage, de coalescence
et de propagation de fissures ont une durée daplas grande que la déformation

appliquée est plus faible.
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3. Pour une déformation appliquée de 0,013 on atteimtipture & 6 16 cycles. La
température induite par I'auto-échauffement augméés peu et reste stable jusqu'a la
rupture finale. Les valeurs initiales de contraintiuite pour ces deux tests sont 74 MPa
et 77 MPa.

4.2.2. Polyamide 66/fibres de verre sollicité en traction-traction

La Figure 44 présente la variation de la défornmatimuite en fonction du nombre de
cycles pour trois différents niveaux de contraapeliquée a la fréquence de 10 Hz, R = 0,1
a23°C et 50% HR.

0.08 x * 63 MP3
0.07 + 68 MP3
0.06 ' . 4 91 MP3

1 10 100 1000 10000 100000 1000000 10000000
N

Figure 44: Trois différentes allures de la déformation inel@n Traction-Traction en fonction du
nombre de cycles a 10 Hz, 23 °C et 50 %HR

Comme en flexion alternée, nous observons troiferdifites allures indiquant différents

comportements du matériau en fatigue :

1. Lorsque la valeur de la contrainte appliquée est forte ¢= 91 MPa) nous avons
d’abord une augmentation faible de la déformati@aximale de 0,015 a 0, 025 jusqu’a
1000 cycles, puis une augmentation rapide jusca’aupture. Comme la contrainte
appliquée est trés forte, c’est le mécanisme datigue mécanique qui est le facteur
déterminant pour la rupture.

2. En réduisant la valeur de la contrainte appliqwee 68 MPa), on observe une faible
augmentation de I'amplitude de déformation (0,0121Q2) jusqu’a 1500 cycles. Cette
augmentation est plus faible pour le cas de larammé appliquée élevée (91 MPa).
Ensuite, on observe une augmentation rapide delitude de la déformation de 0,02 a
0,04. Puis une autre phase apparait ou la défammatigmente encore mais de maniere

moins importante (de 0,04 a 0,05). Finalement,aligmente trés rapidement jusqu’a la
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rupture. La température de l'auto-échauffement aaumjen pendant le test et comme
I'amplitude de la déformation n'augmente pas dméane maniere que dans le cas des
contraintes fortes, le comportement du matériastplis le méme. Par conséquence, le
mécanisme de fatigue mécanique se superpose aaamisrée de fatigue thermique, cf
Paragraphe 5.2.

3. Pour le cas de contraintes plus faibles<(65 MPa), on observe une grande différence
au niveau de la durée de vie. Quand la valeur deainte passe de 68 a 63 MPa, la
durée de vie augmente de 5,4 “1® 2,3 10 cycles. C’est donc un autre mécanisme
qui induit la rupture. L’auto-échauffement esptfaible en raison de la valeur modérée

de contrainte et seule la fatigue mécanique irgatyi

Apres avoir effectué les tests de fatigue a 10 Hztraction-traction pour le composite
PAG66/fibres de verre, la courbe de Wohler a ét&eaFigure 45.
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Figure 45: Courbe de Wohler en traction-traction pour le8AFV) a 10 Hz, 23 °C et 50% HR

On observe deux zones sur cette courbe :

1) La premiere zone se situe avant 7000 cycles quawdléur est supérieure a 73
MPa ; une variation importante dg.x induit une faible variation de la durée de
vie.

2) La deuxieme zone correspond a une valeur de |aabot® maximale appliquée
comprise entre 63 et 73 MPa; une faible variatd 0.« induit une
augmentation treés significative de la durée deBaesuite, pour une valeur de 62

MPa, on n'atteint pas la rupture avant'Iycles.
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4.2.3. Comparaison des comportements du composite en traction-
traction et en flexion alternée

Il était intéressant de comparer les deux courbe&/dhler obtenue en flexion alternée
et traction- traction a 10 Hz, (Figure 46) et a0 (Figure 47).
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Figure 46 : Courbes de Wohler a 10 Hz, en traction-tractidiegion alternée.

Pour les durées de vie courtes, les courbes de aNV@htient de fagcon paralléle. Pour un
nombre de cycles & rupture élevé, N tgcles, les courbes se rejoignent. La courbe de
Wohler en traction-traction arrive plus vite surplateau que la courbe de Wohler en flexion
alternée. Ces deux courbes indiquent égalemenpgueune méme valeur de contrainte, la
rupture se produit plus tét en traction- tracti@amme la plupart des fibres sont orientées
dans la direction de I'injection, méme directionega sollicitation mécanique en traction-

traction, la matrice est plus sollicitée que I'niaee fibre/matrice.
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Figure 47 : Courbes de Wohler a 20 Hz, en traction-tractiditegion alternée
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La courbe de Wohler en flexion alternée de la matseule, Figure 41, présente un plateau a
partir de 16 cycles, précisément au méme endroit oU se joigiesntourbes de Wéhler du

composite en traction— traction et flexion alterpéar les deux fréquences.

Pour comprendre la jonction des courbes de Wohldraetion-traction et en flexion-alternée,
la température atteinte pendant deux essais parduesméme nombre de cycles & rupturé, 10
cycles, a été mesurée. A la fréquence de 20 Horaainte initiale en flexion alternée est 91

MPa et la contrainte maximale appliqguée en Tra€Ti@ttion est 66 MPa (Figure 48).
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Figure 48: Température en fonction du nombre de cycles geux courbes de fatigue qui ont effectué en

Traction-Traction et Flexion alternée a 20 Hz

Les températures, pour les deux essais, augmeditere maniére identique jusqu'a 45 °C
puis divergent. La température augmente plus rapété dans le test de traction-traction
alors que la contrainte appliquée £66 MPa) est plus faible. Par contre, la directitEn
sollicitation est différente de celle de la flexiaiternée. Les fibres sont majoritairement
orientées dans le sens de linjection, donc dansnéme direction d'application de la
contrainte en traction. Dans le cas de la flexitieraée, les fibres sont majoritairement
orientées perpendiculairement a cette direction.

La méme démarche a été appliquée a la fréquendd ddz mais cette fois, la contrainte
appliquée en traction-traction (66 MPa) est prod@da contrainte induite en flexion alternée
(74 MPa). C’est a ce niveau de la courbe de Widhlerles courbes du composite se rejoignent
(Figure 46). Les deux courbes de température oataliure identique mais celle de flexion
alternée est un peu en dessous de celle de traidion, Figure 49. La différence entre les

valeurs de contrainte peut expliquer ce petit dxgpleent.
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Figure 49: Température en fonction du nombre de cycles geuxk courbes de fatigue qui ont effectué en

Traction-Traction et Flexion alternée a 10 Hz

4.3. Mécanisme d’endommagement

4.3.1. Facies de rupture

* Flexion alternée

Les facies de rupture d’éprouvettes sollicitées flerion alternée gp= 0.034 et
€= 0.017) ont été analysés au Microscope Electren@mBalayage, Figure 50. On observe
plusieurs types d’endommagement sur le facies plieimei; A I'interface entre les fibres et la
matrice, il y a formation de pvides, déchausserdentibres et formation de stries dans la
matrice. Ces deux photos ont été prises a unendstde 1 mm du bord. Des photos prises sur

d’autres zones, présentent le méme type d’endommage

Endommagement entre fibre et-matricg

Fibres déchaussés‘

¥
&

LIM 0.7kV 6.0mm x800 SE(M) 5/26/2008

Figure 50: Deux types d’endommagements sur le facies demptun polyamide 66/fibre de verre ; (a)
5= 0.034,0=178MPa, N=333 cycles, (by 0.017,6=103MPa, N=2,56 1fcycles
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On a aussi visualisé le facies de rupture de la matrice seule (Figure 51). Dans le cas de

la matrice toute seule on observe des stries et des zones de déformation plastique. Il existe

quelques rares micros vides formés probablement pendant I'injection (par exemple bulles d’air).
Stries

LIM 0.8kV 8.4mm x3.00k SE(M) 5/26/2008
Figure 51: Observation du faciés de ruptufen PA 66,6=0,034,0= 70 MPa, N= 18,7 1bCycles

Pour les éprouvettes qui n'ont pas cassé au cours d’'un essai de fatigue (c'est-a-dire le nombre de
cycle est supérieur & I&ycles) une observation au microscope électronique & balayage sur la
zone la plus sollicitée a été effectuée. Pour la matrice seule testée avec une déformation de 1.7
% on n'observe pas de défauts (Figure 52 a) mais par contre pour le composite avec une
déformation deux fois plus faible, 0.8 %, on voit bien des fissures et des micro-défauts (Figure
52 b).

Défaut:

Fissures

LIM 0.7kV 8.4mm x2.50k SE(M) 5/26/2008

Figure 52: Eprouvettes sollicitées avec une déformation faible et qui n’ont pas cassé,
matrice (a) et composite (b)
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B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

La peau des échantillons de matériau compositeprEsouvent certains défauts, crateres et
fissures mais il n'est pas facile de dire si cefauatd sont créés pendant I'essai de fatigue ou

s'ils proviennent de la mise en ceuvre.

* Traction-Traction
Le facies de rupture des échantillons sollicitéstraation-traction a 10 Hz et une
contrainte appliquée de 66 MPa, a été analysé lavetcroscope électronique a balayage
(Figure 53).

—
(R B R N U

LIM 0.8kV 6.2mm x3.01k SE(M) . LIM 0.8kV 6.2mm x700 SE{M) 50.0um

Figure 53: Faciés de rupture d'un échantillon sollicité exrction-traction a 10 Hz et= 66 MPa

Ces faciés de rupture présentent des caracténstidjfférentes de celles observées en
flexion alternée. Ceci est surtout visible au nivda mécanisme de déchaussement des fibres
rompues et par la présence de stries dans la matric

Quand on sollicite le composite en traction- ti@cticomme la direction de la plupart
des fibres est identique a la direction de la citdiiion, les fibres sont plus sollicitées le long
des parois latérales qu’a leur extrémité. Les §ilute verre ont été ensimées avec un ensimage
spécifique PA 66. La résistance mécanique de tfiamte fibre/matrice est élevée et la rupture
se produit dans la matrice a proximité des pades fibres. On observe clairement des
fragments de matrice sur la paroi des fibres dé&dems. Cette couche de matrice, devient
plus grande quand la fatigue thermique a un rélmidant car la matrice est plus ductile,

parfois méme a I'état caoutchoutique.

Pour quantifier ce phénomeéne, une mesure de "laheode resine + diameétre des fibrés"
(um) rapporté au diametre des fibckgum) a été effectuée sur les faciés de la rugiore
différents niveaux de contrainte appliquée. Powe ahservation homogene, les zones sont
choisies prés de la peau et au coeur du facieéspderey Figure 54 et chaque valeur mesurée
de D/d correspond a une valeur moyenne de 4 zartesrales fibress.
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Figure 54 : Zones observéeqiiill ) sur les faciés demaipke PA 66 (FV)

Quand la valeur de contrainte appliquée augmeatelutée de vie en fatigue et le
rapport D/d diminuent, Figure 55. Poog < 100 MPa, la dispersion des valeurs D/d est
élevée car la température du matériau induite 'patd-échauffement est grande. Ce n’est
pas le cas pour les valeurs de contrainte plusdmst = 130 MPa, car la rupture se produit
avant que la température induite par l'auto-éclesméint atteigne une valeur élevée. Ces
observations seront confirmées par I'étude des$ade rupture d’éprouvettes sollicitées en

traction monotone a diverses températures compersies 35°C et 90°C, cf paragraphe 5.1.
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Figure 55 : Influence de la température d’auto-échauffementépaisseur de la couche de matrice a 10 Hz,
23°C et 50%HR

4.3.2. Amorcage de 'endommagement

Pour mieux appréhender le mécanisme d’amorcage, stetes d’essais de fatigue ont

été pratiqués, des tests de fatigue interrompdssetests de fatigue discontinus.
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4.3.2.1. Essais de fatigue interrompus

Ces tests realisés en flexion alternée a la frégpele 10 Hz avec une déformation
appliguée de 0,013 ont été interrompus a 300 0B0@D00 cycles, Figure 56. La valeur de
la déformation a été choisie de maniere a bienreédas périodes d’amorcage et de

propagation de 'endommagement. La derniére inpion est proche de la rupture.
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Figure 56 : Essai de fatigue en flexion alternée avec une deftion appliquée de 0,013

A chaque interruption, les propriétés physico-cljumis et mécaniques sont mesurées
pour le PA66, Tableau 7 et le composite PA66/F\hldau 8. La densitg), la température
de fusion () et le taux de cristallinité (¥ ne varient pas entre 0 et 500 000 cycles. Cela n
signifie pas qu’il n’y a pas création de micro-déf micro-vides mais leur concentration est

insuffisante pour faire varier ces propriétés mscopiques.

p (kg/n7) T (°C) X ¢ (%)
Eprouvette non sollicité¢
de PAGE 11621 264+1 3843
Eprouvette de PA66
sollicitée 300 000 cycles 1162t12 264t1 39£3

Tableau 7 :Propriétés physico chimiques du PA66 non solliitgollicité & 300 000 cycles
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Entre 0 et 500 000 cycles les propriétés mécanigaesinchangées compte tenu de
I'écart type important, Tableau 8. Ce dernier té@nei de I'hétérogénéité des éprouvettes
"500 000 cycles ", hétérogénéité que nous avonem®dgat observée lors des essais de DMA,

de DSC et de mesure de densité.

