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Introduction

Introduction

Afin de transporter OH SpWUROH GH VRQ OLHX GH IRUDJH j VRI®plDdiedrX GJfH[SOR
milliers de kilometres de pipeline offshore sont réalisés. Ces réseaux réesutHQW GH OYDVVHPEODJH
WXEHV pOpPHQWDLUHV VRXGpV OHV XQV DX|[elpialng domprefiHansiHPEOH G
SOXVLHXUVY PLOOLHUV GH VRXGXUH TXL SHXYHQW UHSUpVHQWHU XQ S
la présence de certaines discontinuités ou non-homogénéités des propriétés. De par la quantité

considérable de soudures, il est primordial que la tenue mécanique de ces derniéres soit optimale.

/HV SLSHOLQHV RIIVKRUHVY VRQW FRQVWLWXpV GTXQ WXEH PpWDOOLT
/ 1LV R O banigRe) duWpipeline est assurée par un épais revétement, 70 mm, en polymere
thHUPRSODVWLTXH DSSOLTXp HQ VXUIDFH GX WXEH PpWDOOLTXH [/1I
nécessite dans un premier temps le soudage des tubes métalliques (non concerné par cette étude) et

GDQV XQ VHFRQG WHPSV OD paHiMattioMbt YeueRiQent He @afail\iR CeeQhbse

se place dans le cadre de cette seconde étape avec la caractérisation des matériaux du revétement

isolant ainsi que la caractérisation de la soudure et de la zone affectée thermiquement lors du procédé

de fabrication.

Ce travail est réalisé en collaboration avec la société Subsea 7, société leader mondial dans la
FRQFHSWLRQ OD FRQVWUXFWLRQ HW OD Pimathes @ans XeYdomaire fLQIUDV W
parapétrolier. Cette collaboration entre la société Subsea 7 et IH &(0() D SRXU EXW GIpWXGL
comportement des matériaux lors du procédé de soudage ainsi que de caractériser les soudures du

revétement.

Objectifs de la these

Les objectifs de cette thése sont les suivants :

x Etude expérimentale du chemin thermique suivi par les matériaux constituant le revétement
isolant des pipelines lors du procédé industriel de fabrication des soudures dudit revétement.

X Modélisation par éléments finis de la thermique du procédé industriel DILQ GTREWHQLU OfLQW
des évolutions thermiques au sein de la soudure et les alentours.

x Caractérisation des deux matériaux principaux constituant le revétement aux abords de la
zone de soudure. Cette étude se focalise sur deux étapes cruciales lors du soudage : la fusion
HW OD FULVWDOOLVDWLRQ /YfpYROXWLRQ GHV JUDQGHXUV WKHI
cristallines sont étudiées.

X Etude du comportement mécanique de la soudure réalisée entre les deux polyméres
thermoplastiques du revétement. La qualité des soudures est attestée par leur tenue
mécanique.

X 'pYHORSSHPHQW GYXQHmagd SplULHPFHKHO OH G XquiOpemetudeW RL UH
reproduire le procédé industriel marqué par des dimensions imposantes. Cette étude permet
de faire varier différents parameétres de soudage et de déterminer leurs influences.

Démarche générale

La démarche suivie dans cette étude consiste dans un premier temps a étudier les matériaux
LPSOLTXpVY GDQV OH VRXGDJH GX UHYrWHPHQW GTXQ &SreftHi€&LQH &HW
deux polyméres thermoplastiques dans leurs zones de fusion et de cristallisation, étapes clés du

soudage. Dans un second temps, ce travail caractérise mécaniquement la soudure du revétement

elle-PrPH DLQVL TX{XQiHademXGXUH ©



Introduction

Le Chapitre | D SRXU EXW GH SUpVHQWHU O MQLI HBPpVLQGHW LSRG HCOQX@QHSYLSHOL
dfpODERUDWLRQ GHV VRXGXUHV HQWU HIn@dddau@d pippltiéd QWY WXEHV SRXU

Le Chapitre Il est consacré aux caractérisations des deux matériaux du revétement (Hifax et GSPP)

ORUV GH OD FULVWDOOLVDWLRQ HW GH OD IXVLRQ VXU XQH ODUJH JDI
du revétement, 70 mm, les gradients thermiques sont L P SR U W D Q 8\d¢s hadnfireisdsXphases de

fusion et de cristallisation. Les cinétiques de cristallisation et de fusion jouent donc un rdle

considérable GDQV OYpODERUDWLRQ GHV VRXGXUHV &HWWH pWXGH HVW Uj
différentielle a balayage et de la diffraction des rayons X. Ces deux techniques sont corrélées afin de

mettre en évidence les différentes transitions ainsi que les phases cristallines en présence. Une étude
DSSURIRQGLH GH OD PLFURVWUXFWXUH GHYV d&nH ¢ trevaiMdp thedse X[ QTHVW
1pDQPRLQV FH SRLQW stBUuep i 2x6 He &Ekicloppemen@Qdans la continuité de ce travail.

Effectivement, la microstructure des polymeres dépend fortement des conditions de refroidissement et

HVW j OTRULJLQH GHY SURSULpWpPV PpFDQLTXHV ILQD®OHY GX PDWpULD:

/H &KDSLWUH ,,, WUDLWH GX FRPSRUWHPHQW WKHUPRPpPFDQLTXH GH ¢
essais de rhéologie dans le domaine fondu et solide. Une importante étude est effectuée sur
OfpYROXWLRQ GHVY PRGXOHV G\QDPLTXH\n@didIof3 Oe fRaQffés Etldle WU DQV LW
refroidissements a différentes vitesses. Ces évolutions sont corrélées avec les grandeurs thermiques

de cristallisation et de fusion étudiées au Chapitre II.

Le Chapitre IV présente le procédé industriel de fabricationd X VRXGDJH GT1XQ SRLQW GH YXH \
Des thermocouples SRVLWLRQQpYVY GDQV OH UHYrWHPHQW GTXQ SLSHOLQH RQV
des champs thermiques lors du procédé industriel. Ces points expérimentaux ont pu étre utilisés pour

valider une modélisation par éléments finis (logiciel Abaqus) de la thermique du procédé. La
VLPXODWLRQ SHUPHW GTDYRLU DFFqV j OTLQWpJUDOLWpP GHV JRQHV D
GH OTpODERUDWLRQ GH OD VRXGXUH HW DLQVL ofsde BoxitlageUDX QH FRP S L
plus, une expérience «image 2 | OfpFKHOOH GX ODERUDWRLUH D pWp PLVH HQ S
deux étapes cruciales dans un soudage : préchauffage de la surface a souder et mise en contact des

deux matériaux. Cette expérience «image » permet de faire varier les différents paramétres de
pUpPpFKDXIIDJH GH O &udiex leurd infiehtes. G

Le Chapitre V est consacré a la caractérisation mécanique des matériaux du revétement et de la
soudure. Cette caractérisation est effectuée pDU OH EL D& de Gfitiolv ¥iakiaux a différentes
températures. Les soudures étudiées sont a la fois des échantillons prélevés dans un revétement de
SLSHOLQH LVVX GX SURFpGp LQGikaga JChagtréllW). GH OTH[SpULHQFH ©

[TpWXGH VH & bnd Bdanfudios générale rassemblant tous les éléments observés dans ce
travail et les reliant entre eux pour la compréhension du comportement des matériaux au niveau de la
soudure. Cette partie permet de revenir au contexte industriel dans lequelce proMHW VI{LQVFULW
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1 Contexte industriel

$YHF XQH FRQVRPPDWLRQ GH PLOOLDUGY GH WRQQHV OH SpWU
primaire consommée dans le monde, faisant ainsi du pétrole la premiére ressource énergétique

mondiale (Vially, 2016). De ce fait, le transport du pétrole de son lieu de forage a son lieu
GYH[SORLWDWLRQ GRLW VH GpURXOHU G DitgMo@ ptablénfe Qé@lude fulR®Q V RSWLP |
GDQV OTHQYLURQQHP N@MI | HptiiensdHDIenY SR leé \Mais de pipelines enfouis sous

terre ou sous-marins. En 2014, il a été recensé XQ WRWDO G{XQ SHX PsRIe glom&res PLOOL
de pipeline a travers 120 pays du monde (The World Factbook, 2016). ,0 HVW LPSRUWDQW GH QR\V
SXLWV HVW H[SORLWp SHQGDQW XQH YLQJWDLQH RX XQH WUHQWDLQ|
VXIILVDQW ,0 HVW GRQF QpFHVVDLUH GH G pyuDlBugsStldd s@ detteSLSHOLQF
méme période et donc de contrbler les propriétés des matériaux du pipeline.

Dans notre étude, nous nous focalisons sur OHV PDWpULDX[ DV Vel pliNes@ffdht®@® ODWL R Q
qui sont utilisés en mer a des profondeurs variables dépendant essentiellement de la profondeur ou

se trouve la ressource exploitable. Au cours de ces dernieres années, afin de répondre a la demande

grandissante en pétrole, les ressources exploitées se trouvent a des profondeurs de plus en plus

importantes. En effet, en 10 ans, les puits de forage sont passés de 1000 meétres a 3000 métres sous

le niveau de la mer (Bruschi et al., 2015 ; Barton et al., 2015). Cette différence de profondeur entraine

de nouveaux défis auxquels le revétement isolant des pipelines doit répondre de fagon concluante.

Citons les trois principaux (Choqueuse et al., 2002-2010 ; Bouchonneau et al., 2010 ; Choqueuse,

2012 ; Le Gall et al., 2014 ; Le Gac et al., 2015) :

x /H SLSHOLQH YD VXELU XQH SUHVVLRQ LPSRUWDQWH GH OTRUGUL
son utilisation (20 +£30 ans). Le revétement du pipeline doit donc posséder une résistance
hydrostatique élevée.

x A 3000 metres sous le niveau de la mer, la température avoisine les 4°C. En revanche, le
pétrole en sortie de téte de forage peut atteindre 150°C et ne doit pas trop refroidir au risque
de figer dans le pipe 7XUQHU /ITMLVRODWLRQ WKHUPLTXH GX UHYTrV
particulierement efficace.

X Le YLHLOOLVVHPHQW GX UHYrWHPHQW DX FRQWDFW DYHF OTHDX
possible au cours des années.

/IYLVRODWLRQ WKHUPLTXH GX SLSHOLQH UHSUpVHQWH XQ HQMHX FRQ\
effet, le pétrole brut quiest conVWLWXp HVVHQWLHOOHPHQW GYK\GURFDUEXUHV GF
présent sous des formes liquides plus ou moins visqueuses (Tocqué et Travers, 2010). La viscosité

GX SpWUROH GpSHQG GH VD FRPSRVLWLRQ TXL GpSHQG TXDQW j HOOH
ainsi que de la température du pétrole. AILQ GH VIpFRXOHU GDQV OH SLSHOLQH OH Sp
a une certaine viscosité, qui dépend donc de sa température. En dessous G 1 XQ H F lteohgéatur®, H

les différentes paraffines présentes dans le pétrole peuvent cristalliser formant ainsi un gel et

changeant les propriétés rhéologiques de ce dernier (Vinay et al., 2005-2006 ; Benallal et al., 2008 ;

Mendes et al., 2015). 6L OTpFRXOHPHQW GXNEpHWWQU BOHVROWGEHXOQ LQFLGHQW TXH
plateforme par exemple, alors la remise en route du pipeline devient trés compliquée a de telles

S URI R Q G H Xlaltstiots §tHdrfgendre un codt financier élevé. De ce fait, le pipeline est isolé
WKHUPLTXHPHQW GH OTHDX HQYLURQQDQWH SDU XQ UHYrWHPHQW HQ

1.1 AXIHVW TXIXQ SRSHOLQH

111 $VVHPEODJH HW WUDQVSRUW GTXQ SLSHOLQH

Un pipeline est OH UpVXOWDW GH OYDVVHPEODJH GH WXEHV pOpPHQWDLUF
FRPSRVp GIXQ WXEH PpWDOOLTXH UHFR X Bé$Wbé $ohtfakribués dahsP HQW HQ
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des usines spécialisées D /IHV WXEHV VRQW HQVXLWH DFKHPLQpPV MXVT
plus proche du lieu de forage, ou ils sont assemblés en sections GTHQYLURQ NP /IDVVHPEODJ}
SDU VRXGXUH Ge¢lertHWPFDHQD UHFRQVWLWXWLRQ GH OfLVRODWLRQ TX
matériaux polyméres F{HVW Oj OH FDGUH GH QRWUH pWXGH /HV VHFWLRQV \
GTHQYLURQ P GH GLDPqmduie MKhb), @Het Ep)Wal &etion de pipeline et son

isolation doivent donc accepter une courbure assez importante sans générer de fissures. Le bateau

transporte ensuite les sections de pipelineV MXVTX{DX JLVHPHQW GH SpWUROH HQ PH
soudure est réalisée en sortie de bateau tous les 6 km juste avant @rffnersion GDQV O fHD X

(@) (b)

(© (d)

Figure 1.1 : Photos des différentes étapes de construction d'un pipeline : (a) tubes élémentaires, (b) assemblage
en section de 6 km sur le quai et embobinage sur le bateau, (c) et (d) bobines sur les bateaux de transport et de
dépose (Choqueuse, 2012 ; Popineau, 2013).