Masse volumique
X ¢ (%) E (MPa) | o,(MPa)
(kg/n)
0 cycle 1409 + 13 35+4 |6680+20q 190*7
300 000 cycles 1374 + 22 36+3 | 686070 193+8
500 000 cycles 1404 £ 8 38+5 [6148 £612 204 +19

Tableau 8: propriétés physico-chimiques et mécaniques du HAG66nN sollicité et sollicité 300 000 et

500 000cycles

Il semblerait que le module de perté &bit stable pendant la méme période excepté
pour le composite a proximité de la rupture (500 @9cles) en raison de la création d’'un
endommagement a I'échelle microscopique, Tablea&vant 500000 cycles les micro-défauts
créés sont de taille nanométrigue. Comme dansasede la température de fusion, la
température de transition vitreuse ne subit pavad@tion significative pendant la période

d’amorcage des micro-défauts.

E" 42oc (MPa) Tye (°C)
PAG6/FV 0O cycles 343 55
PA66/FV 300 000 cycles 340 60
PA66/FV 500 000 cycles 290 59
PAG66 O cycles 265 60
PA66 350 000 cycles 276 55

Tableau 9:Module de perte etgldu composite et du PA66 non sollicité et sollicité

300 000 et 500 000cycles
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4.3.2.2. Essais de fatigue Discontinus
Ces essais sont également réalisés en flexiomédtanais avec une déformation appliquée plus

élevée, 0.017. Pour ces conditions, la rupturecduit a 60 000 cycles.

100 45 000 cycles
90 =
80 ™
\\
70 -
3 60 \UMW
S 50 —
o 40 ad
30 30 000 cycles -
20 -
10
O T T 1
10 100 1000 10000 100000

Figure 57 : Variation de la contrainte induite en fonction duribre de cycles, essai en flexion alternée
a 10 Hzg, =0.017

L’observation microscopique est effectuée sur ugenm éprouvette dont on a poli la surface
dans la zone la plus sollicitée. Aprés observatlansollicitation en flexion alternée est a
nouveau appliquée. Au microscope optique, aucunranthgement n’est observé avant 30 000
cycles. A partir de 30 000 cycles, des fibres désbées apparaissent prés de la surface dans la

zone la plus sollicitée (Figure 58). Juste avantruature, a 59615 cycles, quelques

fissures/microvides sont observables.
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N=30 000 cycles

T=57°C

N= 45 000 cycl
N= 59615 cycles
T=60°C
T=62°C
—_— _—

Figure 58 : Observations microscopiques pour 30 000, 45 089&t5cycles pendant un essai discontinu, 10 Hz,
g =0.017

L'étude a alors été poursuivie au microscope @adue a balayage. Dans un premier temps

la surface n’est pas polie, les résultats obteonsles suivants, Figure 59.

Aprés 1000 cycles de sollicitation, on observe Issr photos de la surface non polie une
extrémité de fibre qui commence a fissurer la serf&€et amorcage de fissures se produit a

I'échelle du nanométre donc ces défauts sont appealéo-fissures.
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N=0 cycles, T=25°" N=1000 cycles, T=35°C

LIM 0.8kV 9.8mm x400 SE(M) 100um LIM 0.8kV 9.8mm x400 SE(M) 100um

=

SE5a0Cevcles; 102 N=10 000 cycles, T=55°C

LIM 0.8kV 9.8mm x400 SE(M) 100um LIM 0.8kV 8.9mm x400 SE(M) 100um

Figure 59: Observations au MEB pour 30 000, 45 000 et 59§tkes pendant un essai discontinu,
10 Hz,g, = 0.017

4.3.3. Propagation des fissures

Il est trés difficile d’arréter un test juste avdatrupture parce que la derniére phase
(propagation des fissures) est une phase relativiecoirte et la vitesse de la propagation est
trés élevée. Le risque d’observer la rupture adéaoir pu effectuer un arrét n’est donc pas
négligeable. Comme on le voit sur la photo de ¢ 60(a), les fissures se propagent d’abord
dans les zones ou il y a des concentrations desfibplus tard, Figure 60 (b) les fissures se
propagent dans la matrice.

A

100um 100um

Figure 60 : Observations au MEB de la zone la plus solligitéte avant la rupture, N=62 000 cycles-

€=0.017, 10 Hz, 50% HR
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Ce scénario rappelle une étude utilisant la méthamleravail essentiel de rupture pour un
polyamide 66 renforcé par des nanoparticules de Ti@6]. Les nanoparticules agissent
individuellement comme points de concentration datraintes, provoquent la création de
minuscules cavités qui coalescent en cavités saursmMmetriques puis rapidement en

microvides qui amorcent des fissures en raisondan élevé de concentration de contraintes.

4.3.4. Influence de la durée de I'interruption
Le premier arrét de I'essai a lieu a 30 000 cyelds temps de repos a varié de 2 a 30
min. Ensuite la méme démarche a été répétée avaoéma 45 000 cycles et 60 000 cycles

(Figure 61).

150

100

50

o (MPa)
o

-100

-150-

Figure 61 : Essai de fatigue discontinu & 10 Hzet0.017. Arréts a 30000 cycles, 45000 cycles 80606ycles

Comme on voit sur la Figure 82 nombre de cycles a rupture est le plus granddjliarrét

est effectué a proximité de la rupture. Cela sigmjue la relaxation de défauts créés juste
avant la rupture est plus efficace que celle désutie créés plus précocement. La Figure 63
montre également qu’un temps de repos de 20 minretmps suffisant, mais pour plus de

slreté, des essais avec un temps de repos de h2ihhété realisés.
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110000 A
§
100000 -
)
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= 80000 ¥ % ° 4 10min
> . i
70000 . + 15min
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50000 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 10000 20000 30000 40000 50000 60000 70000
Nombre de cycle avant le repos

Figure 62 : Variation du nombre de cycles a la rupture (Nrjagrction du nombre de cycles avant arrét et pour
différents temps de repasy= 0.017
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Figure 63 : Variation du nombre de cycles a la rupture (Nrjarction du temps de repos

La Figure 63montre qu’apres 120 min de repos, approximativeneemhéme nombre de
cycles a la rupture est observé que pour un terapgbs de 20 min. Pour cette valeur de
déformation appliquée (0.017), un temps de repa20deninutes est largement suffisant pour
relaxer les défauts.

Lorsqu’un temps de repos de 5 minutes est appbgpéoximité de la rupture, Figure 64, la
contrainte moyenne induite apres l'arrét est égabd MPa, soit un écart de 25 MPa avec la

contrainte initiale qui était égale a 88 MPa.
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Figure 64 : Essai discontinu avec un arrét a proximité de fume et un temps de repos de 5 minutes a

€=0,017, 10 Hz et 50 % HR

En revanche avec un temps de repos de 20 minatesntrainte apres le repos, a presque la
méme valeur que la contrainte induite maximaleyfédg5). En d’autres termes, c’est avec ce

temps de 20 minutes que la durée de vie est laapigsentée.

100 -
80 -
60 -

40
20 \

T
200 10000 20000 3000040000 50000 60000 70000 Rnnnnl 90000 Q@Q000
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o

-40
-60 WWWW
-80

-100 - N

Figure 65 : Essai discontinu avec un arrét a proximité deféune et un temps de repos de 20 minutes a

€=0,017, 10 Hz et 50 % HR

Une autre raison pourrait étre le temps nécespaine que la température induite par l'auto-

échauffement atteigne la température ambiante.
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Figure 66 : Essai discontinue arrét a proximité de la rupttrengemps de repos de 25 minutes a
10 Hz,e=0,016

Nous avons mesuré ce temps pour un essai effectgéuiae déformation appliquée Iégérement
inférieure: €=0,016 au lieu dey= 0,017. Dans ces conditiorls, nombre de cycles a la
rupture pour un essai continu est de 34119. Lapdeature passe de 62 a 30 °C en 5 minutes
mais ensuite elle décroit jusqu’a 23 °C en 15 mamigoit un total d’environ 20 minutes (Figure
66). Comme le temps de repos est de 25 minutesnlaainte induite apres le repos est égale a

la contrainte initiale, comme nous I'avons déja tisemé précédemment.

Le temps de repos de 20 min RQt), a proximité de la rupture a une influencelawturée de
vie pour toutes les déformations appliquées. Seolabe de Wohler, cette influence est plus

remarquable pour les faibles déformations (Figie 6
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Figure 67 : Courbe de wohler avec les essais continus et dinosn

4.3.5. Discussion

A présent, la question est de connaitre la natareed micro-défauts relaxés pendant
l'interruption du test. Sont-ils des changementsalgormation des chaines macromoléculaires
de la phase amorphe ? Robertson [100] a conspi®re le polystyréne et le poly méthyle
méthacrylate, un modele moléculaire dans lequehamp de contraintes de cisaillement induit
des mouvements de rotations des liaisons suffisamnnaenbreux pour diminuer localement la
rigidité et permettre I'écoulement. La formatioe draquelures de fatigue a été mise en
evidence pour le polycarbonate [127]. L'amorcageegpliqué par le désenchevétrement des
chaines, formation de nano-vides ou proto-crageelut’une taille d’environ 50 nm. Ce
phénoméne ne pourrait-il pas se produire dans dseplamorphe du PA66 ? Est-ce que ces
micro-défauts sont des domaines pré-plastifiéagdase amorphe ? Le comportement au seuil
et avant —seuil de polyméres amorphes a été géeritne approche métallurgique [128]. Les
résultats d’'essais mécaniques ont été analysesremes de défauts assimilables a des
dislocations induites par des déformations locdles2seau macromoléculaire.

La mesure du volume libre dans des échantillonatasiabi des essais continus et discontinus

de fatigue nous a permis de mieux cerner la naleiees défauts.
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des déformations de 0,012 et 0,017 principalemeant,il s’agit des déformations les plus

4.3.5.1.Dilatométrie

Les essais de dilatométrie ont éte réalisés pauépimuvettes sollicitées en fatigue pour

intéressantes pour différencier les essais conéihdscontinus (Tableau 10).

€ Type essai ag (x10°% (°C™) o, (x10° (°CH
0,017
. . 222+ 4 S561+7
Discontinu
Continu 222 +2 597 +8
0,012
Discontinu 273+ 16 615 +45

Tableau 10 :Coefficients de dilatation volumique

Quelque soit la déformation appliquée en flexigarake, les valeurs moyennes des coefficients

de dilatation sont supérieurs pour les essais wlisucs. Toutefois, cette constatation doit étre

nuancée compte-tenu des écarts-type.

4.3.5.2.D.M.A.

Les essais de DMA ont été

réalisés sur des édbastilprovenant des mémes

éprouvettes que pour la dilatométrie, dans le leutalculer les volumes libres a partir des

mémes données. La déformation de 0,012 est cepeladplus intéressante par rapport aux

essais de fatigue, et donc I'accent a été misesieprouvettes. La;Bst mesurée au pic dé,E

c’est une méthode qui paraissait plus précise quaasurer a la chute de E'.

T,4(°C)
Type
8 f .
dessai | 4 | o33| 1 5 10 | 16,66 | 20 | 33,33| 50 | 100
(H2) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz) | (H2)
Continu 61+10 64+9 66+10 71+10 73+10 74+11 75+11 7741 7841 76+11
0,012 | Discontinu 71+1 74+1 77 82+1 84+1 85+2 86+2 87+] 90+l 924
Tableau 11 : Récapitulatif des résultats de DMA
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Notons que la valeur moyenne dgrilesurée a 10 Hz {F 73+10 °C) est supérieure a
la valeur mesurée pour les éprouvettes non fatiy(ige 55°C). Cet écart pourrait étre attribué
a un conditionnement différent des éprouvettesuet#o une calibration a température
défectueuse mais rappelons que I'objectif est ésuner le volume libre et que dans ce calcule,

seul I'écart entre Jet Ty de référence est pris en compte.

On remarque que, dans I'ensemble, les plages deetatares de gIsont assez étroites
pour les essais continus quelque soit la sollioitaenviron 15°C d’écart entre 0.1 Hz et 100
Hz). On remarque que pour les essais discontinysalze de températures dg dugmente

(environ 22°C d’écart entre 0.1 Hz et 100 Hz).

4.3.5.3.Volume libre

Une fois les mesures effectuées au DMA et au dilatoe, on peut calculer la fraction

1

de volume libre de I'échantillon. Voici un exemple courbe;f =F(=———)
|n( 1:7) Ta - Tar

tracée a partir de résultats sur DMA la fréquernedd Hz est choisie comme fréquence de

référence.
2.5
2 -
y = 7.9331x- 0.193
R =0.993
1.5
Y4
5 1
| il
0
0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3
1/(Ta-Tar)

Figure 68 : Courbe pour détermination du rapport C2C1

La régression linéaire permet de calculer le rap@fC; (ici égal a 10,35), et le

déterminer le volume libre avec les coefficientsdatation. On rappelle la formule utilisée :
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C Aa

f2="2xBx

97 ¢c, 2303

, et on rappelle que B=0,4. La manipulation arép&tée pour seulement

la déformation de 0,012, car il s'agit des poies plus éloignés entre les courbes de Wohler

continues et discontinues.

Type d'essai volume libre f,

1,6x10°
Continu 1,3x10°
1,4x10°

2
0,97x10
Discontinu 1,O4x162

2
0,99x10

Tableau 12 :Récapitulatif des résultats du calcul de volumeelib

On constate qu’apres les essais discontinus,dédrade volume libre est moins élevée,
en moyenne 1% alors que pour les essais contilries égale a 1,4%. Cette diminution
pourrait étre due a des changements de conformd¢®ehaines macromoléculaires ayant pour
conséquences l'effacement des micro-défauts cr&gg B pause. On peut supposer que c’est
bien cela qui a permis d’allonger la durée de vie. lird# donc étre possible d’identifier une
relation entre le volume libre et la différence dieée de vie entre les essais continus et

discontinus. Nous y reviendrons dans la chapitré/délisation’.

La comparaison du comportement en fatigue du comepesde la matrice va nous conforter
dans notre hypothése sur la nature des micro- @éfdia Figure 69 montre I'évolution de la

contrainte induite en fonction du nombre de cygear un essai a 10Hz et une déformation
€= 0.019. La contrainte induite est 3 fois plus éepour le composite que pour la matrice et
naturellement la durée de vie est beaucoup plugecdia premiére raison est la différence de
valeur du module d'élasticité et la seconde estdiiérence d'auto échauffement.

L’augmentation de la température de surface du ositgpest plus élevée et démarre plus tot

gue celle du polyamide 66, Figure 70.
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Figure 69: Comparaison d’'une courbe de fatigue de PA-§&{ son composite ¢)
en flexion alternée,= 0,019, 10 Hz, 23 °C et 50 % HR
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Figure 70: Comparaison de la température de la surface donsbe de PA 66 avec son composite,
€= 0,019, 10 Hz et 23°C

Dans les deux cas, la chute de contrainte estliG@igmentation de la température. Pour le
composite en raison de la présence d'une inteffamatrice, I'auto-échauffement est plus

fort que celui de la matrice seule. Les nano fesscréées aux extrémités de fibres sont les
précurseurs des microfissures et induisent un @senient plus important, et par conséquent

un auto-échauffement plus grand. L'écart entredmbre de cycles correspondant aux deux
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augmentations de température signifie que 'ama¢igl’endommagement aux extrémités de

fibres joue un role essentiel.

Est-ce que les défauts relaxés pendant l'intewopdie I'essai sont de méme nature que
les microfissures qui coalescent dans les zonda odncentration de fibres est élevée ? Il est
raisonnable de répondre positivement parce qufi ldu temps de repos de 20 minutes, juste
avant la rupture finale, la contrainte induite agparise de I'essai est égale a la contrainte iadui
maximale initiale. La matrice est alors a I'étabatchoutique et la mobilité moléculaire est

suffisante pour permettre la fermeture/effacemestrdicrovides.
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Chapitre 5

5. Autoéchauffement et effet de la fréquence

5.1. Effet de la température sur le comportement mécanique

instantané

5.1.1. Flexion 3 points

L’effet de la température sur la courbe contragdéérmation a été étudié de 25 °C a 90 °C
(Figure 71).

250

x 25°C

200 )
R 4 35°C
o 45°C
55°C
o 75°C|
+90°C

150

o de f lexion (M Pa)

50

Déf ormation (%)

Figure 71: Courbes contrainte-déformation a diverses temp@&stn flexion trois points

En augmentant la température de I'essai, la détmmanaximale du matériau augmente, la

contrainte a la rupture et le module d’élasticit@iduent. Le changement le plus visible sur le
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comportement du matériau se situe entre la températnbiante et la température de transition
vitreuse. La plus grande variation de la défornmaéist de 4% quand on passe de la température
ambiante a la température de transition vitreuS&3ph Ensuite, quand la température augmente

de 55 °C a 90°C, la variation de la déformationrdstrieure a 1%.

Cette tendance est la méme pour la contrainterapkare et pour le module. L'effet de la
température sur le comportement mécanique du potyest beaucoup plus important dans la

zone de transition vitreuse par rapport a I'étautehoutique.

5.1.2. Traction uniaxiale monotone

Les essais de traction ont été réalisés a I'aide dxtensometre sur le composite et sur

la matrice seule (Figure 73). Ces essais sontamgaus avant la rupture.

140+
120
» PA 66
100 o PA 66/ FV
< 80
o
=3
o 60
40
a
20 +
0 T T 1
35 4 45
€ (%)

Figure 72: Essais de traction avec I'extensometre pour |[&€At son composite

On constate pour le composite un comportement disgeire jusqu’a 1% de déformation puis
une déformation non-linéaire qui méne rapidementuna pente d’écroussissage quasi-

horizontale.

La courbe de la matrice montre une premiere phassi-inéaire suivie d’'une phase non-
linéaire a pente quasi-horizontale. Il s’agit du camésme classique avec une partie

viscoélastique relativement linéaire suivie dedfodnation plastique de la phase amorphe.

Ensuite, les essais de traction pour la matriceeteeule en faisant varier la temperature, ont été
effectués. Les éprouvettes sont conditionnées péBdainutes a la méme température avant le
test (Figure 73).
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—25°C o 45°C
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Figure 73: Comportement de la matrice seule en fonctioraderhpérature de mesure

On observe une diminution du module d’élasticitédet la contrainte au seuil quand la
température augmente.

Dans le cas de composite nous avons utilisé le npgatecole. On observe une diminution du
module avec la température et cette diminutiontest importante apres le passage de la
température de transition vitreuse (Figure 74).
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Figure 74: Comportement du composite en fonction de la teatpée de mesure

Apres avoir réalisé les essais de traction de PAF&Y, les faciés de rupture sont observés au
MEB (Figure 75).
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Figure 75: Faciés de rupture du composite aprés essaackott monotone,

(a) température ambiante et (b) 90°C

Quand on compare les facies de rupture a températnbiante et a 90°C, on constate que la
matrice reste autour des fibres. Ce phénomeneegastr tous les faciés de rupture et il est plus
visible a 90 °C au dessus de la température dsiticanvitreuse, car la matrice est a I'état
caoutchoutique.

Afin d’identifier les mécanismes d’amorcage merwla rupture sous un chargement monotone
en traction nous avons traceé la courbe de I'évaiutie la zone autour des fibres en fonction de
la température. Sur le facies de ruptireeprésente le diamétre de la fibre plus la couehia
matrice collée sur la fibre. Cette valeur est layemne de plusieurs mesures dans différentes

zones du facies de ruptuckest le diametre des fibres (Figure 76).

PIMM 0.8kV 8.7mm x2.98k SE(M) 10.0um

Figure 76: Zone autour des fibres (de diameétre D) dansdiég$ade rupture d'un essai de traction monotone

as0-°C
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La Figure 77montre I'évolution du rappoid/d en fonction de la température ;

4
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Figure 77: Variation de D/d en fonction de la températurdraction monotone, D est la dimension « diamétre

fibre+Zone autour » et d est le diamétre desdibre

Cette figure montre que D/d reste relativementrialde et homogéne jusqu'a 55°C ou bien
jusqu’'a la température de transition vitreuse. Aipde cette température, D/d augmente de
facon significative avec une dispersion assez éleM@omme la matrice est a [I'état

caoutchoutique, elle devient plus ductile et dastison pour laquelle le rapport D/d augmente

avec une élévation de la température.
5.2. Effet de I'auto-échauffement

5.2.1. Essais en flexion alternée

L’effet de I'auto échauffement a été étudié enifiaxalternée pour une faible valeur de
déformation appliquée,=0,017. A l'aide d’'une caméra infrarouge, la vaoiatde température
a été mesurée dans la zone la plus sollicitée.deflsente exactement l'allure inverse de celle

de la contrainte, Figure 78.
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Figure 78 : Essai de fatigue en flexion alternée & 10 Hz etfaible déformation appliquégs0,017

Sur les courbes, on distingue quatre zones difféseria premiere zone ou la contrainte

diminue trés peu (92 a 84 MPa), la température antgrires peu de 25°C a 29°C. La chute
brutale de la contrainte (84 a 60 MPa) est lié@&augmentation rapide de la température de
29°C a 50°C. Durant la troisieme zone, la conteaitiminue encore un peu (60 a 55 MPa) et la
température augmente tres peu de 50°C a 56°C. uhtigme zone se situe juste avant la

rupture. La contrainte diminue un peu plus rapidande 55 a 45 MPa et la température

augmente de 56°C a 62°C.

Ces variations de température sont une conséquiirexde du caractere viscoélastique du
matériau composite, comme le montre le spectree®iastique enregistré a 10 Hz, Figure 79.
En raison du passage de la transition vitreuseddule de perte E" augmente entre 28°C et
53°C puis redécroit de fagcon monotone jusqu'a 1009&s chutes brutales de contrainte
induite sont la conséquence de ce passage denkitiba vitreuse. En effet, la puissance
dissipée sous forme de chaleur, Q, a chaque cgcdelticitation mécanique est proportionnelle

au module de perte E", au carré de la déformatmpliquée gé (contrainte en traction-

traction), et a la fréquence angulaise

2

Q= —%m e E" (44)

0

106



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

E' MPa E"MPa Peak (528 *C,3862) tan

\ 0.090

N 0.085

6000 150

Onset (303 °C,81694)

5500

o
|
200
o ( 287C, 289)

4500

0.080
0.075

0.070

250
0.085

4000
0.060

200 0.055

/
3000 \_\‘ /
150 ~— _/

] 20 40 80 80 100 120
Temperature / *C

Figure 79 : Spectre viscoélastique du matériau ositgpenregistré en flexion a 10 Hz.

5.2.2. Essais en traction-traction

La Figure 80montre la variation de la déformation et la tempéeaen fonction du nombre
de cycles a 10 Hz et avec une contrainte appligeég8 MPa. Pour ces conditions, la rupture
se produit environ 5,4 f@ycles. Sur cette courbe, on distingue 4 zones :

1. La premiere zone est une zone ou la déformatiomtm@dugmente faiblement (environ
0,005) de méme que la température de 27 a 30 ¥3t Ghe zone relativement courte,
environ 1000 cycles.

2. La deuxieme zone est une zone ou il existe une anigiion forte de la déformation
(environ 0,023). La température induite par l'aéthauffement augmente
parallelement avec la déformation de 30 a 56 °l€ sombre de cycles dans cette zone
ne dépasse pas 10 000.

3. La troisieme zone est une zone relativement longujron 40 000 cycles. La
déformation induite augmente trés peu (environ )Odsi que la température due a
l'auto-échauffement qui augmente approximativendent °C.

4. La quatrieme zone est une zone courte, le nomboyaes est autour de 3 000 cycles,
la déformation augmente encore trés peu (envir@h) @nais tres vite et la température

augmente de presque 4 °C.
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Figure 80: Courbe de fatigue en traction-traction a 10 Hz gt 68MPa

Le méme comportement a été observé en flexiemak, mais ici, 'augmentation de la

température dans la phase 4 se produit dans urs feangiculierement court.

Il est intéressant d'étudier la variation du modiioung pendant un essai. La Figure

81, présente la variation relative du module d’Ygpuelatif (é) dans un essai de fatigue en

traction-traction a 20 Hz avec une contrainte gpiéle de 61 MPa.
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Figure 81 : Variation relative du module d'Young et de la temapére en fonction du nombre de cycless

61MPa, 20 Hz, 23°C et 50%HR
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Comme la valeur de la contrainte appliquée n’esttpmp forte, la durée de vie est plus
longue donc les différentes zones sont distingyphes facilement. On observe 5 zones, la
premiére diminution de la valeur relative du moddi¥oung avant 1000 cycles est liée a
laugmentation de la température jusqu’ a 40 °Guéa une forte diminution s’accompagne
d’'une augmentation forte de la température. Lorsdguwaleur relative du module d’Young reste
stable, la température due a I'auto-échauffemesté itable & 62°C. A la fin d&™zone et au
début de la 4" zone guand les fissures commencent a coalesodldar relative du module
diminue et la température augmente de 60 a 70%@ldment juste avant la rupture, dans la
phase trés rapide de propagation des fissurese fhaka variation de la valeur relative du
module continue a diminuer et la température autgrtess vite jusqu'a 83 °C.

On observe bien une différence de niveaux poumitaentation de la température entre la
guatrieme et la cinquieme zone due a l'auto-écbenght provoqué par un amortissement
supplémentaire des fissures qui coalescent. @es€me chose pour les essais de fatigue a 10

Hz quand on atteint la rupture avec une duréealplus élevée.
5.3. Effetdela fréquence lors des essais de fatigue en flexion alternée

5.3.1. Choix des fréquences

Pour le polyamide 66 (FV) 'effet de la fréquencéta vérifié. Une étude préliminaire
nous a montré que :
1) Une fréquence faible (2 Hz) ne provoque qu’utb-aéchauffement assez faible (cas de
flexion alternée).
2) Une fréquence élevée (20 Hz) permet de limiteutel de vie.
3) Une fréquence moyenne (10 Hz) pour observer I'effet auto- échauffement plus fort.
Nous avons approfondi cette étude avec les olgestiifants :
4) Identifier la limite d’endurance pour ces troisguéncesCeci nous permet de
déterminer le réle de la fatigue thermique surndigd de vie.
5) Identifier les parametres de modélisation poustfigiquences.

5.3.2. Essais de fatigue a diverses fréquences

La Figure 82présente la variation de contraintéoantion du nombre cycles pour trois
fréquences différentes et une méme déformationcped ;
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Figure 82: Variation de la contrainte en fonction du nomtheecycles pour les trois fréquences a une défasmati
appliquéee,= 0,017, 23 °C et 50% HR

On observe qu'en augmentant la fréquence de 2Hz2@ durée de vie diminue et l'allure de
la courbe change. Avec une camera infrarouge aouss mesuré la température de surface de
la partie la plus sollicitée des éprouvettes (FegB®, Figure 84 et Figure 85). A partir de ces

résultats nous pouvons faire les commentaires stsiva

50 - 2Hz * £0=0,027
= £0=0,032
50 ~ \akd A €0=0,033
‘:---..lllll
40 - ‘:.,.0000000 06060600000000000000 0000000000000000
8 ‘0.
< 301 e
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Figure 83: Variation de la température de surface de I'épette en fonction du nombre de cycle, pour les

différentes amplitudes de sollicitation a 2 Hz @¥dHR.