112 &RPSRVLWLRQ GYfXQ SLSHOLQH

8Q SLSHOLQH HVW GRQF FRPSRVp GTXQ WXEH PpWDOOLTXH UHFRXY
dénomination anglaise « parent coating @ 3RXU VRXGHU OfkPH HQ DFLHU OH SDUHQW
aux extrémités de chaque tube SXLV UHVWDXUp SRXU FRQVHUYHU OTLQWpPpJULWp G
nomme le « field joint coating ».
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- Field joint coating

[l Parent coating
I Tube métallique

O 4
\‘
=1 7

12 m

Figure 1.2 : lllustration d'un pipeline.

,O HVW LPSRUWDQW GH QRWHU TXYDILQ GH IRUPHU XQ SLSHOLQH GH
milliers de tubes sontnécHVVDLUHY GRQF DXWDQW GH VRXGXUHV j UpDOLVHU 8C
souligner est la dimension du field joint qui mesure environ 0,7 métres de long.

1.1.3 Revétement : le parent coating

Il existe différents types de revétement de pipeline dépendantdu OLHX JpRJUDSKLTXH G{XWLOL\
TXH GH OD SURIRQGHXU GTH[SO RL&Way deR QiruGtiitas rBukticalicties &dit MR Q W
principales sont a base de polypropylene (PP) comprenant 3 couches « 3LPP » ou 5 couches

« 5LPP ».

Dans notre étude, nous nous intéressons au revétement de 5 couches: « 5LPP ». Ce revétement
FRQYLHQW ELHQ j OTH[SORLWDWLRQ GH S3000lnhietes). Rd IdémiBrlest HQ HDX
caractérisé par son importante épaisseur, plus de 70 mm de polyméres entourent le tube métallique

SHUPHWWDQW QRWDPPHQW GH UpSRQGUH DX[ [EigueRLE) WustteTLVRODW L
OfHQVHPEOH GHV FRXFKHV SUpVHQWHYV VXU -api¢sSLSHOLQH HW TXH QRX

B Tubemétallique :AL svaull ;
Epoxy:AL urral;

Adhésif ;AL urréal;

PP slide :AL ug 11 ;
GSPRP.AL xyll ;

PP topcoat: AL xavl | ;

(@)

(b)

Figure 1.3 : lllustrations du revétement « 5LPP » d'un pipeline (a) vue en coupe et (b) vue des différentes
couches ainsi que leurs épaisseurs.

10
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f Tube métallique

/H WXEH PpWDOOLTXH GH P GH ORQJ HVW j EDVH GYDFLHU ; HW ; (
rayon interne PP /YLQWpPpULHXU GX WXEH HVW UHFRXYHUWhréfeXxQH ILQH
(Inconel 625) afin de protéger ce dernier de la corrosion. /H [ W p ddstih¥ & recevoir le revétement

isolant, est nettoyé par sablage.

f Epoxy
ID FRXFKH GYpSR[\ RX ) %(Fusiord BOrfiBdEpEXD-t) ¥st en contact direct avec le tube
PpWDOOLTXH HW D SR X&cdirosdod. h€ fire Soueheiel3 —P GIpSDLVVHXU VXIILW

assurer ce role.

f Adhésif

/ID FRXFKH GIDGKpVLI GH3IDL-EPHDpSXIMVIDAIDGKpVLRQ HQWWlH OD FRX
couche de PP solide. Cette couche est un copolymére a base de polypropyléne possédant une
JUDQGH VWDELOLWp WKHUPLTXH HW VXU ODTXHOOH RQW pWp JUHIIpV

avec les couches alentours.

f PP solide

Cette couche de PP solide est composée de polymeére a base polypropyléne sur une épaisseur de 3,7
mm. Son rdle est de protéger les deux couches précédentes.

'DQV OH FDV GTXQ 'LAFYxWhHPE Hrénd/ e®compte que les trois couches décrites ci-
dessus (époxy, adhésif et PP solide).

f GSPP

/IH *633 GH O wBs@asOayritactic Polypropylene ») est la couche qui confére au revétement

VRQ FDUDFWqUH GYLVRODQW WKHUPLTXH JUKFH j OfLQWURGXFWLRQ
matrice a base de polypropylene (Lachambre et al., 2013 ; Phan et al. /TpSDLVVHXU GH FHV
FRXFKH GpSHQG GX QLYHDX GYLVRODWLRQ QpFHVVDLUH PDLVY GDQV QR

f PP topcoat

/H 33 WRSFRDW GTXQH pSDLVVHXU GH PP D SRXU U{OH GH SURWpJH
extérieur lors de son stockage, de son transport et de sa mise en place. Cette couche offre donc une
SURWHFWLRQ PpFDQLTXH XQH SURWHFWLRQ DX[ 89 HW j OTDEUDVLRQ |

1.1.4 Revétement : le field joint coating

Le field joint possede une structure différente du parent coating, en effet on ne retrouve pas toutes les

couches du « 5LPP » mais seulement les deux premiéres (époxy et adhésif) pour protéger le tube

P pW D O Qubd &vidnt@Ne corrosion a laquelle est ajoutée une épaisse couche de 83,7 mm GIXQ

matériau a base polypropylene TXL YLHQW DVVXUHU OD FRQWLQXLWp GH OfYLVRO
Figure 1.4).

11
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I Tubemétallique :AL svaill ;
Epoxy:AL urréal;

B Adrésif :AL urral;
B Fieldjoint:AL zuy 11

(a) (b)
Figure 1.4 : lllustrations du revétement « 5LPP 2 G 1 X Q S lashiMBau QuHield joint, (a) vue en coupe,

(b) vue des différentes couches ainsi que leurs épaisseurs.

/[ MpWXGH VH IRFDOLVH VXU OTYDQDO\WVH HW OD FRPSUpKHQVLRQ GHV SI
coating et le field joint.

12 B3URFpGp GH IDEULFDWLRQ GTXQ SLSHOLQH
1.2.1 Fabricato Q JOREDOH GT1XQ SLSHOLQH

Le processus de fabrication global est schématisé a la|Figure 1.5|et comporte cinqg étapes :

1) 1HWWR\DJH GH OfLQWPpPULHXU HW GH OTH[WpULHXU GX WXEH PpWL
du tube.

2) Dépbt sur le tube métalliqgue du revétement : le parent coating.
3) Chanfreinage des extrémités du parent coating avec un angle de 25°: on enléve sur une

dizaine de centimétres le revétement parent coating afin de permettre le soudage de deux
tubes métalliques.

4) Soudage | O 1 @edtabes métalliques.
5) Rétablissement du revétement sur la zone de soudure : le field joint.

12
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3)
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2)
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5)

Figure 1.5 : lllustrations du procédé d'assemblage d'un pipeline (gris : tube métallique, bleu : parent coating,
rouge : field joint coating).

"D S U q Vighres\.2 et 1.5, un pipeline est donc composé de deux éléments (le field joint coating et
OH SDUHQW FRDWLQJ TXL VRQW UpSpWpV GHV FHQWDLQHV RX GHV P
désirée de pipeline.

1.2.2 Fabrication du revétement : le parent ¢ oating

&HWWH SDUWLH VILQWpUHVVH SOXV HQ GpWDLO DX GpS{W GX SDUHQW
a la Figure 1.6. Elle correspond aux étapes 1) & 3) du paragraphe On peut diviser ce procédé

en 7 étapes pendant lesquelles le tube métallique avance constamment sur la ligne de fabrication en

tournant sur lui-méme :

1) 1HWWR\DJH HW GpS{W GTXQH FRXFKH tGod. IStidyalyeHet ehldgeddg O TLQ W p U
OD VXUIDFH H[WpPULHXUH GX WXEH PpWDOOLTXH DILQ GYpOLPLQ}
GIDSSRUWHU j OD VXUIDFH OD UXJRVLWp QpFHVVDLUH SRXU OfY
polyméres suivantes.

14
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2) Chauffage par induction du tube métallique a 230°C pendant environ 10 minutes.

3) 'pS{W GH OD FRXFKH GTpSR[\ SXLYGKDPXQ IPPOIDWQGH DIRFRXFKH GD!
(Tchoquessi, 2013 ; Surkein et al. /[TpSR[\ HW OTDGKpVLI VH WURXYHQW L
forme de poudre qui, pulvérisée sur le tube métallique chaud, va fondre et polymériser
(Surkein et LaFontaine, 2010).

4) Dépbt de la couche de PP solide puis de GSPP et finalement de la couche de PP topcoat par
HIWUXVLRQ HQ ILOLqUH SODWH HQQEMXVOK KENLYYWWXDJH. @ DLOH GIdD/

5 7UHPSH j dD fekéeKent.

6) ,QVSHFWLRQ GX UHYrWHPHQW SRXU OD GpWHFWLRQ GTpYHQWXHO(

7) Chanfreinage du parent coating aux extrémités du tube afin de permettre le soudage ultérieur
des tubes métalliques.

1 2) 3) 4) 5) 6) 7)

Figure 1.6 : lllustration du procédé de dép6t du parent coating (Tchoquessi et al., 2013).

1.2.3 Fabrication du revétement : le field joint coating

Dans cette thése, notre étude porte sur la soudure entre les matériaux du parent coating et du field

joint.

&HWWH SDUWLH FRUUH\W&&@ehe|1Q.I[HMWD SHXWGXWUH GpYHORSSpH HQ p\
LQLWLDO FRUUHVSRQG j ODatir&Qqus tkes @duxWibeS hétalliqusHsdm soudés.

/[ YTHQVHPEOH GH FH SURFpGp GH IDEULFDWLRQ HVW VRXYHQW SDUWLHO
peuvent induire de Iégéres incertitudes, nhotamment sur les temps de chaque étape du procédé.

1) Chauffage par induction de la surface métallique au niveau de la soudure. Durée : 10 minutes
a 230°C.

2) Retrait du systéme de chauffage par induction et préparation GX V\VWgqPH GH GpS{W GfpSR
GTDGKpVLI 'XUpH PBIRXMHHDILQ GYfpYLWHU OH UHIURLGLVVHPHQW

3) 'pS{W GHV FRXFKHV GYpSR[\ HMMi@® GKpVLI 'XUpH

4) Mise en place du systéme de chauffage par infrarouge. Durée : 5 minutes.

5) Chauffage par infrarouge des chanfreins du parent coating afin de préparer le tube métallique
pour la soudure. Durée : 3 minutes.

6) Retrait GX V\VWgqPH GH FKDXIIDJH SDU LQIUDURXJH HW PLVH HQ S
Durée maximale : 1 minute pour éviter le refroidissement du parent coating.

7) Injection du field joint afin de réaliser la soudure avec le parent coating. Durée : 1 minute.

8) ODLQWLHQ GDQV OH PRXOH GITLQMHFWLRQ 'XUpH PLQXWHV

99 5HIURLGLVVHPHQW GX PRXOBmMWiEYQMHFWLRQ 'XUpH

10) RetraitdumouOH GILQMHFWLRQ HW PLVH HQ SODFH GX V\VWgPH GH WU

11) 7TUHPSH j OTHDX GX |ILHSOWMGUeRLQW 'XUpH

12) 5SHIURLGLVVHPHQW j OTDLU OMBaltesGX SLSHOLQH 'XUpH

15
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Etat initial 1) 3)

5) 7)a9) 11)

Figure 1.7 : Photos des différentes étapes de fabrication du field joint coating.

/IH WHPSVY WRWDO SRXU OD IDEULFDWLRQ GTXQ ILHOG MRLQW HVW G
refroidissement qui a elle seule dure au minimum 24 heurHVY VL OfRQ GpVLUH TXH OfLQV
revétement soit a température ambiante. Néanmoins, les différentes étapes sont réalisées en paralléle

ce qui permet de réaliser une soudure toutes les 15 minutes environ. Ce temps de fabrication peut

paraitre raisonnable au vu de toutes les étapes et actions pour le faire mais il faut garder en téte que,

pour concevoir un pipeline utilisé dans des profondeurs importantes, il est nécessaire de réaliser des

milliers voire des dizaines de milliers de soudures, multipliant ainsi considérablement le temps de

préparation des pipelines sur les quais du port et engendrant des frais importants pour les

compagnies parapétroliére et pétroliere.

De plus, de par le lieu de fabrication des field joints, ces derniers sont sujetsaucOLPDW GX Sb\V F{HVW
dire a la pluie, au froid ou a la chaleur et ceci peut ainsi influencer divers parameétres du procédé
WHPSV GH FKDXIIH WHPSV GH UHIURLGLVVHPHQW«

En outre, lors de la fabrication du pipeline, toutes les étapes du procédé du field joint se font a la

FKDvQH OHV XQHV DSUqV OHV DXWUHV &THVW OH SLSHOLQH TXL DYDC(
sont, elles, fixes. De ce fait, il est important que toutes les étapes se déroulent sans aucun probléme

et dans les temps impartis car, dans le cas contraire, cela entraine un retard sur tout le reste du

pipeline.

&H SURFpGp GYfpODERUDWLRQ GH OD VRXGXUH HQW U slerOdétatbiat) HQW FRD
la suite au Chapitre IV.

16
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1.3 La soudure entre le parent coating et le fie  Id joint coating

Cette thése a pour objectif de caractériser la soudure entre le parent coating et le field joint. En effet,
cette zone de soudure est le siege de contraintes résiduelles et de défauts qui peuvent apparaitre lors
de la fabrication du revétement, lors du stockage du pipeline ou de son transport.

Il a été mis en évidence par Tchoquessi (2013) la présence de contraintes résiduelles dans le
revétement du parent coating et par Moosavi (2010) dans le field joint. Ces contraintes résiduelles
sont GTRULJLQHYV WKHUPLTXHYV H¥Y IePsuifele@d rodifiéés HalebebDaye pour le
transport et par la pose du pipeline. Ces contraintes résultent du chemin thermique et mécanique des

PDWpULDX[ FRPSRVDQW OH SLSHOLQH HW YRQW JRXYHUQHILESOHV SURS

contraintes résiduelles se créent a différentes étapes :

x Lors du refroidissement des différentes couches du parent coating, des contraintes résiduelles
HVVHQWLHOOHPHQW G YR WtédésQ Be s, HA &ifisTexde deé RGeificient de
GLODWDWLRQ s&s@WOH oo ° °C™?) et le polymére (sésr?8°C™) génére
des contraintes (Tchoquessi, 2013).

Xx /IRUV GH OfXVLQDJH GX FKDQIUHLQ OHV PDWpPULDX[ GX
puis un refroidissement. Guo et al. (2011) et Garner (2016) ont montré par le biais de
simulation par éléments ILQLYVY ORJLFLHO $EDTXV OfLPSRUWDQFH
du GSPP et du PP solide sur les contraintes. Cette valeur doit étre choisie afin de réduire au
maximum les contraintes interfaciales qui pourraient engendrer des décohésions des

SDUHQW

GH OD YL

mattULDX[ ,0 HVW FRQFOX TXH OfDQJOH GX FKDQIUHLQ GRLW rwl

Dans notre étude, les angles sont de 25° pour le chanfrein du GSPP et de 27,5° pour la
languette du PP solide.

X Lors du soudage lui-méme ou de nouvelles contraintes sont créées lors des différentes étapes
de dépébt du field joint (Moosavi, 2010 ; Guo et al., 2011).

&HWWH WKgVH VH FRQFHQWUH VXU ODQDO\WH WKHUPRPpPFDQLTXH GH
procédé VDQV WRXWHIRLVY GpYHORSSHU XQH DQDO\WH SRXVVpH VXU O

contraintes résiduelles.

Les défauts fréquemment observés dans la zone de soudure entre le field joint et le parent coating
sont listés ci-dessous et illustrés a la|Figure 1.8|:

a %XOOHV GfDLU GDQV OD SDUWLH LQIpULHXUH GX ILHOG MRL

refroidissement de ce dernier.
b) 5LGXOHYV GDQV OD FRXFKH G Tpl& Rdd joir) prewwqusmiDdesVprabieides

GYIDGKpVLRQ *D Q& Hdfauts peuvent rWUH j OTRULJLQH GH OD IRUPDWLRG

c) Décohésions totales ou partielles entre les différentes couches du parent coating et du field

MRLQW RX HQWUH OD FRXFKH GYfpSR[\ HW OH WXEH PpWDOOLTXH

d) Fissures dans le parent coating et le field joint.

17
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a) b) €)

d)

Figure 1.8 3KRWRV HW VFKpPD GHV GLIIpUHQWY GpIDXWV UHQFRQMdpVY GDQV OH
joint, vert : PP solide, blanc : GSPP, beige : parent coating) (Popineau, 2013).

Les trois premiers défauts sont dorénavant bien contrélés lors du procédé de fabrication et
QIDSSDUDLVVHQW TXH WUqV UDUHPHQW HW QH IHURQW GRQF SDV OfRI

Les fissures, quant a elles, semblent apparaitre le plus souvent lors du bobinage du pipeline pendant

OfpWDSH GH WUDQVSR U Wsougdart\kéaht® ttER dafiddRditapvesHas/réalisation du field

joint. Une fissure est un défaut trés néfaste car elle peut faire office de point froid dans le pipeline et
ORFDOHPHQW UpGXLUH OYLVRODWLRQ WKHUPLTXH causerlhl NsgWeHPHQW &
GTpOpYDWLRQ GH OD YLVFRVLWpPp GX SpWUROH HW DLQVL GLPLQXHU YR
/[TRULJLQH GH OD ILVVXUH HVW VXSSRVpH VH VLWXHU DX QLYHDX GX
coating en haut du chanfrein. Cette zone en haut de chanfrein sera par la suite étudiée de facon plus

précise.

1.4 Conclusion

&H SUHPLHU FKDSLWUH D SHUPLV GH GplILQLU OHV FRQGLWLRQV Gt
terminologie associée DX[ SLSHOLQHV &HV QRWLRQWNungHidienHyohelel @asy GIDFT Xy
SLSHOLQHVY HW HQ SDUWLFXOLHU GX UHYrWHPHQW LVRODQW HQ SRO\
multi couches de ce dernier a été mis en évidence ainsi que son procédé de fabrication. La soudure

réalisée entre le field jointetle SDUHQW FRDWLQJ UHSUpVHQWH XQ SRLQW VWUDWp
pipeline et se place donc au centre de notre étude. Le chapitre suivant va étudier en détail les

polyméres impliqués dans le soudage du revétement lors des étapes de fusion et de cristallisation.
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Chapitre Il : Caractérisation des matériaux lors de la fusion
et de la cristallisation
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Chapitre 1l Caractérisation des matériaux lors de la fusion et de la cristallisation

2 Caractérisation des matériaux lors de la fusion et de la
cristallisation

Dans ce chapitre, nous nous intéressons aux deux matériaux constituant le revétement du pipeline.

Une premiére approche de ces matériaux est réalisée par le biais des données fournies par
OfHQWUHSULVH FRPPHUFLDOLVDQW FHVY GHUQLHUV &HV GRQQpHV QR
des analyses dans le buW G{pWXGLHU OH RRB&RUMWHdristais&tign des matériaux.

&HYV GHX[ pWDSHV VRQW FUXFLDOHYV GDQV OYpODERUDWLRQ GTXQ VRX
deux matériaux du revétement subissent lors du procédé industriel de soudage plusieurs phases de

FKDXIIH HW GH UHIURLGLVVHPHQW &KDSLWUHV , HW ,9 'H SDU OfLPSI
la cinétique de ces phases dépend considérablement de la position dans le revétement en raison des

forts gradients thermiques.

UneprePLqgUH pWXGH HVW UpDOLVpH SDU FDORULPpWULH GLIIpUHQWLHOO
la cristallisation et des fusions subséquentes a différentes cinétiques. Ensuite, la diffraction des rayons

X aux petits et aux grands angles est utilisée af LQ GTpWXGLHU OfpYROXWLRQ GHV SKDVH'
chauffes et des refroidissements.

2.1 Matériaux constituant le revétement des pipelines

Les matériaux utilisés dans le revétement des pipelines sont choisis en fonction des critéres de
sélection suivants (Moosavi, 2000) :

x Codt

X &OLPDW GX OLHXVGHXSWUCOWRWH RBH O THD X

X Durée de vie, conditions de vieillissement

X &RQGLWLRQV GH PLVH HQ °XenpéiatugeX édquipamerit) LoDafification du
personnel

x Compatibilité avec les autres composants du revétement

X Connaissances sur le comportement de ce matériau

X Régulations de santé et environnementales

Ils répondent donc a beaucoup de ces criteres et, si leurs comportements peuvent paraitre complexes
DX SUHPLHU DERUG OHXU FKR4af[dQIYHVW SDV OH IUXLW GX

La[Figure 2.1](a) rappelle les différentes couches de protection du parent coating et du field joint qui
DVVXUHQW QRWDPPHQW OfYLVRODWLRQ WKéspprigtis-méanigaiesSHOLQH HW (
FHWWH ILJXUH OHV FRXFKHV GY{pSR[\ HW GIDGKpVLI QH VRQW SDV YL\
paragraphe. Dans cette these, les propriétés du tube métallique ainsi que celles de la couche
GIpSR[\ HW GIDGKpVLI QH VRQW SDV pWXGLpHV /fpWXGH VH IRFDOLV

PP topcoat et sur le field joint.

La|Figure 2.1|(b) indique les différents matériaux présents dans le revétement et contribuant a la
VRXGXUH &HV GHX[ PDWpULDX[ Of+LID[ HW OH *633 VHURQW DQDO\Vp
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B Hifax
I csrr

(b)

Figure 2.1 : (a) lllustration des différentes couches de matériau du revétement field joint coating / parent coating.
(b) Les différents matériaux étudié du revétement.

2.1.1 Matériau du field joint coating : Hifax

Le field joint ainsi que le PP solide et le PP topcoat du parent coating sont des couches faites a partir

du méme matériau Of+LID[ &% - ZKLWH FRPPHUFLDOLVp SDU /\RQGHOO%I
mélange de polyoléfines (polyéthyléne et polypropyléne) présenté sous la forme de granulés blancs.

/HV FDUDFWpPULVWLTXHV GH FH PDWpULDX VRQW XQH ERQQH UpVLVW
DSWLWXGH j OD PLVH HQ °XYUH XQH E Rd @Hcitéat Dre LigditéhpoydhkeH UP L T X H
(LyondellBasell, 2016). Les données physico-FKLPLTXHV GH Of+LID[ VRQ UWRULp

21

Tableau 2.1 : Propriétés physico-chimiques et caractéristiques de I'Hifax CA 197 J, (*) données fournisseur,
(**) données déterminées lors de cette thése.

Masse volumique (25°C) * 0,9 g.cm®

Masse volumique (155°C - 190°C - 230°C) ** 0,83-0,81-0,79 g.cm®

Indice de fluidité (230°C/2,16 Kg) * 6,0 g.10min™

Température du point Vicat (A50) * 105°C
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Température de fusion * 148°C

Conductivité thermique (25°C - 100°C - 200°C) * | 0,19 - 0,17 - 0,15 W.m*.K™

Procédé de miseen ° XY UH Injection

2.1.2 Matériau du parent coating : GSPP

Le GSPP est un matériau composite comportant 43% en volume de microbilles de verre creuses. La

PDWULFH HVW XQ PpODQJH GH ORSOHQ (3 . HWp& flyohddlBasges. $ FRPP
Le Moplen EP 340 K est un copolymeére bloc (polypropyléne et polyéthylene) possédant une forte
UpVLVWDQFH j OfLPSDFW XQH ERQQH ULJLGLWpPp HW XQHB&BRIQQH DSWL
2016). /T+LID[ &% $ HVW XQ FR SR a@thylgrigéHyui prédergda Ong Qdtine résistance a
OfLPSDFW XQH IRUWH UpVLVWDQFH j OD ILVVXUDWLRQ HW |j OD FR
environnementales (ESCR) et une faible dureté (LyondellBasell, 2016). Les microbilles de verre

fournies par 3M sous la référence Glass Bubbles S38XHS sont congues pour diminuer la conductivité

thermique du polymeére dans lequel elles sont incorporées. Ces derniéres sont creuses et possedent

une paroi tres fine (3M, 2016). Les données physico-chimiques des trois composants du GSPP sont

répertoriées dans le|Tableau 2.2|et celles du GSPP sont données dans le Tableau 2.3.

Tableau 2.2 : Propriétés physico-chimiques et caractéristiques du Moplen EP 340 K, de I'Hifax CA 10 A et des
microbilles de verre, (*) données fournisseur LyondellBasell, (**) données fournisseur 3M.