A la fréquence de 2 Hz, on observe qu'une augmentate 'amplitude de la déformation

jusqu'a 0, 033 entraine une augmentation de ladeahpe et diminue la durée de vie.
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Figure 84: Variation de la température de surface d’écHantién fonction du nombre de cycle, pour les

différentes amplitudes de sollicitation a 10 H5@%HR

Dans le cas des essais a 10 Hz, nous avons lessmémdtats cependant pour une méme
amplitude de déformation, la température est degeé. Pour des valeurs élevées d’amplitude
de déformation, la contrainte maximale induite devitrés élevée donc la fatigue mécanique
gouverne la durée de vie. La vitesse d’augmentateota température est encore plus élevée

mais on atteint la rupture avant d’arriver a lapgénature maximale.
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Figure 85 : Variation de la température de surface de I'éprtieven fonction du nombre de cycle, pour les

différentes amplitudes de sollicitation a 20 H5@¥%HR

A 20 Hz la tendance reste la méme. La rupture lestrgée rapidement pour les déformations
supérieures a 0,019 et la mesure de la tempérddwient difficile. La température maximale
pour les déformations de 0,017 a 0,019 est prelEqueeme mais le nombre de cycles pour

atteindre cette température est différent.
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Comme on peut I'observer sur les figures ci-desaubasse fréquence, la température de
I'éprouvette tend a se stabiliser méme pour degodeéformations. Pour des fréquences plus
élevées on observe que l'apparente stabilisatiota dempérature est atteinte pour de plus
faibles déformations. Ranter [129] et zilvar [130jt étudié largement I'équilibre thermique.
lls ont rapporté que la Perte du travail’'Vést égale a la chaleur dissipéed@ns le matériaet
I'équilibre thermique avec le milieu environnatgfiectue principalement par convection.

lls ont aussi indiqué deux domaines d’équilibreritiigue qui sont séparés par une zone de
d’instabilité thermique dans laquelle il est impbks d’observer une stabilisation de la
température de I'éprouvette. La températugeedt la limite supérieure de la zone d’instabilité
thermique et la températurg @st la limite inférieure de cette zone (Figure 84)

On observe que cette zone ne peut pas existemsesare la température jusqu’a la rupture. De
plus, sa dimention varie avec la fréquence.

La Figure 86 représente les températures maxinwe=nues en fonction de déformation

appliquée aux trois fréquences.
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Figure 86: Effet de la fréquence sur la température maxiraaledifférentes amplitudes de la déformation

On constate bien que :phxa 2 Hz< T maxa 10 HZ< T naxa 20 Hz

Le nombre de cycles de sollicitations mécaniquesspeonde augmente donc I'énergie totale

dissipée sous forme de chaleur par unité de testgses élevée [40,131,132]. On observe une
stabilité de la température maximale lorsque leplitudes de déformation sont trés proches.

Dans le cas d'un test a basse fréquence (2 Hangédrature maximale de I'éprouvette est

obtenue pour des déformations plus importarggs{,027). Ce n’est pas le cas pour les tests a

haute frequence (20 Hz). Nous avons comparé lpéature induite par I'auto-échauffement
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pour trois fréquences (2, 10 et 20Hz) et une méaeuv de déformatioreg= 0.019) en flexion

alternée. (Figure 87).
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Figure 87: Température induite par I'auto-échauffement eridin alternée pour les fréquences de 2Hz, 10Hz et
20 Hz,g, =0, 019, 50%HR

La température augmente pour les trois fréquec@8 Hz, elle augmente jusqu’a 90{&a
rupture). A 10 Hz et 2 Hz, elle augmente rapidenpeng plus lentement jusqu’a 65°C (essai
a 10 Hz) et 45°C (essai a 2 Hz).

5.3.3. Tracé des courbes de Wohler

* Matrice pure (PA 66)
La courbe de Wohler a 10Hz a été établie. Apreg @t@abli la courbe de Wohler a 10 Hz, une
série d'essais de fatigue a été effectuée a laudremp de 20 Hz pour montrer l'effet de

'augmentation de la frequence sur la matrice (F@8).
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Figure 88 : Courbe de Wohler du Polyamide 66 a 10 et 20 HAZ230%HR, et,, = 35 MPa
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Apres avoir superposé deux courbes de Wohler & 20 Hz, on constate qu’en augmentant la
fréquence, la durée de vie diminue ; la courbe ldz26st en dessous de la courbe a 10Hz.
Cependant les deux courbes ont presque la méme.alla vitesse d’augmentation de la

température due a l'auto-échauffement augmentelawepnentation de fréquence.

* Composite (PA 66/FV)
Pour le matériau composite nous avons choisi leseaéréquences, 2Hz, 10 Hz et 20 Hz. Les
deux derniers essais a la déformation de 0,8 %les®issais pour lesquels on n'observe pas la

rupture. lls ont été interrompus a partir de N > &gcles (Figure 89 et Figure 90).
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Figure 89 : Courbe de Wohler, contrainte induite en fonctiomdmbre de cycles

aux différentes fréquences, , 1, = 42 MPa,0,, 101, = 44 MPa,o., 2 1~ 45 MPa
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Figure 90 : La déformation en fonction du nombre de cycle atféréntes fréquences,= 0,008
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En augmentant la fréequence la durée de vie dimioeg courbes de Wohler a 2 et 10 Hz sont
superposables mais a 20 Hz on observe une allffézedite. Dans le cas du composite, on
observe un endommagement supplémentaire a l'irdeeplibre/matrice. Lorsque la liaison
matrice fibre est faible, elle peut étre a l'orgid'une sourcesupplémentaire de dissipation
d’énergie. Nous avons observé que pour un mémel@tabntrainte, la température de surface
augmente avec l'augmentation de la fréquence. @sidére que la limite d’endurance est peu

sensible a I'effet de la fréquence.

5.3.4. Variation de Omax et du rapport Omax/ € avec la fréquence

A partir de la courbe de Wohler en flexion alternéa@us avons pu tracer la contrainte
initiale maximale en fonction de la déformation lagppée (Figure 91).
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Figure 91 : Contrainte maximale induite en fonction de la défation appliquée en fatigue,

10 Hz, 23 °C, 50% HR

On constate que la contrainte maximale induite aumen avec la valeur de déformation
appliguée. La relation entre la contrainte maxella déformation appliquée, pour les hautes
fréquences (10 Hz et 20 Hz), est une relation iieéales courbes de 10 Hz et 20 Hz se

superposent bien mais il y a une divergence pofrétpuence de 2 Hz a partir de la valeur de

&= 0,022.

Pour pouvoir comparer les fréquences élevees (BDRAHZz) et la fréquence faible (2Hz) nous
avons regroupé les résultats pour les trois fréspgesur le diagramme dg. €0 €n fonction
de N(Figure 92). A 2 Hz comme la vitesse de sollimain’est pas tres grande, la température

de I'auto-échauffement a un réle plus importanti@out de la courbe.
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Quand N est supérieur a 2 “1@ycles a rupture, la fréquence n'a pas d'effet kur
rapportomad €. Quand N est inférieur a cette valeur de 2 agcles, I'auto-échauffement
gouverne la durée de vie en fatigue et cet eftat’agtant plus grand que la fréquence est plus
faible. La température maximale du matériau eatitdnt plus élevée que la fréquence de
sollicitation est plus élevée : a 10 Hz elle estlég 70°C et a 20 Hz a 91°C mais cette valeur
maximale de température correspond au méme noneboyales a rupture. A 2 Hz quand le
rapport omay € augmente, la température maximale induite patd-&@shauffement diminue.

A 10 Hz et 20 Hz, quand le rappont,a/ £ augmente, cette température maximale augmente

jusqu’au seuil de 2200 cycles puis diminue.
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Figure 92: Comparaison des évolutions du rappoit,/ € en fonction du nombre de cycles a la rupture anis tr

fréguences étudiées

5.4. Effet de la fréquence lors des essais de fatigue en traction-

traction

5.4.1. Tracé de Wéhler

La courbe de Wohler des éprouvettes sollicitée® 84, est présentée sur la (Figure
93). La limite d’endurance correspondant & un mentte cycles & rupture supérieur & 10

cycles est égale a 50 MPa.
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Figure 93: Comparaison des courbes de Wohler en tractiatidraaux fréquences de 10 Hz et 20 Hz

Pour les essais a 10Hz, lorsque la contrainte nagiappliquée est supérieure a 70 MPa, une
variation importante denyax induit une faible variation de la durée de vieulPone valeur
inférieure a 70 MPa, une faible variationa@g.x induit une augmentation trés significative de

la durée de vie.

La courbe de Wohler des essais réalisés a la fnéquie 20 Hz présente la méme allure. I
est difficile de comparer nos résultats avec lesultats de la littérature parce que les
matériaux étudiés different toujours par l'oriemdatdes fibres, le procédé de fabrication, la

géomeétrie des éprouvettes ...

Pour des durées de vie courtes (forte amplitudeodéainte), la fatigue mécanique gouverne
la tenue en fatigue, et la différence entre lesiesa 10 Hz et ceux a 20 Hz n’est pas
significative. Pour les durées de vie courtes, N<i@les, la durée de vie varie peu méme
pour une forte variation denax appliquée. La tenue en fatigue dépend essentiegfiede la
contrainte mécanique appliquée (fatigue mécaniqueg grande variation de la contrainte
max appliquée a peu d’effets sur la durée de WReur les durées de vie longues, N¥ 10
cycles, la durée de vie varie beaucoup pour unmefaiariation deomax appliquée. La tenue
en fatigue dépend essentiellement de la contramdeanique appliqguée (fatigue mécanique).
Dans la littératuré, un grand décalage est observé pour les mémesnsaigntre les
fréequences basses (fatigue mécanique) et les Haéteences (couplage fatigue thermique et

fatigue mécanique).

Les variations de la température induite par I'aéétbauffement pour les autres essais avec des

valeurs de contrainte appliquée plus élevées séneptées dans la Figure 94.
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Figure 94: Evaluation de la température a 20 Hz en tradtiaction

Comme pour les essais en flexion alternée, pouvdésurs de contrainte appliquée les plus

élevées, la vitesse d’augmentation de la tempérastrtres grande mais comme c’est la fatigue
mécanique qui gouverne la rupture, la températengent pas atteindre une valeur élevée avant
la rupture (environ 40°C). Ensuite pour des valei@rgontrainte plus faibles jusqu'a 66 MPa la

température augmente jusqu'a 91 °C et la ruptdrenescombinaison de rupture mécanique et
thermique. Enfin, pour les valeurs faibles, lagémature augmente plus lentement mais atteint
89°C.

5.4.2. Variation de la température maximale et du nombre @ cycles a

rupture avec la frequence

Les essais sont effectués a la température ammaanteifférentes fréquences (20 a 60 Hz).
Le choix de l'amplitude de contrainte appliquée &8ss important. Si I'amplitude de
contrainte est grande, la machine n’est pas camibfaire les essais a haute fréquence et si
I'amplitude de contrainte est faible, la ruptureseeproduira pas pour les petites fréquences et
les fréquences moyennes.

Apres avoir optimisé I'amplitude de contrainte laquer Omax = 72 MPa,omin = 21 MPa)
(Figure 95). A 60 Hz, la durée de vie est tréesenat est gouvernée par la fatigue thermique.
Entre 50 Hz et 20 Hz, le nombre de cycles a rupdéoit linéairement avec la fréquence ;

toutefois, la température maximale est stable diret 40 Hz.

118



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

O vax=72 O min=21 (MPa)
70 + - 100
+ 90
60 + L . - 10
S0 . —» 170
+60 ¢
< 40+ -« <
Z . 195 3
= 307 * +40 =
20+ ° + 30 =
10 420
+ 10
0 | | | | | 0
1.54E+04 1.78E+04 1.72E+04 1.92E+04 2.88E+04 3.40E+06
Nr

Figure 95: Variation de la fréquence (60 a 20 Hz) et demagérature maximale en fonction du nombre de cycles

Pour les grandes fréquences (60 a 40 Hz) nouswabreeun couplage de la fatigue thermique
et la fatigue mécanique et pour les fréquencesbd®9 a 30 Hz), il y a seulement un effet de
la fatigue mécanique c'est-a-dire la températute [@s frequences basses ne joue pas un role

déterminant.
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Figure 96: Température induite par I'auto-échauffement &idigs fréquences, de 20 a 60 Hz,

€=0, 019, 50%HR

En traction-traction, la température augmente indéent jusqu’'a rupture pour les
frequences de 30Hz a 60Hz (Figure 96). A 20 Hz,alhee de courbe analogue a celle des
courbes obtenues en flexion alternée a 2Hz et 18dtlzonstatée. La température maximale

atteinte est modérée, 35°C.
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Chapitre 6

6. MODELISATION

6.1. Testde flexion alternée

Le test de flexion alternémonsiste a imposer une déformation représentéaernpangle
B exprimé en degrés et a mesurer, pour cet angleridre de cycledl (6) pour lequel on
atteint la rupture de I'échantillon.
On peut considérer ce test de flexion altelweame une suite d’essais correspondant chacun a
une valeur d®. Sachant, pour un angle donné€, a quel nombrealescytervient la rupture, on
peut s’intéresser a la formation des micro-défdurduits par I'application répétée de la

déformation) qui donne lieu a cette rupture.

6.2. Modele pour la vitesse de formation des micro-défauts [132]

On dispose d’'un modele expérimental pour étudientesse de formation des micro-

défauts. Le modele dont on dispose est valable fEsideux hypothéses suivantes :

[) Aucun défaut n'est créé lorsque la déformatigupliguée est inférieure a la limite

d’endurance.