Masse volumique (25°C) * 0,9g.cm®
Indice de fluidité (230°C/2,16 Kg) * 4 g.10min™
Moplen EP 340 K
Température du point Vicat (A50) * 140°C

BURFpGp GH PLVH H| Extrusion, injection

Masse volumique (25°C) * 0,88 g.cm™
Indice de fluidité (230°C/2,16 Kg) * 0,6 g.10min™
Hifax CA 10 A Température du point Vicat (A50) * 60°C
Température de fusion * 142°C

BURFpGp GH PLVH H| Extrusion, calandrage

Masse volumique ** 0,38 g.cm™
Température de ramollissement ** 600°C
Microbilles de verre Diametre moyen ** 30 um
creuses L4
Conductivité thermique ** 0,13W.m".K

c N Verre sodo-calcique
omposition -
et borosilicate
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Le Tableau 2.3 met en évidence le réle des microbilles de verre creuses qui abaissent la conductivité
thermique du matériau ainsi que la masse volumique du matériau, ce qui permet de diminuer le poids
total du pipeline et de faciliter par exemple son transport.

Tableau 2.3 : Propriétés physico-chimiques et caractéristiques du GSPP déterminées lors de cette thése.

- ) ) 43% en volume
Composition en microbilles de verre
24% en masse

Masse volumique (25°C) 0,6 g.cm’3

Température de fusion 160°C

Conductivité thermique (25°C) 0,15 W.m™*.K™*

La proportion en microbilles de verre donnée au Tableau 2.3 est obtenue aprés calcination dans un

four Nabatherm. Le programme est choisi G 1 D SIbl gtiérature et consiste en un chauffage de la

température ambiante a 500°C VXLYL GTXQ SDOLHU G [Beyler & Hibsdhldr, 2002)f e

résidu, microbilles et dioxyde de titane (TiO, HVW UHIURLGL j OTDLU DPELDQW DYDQW G
de TiO, est confirmée par la diffraction des rayons X oul trois pics correspondant au TiO,

(rutile) et un halo amorphe correspondant au verre sont observables (Kasetsart, 2008 ; Pardis, 2011).

Connaissant le pourcentage de dioxyde de titane dans le matériau, on obtient alors un pourcentage
en masse de microbille de verre de 24% soit un pourcentage volumique de 43%.

Figure 2.2 : Diffractogramme des rayons X du résidu de calcination.

Sur une coupe obtenue par cryofracture et analysée par microscopie électronique a balayage (MEB)

[Figure 2.3}, les microbilles de verre sont observées soit directement soit par leurs empreintes

laissées dans la matrice polymére. La dispersion des microbilles est homogéne dans tout le matériau.

En revanche, on constate une distribution étendue de leur taille. En effet, le diamétre moyen est de 30

—P PDLV YDULH HQWUH HW —P /YLPDJH F PRQWUH XQH PLFURELO(
la fine épaisseur de leur paroi /HV PLFURELOOHY GH YHUUH FUHXVHV MRXHQW LF
GDQV OH PDWpULDX GfR+s OHXW.QRBAUELAPSBUWDQW /L
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Chapitre 1l Caractérisation des matériaux lors de la fusion et de la cristallisation

3DU FRPSDUDLVRQ O¢Y+LID[ SUpVHQWH XQ[HAigere EB|RY.WUXFWXUH SOXV KR

(@) (b)

(©)

Figure 2.3 : Images rétrodiffusées MEB (Philips XL30 ESEM) (a) de I'Hifax & un grandissement Hv r ¢ (b) du
GSPP a un grandissement H w r et (c) une microbille de verre creuse cassée a un grandissement Htrrr. Les
surfaces ont été obtenues par FU\RIUDFWXUH GDQV GH OYD]RWH OLTXLGH OpWDOOLVDWLR
pression 0,5 mbar et distance 10 mm des échantillons.

2.2 Etude de la cristallisation et de la fusion

Un élément clef de notre étude est le comportement des polyméres au cours de chauffage, au-dela de
la fusion, et de refroidissement en deca de la cristallisation. La cristallisation des polyméres est
connue pour étre trés sensible aux conditions de refroidissement.

2.2.1 Protocol e expérimental

La technique principale employée est la calorimétrie différentielle & balayage (DSC) qui SHUPHW GIDYRLU
acces aux transitions thermigues se produisant dans un matériau soumis & un chauffage ou un
refroidissement.

Dans cette étude, la DSC utilisée est une Perkin Elmer 8500 a compensation de puissance. La

calibration des mesures est réalisée a +10 °C.min™ j OTDLGH-DSXRBH SODWH GYDOXPLQLXP
PJ GILQGLXP /HV UHOHYpV GH WHPSpUDWXUH GHV HVVDLV DX[ GLIlIp
montée en température 6%ont corrigés par rapport & la calibration précédente a +10 °C.min™ j OYDLGH

de la relation suivante :
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gl Bigean ErauksrF 60 (2.2)

Les échantillons sont sous la forme de film fin (environ 750 pP GfpSDLVVHXU SHUPHWWDQW G
bon contact avec la FDSVXOH HW XQH WHPSpUDWXUH KRPRJgQH GDQV OfpSDL
dans des capsules en aluminium scellées.

3RXU OHV DQDO\VHV '6& WURLV W\SHV GYHVVDLV VRQW UpDOLVpV 'D
[Figure 2.4}, les échantillons subissent tous une chauffe a +20 °C.min® DOODQW GH f& MXVTXTY]
/TpPFKDQWLOORQ HVW PDLQWHQX j f& SHQGDQW PLQXWHV DILQ GTYH
du mateULDX ,0V VRQW HQVXLWH UHIURLGLY MXVTXYj] OD WHPSpUDW)>
refroidissement ont été étudiées, afin de vérifier leurs influences sur le matériau : -0,5; -1; -5; -10;

-20; -50 et -80 °C.min®  (QILQ OTpFKDQWDOHDX HKWXGIH @XVTXT] f& j XQH
uniquede+1O°C.min'1 &H SURJUDPPH SHUPHW G{pWXGLHU OfLQIOXHQFH GH |
sur la fusion consécutive. Dans le deuxieme programme (en rouge a la|Figure 2.4), les échantillons

sont chauffés & +20 °C.min™ de 25°C & 230°C puis maintenus 3 minutes a 230°C. Ils sont alors

refroidis & la température ambiante a -10 °C.min® &HFL SHUPHW G YDV V XdtaHidationQ pWDW (
LGHQWLTXH j WRXV OHV pFKDQWLOORQV 8QH QRXYHOOH FKDXIIH HWV\
variable : +1; +5; +10 ; +20 ; +50 ; +80 °C.min™ DILQ GfpWXGLHU OfLQIOXHQFH GH OD YL
la fusion. Dans le troisiéme programme (en bleu a la[Figure 2.4} O 1 p F K D, @aitLo® ©aR Qréalable

éliminé le passé thermomeécanique, est refroidi & une certaine vitesse puis chauffé a cette méme

vitesse. Les vitesses étudiées sont les mémes que pour le premier programme ci-dessus. Cet essai

SHUPHW DLQVL GIpWXGLHU OD FULVW 5uDeDd dépbnd/ & IR @eMeMitdsEEWIEHUPH HW
SURJUDPPH HVW PLVY DX SRLQW DI daps@pPhaplirelliXKWLOLVp SDU OD VXLWH

Dans les graphiques suivants, chaque résultat est donné aprés une normalisation du flux thermique
HQ OH GLYLVDQW SDU OD YLWHVVH GH UHIURLGLVVHPHQW RX GH FKL
VIDIIUDQFKLU GH FHYexxP43diDWLRQV HQWUH

Figure 2.4 : Schéma du programme d'analyse DSC pour étudier la cristallisation et la fusion des matériaux.
Vert : premier programme (cristallisation). Rouge : deuxiéme programme (fusion). Bleu : troisiéme programme
(cristallisation-fusion).

/IHV GHX[ PDWpULDX[ GH OfpWXGH VRQW SRWHQWLHO GthAenQ ¢ FRPSRVp
polypropyléne homopolymere et polyéthyléne. Il aurait donc pu étre intéressant de déterminer

plusieurs taux de cristallinité. Cependant, les proportions de chacun des polyméres sont inconnues et

les transitions ne sont pas discernables précisément dans tous les cas ce qui ne permet pas de

déterminer exactement le taux de cristallinité des deux phases. Néanmoins, on peut définir une

fraction massique (rapportée a la masse totale) de cristal de polypropyléne 1¢:2 2 et de cristal de

polyéthyléne 7s:2' ;. Une fraction totale de cristal i¢:P KP sdia déterminée j OfYDLGH GHV UHODWI
suivantes (Li et al., 2013) :
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ko ; k.
. CTEE . CTEw
16:22 L———— Hsrr 16:2"; L= Hsrr 2.2
© B&*eesaa © B&.* ¢ 9542 (2.2)

io:PKPEHp22 Eig2'; (2.3)

Avec ¢*gget ¢*¢3,OHV SDUWYV GIHQWKDOSLH JOREDOH DWWULEXpHV UHVSH
polyéthylene, ¢*egsas € ¢*gy542 OTHQWKDOSLH WKpRULTXH GH FULVWDOOLVDWLI
polyéthylene 100% cristallin et Bla fraction massique de polymére dans le composite qui est égal a 1

SRXU OT+LID[ HW SRXU OH *633 FRPSWH WHQX GH OD SUpVHQFH GH\

Nous adoptons des enthalpies théoriques ¢*ggsaa de 207 J.gtet (X Evpaa de 296 J.g* (Blaine ;

Viana et al., 2002 ; Montagna et al. /I THQWKDOSLH GH¢*Fést varemndézL VDWLRQ
H[SpPULPHQWDOHPHQW SDU '6& HQ SUHQDQW OfDLUH VRXV OH SLF GH F
y avoir soustrait la ligne de base.

Ces différentes fractions de cristal sont déterminées a partir du premier et du deuxiéme programme
de DSC (Figure 2.4) : cristallisation anisotherme.

3RXU FHWWH pWXGH '6& OHV pFKDQWL O O RépivocGriprastion. Apadinde LY HQ IR
JUDQXOpV GHV SDVWLOOHV VRQW SUpSDUpHV j OTDLGH FeyrX¥@H SUHVVF
réaliser, trois plaques sont utilisées : deux plaques pleines en acier et une plaque trouée en aluminium

sur laquelle on peut UpDOLVHU MXVTXT]j SDVWLOOHV GH PP GH GLDPgWUH |
plague trouée est placée entre les deux plaques pleines et des feuillets de téflon sont placés entre

chaque plaque afin de faciliter le démoulage. Une fois les granulés répartis sur la plaque trouée, le

systeme est inséré entre deux plateaux chauffants, régulés a 200°C. Les granulés sont alors fondus

pendant une durée de 3 minutes, puis une pression de 21 MPa est appliquée pendant 8 minutes. Le

systeme est ensuite refroidi par FLUFXODWLRQ Géhipétativiexambiasitg ou les pastilles

peuvent étre démoulées.

Pour le GSPP les échantillons sont directement prélevés sur le re YrWHPHQW GTXQ WXEH j HQYL
épaisseur.

222 &ULVWDOOLVDWLRQ HW IXVLRQ DQLVRWKHUPH GH Of+L

La |Figure 2.5 montre les courbes DSC (a) de premiére fusion (i.e. consécutive a la
thermocompression) et de deuxiéme fusion (consécutive & un refroidissement contrdlé a -20 °C.min™)

ainsi que (b) la courbe GH FULVWDOOLVDWLRQ GH Of+LID[ 2Q FRQVWDWH TXH (
QH VRQW SDV LGHQWLTXHY FDU OD IXVLRQ GpSHQGa@X dsBoviVp WKHUF
refroidissement précédent. La premieretrad XLW OD IDoRQ GRQW OfpFKDQWLOORQ D pWgp
OD VHFRQGH GpSHQG GX UHIURLGLVVHPHQW HIIHFWXp -BdRdJ¥ GX SUR.
-20 °C.min™ 'H PDQLqUH JpQpUDOH RQ UHPDUTXH TXH OHV d®éFV GH 1X
températures inférieures a celles GIXQ SRO\SURS\OgQH LVRWDFWLTXH KRPRSRO\Pq
fusion est 165-175°C (Turner Jones et al., 1964). De plus, on observe une forme de pic de fusion

DVVH] FRPSOH[H FRPSRVp GH SLFV H Wanviiepd# tergpérbu@avLa/fxsion & H ODUJH
Of+LID[ FRPPHQFH j XQH WHPSpUDWXUH OpJqUHPHQW VXSpULHXUH j OF
refroidissement, on observe un pic majeur de cristallisation Ty, et un tres léger pic a température plus

basse Ty, les deux étant a de faibles températures comparées a un polypropyléne isotactique

(Tep pry = 110°C) pour une méme vitesse de descente en température.
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(@)

(b)

Figure 2.5 : Courbes DSC de I'Hifax (a) de la 1¥"® et 2"* chauffe et (b) du refroidissement & -20 °C.min™ avec un
agrandissement du pic Tep1.

Le[Tableau 2.4|détaille les températures des pics de fusion et de cristallisation, prises au sommet des
pics, ainsi que leur possible attribution.

Tableau 2.4 : Attribution des pics de fusion et de cristallisation de I'Hifax.

Nom et température du pic Attribution
Tm1 = 53°C Polyéthylene basse densité (Morawiec et al., 2005)
1% chauffe Tms = 131°C Polypropyléne : deux épaisseurs de lamelles
(+20 °C.min™) cristallines dues aux conditions de refroidissement
T = 142°C préalables (Ou, 2002 ; Genoves et Shanks, 2004 ;
ma = Wellen et al., 2015)
Refroidissement Tepr = 70°C Polyéthyléne
o minl
(-20 °C.min") Tepz = 93°C Polypropyléne
Tm = 52°C
Polyéthyléne basse densité
2" chauffe Tmz = 101°C
o minl
(+20 °C.min") Tms = 135°C Polypropyléne : deux épaisseurs de lamelles
cristallines dues aux conditions de refroidissement
Tma = 150°C préalables

Les pics de fusion multiples sont assez répandus pour les polyméres semi-FULVWDOOLQV HW F{HVW
observe ici avec les pics Tz et Tng. Ces derniers correspondent a la fusion de différents types de
cristaux avec des tailles et des stabilités thermiques différentes. De maniére générale, les cristaux
plus petits et moins parfaits fondent a plus basse température que les plus grands et plus parfaits

(Wellen et al.

2Q UHPDUTXH GRQF TXH Of+LIDJ

HV Wpok&@hyRpeODQJH SR

composé en majeure partie de polypropyléne. Cela est aussi visible sur les diffractogrammes des

rayons X du matériau

Figure 2.13).
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2.2.3 Influence d e la vitesse de refroidissement sur la cristallisation d H Of+LIDJ[

La|Figure 2.6|et le[Tableau 25| PRQWUHQW OfpYROXWLRQ GHV WHPSpUDWXUHV GH
fonction de la vitesse de refroidissement. On remarque que pour les faibles vitesses (-0,5 et

-1°C.min® OD OLJQH GH EDVH GX VLJQDO QYHVW SDV QHWWH PDLV pYRO)>
ne permet pas de déterminer le pic de cristallisation Tcp. On observe de fagon générale que
OYDXJPHQWDWLRQ GH OD YLWHVneHIN@édtaldgd IddRicE devovisiaMish@ow védtsQ W U D

les basses températures (Di Lorenzo et Silvestre, 1999 ; Piccarolo et al., 2000; Lamberti et

Titomanlio, 2001 ; Lamberti, 2004). On constate aussi une évolution dans la forme du pic. Ce dernier

D WHQGDQFH | \dfiele Dtesdd algMdhtd.\De par sa forme, a -80 °C.min™, un seul pic de

cristallisation Te,, HVW REVHUYp FDU OfpSDXOHPHQW SUpVHQW DX[ EDVVHV W
SLF 'H SOXV RQ REVHUYH XQH GLPLQXWLRQ GHnOUnE @rkitioodeL H GX SLF
OD FULVWDOOLQLWp DYHF OfDXJPHQWDWLRQ GH OD YLWHVVH GH UHIU|

Figure 2.6 : Evolution des températures de cristallisation Tcp1 et Tep2 avec la vitesse de refroidissement de I'Hifax
avec un agrandissement de T¢p:1 (décalage vertical des courbes).

Tableau 2.5 : Valeurs des pics de cristallisation et des fractions de cristaux en fonction de la vitesse de
refroidissement de I'Hifax avec T¢o la température du début de cristallisation du pic & Tepo.

Vitesse o o o v A v inA .o
comnly | TeCC) | Te(C) | To(C) | 16:2'5(%) | 16:22(%) | iPKREH
-0,5 / 117 128 / 22,0 22,0
-1 / 112 123 / 20,2 20,2
-5 73 105 116 0,050 18,6 18,7
-10 72 99 113 0,046 18,0 18,1
-20 70 93 111 0,039 17,5 17,6
-50 66 88 100 0,020 17,2 17,2
-80 / 80 98 / 16,9 16,9
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Les fractions de cristaux T¢:P K P, pddr les vitesses -0,5; -1 et -80 °C.min™ sont données seulement

SDU UDSSRUW DX SRO\SURS\OgQH FDU OH SLF GH FULVWDOOLVDWLRQ
HVW LPSRUWDQW GH JDUGHU j OfLGpH TXH QH FRQQDLVVDQW SDV O
rapport au polypropyléne, il QH QRXV HVW SDV SRVVLEOH GH SRQGpUHU OH WDX]|
on remarque que la cristallinité des deux polymeres ainsi que le total diminue quand la

vitesse de refroidissement augmente, passant de 22% a 17%. De maniére générale, le taux de
FULVWDOOLQLWpPp GH Of+LID[ VHPEOH WUqV IDLEOH FRPSDUp j XQ SRO\
60% (Normand, 2016).

2.2.4 Evolutionde lafusiondel 9f+LID]J

3RXU OfpWXGH GH OD IXVLRQ OHV WURLV SURJUDPP 6& PLV H
peuvent étre utilisés. La fusion est un phénomene diffus durant lequel les entités cristallines
SUpDODEOHPHQW IRUPpHV YRQW IRQGUH MXVTXTj] QTREWHQLU TXTXQF
cristallin. Les chaines de polymeére sont alors libres de tout mouvement et le matériau peut donc étre

mis en forme. Seule la partie cristalline du polymere semi-cristallin est concernée par la fusion et donc

fortement dépendante du refroidissement préalable.

f Influence du refroidissement sur la fusion

Pour cela, on utilise le premier programme de DSC YHUW R+ OTRQ UHIURLGLW OH F
vitesse variant de -0,5 & -80 °C.min™ VXLYL GYXQH FKDXIIHGn obsefvé afoksQue la

vitesse de refroidissement a une forte influence sur la fusion ultérieure. Les résultats sont montrés a la

7RXW GIDERUG RgQusRENdsss dereTroldissement est rapide, moins les pics

de fusion sont définis et « propres ». De plus, on remargque un décalage des pics Ty, Tmz €t Tg Vers

les basses températures quand la vitesse augmente. Par exemple, T, VH GpFDOH GTHQYLURQ f&
OHV GHX[ YLWHVVHYVY H[WUrPHV &HOD HVW OLp DX IDLW TXYHQ DXJPH(
FKDvQHY GH SRO\PqUHV QTRQW SDV OH WHPSV GH VJfRUJDQLVHU DXVVL

Figure 2.7 : Influence de la vitesse de refroidissement sur la fusion de I'Hifax (décalage vertical des courbes).

f Influence de la vitesse de chauffe aprés un refroidissement a une méme vitesse

Le deuxiéme programme (Figure 2.4] URXJH FRQVLVWH j FKDXIIHU OfpFKDQWLOORQ
éliminer son passé thermique puis & le refroidir & une méme vitesse (-10 °C.min™) et & nouveau le
chauffer & différentes vitesses variant de +1 & +80 °C.min* /fpYROXWLRQ GHV SLFV GH IXVLR
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de la vitesse de chauffe, aprés un refroidissement & -10 °C.min™ est montrée & la[Figure 2.8] On

REVHUYH TXH OD IRUPH JOREDOH GHV SLFV pYROXH DLQVL TX{IXQ OplJl
augmentant la vitesse de chauffe, on remarque que le pic T4 devient de moins en moins marqué. On
observe que T4y VH GpFDOH YHUVY OHV EDVVHV WHPSpUDWXUHY DYHF OTDXJP
Tms reste inchangé. Ce phénomene a été observé par Toda et al. (2013) sur un polypropyléne

isotactique. De leur coté, Cho et al. (1999) montrent un décalage du pic de fusion du polypropyléne

YHUV OHVY KDXWHV WHPSpUDWXUHY ORUVTXH OD YLWHVVH GH FKDXIIH
pic Ty2 correspondant a la fusion du polyéthyléne. De son c6té, le pic T,y QIHVW SDV LQIOXHQFp S
vitesse de chauffe.

Figure 2.8 : Influence de la vitesse de chauffe sur la fusion de I'Hifax (décalage vertical des courbes).

f Influence de la vitesse de chauffe et de la vitesse de refroidissement

Dans ce paragraphe, le programme de DSC utilisé est le troisieme qui consiste a refroidir puis

FKDXIIHU j QRXYHDX OH PDWpULDX j XQH PrPH YLWHVVH 'H FHWWH IDc
OfLQIOXHQFH GX UHIURLGLVVHPHQW HW GH OD YLWHVVH &ttt FKDXIIH
seront détaillés au Chapitre Il mettant en paralléle les données obtenues en rhéologie en phase

fondu et dans la transition solide-fondu ou fondu-solide et en DSC.

'H IDoRQ JpQpUDOH RQ REVHUYH TXH OYDXJPHQWDWLR®@e GH OD YLW
décalage des pics de cristallisation vers les basses températures mais aussi une diminution de la
FULVWDOOLQLWpPp $ FH UpVXOWDW VIDMRXWH ORUV GH OD IXVLRQ TX
les basses températures mais aussi une disparition du pic de fusion le plus haut lorsque la vitesse

augmente.

Dans ce programme, on combine les effets observés séparément aux paragraphes précédents
(parties|2.2.3|et|2.2.4).

2.2.5 Ciristallisation et fusion anisotherme du GSPP

La[Figure 2.9]montre les courbes DSC du GSPP lors (a) de la chauffe et lors (b) du refroidissement

pour une méme vitesse de 20 °C.min® 3RXU OHV UDLVRQV VLPLODLUHV j Of+LID]
premiere et OD VHFRQGH FKDXIIH QH VRQW SDV LGHQWLTXHV 6XLYDQW T
seconde chauffe, on observe 4 ou 2 pics de fusion. Pour le refroidissement, on observe un pic majeur

de cristallisation T, €t un plus petit pic a température plus basse Tep;. Le détaille les
WHPSpUDWXUHY GHV SLFV GH IXVLRQ HW GH FULVWDOOLVDWLRQ DLQVL
au polypropyléene.
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(@) (b)

Figure 2.9 : Courbes DSC du GSPP (a) de la 1% et 2" chauffe et (b) du refroidissement a -20 °C.min™.

Tableau 2.6 : Attribution des pics de fusion et de cristallisation du GSPP.

Nom et température du pic Attribution
oo Polyéthylene basse densité (Morawiec et al.,
Tm1 = 48°C 2005)
1% chauffe Tme = 117°C Polyéthylene
o pint
(+20 °C.min™) Tms = 148°C Polypropyléne : deux épaisseurs de lamelles

cristallines dues aux conditions de
refroidissement préalables (Ou, 2002 ; Genoves

Tms = 160°C et Shanks, 2004 ; Wellen et al., 2015)
Refroidissement Tepr = 95°C Polyéthylene
(-20 °C.min™) Tepz = 113°C Polypropyléne
onde haiffe Tme = 117°C Polyéthyléne
(+20 °C.min™) T, = 160°C Polypropyléne

2.2.6 Influence d e la vitesse de refroidissement sur la cristallisation du GSPP

La[Figure 210 PRQWUH OfpYROXWLRQ GHV SLFV GH FULVWDOOLVDWLRQ G:
UHIURLGLVVHPHQW &RPPH SRXU Of+LID[ RQ REVHUYH TXYXQH DXJP
températures de cristallisation (Tcp; €t Tepz YHUV OHV EDVVHV WHPSpUDWXUHY DLQVL T
OTHQWKDOSLH GH FULVWDQ@devViénide fu@ en plusSdefit e ldrgeQiaang [ Qitesse

augmente. A -80 °C.min™* le pic du polyéthyléne T @ tendance a disparaitre et ne représente

SUHVTXH TXTXQ pSDXOHPHQW
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Figure 2.10 : Evolution des températures de cristallisation avec la vitesse de refroidissement du GSPP (décalage

vertical des courbes).

Les valeurs numériques de ces évolutions sont données dans le avec les valeurs des
fractions cristallines. Dans le cas du GSPP, il ne faut prendre en compte que la partie polymeére du
matériau pour les calculs de cristallinité donc enlever la masse correspondant aux microbilles de verre
(BGDQV OfpTXDWLRQ

Tableau 2.7 : Valeurs des pics de cristallisation et des fractions de cristaux en fonction de la vitesse de
refroidissement du GSPP avec T, la température du début de cristallisation du pic & Tcpz.