II) Les micro-défauts (micro- fissures) dans le énalu s’accumulent jusqu’a la rupture de
celui-ci (Figure 97).
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Figure 97: Flexion alternéego (—) est la déformation maximale&bt (- - -) est limite d’endurance

Un modele cinétique, basé sur les hypothéses sitdesst proposé par Baltenneck etad] [

avec des donnés expeérimentales pour 2 thermoplastite polystyréne et le polycarbonate :

% = A(g,coqat) —&,)™ (45)

df ) ) . ,
Avec, a: la vitesse de formation des micro-défauts.

€ : la valeur maximale de la déformation appliquée.
o: la fréequence angulaire.
€, . la limite d’endurance, avec Oes, <&

A, m sont deux constantes positives que I'on détergridee aux résultats expérimentaux.
Ce modele a été validé pour la tenue en fatiguepldsieurs thermoplastiques dont le
polystyréne pour un grand nombre de cycles a reptigst-a-dire pour une déformation

appliquée proche de la limite d’endurance. Oncgagt :

_ta

N =
2r

(46)
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La déformation appliquée lors du test en flexidarake est(t) =€ cos ().

Soit t; le plus petit instant critique tel quetO ete (t)) =&, . Nous avons alors :

g,codat,) =€, (47)
On en déduit donc que
1 Esmj
t. =—arccos—= (48)
w &

On appelle intervalle critique, le segment [-t¢, tc

« Détermination des micro-défauts a l'instantt:

Si on intégre la relation (45) sur l'intervalleticue [—tc, tc], on obtient alors,

f(t.) - f(-t)= Aft (&, cos@t) - £,,)"dt (49)
De plus, on peut remarquer grace a la relationddb)la fonction t—  df/dt(t) est paire.

Donc, f est impaire et on peut alors affirmer que

F(t) = ? [ (gocos@) —&.)"dt (50)

Si on connait les parametrasetm, alors on peut calculer numériquement l'intégrdessus

pour déterminer la valeur deur intervalle [-tc, tc].

 Détermination des paramétres A et m

En supposant que I'on connaisse a un insgafitieisse déformation des defau%t% )mo =,

On obtient alors,
U, = A(g,cosgd,) — &,)"dt (51)

Ainsi, luo| = Al g, cosity) — €, [t (52)
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Finalement, on obtient :
In|u| =In A+min| &,cose,)-&, | (53)

Cette derniere égalité donne une relation entrpdesmetres\ etm, cependant, la relation ainsi
obtenue dépend du poing pour lequel on sait calculer la vitesse de foromatiles micro-

défauts. Si on traci|v,| =In A+min| &,cost,) - ¢, |, on va obtenir une droite. La pente de

cette droite est m et 'ordonné a 'origine In An Peut ainsi déterminen etA.

6.3. Courbe de Wohler expérimentale et calculée
Une série d’essais en flexion-alternée permet bliétane liste de valeurs pour, une

liste pour le nombre de cycles a rupture (N) éitdite enduranceg(,).

Lors d’'un essai de fatigue, I'évolution du matéresi gouvernée par la création des micro-

défauts qui s’accumulent donc :
F = Nf (54)
Avec, F : la concentration de micro-défauts apreydles.
f : la concentration des micro-défauts par cycle.
N : le nombre de cycles.

Au cours d'un essai de flexion-alternée, pour uglex®, donné, on mesure la déformation
maximales, et le nombre de cycles a la rupture, noté igi M relation (46) l'instant de la

rupture, noté,, donne :

t.a
N = _R™ 55
R™ 5 (55)

L'instant t; de la rupture est connu et déterminé par :

t, = 27N (56)
w
Posons ensuite ;
e J'r (¢,cos@t) - £,)"dt (57)
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Alors en intégrant la relation (45) sur le segnfret];,tR] , On obtient :
ftz) = f(-tz) =2f (tz) = Al (58)
De plus, la relation (54) a l'instamg de la rupture donne :
Fr = NRf (tR) (59)
avec, F5: la concentration de micro-défauts a l'instantadeupture.
En considérant les relations (58) et (59) et oreabt

= 2R

RTAL (60)

oF, 1
A j_tf (6,cos@t) - £,)mdt

Autrement dit, Ng = (61)

Cette derniére relation permet de calculer numériggnt la courbe théorique.

6.4. Méthode numérique

A l'aide de la méthodeQuad sous Matlab®, nous avons pu calculer l'intégrale

Ir numMériguement.

b
q= j f (x)dx (62)
Avec q : (quad fung, b),

guad fait une intégration de fonction deab avec une erreur finale déterminer par la méthode
de moindre carré J(x).

6.5. Optimisation

La courbe expérimentalés,,N)est 'ensemble des pointés),N')ou & désigne la
déformation maximale du i-ieme essai de notre ¢éesN,le nombre de cycles a la rupture

mesuré lors du i-ieme test.

On détermine la courbe theoriqe;, N) grace a la relation (6).
Le i-iéme point de la courbe théorique ségg NRi) ou :
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2F, 1

Ng = _
A f? () cos@t) - £,)mdt (63)
Cette derniére relation définit une fonction
i F 2F 1
N (5m) - — & — (64)
A A L (¢! cos@ut) — £,)"dt

. . F
Ou les inconnues somA—R etm.

Notons 4 la distance entre le i-ieme point de la courbe ex@ntale et le i-ieme point de la

courbe théorique. On obtient :
# = (Ng)* = (N')? (65)

Ainsi, on peut voir la quantitg comme une fonction des vanablef etm. C’est-a-dire :

f R - (N‘R(%,m)j (N2 ©6)

Pour déterminer les mconnuef etm, on utilise la méthode des moindres carrés.

On cherche les parametreAg et m tels que la quantit& 4 soit minimale a I'aide du logiciel
1

de calcul numérique Matlab®. Une fois les paraem%f etm déterminés numeériqguement par

une méthode d’optimisation, on est en mesure dmilealnumeériquement la quantité ainsi

gue l'erreur obtenue (Jx).

Les courbes de Wohler de Polystyrene et de Polya®iddécrite dans la parti®ésultats
pour une fréequence de 10 Hz a été modélisée avemdele cinétique et sont représentée dans

les Figures 98 et 99.
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0.035 T
*  Points expérimentaux
Modéle

0.03-

0.025 -

0.02-

€0

0.015

0.01-

0.005 -

log Nr

Figure 98 Cas dWPolystyrene
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Figure 99 Cas duPolyamide 66

Pour le Polystyrene et le polyamide 66 les résukkant assez satisfaisants. Les parametres du

modele cinétique ainsi que I'erreur obtedy)(sont reportés dans le Tableau 13.
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PA 66 PS

£, 0,017 0,003
m 0,197 4,981
F 2776,38 | 2,535 1B

A

J X 0,13 1,05

Tableau 13Les parameétres de modélisation pour les cas deSRABS a 10 Hz
La comparaison des polyméres amorphes et semaitinst ne permet pas d’établir une relation
. . N .
claire entre la microstructure et les parametzéset m. Un nombre plus grand de polymeres

est nécessaire pour tirer des conclusions sur d#ion. Dans le cas du polyamide 66, les

valeurs des parametres cinétiques sont différebsegaleur dem est trés faible par rapport aux
. F g , L .
autres polymeres et l%— a une valeur tres élevée. Comme le polyamide i6énesatériau tres

ductile, la variation de déformation a tres peauftlience sur la durée de vie. La performance de
la machine ne permet pas d’atteindre un nombreydesc a la rupture tres court avec une
déformation appliquée plus forte que 0,034. Cpsbablement la raison pour laquelle les
parametres cinétiques sont différents. En plgsyddeurs expérimentales divergent par rapport
a la modélisation, ceci peut s’expliquer par le portement ductile du matériau, ce qui peut
étre une autre raison de I'obtention de parameingsiques différents.

Les courbes de Wohler pour le composite a 2, 1ZDdtHz ont été modélisées avec le méme

modéele. Dans le cas du composite les résultatsasset satisfaisants (Figures 100 a 102).
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Figure 101 Polyamide 66/FV10 Hz
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Figure 102 Polyamide 66/FV20 Hz

Les parametres cinétiques du modele pour le cotepssnt rapportés dans le Tableau 14

PA 66(FV) PA 66(FV) PA 66(FV)
2Hz 10 Hz 20 Hz
€ 0,008 0,008 0,008
m 4,303 4,307 3,866
I:O
A 1,3916 10 5,8823 10 1,0135 10
J X 0,09 0,27 0,68

Tableau 14Les parametres de modélisation pour les cas de&sPR\6a 2, 10 et 20 Hz

Dans le cas du composite quand la fréquence pass@Hk a 10 Hz et a 20 Hz, la limite

d’endurances,) est stable. Comme dans le cas de la matricesliepbtenue est trés faible. A
F R R

10 et 20 Hz les valeurs du rappeAﬁ sont trés proches, par contre a 2 Hz, ce rappoungseu

plus élevé. La valeur da pour le composite a trois fréquences varie treg(p86<m < 4,98).

6.6. Optimisation des essais discontinus

Apres avoir fait les essais discontinus, on a efgsgu’un arrét du test a proximité de la
rupture augmente la durée de vie du matériau. Boarplus grande précision, les essais

continus et discontinus ont été effectués dansaeditions identiques pour le PA 66/FV a 10
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Hz. Les courbes de Wohler (déformation en fonctionnombre de cycles) pour les essais

continus et discontinus ont été modélisées (FigL®8sa 104).

0.035

*  Points expérimentaux
Modéle

0.025 B

€0
o
o
IS

:

L
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0.01- B

0' 005 1 1 1 1 1
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Figure 103 Polyamide 66/FV10 Hz: Essais continus
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Figure 104 Polyamide 66/FV10 Hz, Essais discontinus

Les parametres cinétiqgues du modéle pour le cotepssnt reportés dans le Tableau 15
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PA 66(FV) PA 66(FV)
Essai continu Essai discontinu

€0 0,008 0,008
m 3,559 4,273
I:0

N 1,4798 10 9,1886 10

[
X

0,213 0,087

Tableau 15Les parametres de modélisation pour les cas desFR\6a 10 Hz pour des essais continus et

discontinus.
Comme dans le cas précédent il N’y a pas de relatire les paramétres cinétiques. La valeur
F : . . ; " , .
de KO est plus faible pour les essais discontinGe. résultat peut étre rapproché des fractions

de volume libre calculées. Pour les essais disuamfig = 1% et pour les essais continus, fg =
1,4%.

6.7. Conclusions

La courbe de Wohler de plusieurs polymeres a étdéhisee a I'aide d'un outil de
Matlab®.

Nous avons constaté quiil n'y a pas de relationrelantre les parametres de
modellsatlonx0 et m et la microstructure. L'analyse d’'un plus gramombre de matériaux est

nécessaire.

La courbe de Wohler avec les résultats des essientinus a aussi été modélisée avec la
limite d’endurance des essais continus et les tedsutont assez satisfaisants. On sait qu’un
temps de repos a proximité de la rupture augmardeariée de vie et cette augmentation est plus
importante pour les déformations plus faibles. bdarbe de Wohler pour les essais discontinus
se rapproche du comportement de la matrice avéaateur de déplacement de 1,4. Ceci nous
permet de supposer que pour le méme compositeuavagatre taux de renfort inférieur de 30%

(avec les mémes déformations appliquées) le malbéi€tre valable. On obtient une valeur de
% plus faible dans les essais discontini3e résultat peut étre rapproché des fractions de

volume libre calculées.
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Chapitre 7

7. Conclusions et Perspectives

Au cours de ce travail de recherche a été étudidenue en fatigue d’'un polyamide 66
renforcé par 30 % de fibres de verre. Nous avoaisaid réalisé une étude préliminaire sur

différents polymeres tels que le PolycarbonatBdgstyréne et le Polypropylene.

Ce travail a été effectué pour pouvoir dégageraces relations entre la structure et les
parametres du modeéle cinétigue mis en ceuvre pétudE du comportement en fatigue du
PAG6 et de son composite.

Les résultats des de fatigue nous ont montrésmigeld’endurance en déformation,)
augmente quand on passe d'un polymére amorphe @olymére semi- cristallin. Le
caractere diphasique des polyméres thermoplastisgi@s-cristallins peut expliquer leur
meilleure tenue en fatigue. Un arrét de propagatefissures peut se produire a l'interface
phase amorphe/ cristalline. De plus, une parti€éergie nécessaire a la propagation de
fissures est absorbée par le cisaillement desallitess. En outre, la phase amorphe du
polypropyléne est a I'état caoutchoutique pendssebksais de fatigue, ce qui est un élément

favorable pour s’opposer a la propagation desrissu

A la suite de cette étude préliminaire, les esdaisfatigue en flexion alternée sur le
polyamide 66 (matrice seule) ont été effectués. dbserve d’abord une chute de la
contrainte qui est liée a une augmentation dentgpéeature. La contrainte se stabilise apres
cette premiére chute pour une période relativeromgue. Elle rechute vers la fin avant la

rupture.
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Dans le but d'observer linfluence de la directida la sollicitation par rapport a
l'orientation de la majorité des fibres ainsi que rble de linterface, deux types de
sollicitation ont été choisis: La sollicitation dfexion Alternée et la sollicitation en

Traction- Traction.

Les courbes de Wohler & 10 Hz sont établies psudex types de sollicitation. A partir de

ces résultats, on pourra distinguer trois compatemdifférents.

Un paramétre trés important pour décrire le conepoent en fatigue a l'aide des
courbes de Wohler est le niveau de chargement waaifréquence donnée. A partir de la

courbe de Wohler & 10 Hz, on pourra distinguesttomportements différents.