(}g‘_f’rﬁfﬁ) T (C) | Tz (C) | Tew(°C) | T6:27:(%) | 16:22(%) | To:P KPIEK)
-0,5 109 130 137 0,94 32,1 33,1
-1 107 127 133 0,88 31,4 32,3
-5 102 121 129 0,87 30,5 31,3
-10 100 118 127 0,85 29,5 30,3
-20 97 114 123 0,77 28,9 29,7
-50 92 107 117 0,70 26,9 27,7
-80 90 103 113 0,002 28,7 28,7
2.2.7 Evolution de la fusiondu GSPP

f Influence du refroidissement sur la fusion

'H PDQLQUH VLPLODLUH j OT+LID]

refroidissement |Figure 2.4| vert

OD YLWHVVH GH dubségubnteGIuVVHPHQW
GSPP.LalFigure2.11|PRQWUH OTpYROXWLRQ GHV FRXUEHV GH IXVLRQ GX *633
2Q UHPDUTXH TXH OfDXJPHQWd&rdidisReghe@®@H OD YLW

décale vers les basses températures T, et Tna. De plus, la forme méme du pic T4 évolue. Plus la

YLWHVVH HVW LPSRUWDQWH SOXV RQ REVHUYH OD

IRUPDWLRQ GT1XQ
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IXVLRQ GH GHX[ HQWL W pséuis dittdrenm&s QA eslp@dddvienfens delpMs en plus faibles
en intensité et de plus en plus larges traduisant bien la diminution des entités cristallines lors du
refroidissement préalable.

Figure 2.11 : Influence de la vitesse de refroidissement sur la fusion du GSPP (décalage vertical des courbes).

f Influence de la vitesse de chauffe aprés un refroidissement & une méme vitesse

'DQV FH SDUDJUDSKH QRXV pWXGLRQV O 1L QF@Xe D4 FougHetde® YLWHVVE
résultats sont donnés & la[Figure 2.12] On note un dédoublement des pics Tms €t T lorsque la

vitesse de chauffe diminue. La position du pic T,s QTHVW SDV PRGLILpH ORUV GH FHV HV\
+80 °C.min® OH *633 QH SRVVgGH TX{XQ VHXO ODUJH SLF Y HU e f& PDL)
dernier se dpGRXEOH 7RXW GIYDERUG LO VH IRUPH XQ pSDXOHPHQW j SC
deuxiéme pic distinct quand la vitesse diminue encore. Cela semble indiquer un phénoméne de
fusion-UHFULVWDOOLVDWLRQanGa&ll pxfquFpoléhwdn® O,R Q R Qob&efve aucune

influence de la vitesse de chauffe.

Figure 2.12 : Influence de la vitesse de chauffe sur la fusion du GSPP (décalage vertical des courbes).
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En conclusion, nos polyméres ont des comportements & la fusion et a la cristallisation complexes
dépendant des vitesses. La compréhension de leur état dans les différentes étapes du procédé de
VRXGDJH QpFHVVLWHUD GfHQ WHQLU FRPSWH

Notons pour finir que nous avons attribué les pics de fusion | XQH SKDVH &H WUDYDLO V{HV\
appuyé sur une analyse de diffraction des rayons X détaillée dans la suite et qui apporte des
indications complémentaires.

2.3 Etude des phases cristallines

f Description de la technique

Dans un premier temps, les produitV GH OfpWXGH RQW pWp FDUDFWpULVpY SDU GLI
grands angles (WAXS pour « Wide Angle X-ray Scattering » en anglais). Le diffractometre utilisé est
XQ DSSDUHLO 3%$1DO\WWLFDO ;fSHUW 3UR 05' p TiluBlpe GTdeQH; MQWLFDWK
FXLYUH GH ORQ axH5¢m56 iR efaisteau incident de rayons X est diffracté a la surface
GH OTpFKDQWLOORQ SRXU rWUH HQVXLWH FROOHFWpP j OfDLGH GTXQ
de diffraction correspondent a des familles de plans réticulaires ( DG)Hassociés aux structures
présentes. La loi de Bragg permet a partir de la position angulaire des pics &, de remonter a la

distance interréticulaire @, @ssociée a la famille de plans DG.KDn rappelle ici la loi de Bragg :
JALtLE@p @< (2.4)

Avec Jordre de réflexion, aORQJXHXU GTRQGH GH O 1@ QstaneddcatacriGstigu wéL OLVpH
la famille de plans DG &t aangle du faisceau incident.

Les diffractogrammes ont été collectés par un balayage en angle tade 5 & 70°. Les Figures 2.13 et
2.14 montrent les structures des deux matériaux entre 5 et 50° car, au-dela, aucun pic caractéristique
QTHVW YLVLEOH

De plus, a partir des diffractogrammes obtenus, il est possible de déterminer le taux de cristallinité

JOREDO GX PDWpULDX 3RXU FHOD QRXV XWLOLVRQV OD PpWKRGH GT
sur les pics compris pour un angle tavariant entre 6 et 28°. $1LQ GIYDSSOLTXHU FHWWH PpWKF
diffractogrammes doivent étre traités de la maniére suivante : élimination du bruit de fond, définition

du halo amorphe, déconvolution de tous les pics de diffraction et ainsi nous pouvons appliquer la

fomXOH GI+HUPDQV iMatithl2GL-QJIJHU

S
T:9#:5, L——mm—
© sE sé{y—505 (2.5)

Avec Ty:9#:5; le taux de cristallinité, 5yla surface en dessous du halo amorphe du diffractogramme
et 5sla surface des pics de diffraction qui représentent la phase cristalline.

f Hifax

/IH GLIIUDFWRJUDPPH GHV ;in@dtie @ fpréserizg de polypropyléne sous
ses deux phases cristallines : la phase monoclinique Uet la phase orthornombique U On observe
aussi les pics fins caractéristiques du TiO, (indexation|Figure 2.2 /D SUpVHQFH GH SRO\pWK\Oq¢!
pas visible par cette technique de diffraction des rayons X. En effet, les pics caractéristiques du
SRO\pWK\OgQH GH SODQV UpWLFXODLUHV HW GLITUDFWHQW UH
la[Figure 2.13] on ne peut voir le premier pic (110) du polyéthyléne car il peut étre caché par le pic
(110) du polypropyléne et le second pic (200), lui, QTHVW SDV SUpVHQW &HFL SHXW rWUtl
faible quantité de polyéthylene dans le matériau comparé au polypropyleéne, comme le montrent les
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courbes DSC au paragraphe Une hypothése supplémentaire évoquée pour expliguer OfDEVHQFH

GX SLF SHXW rWUH TXH FHWWH WHFKQLTXH GK 16@&BAN pULVDWL
SUHPLHUV PLFURQV GH OfpFKDQWLOORQ 2Q QH SHMXpesithO&RUY SDV p
VXUIDFH XQ SHX GLIIpUHQWH GX F°XU

On cherche & vérifier la présence de la phase UGDQV Of+LID[ &HWWH SKDVH WUDGXLW
FKDvQH GpVRUGRQQpH DYHF OD SUpVHQFH GH GpIDXWV FH TXL D ¢
températures de fusion des matériaux et aussi de modifier les propriétés mécaniques (paragraphe

. Pour vérifier la présence de phase ([ le matériau est refroidi a une vitesse plus lente de

-1 °C.min™ afin de favoriser la formation de phase orthorhombique. La[Figure 2.13](b) montre une

nette augmentation du pic (117) caractéristique de cette phase (Chiari et al., 2007).

Il est possible de calculer la quantité de phase Uet de phase Udans le matériau. Il faut au préalable, a

OfDLGH GX ORJLFLHO GH WUDLWHPHQW GH GRQQpH GpFRQYROXHU OH
phase cristalline et ainsi avoir accés aux intensités des différents pics et a la cristallinité du matériau

¢ On utilise ensuite les formules suivantes (Turner Jones et al., 1964 ; Sowinski et al., 2015) :

. +#sSy )
© " +ssy E+sur (2.6)

- LsF- 2.7)

Avec ¥ssy TXL UHSUpVH@EWHH OMLAWH QEBIGVepdé&ménselpbur +sur; .

On obtient par la suite la quantité absolue de phase U et Uen multipliant - , - par la cristallinité i

obtenue par diffraction des rayons X. Les résultats sont donnés dans le[Tableau 2.8 R+ OTRQ REVHUYH
dans un premier temps une valeur de cristallinité beaucoup plus importante que les fractions de

cristaux obtenues en DSC (paragraphe mais ou la tendance générale reste la méme avec une
GLPLQXWLRQ GH OD FULVWDOOLQLWp JOREDOH GX PDWpULDX ORUVTXI
Cette différence provient de la manieére dont le taux de cristallinité est déterminé en WAXS qui est

considéré comme moins précise. En effet, ce calcul dépend de la fagcon dont on définit la surface du

halo amorphe. Elle est subjective et assez complexe a déterminer suivant la forme des pics. On

remarque que, pour le refroidissement & -10 °C.min™, les quantités de phases Uet U sont
sensiblement les mémes alors que pour le refroidissement & -1 °C.min™, la quantité de phase Uest

inférieure a celle de la phase U &HFL FRQILUPH GRQFRVHLHXIR@K\SRWKHYVVH
refroidissement plus lente entraine la formation de phase orthorhombique dans le matériau.

Tableau 2.8 : Cristallinité de I'Hifax et quantité absolue de phase cristalline Uet Udéterminées par diffraction des

rayons X.
Hifax Cristallinité g Quantité absolue | Quantité absolue
(WAXS) de phase U de phase U
Refroidissement
. 0,60 0,31 0,30
-10 °C.min
Refroidissement
. 0,68 0,29 0,40
-1 °C.min
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(@) (b)

Figure 2.13 : Diffractogrammes des rayons X de I'Hifax obtenu aprés un refroidissement (a) & -10 °C.min™ et (b) &
-1 °C.min™ avec indexation des pics (Lee et al., 1996 ; Nishino et al., 2000 ; Foresta et al., 2001 ; Lin et al., 2015).

&RPSWH WHQX GH OfpSDLVVHXU GX UHYrWHPHQW PP RQ QRWH Gt
différentes suivant la position dans ce dernier. Cela entraine donc la formation plus ou moins
importante de phase Uet donc potentiellement in fine des propriétés mécaniques différentes.

f GSPP

La|Figure 2.14|HVW OH GLIIUDFWRJUDPPH GHV UD\RQV ; GX *633 R OfRQ R
phase cristalline : la phase Uainsi que les pics du Ti0O, &RPPH SRXU Of+LID[ OD SUpVFH
polyéthyléne ne peut pas étre déterminée par cette technique.

Figure 2.14 : Diffractogramme des rayons X du GSPP a température ambiante avec indexation des pics (Lee et
al., 1996 ; Nishino et al., 2000 ; Foresta et al., 2001 ; Lin et al., 2015).

2.3.1 Evolution des phases cristallines avec la température

Nous avons mis en évidence des fusions « multiples » qui pourraient aussi bien étre des cycles
recristallisation-| XVLRQ HQ '6& 1RXV DYRQV SULV OH Spdd.WautedisDpoid FWHU OH
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HVVD\HU GY{DVVHRLU FHV DIIHFWDWLRQV GHV HVVDLV VIQFKURWURQ |
GUHVVHU XQH FLQpWLTXH GH IXVLRQ HW GH FULVWDOOLVDWLRQ HQ WH

Des essais en température sur les deux matériaux ont été menés sur la ligne SWING du synchrotron

SOLEIL a Saclay en octobre 2015. Cette étude a pu étre réalisée lors de travaux effectués par un

doctorant du CEMEF, Grégoire Quandalle, sur cette méme ligne du synchrotron. Les deux matériaux

GIpWXGH RQW SX rWUH DQDO\VpV j OD IRLVY DX[ JUDQGV :%$;6 HW S|
températures en chauffe et en refroidissement. En plus de la ligne du synchrotron, le four de la mini-

machine TRACY, développée et concue par le Centre des Matériaux (Mines ParisTech) a été utilisé

(Pannier et al., 2010).

Le rayonnement du synchrotron permet de réduire considérablement le temps de pose pour
OYDFTXLVLWLRQ GHVY FOLFKpV GH GLIIUDF WérRéptains ghahamenSsUrBpSULpWp St
rapides pour des bancs de diffraction classique. Dans notre cas, cela nous assure une mesure rapide

pour capturer les étapes de fusion ou de cristallisation.

/[TIDFTXLVLWLRQ GHV GRQQpPHYV :%$;6 HVW U KPADI(démmEteyr efdXxelSddecG T1XQ Gp W
unetailledepixelde13OHl30um2 /D ORQJXHXU GYRQGH AWLOLVpH HVW GH

La[Figure 215| PRQWUH HQ D XQH SKRWR GX PRQWDJH DYHF Qjtd DLVFHDX
derriere, OH GpWHFWHXU (Q E OD SKRWR PRQWUH HQ GpWDLO OD PDF
maintenu par du ruban adhésif kapton afin de résister en température. Les échantillons sont des
UHFWDQJOHV GH FP GH ORQJ VXU FP GH ODUJH HW PP GYpSDLV\
FRQWDFW VXU XQH VHXOH IDFH 8Q WHPSV @Ghtenir ureLi€mpsvdtlke HVW ODL
KRPRJgQH GDQV WRXWH OfpSDLVVHXU GX PDWpULDX 3RXU OHV pWX
machine est coupé et des diffractogrammes sont réalisés toutes les 10 secondes pendant 10 minutes.