1. Quand le niveau de chargement est trés élevéptareuest atteinte trés rapidement. On
observe une diminution linéaire de la contraintdlexion alternée et une augmentation
linéaire de déformation en Traction-Traction. Lanpérature induite par l'auto-
échauffement augmente trés vite mais comme laneiptt atteinte rapidement (cas des
fréquences élevées), elle n'atteint qu’une valeadénée. Les phases d’amorcage, de
coalescence et de propagation de fissures sortdugtes et c’est la fatigue mécanique
qui gouverne la rupture.

2. Lorsque le niveau de chargement correspond a ueervaoyenne sur la courbe de
Wohler, la contrainte décroit également de marli@éaire. Une augmentation rapide
de l'auto-échauffement qui entraine un changemetatdphysique de la phase amorphe
est observée dans cette zone. Cette augmentatitengerature induit une premiere
chute de contrainte en flexion alternée et une awggtion de la déformation en
Traction-Traction. Ces variations de températuret ame conséquence directe du
caractere viscoélastigque du matériau composite, n@nie montre le spectre
viscoélastique enregistré a 10 Hz. En raison dsgges de la transition vitreuse, le
module de perte E" augmente entre 28°C et 53°C newiécroit de fagon monotone
jusqu'a 100°C. Les chutes brutales de contraimtieiie sont la conséquence de ce
passage de la transition vitreuse. En effet, lagauice dissipée sous forme de chaleur, a
chaque cycle de sollicitation mécanique est prapanelle au module de perte, au carré
de la déformation appliqguée (contrainte en traetiantion), et a la fréquence angulaire.
La valeur maximale de température par auto-échaefii est atteinte dans cette zone

de la courbe de Wohler (cas des fréquences éledérs)a fatigue thermique, a un réle
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important. Les zones d’amorcage, de coalescende ptopagation de fissures ont une
durée d’autant plus grande que le chargement ajgpégt plus faible.

3. Pour des niveaux de chargements plus faibles, demportements différents ont été
observés. En Traction-Traction, pour le cas ddramtes plus modérées, on observe
une grande différence au niveau de la durée deCaeayui n'a pas autant d'importance
en flexion alternée. Dans les deux cas, la temyéranduite par auto-échauffement
augmente treés peu et reste presque stable jusquiature finale. C’est donc un autre

mécanisme qui induit la rupture.

La comparaison des courbes de Wohler pour les dyoes de sollicitation (aux deux
fréquences de 10 et 20 Hz) montre également quielescourbes se rejoignent en un point ou
le niveau de chargement est faible. La température point de jonction augmente pour les
deux essais avec une allure identique mais la eodebtraction-traction est légérement au-
dessus de la courbe de flexion alternée. Ce dépkadepeut s’expliquer par la différence entre
les valeurs de contrainte. La courbe de Wohlerraction-traction arrive plus vite sur un

plateau que la courbe de Wohler en flexion alternée

La courbe de Wéhler en flexion alternée de la matsiule, présente un plateau a partir e 10
cycles, précisément a I'endroit ou se joignentlmsrbes de Wohler du composite en traction—

traction et flexion alternée pour les deux frégesnc

Comme la plupart des fibres sont orientées dadsdation de I'injection, méme direction que
la sollicitation mécanique en traction-traction, rfeatrice est plus sollicitée que l'interface

fibre/matrice.

L'observation des facieés de rupture en flexion rafie présente différents types
d’endommagement ; les fibres déchaussées ; lesvites entre fibres et matrice et des stries

dans la matrice.

Le faciés de rupture des échantillons sollicités texction-tractionprésente des
caractéristiques différentes de celles observéeflegion alternée. Quand on sollicite le
composite en traction- traction, comme la directilenla plupart des fibres est identique a la
direction de la sollicitation, les fibres sont phgilicitées le long des parois latérales qu’a leur
extrémité. La résistance mécanique de l'interfabeefmatrice est élevée et la rupture se
produit dans la matrice a proximité des paroisfiiess. Cette couche de matrice entourant

les fibres devient plus épaisse quand la fatigaentique a un réle dominant car la matrice est
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plus ductile, souvent méme a I'état caoutchoutidymés quantification de ce phénomene, on
constate que pour les essais ou la températurea diaeito-échauffement atteint sa valeur
maximale, le rapport de D/d atteint également $auvanaximale.

Des essais interrompus pendant une sollicitatiorfleetion alternée avec un grand
nombre de cycles a la rupture (500 000 cyclesgtineffectués. Ces essais ne présentent pas de
variation de propriétés mécaniques compte-tenuédart type important a proximité de la
rupture finale. Ce dernier témoigne de I'hétérogéndes éprouvettes, hétérogénéité que nous
avons également observée lors des essais de DMA)SEe et de mesure de densité. I
semblerait que le module de perte E” soit staldadant la méme période excepté pour le
composite a proximité de la rupture en raison derdation d'un endommagement a I'échelle
microscopique. Comme dans le cas de la tempérdwufesion, la température de transition

vitreuse ne subit pas de variation significativegaet la période d’amorcage des microdéfauts.

Ensuite, I'observation microscopique est effectaéeflexion alternée sur une méme
éprouvette dont on a poli la surface dans la zan@us sollicitée. Pour ces essais, la rupture se
produit & 60 000 cycles. Aprés observation, laigw@tion est & nouveau appliquée. Au
microscope optique, aucun endommagement n'est\@saant 30 000cycles. A partir de
30 000 cycles, des fibres déchaussées apparapsentde la surface dans la zone la plus
sollicitée. Juste avant la rupture, a 59615 cycjaslques fissures/microvides sont observables.
L’étude a alors été poursuivie au microscope @aajue a balayage. Dans un premier temps la
surface n’'est pas polie. Apres 1000 cycles decgaliion, on observe sur les photos de la
surface non polie une extrémité de fibre en suracecommence a fissurer. Cet amorcage de
fissures se produit a I'échelle du nanomeétre dascdéfauts sont appelés nano fissures. Avant
la rupture, on observe la propagation des fissdaes les zones ou il y a des concentrations

élevées de fibres, puisns la matrice.

La relaxation de défauts créés juste avant la rep@mvant la coalescence des
microfissures et a proximité de la rupture est mtficace que celle des défauts créés plus

précocement. Un temps de repos de 20 minutes éstnys suffisant pour deux raisons ;

i) apres 20 minutes de repos, la contrainte indultereprise de I'essai, a la méme valeur que la

contrainte induite initiale ;

i) le temps nécessaire pour que la températuraitengpar l'auto-échauffement atteigne la
température ambiante est de 20 minutes. La temopéngasse de 62 a 30 °C en 5 minutes mais

ensuite elle décroit jusqu’a 23 °C en 15 minutds wo total d’environ 20 minutes. Donc la

136



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

matrice avant l'interruption est a I'état caoutctique et la mobilité moléculaire est suffisante
pour permettre la fermeture/effacement des micesvithn temps de repos de 120 min conduit

aux mémes résultats.

Les essais de dilatométrie ont été realisés posirégeouvettes sollicitées en flexion
alternée pour les essais continus et discontinusmetéprouvette non sollicitée. On constate
gu’apres les essais discontinus, la fraction denael libre est moins élevée, en moyenne 1%
alors que pour les essais continus elle est égb94. Cette diminution pourrait étre due a des
changements de conformation des chaines macront@itésu ayant pour conséquences
I'effacement des micro-défauts créés avant la pabsegeut supposer que c’est bien cela qui a
permis d’allonger la durée de vie, mais une ratagatre le volume libre et la différence de

durée de vie entre les essais continus et diseantiia pas pu étre établie.

La comparaison du comportement de la matrice etodecomposite dans un essai de
fatigue en flexion alternée avec la méme déformadippliquée va nous conforter dans notre
hypothese sur la nature des micro- défauts. Laaate induite est trois fois plus grande dans
le cas du composite et évidemment sa durée desvigeaucoup plus courte. Cette différence
est due a la différence entre les valeurs du modidiasticité et a la difféerence d'auto
échauffement. Les nano fissures créées extremités de fibres sont les précurseurs des
microfissures et induisent un amortissement plupomant, et par conséquent un auto-
echauffement plus élevé. Les défauts relaxés pérdaerruption de I'essai sont de méme
nature que les microfissures qui coalescent damzdees ou la concentration de fibres est

élevée.

La déformation maximale augmente dans les essdmma®n et flexion statiques avec
la température, la contrainte a la rupture et ldutediminuent. Les facies de rupture des essais
effectués aux températures supérieures a la tetapErambiante montrent les fibres
déchaussées entourées d’'une couche de matricehéBerpene existe pour tous les faciés de
rupture et il est plus visible a 90 °C au dessusadempérature de transition vitreuse, car la
matrice est a I'état caoutchoutiqgue. Nous avonstatd que la couche de matrice autour des
fibres (D) a une valeur presque constante quatedripérature est inférieure a la température de
transition vitreuse. Ensuite, quand la températugmente, I'épaisseur de la couche augmente

mais sa valeur présente une dispersion assez €levée

Pour le PA 66 et son composite, I'effet de la fefipe a été mesuré. Les résultats

montrent qu’en augmentant la fréquence, la duré@eddiminue et la température de I'auto-
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échauffement augmente. En flexion alternée a ufoerdation appliquée de 0,019 (au milieu de
courbe de Wohler) ; & 2 Hz on atteint un nombrecyide a la rupture de 132695 avec une
température maximale de 40°C. Alors qu’'a 10 H264f8 et la température augmente jusqu’a
62°C. Finalement a 20 Hz le nombre de cycles agture est 6130 cycles (5 fois plus petit que
10 Hz) et la température augmente jusqu’a 90°CsDacas du composite en flexion alternée,
les courbes de Wohler a 2 et 10 Hz sont superpesabais a 20 Hz on observe une allure
différente. On observe un endommagement suppléimenéa l'interphase fibre/matrice.

Lorsque la liaison matrice fibre est faible, elEpétre a I'originel’une sourcesupplémentaire

de dissipation d’énergie. L’augmentation de ladietce ne semble pas avoir d’'influence sur la
limite d’endurance en flexion alternée ce qui njgss$ le cas en Traction-Traction. A 2 Hz, on
atteint la température maximale quand le niveaghdggement a sa valeur maximale ce qui
n'est pas le cas pour les fréquences élevées. e dessais en Traction-Traction avec les

fréquences de 20 a 60 Hz et R= 0,3 indique le n@réaomene.

La durée de vie de plusieurs polymeres a été nsgdeh I'aide d’'un outil de Matlab®. Le
modéle a été extrapolé pour toute la courbe de &/{dEformation/nombre de cycles) d’'un
polyamide 66 et son composite renforcé avec 308édide verre et le polystyréne. Il n'y a pas

de relation claire entre les parametres de modiehsaAﬂ et m et la microstructure. L’analyse
d’un plus grand nombre de matériaux est nécessaire.

La courbe de Wohler avec les résultats des essientinus a aussi été modélisée avec la
limite d’endurance des essais continus et les tedsutont assez satisfaisants. On sait qu’un
temps de repos a proximité de la rupture augmardariée de vie et cette augmentation est plus
visible pour les déformations plus faibles. La @®ude Wohler pour les essais discontinus
approche au comportement de la matrice avec uruiacke déplacement de 1,4. Ceci nous
permettre de supposer que pour le méme composteavtaux de renforts inférieur a 30%,

avec les mémes déformations appliqguées le modél€tde valable. On obtient une valeur de
% plus faible dans les essais discontinide résultat peut étre rapproché des fractions de

volume libre calculées. Pour les essais discontigus 1% et pour les essais continus, fg =
1,4%.

Les points suivants peuvent étre envisagés comomsyite d’étude :
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Dans le cas de PA 66 nous avons une asymptotaiadmd§ cycles, ceci nous a permis de
déterminer la limite d’endurance. Il serait intéa® de savoir si ce comportement est
également observable dans le cas d'une solligitatiaction-traction. Pour cela une série

d’essais a basse fréquence en traction- tractifhex@n alternée serait nécessaire.

Dans le cas du composite, nous avons effectuésessede fatigue en flexion alternée selon 3
fréquences (2, 10 et 20 Hz), or dans le cas diesdrgraction-traction, nous n‘avons pas fait les

essais de fatigue a basse fréquence (2Hz), it skena¢ intéressant de les compléter.

Les essais interrompus et discontinus ont étésgzakn flexion alternée a 10 Hz. Il peut étre
intéressant d’effectuer une démarche identiqueastidn-traction aux différentes fréquences et

d’expliquer le micro mécanisme.

A la suite de ces essais, on pourra peut-étrerdigter une relation entre la fréquence et le
niveau de chargement qui sont les criteres imprfaour la durée de vie en fatigue. Ceci peut
nous permettre d’approfondir le réle de la fatihermique et de calculer I'énergie dissipée par

cycle (loi themodynamique).

Un futur travail peut permettre de trouver l'origiphysique des parametraset m dans le
modele cinétique. Il serait également intéressansaloir si ce modele est transposable a

d’autres polyméres thermoplastiques chargés darasld’une sollicitation en flexion alternée.

Un autre travail de modélisation pourrait étre effé sur la courbe de Wohler en traction-

traction a partir du modele cinétique en flexiceée.

Nous avons réalisé ce travail avec deux types tleitsbions (traction-traction et flexion
alternée), il pourrait étre intéressant de complaedifférents types de sollicitation (traction-

compression, flexion trois points...).

139



140



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

Références bibliographiques

1. S. Suresh, Fatigue of materials, Cambridge &fsity press, 1-8 (1991).

2. A. T. DiBenedetto and G. Salee, Fatigue cracpg@gation in graphite fiber reinforced nylon &lym. Eng.
Sci.19, 512-518 (1979).

3. B. Mouhmid, A. Imad, N. Benseddiq, S. Benmedalhéd. Maazouz, A study of the mechanical behavadur
glass fibre reinforced polyamide 66, ExperimemakistigationPolymer Testing25, 544-552(2006).

4. B. Mouhmid, A. Imad, N. Benseddiq and D. Lecoepin experimental analysis of fracture mechanisms of
short glass fiber reinforced polyamide 66 (SGFR&)\ Comp. Sci. Techngle9, 2521-2526 (2009).

5. C. Bathias, A. Bunsell et E. Morel, Matériawnposites 2" édition, Dunod, Paris, 1-6, 7-16, 73-75 (2009).

6. T. Moriwaki , Mechanical property enhancemenglaks fibre reinforced polyamide composite madelibgct
injection.Composites Part 27, 379-384 (1996).

7. J. Karger-Kocsis and K. Friedrich , Fracturdéyour of injection-moulded short and long glagsef
polyamide 6.6 composite€omp. Sci. Techndd2, 293-325 (1988).

8. T. Vu-Khanh, J. Denault, P. Habib and A. LowheTeffects of injection moulding on the mechanical
behaviour of long-fibre reinforced PBT/PET blen@smp. Sci. Technod0, 423—-435 (1991).

9. J.L. Thomason, The influence of fibre propertid the performance of glass-fibre-reinforced patyde 66,
Comp. Sci. Techndb9, 2315-2328(1999).

10. A. Bernasconi, P. Davoli, A. Basile, A. Filipfffect of fibre orientation on the fatigue betawi of a short
glass fibre reinforced polyamide#iternational Journal of Fatigue29(2): 199-208 (2007).

11. A. Bernasconi, P. Davoli, D. Rossin, C. Armartrifect of reprocessing of fatigue strength ofefilglass
reinforced polyamideComposites Part /38, 710-718 (2007).

12. F. Mandell, D. D. Huang and F. J. McGarry, @agi of glass and carbon fiber reinforced engingerin
thermoplastic®olym. Comp 2, 137-144 (1981).

141



13. N. Jia and V. A. Kagan, Effect of time and temgture on the tension-tension fatigue behavioushwirt
fiber reinforced polyamide®olym. Comp, 19, 408-414 (1998).

14. S. Tamboura, H. Sidhom, D. Baptiste, J. Fitpuisgluation de la tenue en fatigue du composSMECIR42,
Matériaux & technique89, 3 -11(2001).

15. V. Bellenger, A. Tcharkhtchi and Ph. Castaifgermal and mechanical fatigue of a PA66/glassrdibe
composite materialnternational journal of Fatigug?8, 1348-1352 (2006).

16. D. Rittel, An investigation of the heat genedatduring cyclic loading of two glassy polymers.rtPa
I/ExperimentalMech. Mater.32,131-147(2000).

17. D. Rittel, N. Eliash and J.L. Halary, Hystetdieating of modified poly (methyl methacrylateplymer,44,
2817-2822 (2003).

18. A. Molinari and Y. Germain, Self heating anérthal failure of polymers sustaining a compressiyelic
loading,Int. J. SolidsStructures33, 3439—-3462 (1996).

19. R. Chandra, S.P. Singh and K. Gupta, Dampiadies in fiber-reinforced composites — a revi€gmp.
Struct.,46, 41-51 (1999).

20. Hanane Nechad, Evaluation de I'endommagemedte & rupture de matériaux hétérogénes par ultsasb

émission acoustique, Thése de doctorat, InstittioNa des Sciences Appliquées de Lyon, (20%:ge 16.

21. A. Casal and R.S. Porter, “Polymer stressti@s’ vols.1 and 2, Academic press, New York, @R7

22. R. P. Kambour and R. E. Robertson, in “Poly®eience. A Material Science Hand book”(A.D. Jenkins
ed.); North Holland Publ. Amsterdam, Page 687 (1972

23. S. Rabinowitz and P. Beardmore, CRC ®&#ty. Macromol. Sci, 1 (1972).

24. R. W. Lang, J. A. Manson, R. W. Hertzberg and SRhirrer, Craze development in poly (Methyl
Methacrylate) during stable fatigue crack propagafolym. Eng. Sci24, 883-842 (1984).

25. R. W. Hertzberg and J. A. Manson, Fatigue afireering plastics, Academic press, New York, ,42-
(1980).

142



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

26. J.P. Trotignon et J. Verdu, Rupture en fatigae matériaux polyméres, introduction a la mécanides

polymeres (1988).

27. J.M. Ferreira, J. T. B. Pires, J. D. CostaAOErrajhi, M. Richardson, Fatigue damage and emvirent
interaction of polyester aluminized glass fiber posites Composite Structureg8, 397-401 (2007).

28. J.L. Thomasson, The influence of fiber praperof the performance of glass fiber reinforcetyamide 66,
Composites science and technolds, 2315-2328 (1999).

29. M. G. Wyzgoski and G. E. Novak, Fatigue fraetof long fiber reinforced nylon 6&olym. Comp.16,
38-51 (1995).

30. Simon. C. Bellemare, J. lvan Dickson, Martin Blireau, J. Denault, Bulk fatigue damage evaluation

polyamide-6 and in a polyamide-6 nanocompositdym. Comp 636- 646 (2005).

31. J. M. Haudin, Matériaux pour l'ingénieur, chapisolidification, mise en forme des polyméresplEaes
Mines de Paris (2006), pages 125-136.

32. M. Akay and D. Barkley, Fiber orientation an@ahanical behaviour in reinforced thermoplastiedtipn
moulding,J. Mater. Sci.26, 2731-2742 (1991).

33. T. Matsuoka, J. |. Takabatake, Y. Inoue and &kahashiPrediction of fiber orientation in injection molile
parts of short-fiber- rienforced- thermoplastieslym. Eng. Sci30, 957-966 (1990).

34. J. J. Horst and J. L. Spoormaker, Fatigue draanechanism and fractography of short glass fisiaforced
polyamide 6,J. Mater. Sci.32, 3641- 3651 (1997).

35. J. Karger-Kocsis, Effects of processing indusecrostructure on the fatigue crack propagationrfilled
and short fiber-reinforced PA-€omposites21, 243-254 (1990).

36. F. Ramsteiner and R. Theysohn, Tensile and dmpengths of unidirectional short fiber reinfedc
thermoplasticsCompositesl0, 65-71 (1979).

37. K. Handa, A. Kato and |. Narisawa, Fatigue abtaristic of a glass-fiber-reinforced polyamide,Appl.
Polym. Sci.72, 1783-1793 (1999).

38. R. W. Hertzberg and J. A. Manson, M. Skibogeency sensitivity of fatigue processes in polymealids,
Polym. Eng. Scil5, Page 252-260 (1975).

143



39. M. G. Wyzgoski, G. E. Novak, Influence of thigss and processing history on fatigue fractuneylefn 66
Part I: Crack propagation measurem@&dalym. Eng. Sci32, 1105-1113 (1992).

40. M. G. Wyzgoski, G. E. Novak, D. L. Simon, Fatgfracture of nylon polymers, Part 1, effect @guency,
J. Mater. Sci.25, 4501-4510 (1990).

41.Y. Zhou, P.K. Mallick, Fatigue performance afiajection-Molded short glass fiber reinforcedyaohide 6,6,
effects of orientation, holes and weld lirffeoplym. Comp .27, 230-237 (2006).

42.J. J. Horst and J. L. Spoormaker, Mechanisfatgfue in short glass fiber reinforced polyamidd>6lym.
Eng. Sci.36, 2718-1726 (1996).

43. A. Pegorreti and T. Ricco, Fatigue crack prapag in polypropylene reinforced with short gldisers,
Comp. Sci. Tegb9, 1055- 1062 (1999).

44. A. J. Dentsoras and E. P. Kouvaritakis, Effecvibration frequency on fatigue crack propagatifna
polymer at resonancE&ngineering fracture of mechanj&0, 467-473 (1995).

45. C. Doudard, S. Calloch, F. Hild, P. Cugy, Alttég Identification of the scatter in high cydiatigue from
temperature measuremer@sR. Mecaniqued32 795-801 (2004).

46. G. La Rosa, A. Risitano, Thermographic methoglplfor rapid determination of the fatigue limit witerials
and mechanical componenitst. J. Fatigue22, 65—73 (2000).

47. A. Galtier, O. Bouaziz, A. Lambert, Influence da microstructure des aciers sur leurs propriétés
mécaniquedViéc. Ind 3, 457-462 (2002).

48. Sylvain Calloch, Cedric Doudard, Francois HN@artin Poncelet, Bastien Weber, André Galtier, |&jae
essais-modele pour l'interprétation des liens emigsure d’auto-échauffement sous chargement cgctitjtatigue

polycyclique,Revue de Métallurgjd 07, 75-82 (2010).

49. M. Poncelet, Multiaxialité, hétérogénéitésimgeques et structurales des essais d’auto-échaarffeet de

fatigue a grand nombre de cycles, Thése de docErale Normale Supérieure de Cachan, (2007) gad@s

50. C. M. Sonsino, E. Moosbrugger, Fatigue desfdnighly loaded short-glass-fibre reinforced polydenparts in
engine compartmentit. J. Fatigue 30, 1279-1288 (2008).

144



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

51. Mallina Venkata Timmaraju, R. Gnanamoorthy skria Kannan, Influence of Organoclay on FlexuréibEea
Behavior of Polyamide 66/Hectorite Nanocompositdsahoratory Condition31, 1977-1986 (2010).

52. S. B. Ratner and V. |. Korobov, Self heatifiglastics during cyclic deformatiotekh. Polimy, 1, 93-100
(1965).

53. T. Kajiyama, A. Takahardournal of the Japan Rubber Industries Associafi®n34 (1986).

54. L. Yongshou, G. Zongzhan, L. Wei, Y. Zhufengialytical and experimental investigation of fatigtrack
propagation for polyethylene methacryl|adiater. Sci. EnginA, 486, 363-368 (2008).

55. B. Mouhmid, Etude de I'endommagement et ruptloe polyamide 66 chargé aux fibres de verre amjrt
Thése de doctorat, Université des Sciences et Bémfiies de Lille (2007) Page 30.

56. A.X. Schmidt and C.A. Marlies, “Principles ofigh-Polymer Theory and Practice”. McGraw-Hill, New
York, Page 578 (1948).

57. S. Barbouchi, V. Bellenger, A. Tcharkhtchi, Plastaing, T. Jollivet, Effect of water on the da& behaviour
of a pa66/glass fibers composite matedaMater. Sci.42, 2181-2188 (2007).

58. N. A. St. John, J.R. Brown, Flexural and imerinar shear properties of glass-reinforced phenoli
compositesComposites Part £29A, 939-946 (1998).

59. C. C. M. Ma, S.W. Yur, Environmental effectstbe water absorption and mechanical propertiesadion
fiber reinforced PPS and PEEK composite PaRdlym. Eng. Sci31, 34-39 (1991).

60. R. Selzer, K. Friedrich, Mechanical properta®l failure behaviour of carbon fiber reinforcedypmer

composites under the influence of moist@emposites Part 28A, 595-604 (1997).

61. J.S. Earl, R.A. Shenoi, Hygrothermal ageingeaff on FRP laminate and structural foam materials,
Composites Part /35, 1237-1247 (2004).

62. L.A.L. Franco, M.L.A. Graga, F. S. Silva, Fregtaphy analaysis and fatigue of thermoplastic cusite
laminates at different environmental conditiokigter. Sci. Engine. AM88 505- 513 (2008).

63. M. T. Hahn, R. W. Hertzberg and J. A. Mansohe Thfluences of temperature and absorbed wateh@n
fatigue crack propagation in nylon-@8glymer,27, 1885-1888 (1986).

145



64. J. Polak, Fatigue- cyclic behaviour, InstitofePhysics of materials Academy of Sciences of @zech
Republic,Advances in mechanical behaviour plasticity and agenl , 29-40 (2000).

65. C. Bathias, An engineering point of view abitg Fatigue of composite materidist. Jour. Fat.,28, 1094-
1099 (2006).

66. J. F. Mandell, D. D. Huang and F. J. McGayack propagation modes in injection molded fiber

reinforced thermoplastic§hort fiber reinforced composite material3;32 (1982).

67. F. Baltenneck, J.P Trotignon, J.Verdu, Kineti€datigue of polystyrend?olym. Eng. Sci37, 1740-1747
(1997).

68. F. Baltenneck, Amorcage de la fissuration diyde de polyméres amorphes vitreux, Thése de daigto
Ecole Nationale Supérieure d’'Arts et Métiers PEr95) Page 5.

69. J. Perez, Physique et mécanique des polyragresphes technique et documentation, LavoisierZ).99
70. T.J. Chen, C. P. Bosnyak, R. D. CorneliusBaiiure of plastics, New York, Hanser Publisher8@8P

71. L. Boniface, P. A. Smith, S. L. Ogin, M. G.d&a, Observations on transverse ply crack growtn (@90 2)
CFRP laminate under monotonic and cyclic load®mc. 2 Eur. Conf. Composite Material8. ICCM and

ECCM, London UK, 156-165 (1987).

72. S. Tamboura, H. P. Lieurade, H. Sidhom, Matéoamposite a fibre de carbone et matrice époxYQ¥3
5208) : Etude du mécanisme d’endommagement cyclidatériaux et Technique84, 15-20 (1996).