Lors de ces acquisitions en refroidissHPHQW OHV SOXV KDXWHV WHPSpUDWXUHYV QTR
car une minute est nécessaire pour effectuer le processus de sécurité du synchrotron et relancer le

faisceau apres avoir quitté la salle de mesure. Pour avoir acces aux températures correspondantes
SHQGDQW OHV WHPSV GIDFTXLVLWLRQ auQurdaliidd &ecDdsHdifferdnts R XU HV W
matériaux. Pour les deux matériaux, le refroidissement se fait & environ -20 °C.min™.

(@) (b)

Figure 2.15 : Photos (a) du montage sur la ligne du synchrotron et (b) de la machine TRACY avec un échantillon
attaché au kapton.

Avant toute analyse des clichés de diffraction, il est nécessaire de réaliser plusieurs corrections sur
les données brutes acquises par le détecteur XPAD. Les corrections sont les suivantes :
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X 'pILQLWLRQ SUpFLVH GH OD GLVWDQFH HQWUH OfpFKDQWLOORQ
DQJXODLUH GH OD GLIITUDFWLRQ &HOD HVW UpDOLVp j OTDLGH G
SLFV GH GLIIUDFWLRQ ,0 VIDJLW L Fde $9iXpi§ RGE\RAP.pWK\OqQH 320

x Elimination du bruit électronique ou bruit blanc qui correspond au signal mesuré par le
détecteur sans le faisceau incident.

X 6RXVWUDFWLRQ GH OD SDUW OLpH j OD GLIIXVLRQ GH OfDLU &H
détecteur VDQV pFKDQWLOORQ PDLY DYHF OH IDLVFHDX LQFLGHQW H
OfHQVHPEOH GHV SKRWRQV GLIIXVp SDU OYDLU DPELDQW ORUV"
expérimental (Figure 2.15).

x &RUUHFWLRQ GILOQWHQVLWpP GX IDLVFHDX LQFLGHQW TXL pYROXH
OTDQQHDX GX VIQFKURWURQ GHV SDTXHWV GYpOHFWURQV VRQ\
DLQVL OfTLQWH Q VL Wensi& Xdimibue\pFogrBsXiverhgmt entre deux injections. De
SOXV WRXW OH VLJQDO HQYR\p VXU OYfpFKDQWLOORQ QTfHVW SDV
est alors mesurée par un « beamstop » situé derriére le montage.

Ces 4 corrections sont appliguées | FKDTXH HVVDL DILQ GYfREWHQLU XQ GLIIUDFWI
notre échantillon. De plus, lors de chaque essai en température, douze acquisitions sont réalisées.

&HV GRX]H DFTXLVLWLRQV VRQW LGHQWLTXHYV LQGLTXDQanpd XH OfpFK
de la mesure. Les clichés présentés par la suite représentent donc une de ces douze acquisitions.

$ OTDLGH GH OD (éymationG2H), % ©dD paksible de relier les diffractogrammes acquis au

&(0() DYHF XQH ORQJXHXUAGIRQGHBHXLY DX VIQFKURWURQ DYHF XQH
de 1,03 A. Les correspondances en tasont données en Annexe (Chapitre Il, Annexe A). La[Figure |
montre les diffractogrammes obtenus pour les deux matériaux au synchrotron a température

ambiante. Les angles de diffraction accessibles ne permettent malheureusement pas de visualiser la
WRWDOLWpP GHV SLFV GH GLIIUDFWLRQ (Q Hr tHpulypRylevd QBHUPRLW TXH
TXL GLIITUDFWH j XQH YDOHXU LQIpULHXUH j f QTYHVW SDV YLVLEOH LF

(@) (b)

Figure 2.16 : Diffractogrammes des rayons X aux grands angles (a) de I'Hifax et (b) du GSPP réalisés au
synchrotron & température ambiante.

En paralléle des essais aux grands angles de diffraction (WAXS), des mesures aux petits angles de
diffraction (SAXS) sont réalisées en chauffe et en refroidissement. Le balayage est réalisé pour des
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valeurs de tavariant de 0,24 a 2°. Le montage utilisé est donc le méme que décrit précédemment au
paragraphe|2.3.1[ainsi que les corrections a apporter aux diffractogrammes.

&HV HVVDLY YRQW SHUPHWWUH GfREWHQLU OD Y DOistadlid. Exldffé D ORQJXH
tous les polyméres semi-cristallins peuvent étre visualisés comme un modéle a deux phases qui rend

FRPSWH j OD IRLVY GYXQH FULVWDOOLQLWp SDUWLHOOH HW GH OfHJ[LV
TXIXQ-VHRVYWDOOLQ HVW XQH DOWHUQDQFH GHetde BoHS antdiph&sU LVW D OO L
G 1p S DL Vi/bh¥ peériodicité peut étre définie par la somme des lamelles cristallines et des zones

amorphes : la longue période . 5

Longue période

Lamelles cristallines I
"L

"?

Zone amorphe

Figure 2.17 : Modeéle a deux phases pour un polymeére semi-cristallin. Notion de longue période
(Chaudemanche, 2013).

Selon Cser (2001), dans le cas des polyméres semi-FULVWDOOLQV OD GLIIpUHQFH GH GH
entre les phases amorphes et cristallines varie de 10 a 15%. Ce contraste entre les deux phases
permet alors une diffusion caractéristique de la structure semi-cristalline.

$ILQ GIDQDO\VHWVO FD\HV lB/KQWMHY VRQW WUDFpHV VRXV OD UHSUpPVHC
PXOWLSOLH Upad & lvertetd @@ \ilfwsipn au carré M $LQVL O p Y-BWex WoncRo) d& M

est représentée. A partir de ces clichés SAXS, la position du pic de diffraction Mgs peut étre
GpWHUPLQpH HW OD ORQJXH SpULRGH GX PDWpULDX HVWeRREWHQXH | (
2000 ; Cser, 2001 ; Deschamps, 2009 ; Chaudemanche, 2013).

L te (2.8)
e Mos '
Avec M gsle vecteur de diffusion maximal défini par la relation mathématique suivante :
veeca
MosL—F (2.9)

8QH IRLV OD YDOHXU GH OD ORQJXH SpULRGH GpWHUPLQpPH SRXU OH\
SRVVLREMWIBGLU OTpSDLVVHXU G HpadDedidcuvahte ULVWDOOLQHYV

oL .5 75:9#:5; (2.10)
&HSHQGDQW GDQV QRWUH pWXGH OfYpSDLVVHXU GHV ODPHOOHV FULV

QRXV QIMDYRQV SDV DFFqV igtabimitéWR94 DSDduMAj dG Harz dulpremier pic de
diffraction (110)- U(paragraphe[2.3.1) donc on en reste a la mesure de .

2.3.2 Influencedela FKDXIIH VXU OHV SKDVHV FULVWDOOLQHV GH

Les diffractogrammes présentés a la ont été réalisés a différentes températures entre
O DPELDQW HoHespondgn&au dernier pic de fusion Ty GH O f tésltBrhpératures étudiées
VRQW FKRLVLHV GH PDQLqUH j REVHUYHU OfLPSDFW GHV $GadullpUHQWYV
VXU OHV SKDVHV FULVWDOOLQHV /D )LIJXUH D LOOXVWUH (
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cours de la chauffe. La Figure (b) est un agrandissement des deux premiers pics de la phase U La

JLIXUH F U H StersiéHruidie @d] ¢h@que famille de plan normalisée afin de permettre une
FRPSDUDLVRQ JpQpUDOH &HWWH pYROXWLRQ GILQWHQVLWpPp HVW PL\
DSC.

De maniéere générale, on remarque sur la Figure (a) que le diffractogramme obtenu a température

ambiante est constitué de tous les pics de diffraction des deux phases cristallines en présence. Au

contraire celui réalisé a 150°C, ne comporte plus aucun pic de diffraction. On observe que le pic du

TiO; ne subit aucun changement au cours de la chauffe car sa température de fusion est a 1843°C.

Pour tous les pics correspondants aux phases cristallines Uet U RQ QRWH XQH GLPLQXWLRQ GH
du pic de diffraction et un décalage en ta ORUVTXH OD WHPSpUDWXUealD X08R HQWH 27.
Ryan et al., 1997).

'H OTDPELDQWH j f& RQ REVHUYH XQ GpFDODJH GHV SLFV HW
diffraction sans pour autant perdre en intensité. Ce décalage indique une dilatation de la phase U Au-
dela de 110°C, ces mémes pics se décalent dans le sens contraire vers les grands angles et

OTLQWHQVLWpP GpFURLW UDSLGHPHQW LQ]F[gWrHI‘B}M)m@w. GLVSDULWLRQ

'fDSUqV OD )LIXUH F RQ REVHUYH TXH-181) etQWH Qéctol gesGdsV SLFV
SUHPLqQUHV PHVXUHV |j f& 2Q FRQVWDWH WRXW GAVBERNYGHIAQHURBQPL
115°C puis une chute plus abrupte. De plus, on constate que le halo amorphe semble évoluer de

facon notable seulement a partir de 70°C et ce M XV T X Tj f& VXU OD )LIJXUH E &HWWH
contemporaine du début du pic T, identifie en '6& /H GpEXW GH O pS@rEpdidP I W 7
température ol la phase Udisparait totalement.

La Figure (c) permet de visualiser le fait que, M XV T X 1] f& OHV SL BygerGert t2Hp&K DV H

HQ LQWHQVLWp YR CelddpodffaitQnd/IHTQMU LBID WUDFH GT1XQ SKpQRPqQH GH Ul
la phase imparfaite Ufond puis recristallise en . ou fond directement. Ceci pondére notre affectation

au polyéthyléene qui, V fexi&te, QH VHUDLW SDV HQ JUDQGH TXDQWLWperHW H[SOL"
discernons pas la diffraction.

Concernant OTDXJPHQW DW LéhQ@e@d peub&ir® thadndr que la périodicité moyenne résulte
de zones plus ou moins bien formées. Les zones les plus imparfaites fondraient en premier laissant la
place aux cristaux les plus « parfaits ».

/1p S D X0 HR EsQPNtET contemporain de la disparition rapide de la cristallinité. Il correspondrait a
XQ UDOHQWLVVHPHQW GH OD FL QpW XWX HWGH SoHU WIH GH LEWXK@IVE RVPS p W
fusion des pettes ODPHOOHY HW RX OfpSDLVVLVVHPHQW GHV JURVVHV

La fin de fusion identifiée en DSC (150°C) correspond bien a la disparition de la diffraction aux grands
angles. Cependant, les études aux petits angles mettent en évidence des signaux qui perdurent a
cette température méme si ils restent difficiles a interpréter sur nos mesures.
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(@) (b)

(©)

Figure 2.18 : (a) Evolution des diffractogrammes avec la température lors de la chauffe de I'Hifax,
(b) agrandissement des deux premiers pics. (¢c) (YROXWLRQ GH OTLQWHQVLWp PD[LPDOH GH FKDT
fonction de la température.

&HWWH pWXGH HVW FRPSOpWpH SDU OfREVHUYDWLRQ GHhauffee JQD X[ DX|
La[Figure 2.19]montre la représentation de Kratky : +M = f( M en fonction de la température. On

observe trois pics a 0,106 +0,114 et 0,137 A™ qui ne subissent aucune modification (décalage et/ou

intensité) lors du chauffage du matériau. Nous nous focalisons alors sur les faibles valeurs de Mou

OfRQ REVHUYH XQ FKDQJHPHQW HW TXL FRUUHVSRQG quaddDaORQJXH S
température augmente, le pic a tendance a se décaler vers les faibles valeurs de Mce qui indique une

augmentation de la longue période . 5 (Figure (b)) (Fischer et Schmidt, 1962 ; Sultanov et al., 1976).