73. K.L. Reinfsnider, Some fundamental aspecttheffatigue and fracture response of composite naite
Proc. 14" annual meeting of Society of Engineering Scieb@A, 373-384 (1977).

74. K. W. Garrett, J. E. Bailey, Multiple transserfracture in 90° cross-ply laminates of a glds® freinforced
polyesterJ. Mater. Sci.12, 157-168 (1977).

75. M. C. Lafarie- Frenot, J. M. RIVIERE, Mécanisrtéendommagement par fatigue d’un composite §éati
fibres longues : étude de la fissuration transyekB#AC, JNC 6 Paris 635-647 (1988).

76. M.F.E. Ibrahim and K.J. Miller, Determinatiof arack initiation life Fat. Fract. Eng. Mater. Struct 2,
351-360, (1980).

146



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

77. C. G'Sell, J. M. Hiver and A. Dahoun, Experirt@ncharacterization of deformation damage in solid
polymers under tension, and its interrelation witkcking, International journal of solids and structure39,
3857-3872 (2002).

78. A. Galeski, Strength and toughness of cryse&lpolymer system®rogress in polymer science8, 1643-
1699 (2003).

79. X. C. Zhang, M. F. Butler and R. E. Camerong Tductile- brittle transition of irradiated isotiact
polypropylene studied using simultaneous small @ngray scattering and tensile deformati®glymer,41,

3797-3807 (2000).

80. S. Castagnet, S. Girault, J.L. Gacougnolle,DBng, Cavitation in strained polyvinylidene flucid
mechanical and X-ray experimental studReslymer,41, 7523-7530 (2000).

81. M. Lafarge, Modélisation couplée comportemerttaanmagement et critéres de rupture dans le dondane
la transition du PVDF, Thése de doctorat, Ecoladvale Supérieure des Mines de Paris (2004) pages4

82. A. Pawlak, E. Piorkowska, Effect of negativegaure on melting behaviour of spherulites in fhins of

several crystalline polymer3, App. Polym.74, 1380-1385 (1999).

83. A. Pawlak, A. Galeski, Plastic deformation af/stalline polymer: The role of cavitation and daJs
plasticity,J. Macromol, 38, 9688-9697 (2005).

84. A. Peterlin, Radical formation and fracturehafhly drawn crystalline polymed, Macromol. Sci. —Phys,
490-508 (1971).

85. B. Jasse and L. Monnerie, Influence of confdional structure on the vibrational spectria of th#ferent
isomers of 2,4,6,8- Tetraphenylnonane, A polystgretodel molecule]. Molecul. Struct 39, 165-173 (1977).

86. M. D. Skibo, R. W. Hertzberg, J. A. Manson,LSKim, On the generality of discontinuous fatigaieck
growth in glassy polymerd. Mater. Sci, 12, 531-542 (1977).

87. M. T. Takemori, R. P. Kambour, D. S. Matsum@a a Search for Epsilonn Crack Tip Zones in tatgte
of Amorphous Polymer&olym. Communication®24, 297-299 (1983).

88. R. Hamam, Simulation de la propagation desufiess par fatigue dans les toiles des roues de $@iis

chargement a amplitude variable, Thése de doctecale Normale Supérieure de Cachan (2006), Page 36

147



89. Lin Ye, On fatigue damage accumulation and ristdegradation in composite materiaymp. Sci. and
Tech, 36, 339-350 (1989).

90. H.Q. Chang, F. Sidoroff, A model for fatiguentage application to unidirectional composit&*®*8ournée
Nationale sur les Composites, 685-694 (1980).

91. R. Schirrer, Introduction a la Mécanique delyiiRéres Mécamat-GFRINPL, C. G'Sell and J.M. Haudin Eds,
Nancy,92, 395-411 (1995).

92. J. Rault, Les polyméres Solides Amorphes, @aétes, semi cristallins, propriétés microscopiqees
macroscopiques CEPADUES-EDITIONS (2002).

93. M. Akay, D.F. O’'Regan, Fracture toughness anpaict behaviour of glass fiber reinforced polyamfide
injection mouldingsComp. Sci. Techngb5, 109-118 (1995).

94. J.P. Tancrez, José Pabiot, Francois Rietsclmabe and fracture mechanisms in thermoplasticsibmatr

composites in relation to processing and strucppmshmeterComp. Sci. Techngb6, 735-731 (1996).

95. S. M. Zebarjad, A. Lazzeri, R. Bagheri, S. My& Reihani, M. Frounchi, Fracture mechanism under
dynamic loading of elastomer modified polypropylgMaterials Letter 57, 2733-2741 (2003).

96. N. Sato, T. Kurauchi, S. Sato, O. Kamigaito chbnism of fracture of short glass fiber-reinforpadyamide
thermoplastic,). Mater. Sci.19, 1145-1152 (1984).

97. N. Sato and T. Kurauchi, Process monitoringastially reinforced metal-matrix composite compots by
acoustic emissiord. Mater. Sci. 27, 4698-4704 (1992).

98. R. W. Lang, R. W. Hertzberg and J.A. Mansorechanisms of fatigue in short glass fiber reinfdrce
polymers,J. Mater. Sci 4015-4030 (1987).

99. J. J. Horst, fatigue fracture mechanism ofefibeinforced injection moulded polyamide, Paper tfoe

localised damage 96 conference in fukuako, Jai&98).

100. R.E. Robertson, Theory for the plasticity laisgy polymers]. Chem. Phyl4, 3950-3956 (1966).

101. S. N. Zhurkov, V.E. Korsukov, Atomic Mechanisrhfracture of solid polymersl. Polym. SciPolymer
Physics Edition12, 385-398 (1974).

148



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

102. J. Karger-Kocsis, R. Walter and K. Friedriéinnealing effects on the fatigue crack propagatidn
injection moulded PEEK and its short-fiber compesi). Polym. Eng.8, 221-255(1989).

103. J. Runt, M. Jacq, Effect of crystalline morolgy on fatigue crack propagation in polyethyledeMater.
Sci, 24, 1421-1428 (1989).

104. M. T. Hahn, R. W. Hertzberg, J. A. Manson,eEf§ of rubbery phase and absorbed water on impact-
modified nylon 66, Part 2 Fractography, J. Matei.,21, 39-45, (1986).

105. M.A. Miner, Cumulative damage in fatigue, App. Mech, 67, A 159-A 164, (1945).

106. S. Tamboura, H. Sidhom, D. Baptiste, J. Fipusvaluation de la tenue en fatigue du comp@&itC R42,
Matériaux & technique-, 89, 3-11 (2001).

107. W. H. Bowyer, M. G. Bader, On the re-inforaamof thermoplastics by imperfectly aligned digommous
fibres.J. Mater. Sci 7, 1315-1321(1972).

108. J. L. Thomason Micromechanical parameters frmacromechanical measurements on glass reinforced
polyamide 6, 6Comp. Sci. Techngbl, 2007-2016 (2001).

109. E.J. Kramer, Microscopic and molecular fundatals of crazing, Advances in Polymer Science, 8198

110. G. Caprino, A. D’Amore, Flextural Fatigue beior of random continuous fiber-reinforced-theragtic.
Comp. Sci. Technob8, 957-965 (1998).

111. A. T. Dibenedetto and G. Salee, Fatigue crack mratian in graphite fibre reinforced nylon @8lym. Eng.
Sci, 19, 512- 518 (1979).

112. J. A. Epaarachchi, P. D. Clausen, An empirizadiel for fatigue behavior prediction of glassdipeinforced
plastic composites for various stress ratios arsll tequenciesComposites Part A: Applied Science and

Manufacturing, 34, 313-326, (2003).

113. J.B. Kommers, The effect of overstress imgtation the endurance life of steBloceeding, Ame. Soc.
Test. Mater45, 532-541 (1945).

114. A. Mian, X. Han, S. Islam, G. Newaz, Fatigwndge detection in graphite/epoxy composites usbmic
infrared imaging techniqu€&omp. Sci. and Techn@l4, 657-666 (2004).

149



115.C. Scarponi, G. Briotti, Ultrasonic technique fbetevaluation of delaminations on CFRP, KFRP coitgos
materialsComposites Part BEngineering 31, 237-243 (2000).

116. M. Surgeon, M. Wevers, Modal analysis of atiousmission signals from CFRP laminatd)T & E
International 32, 311-322, (1999).

117. P. J. Schilling, B. P. R. Karedla, A. K. Tatifhi, M. A. Verges, P. D. Herrington, X-ray comedt
microtomography of internal damage in fiber reicfmt polymer matrix composite€Comp. Sci. Techngl65,

2071-2078, (2005).

118.J. Fitoussi, G. Guo, D. Baptiste, Determinatiom @fidimensional failure criterion at the fibre/mainterface

of an organic-matrix/discontinuous-reinforcemennposite,Comp. Sci. Technob6, 755-760 (1996).

119. J.E. Mark, Physical properties of polymers dtsok, ACJ (1996).

120. D. W. Van Krevelen, Properties of polymerkselier fourth completely revised ed. by K. Te Nheis,
(2009).

121. A.K. Doolittle, Studies in Newtonian Flou, Appl. Phys22, 1031 (1951).

122. M.L. Williams, R. F. Landel, J.D. Ferry, Themperature dependence of relaxation mechanisms in

amourphous polymers and other glass-forming liquiddm. Chem. So¢77, 3701-3707 (1955).

123. J.G Williams, Stress analysis of polymersl Ed. Ellis Horwood Ltd. Publishers, (1980).

124. J.P. Trotignon, A new universal fatigue maehior plastics and compositeBplym. Test 14, 129-147
(1995).

125. J.A. Sauer and G.C. Richardson, Fatigue ofrRals, International journal of fracturel6, 6, 499-532
(1980).

126. J. Yang, Z. Zhang, H. Zhang, The essentiakwdrpolyamide 66 filled with TiQ nanoparticlesComp.
Sci. Technol.65,2374-2379, (2005).

127. H.A. Hristov, A.F. Yee, D.W. Gidley, Fatigueagze initiation in polycarbonate: study by transius
electron microscopyPolymer 35, 3604-3611 (1994).

150



B.ESMAEILLOU Approche cinétique de la tenaiéatigue d’'un Polyamide 66 /fibres de verre

128. Escaig B. A metallurgical approach to the @leyand yield behavior of glassy polymePalym. Eng. Sci.
24 (10), 737-749 (1984).

129. S. B. Ratner, Heating and failure of plasticepeated loadingoviet Plastics4, 86-91 (1973).

130.V. Zilvar, Effect of mechanical damping on the daie of some polymerPBJastics and Polymey89, 328-332
(1971).

131. D. O. Stalnaker, W. W. Stinchcomb, In compositeerials: testing and designg Bonf., ASTM STP 674,
ASTM, 620-641 (1979).

132. F. Baltenneck, J-P Trotignon and J. VerdugeKcs of fatigue failure of polystyreneplym. Eng. and Sgi.
37, (1997).

151



Approche cinétigue du comportement en fatigue du Po lyamide 66 renforcé
par 30% de fibres de verre

RESUME : Pendant ce travail, nous avons étudié le comportement en fatigue d’un polyamide
66 chargé de fibres de verre. Ce matériau a de nombreuses applications ou il subit des
sollicitations dynamiques, comme les piéces sous capot d’un véhicule. La compréhension des
micro-mécanismes qui gouvernent le comportement de ce matériau en fatigue joue un réle
essentiel dans la conception de ces pieces. Dans le but d’observer I'influence de la direction de
sollicitation par rapport a I'orientation des fibres ainsi que le role de I'interface, deux types de
sollicitation ont été choisis : La sollicitation en Flexion Alternée et la sollicitation en Traction-
Traction. Pour les ces deux types de sollicitation, la température de surface augmente pendant
les tests. Les résultats montrent que cette augmentation dépend du niveau de chargement et
de la fréquence. Les courbes de Wohler se rejoignent et la température induite par I'auto-
échauffement a ce point de jonction augmente pour les deux essais avec une allure identique.
Pendant la période d’amorcage des fissures en flexion alternée, nous n’avons pas observé de
changement macroscopique des propriétés de I'éprouvette, densité, taux de cristallinité,
température de transitions vitreuse et module d’élasticité. Un temps de repos a proximité de
la rupture permet de relaxer les micro-défauts et d’augmenter le nombre de cycles a la
rupture. La durée de vie a été modélisée pour le polyamide 66 et son composite.

Mots clés : Fatigue, Polyamide 66 renforcés de fibres de verre composite, Micro-mécanismes
endommagement, Auto-échauffement, Fréquence.

Kinetic approach of the fatigue behaviour of glass fibres reinforced Polyamide 66
composites

ABSTRACT: In this work, the fatigue behavior of short glass fibers reinforced polyamide 66
has been investigated. This material has many applications where it undergoes dynamic
loads, such as parts of under the hood of a vehicle. The comprehension of micro-mechanisms
which govern the fatigue behavior of this material have a key role to design these parts. In
order to observe the influence of load direction respect to fiber orientation two kinds of
applied load were selected; Tension-Tension Fatigue tests and Alternative Flexural Fatigue
were carried out. For both tests, the surface temperature increases with an increasing applied
load. The results show that an increasing self heating temperature depends on frequency and
applied load level. Self heating temperature has an important effect in the failure point where
the Wohler curves join each other. During the damage initiation period, no change of
macroscopic properties, density, cristallinity ratio, glass transition temperature, flexural elastic
modulus is observed. One break just before the final fracture allows the relaxation of
microdefects and increases the number of cycles at fracture. The life time has been modeled
for Polyamide 66 and its composite.

Keywords : Fatigue, Short glass fibers reinforced Polyamide 66 composite, Damage Micro-

mechanisms, Self heating temperature, Frequency.
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