De plus, ce pic est de plus en plus combiné avec une intensité diffusée aux trés petits angles. Cette

forte intensité aux bas angles est probablement due a la structure désordonnée formée dans le

mélange fondu hétérogéne. La taille moyenne de ces structures désordonnées est de quelques
FHQWDLQHV GTDQINXWUOQOPMQ 4KRLW FHWWH VWUXFWXUDWLRQ UHVWH GD
(Wang et al. /[fMLQWHQVLWpPp GX SLF DVVRFLpH DX][ ODPHOOHV VHPEOH
gue ce soit un artefact lié a la convolution de deux phénomeénes puisque brusquement, une fois 130°C

atteint, on ne distingue plus de pic Qmax- , O V 1 D J zdWe @iHa fodion devient évidente dans @rfalyse

WAXS qui, méme si elle ne permet pas la mesure du taux de cristallinité, montre bien une perte
GILQWHQVLWp VXUctidh® AWdessuOde L3@C, | ldJddurbe se décale vers les basses
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valeurs du vecteur de diffusion. Il est difficile de dire si les périodicités résiduelles sont représentatives
GIXQH VWUXFWXUDWLRQ j GHV pFKHOOHYV GH SOWMMHOFRIDXYVY JUDQGHYV I

(@) (b)

Figure 2.19 : Evolution (a) de +iVt en fonction de Met (b) de la longue période lors de la chauffe de
Of+LID]J

Les valeurs numériques de M_, GH O fL Qavdé¢@a\Vdnyue periode . 5 sont récapitulées dans le
Les valeurs trouvées pour M_. et . sont du méme ordre de grandeur que les valeurs
trouvées pour un polypropylene isotactique par Chaudemanche (2013): M_, = 0,043 At et
.5=146,1 A ou par Mendoza (2005) : sswQ .5 Qsu#.

Tableau 2.9 : Evolutiondu Mgs GH O 1L Qe @ Mhguempériode . 5 lors de la chauffe de I'Hifax.

Température (°C) 25 55 70 100 110 120 | 130-140-150
MesHsr’®(A" | 502 | 475 | 439 | 3,37 | 3,01 | 263 /
Intensité (u.a.) 5,32 6,42 8,98 | 20,04 | 28,22 | 43,57 /
.2 (A) 125,3 | 132,2 | 143 | 186,6 | 208,8 | 239,2 /

2Q FRQVWDWH j OfLPDJH GHV REVHUYDWLRQV :$;6 TXH OH PDWpULDX
La longue période augmente peut-rwWUH GIDERUG |j FDXVH GHV GLODWDWLRQV
DXJPHQWDWLRQ VIDFFpOqUH DX[ DD ¢tdvQamporaln \du @étbut dfi Ric deHusloK L H

Tm1 tel que visible sur une trace DSC, PDLV SDV GT1XQH JUDQGH SHUWH GH FULVWDOUC
WAXS. La longue période moyenne augmente alors rapidement peut-étre du fait de la fusion des

lamelles les plus petites. Ces observations sont en accord avec les études de Fischer et Schmidt

(1962) sur le polyéthyléne dans la zone de fusion. A 130°C la perte de périodicité aux petits angles

serait concomitante GX UDOHQWLVVHPHQW GH OD SHUWH GTLOQWHEHQVLWp DX[ JU
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2.3.3 Influence du refroidis VHPHQW VXU OHV SKDVHV FULVWDOOLQH\

8QH IRLY OD WHPSpUDWXUH PD[LPDOH DWWHLQWH LFL f& OH IRX
OLEUHPHQW j OfDLU DPELDQW 2Q REWLHQW DOJRigie DM G IOITBRFWR J I
observe que lorsque la température diminue, les pics de diffractions réapparaissent et augmentent en
LQWHQVLWpPp /HV HQWLWpPV FULVWDOOL QHW VBHDUHIRYW B Q®LE D QN FOJ p B §
1994 ; Ryan et al., 1997 ; Gradys et al., 2005). On observe bien la formation de la phase cristalline U
au cours du refroidissement. La|Figure 220 E PRQWUH OfpYROXWLRQ GHV LQWHQVL
différents pics de diffraction en fonction de la température ainsi que sa corrélation avec la courbe de
refroidissement & -20 °C.min™" obtenue en DSC. Les premiéres traces de cristallisation sont
SHUFHSWLEOHV Gagd-dire #v@ant gugHe& Wermogramme nous permette de définir la
température de début de cristallisation T, a environ 111°C. Cette derniere température est plus
significatve GH OfpYROXWLRQ GX KDOR DPRUSKH $ sSDUWLU GH FHWWH W
IDoRQ SOXV UbDSLGH HW FHWWH DXJPHQWDWLRQ VH SRXUVXLW MXVTXY]

(@) (b)

Figure 2.20 : (a) Evolution des diffractogrammes avec la température en refroidissement de I'Hifax. (b) Evolution
des intensités maximales de chaque pic de diffraction en fonction de la température.

'HV GLIIUDFWRJUDPPHV GH 6%;6 HQUHJLVWUpPV ORUV GX ldHAJWRLGLVVHP
On remarque toujours les trois pics présents lors de la chauffe qui ne subissent
aucun changement ici lors du refroidissement. De 136 a 70°C, vers les faibles valeurs de Mon
QTREVHUYH SDV GH SLF PDLV XQ GpFDODJH GH OWbuBHR MaflEdHe ¥tHHUV OHV K
pointillé). A partir d H f& RQ FRQVWDWH OD IRU PA WU BeQéGREXEs B Fauts M
a 50°C et devient discernable car isolé de la diffusion centrale. Deux hypothéses peuvent étre
invoquées quant a la formation de ce pic. On pourrait en déduire une longue période qui diminue lors
du refroidissement passant de 165,5 A pour 60°C & de 139,8 A pour 50°C. Ou bien on pourrait
imaginer XQ HIIHW GH FRQYROXWLRQ HQWUH XQ VLIJQDO UHSUpVHQWDWLI
relative augmente et la diffusion centrale qui perd en intensité. Les analyses DSC et WAXS semblent
corroborer la seconde hypothese. En effet, la température GH FULVWDOOLVDWLRQ GH Of+LID]J
est de 93°C, donc la périodicité des lamelles cristalline devrait étre corrélée a de cette température et
non 20°C en dessous.

/IRUV GHV HVVDLV QRXV QTDYRQV SDV SX DWW HL Q&utésia B0MOV/caY, DOH XUV C
a partir de cette température, le refroidissement devient plus lent et le temps GIDFFqV DX VI\QFKURWL
ne nous le permettait pas. Cependant, les premiers points permettent de voir la tendance pour la suite

des températures avec la formation du pic M g zet son décalage vers les hautes valeurs de M
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Figure 2.21 : Evolution de +M en fonction de Mors du refroidissement de I'Hifax.

2.3.4 Influence de la chauffe sur les phases cristal  lines du GSPP

De la méme maniére, des essais ont été réalisés sur le GSPP en balayage en température de
OTDPELDQWH j f& /HV UpVX(AoaR\22) R@®W PGRYRYY QPHLID[ RQ REVHL
ORUV GH OD FKDXIIH OfYLQWHQVLWpP GHV SLFV GH GLIIUDFWLRQV G|
FULVWDOOLQH GDQV OH PDWpULDX 2Q REVHUYH TXH FH SKpQRPQgQH
OTHQVHPEOH gakagsehtdbiipterhant. Pour les pics entre 11 et 15°, on observe comme pour

Of+LID] GYDERUG XQ GpFDODJH GHV VRPPHWYV GHV SLFV YHUV OHV ED
en sens inverse. Cette évolution non monotone est difficile a expliquer a ce stadH J/fLQWHQVLWp
maximale des pics est donnée a la[Figure 2.22] F Re OfRQ REVHUYH XQH TXDVL VWDELO
HQWUH OTDPELDQWH HW f& PXLV XQH GLPLQXWLRQ DEUX

De plus, le halo amorphe évolue notablement au début du pic DSC, vers 140°C. Un signal aux petits
DQJOHV HVW YLVLEOH DSUqV OD IXVLRQ TXL SHXW rWUH XQH WUDFH Gf
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(@) (b)

(©)

Figure 2.22 : (a) Evolution des diffractogrammes avec la température lors de la chauffe du GSPP, (b) un
agrandissement des trois premiers pics. (¢) (YROXWLRQ GH OTLQWHQVLWp PD[LPDOH GH FKDTX
fonction de la température.

Les résultats SAXS sont donnés a la[Figure 2.23] &RPPH SRXU Of+LID[ RQ REVHUYH OHV
pics & 0,106 et 0,114 A™ qui ne subissent aucune modification pendant la chauffe. Mais contrairement

i Of+LID[ OH SLF GH GATIé&vauew &Q@s jde la chauffe. Effectivement, lorsque la

température augmente, la valeur de M gzaugmente ce qui implique donc une diminution de la période
DVVRFLpH &HSHQGDQW RQ FRQVWDWH TXH OfpYROXWLRQ GH FH SLE
IDLEOH FRPSDUp j FHOOH GH Of+LID[ VXU OD WRWDOLWpP GX GRPDLQH
la période associée a la diffraction chute a partir de T,,; correspondant a la fusion du polyéthyléne

basse densité du GSPP identifiée lors de la premiére chauffe en DSC. Les valeurs de M g ainsi que

de la période associée sont résumées dans le[Tableau 2.10] Les valeurs obtenues sont GH OTRUGUH GH
50 ¢ &RQWUDLUHPHQW j Of+LID[ RQ QTREVHUYH SDV QHWMMHPHQW G
distingue une Iégére courbure vers 0,04 A" pour la courbe obtenue & 25°C qui aurait tendance a se

décaler vers les basses valeurs de MORUV GH OD FKDXIIH 'fDSUqV OD IOgFKH HQ SF
décalage des courbes.
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(@) (b)

Figure 2.23 : Evolution (a) de +4Vien fonction de Met (b) de la longue période lors de la chauffe du GSPP.

Tableau 2.10 : Evolutiondu M_, GH O L Qeiwe R perivdgassociée lors de la chauffe du GSPP.

T

Température (°C) 25 80 100 130'11%%'160'
MeosHsr’ 2 (A 1,30 1,32 1,37 1,37
Intensité (u.a.) 1,06 1,01 0,81 0,56
Période (A) 48,2 47,8 45,9 45,8
2.3.5 Influence du refroidissement sur les phases cristallines du GSPP

$ f& OH IRXU HVW pWHLQW DILQ GH ODLVVHU OTpFKDQWLOORQ UF
diffractogrammes sont réalisées pendant 10 minutes toutes les 12 secondes. La [Figure 2.24] (a)

PRQWUH OHV GLIIUDFWRJUDPPHYV j FHUWDLQHY GH FHVY WHPSpUDWXUH\
refroidissement induit la formation de la phase cristalline U 2 . D @tHil., 1994 ; Ryan et al., 1997 ;

Gradys et al., 2005). La[Figure 2.24](b) reprend les intensités maximales (sommet du pic) normalisées

en fonction de la température ainsi que la courbe DSC du refroidissement du GSPP a-20 °C.min™. On

REVHUYH WURLY SKDVHVY GDQV OD YDULDWLRQ GH OYLQWHQVLWpP GHYV
OfLQWHQVLWp DXJPHQWH GRXFHPHQW /D VHFRQGH GH j f& R
abrupte et ensuite une derniére phase de 11 j f& Re OfLQWHQVLWpP GHV SLFV HVW TX
OfRQ VILQWpPUHVVH j OD GHX[LqPH SKDVH HW TXTRQ OD FRUUQqOH DYHF
DSC, on remarque que cela correspond exactement au pic de cristallisation (Ty2) du polypropylene a

-20 °C.min® (vitesse trouvée lors de la calibration du four). On remarque que le début de la
cristallisation T,, LGHQWLILDEOH SDU '6& FRWQFLGH DYHF OD IRUWH PRQWpH
GLIILFLOH GH MXVWLILHU OD SWRHP GdU 8 13 IQDWHHQ S TV JPB QW H VH WU
de Tg.
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(@) (b)

Figure 2.24 : (a) Evolution des diffractogrammes avec la température en refroidissement du GSPP. (b) Evolution
des intensités maximales de chaque pic de diffraction en fonction de la température.

La[Figure 2.25] LOOXVWUH OHV VLJQDX[ DX[ SHWLWV DQJOHV Re OTRQ FRQVW
0,114 A™ qui ne subissent aucun changement. Le pic & 0,137 A™ qui était modifié lors du chauffage

ne subit dans le cas du refroidissement aucune modification en intensité ou valeur de M Deux

hypothéeses peuvent étre trouvées pour expliquer cela. La premiere hypothése est que la vitesse de
UHIURLGLVVHPHQW GH OYfpWXGH QH SHUPHW SDV OD IRUPDWLRQ GH C
deuxiéme hypothése est que, lors des essais, les températures atteintes ne sont pas encore assez

faibles pour observer une modification de ce pic.

On observe aux basses valeurs de MOYDSSDULWLRQ GTXQ SLF VLPLODLUH j FHOXL G
de 115°C, on observe une bosse se former puis se décaler vers les hauts Mindiquant ainsi une

diminution de la longue période. A 155°C, Mggsest a 0,031 At eta70°C, il est de 0,039 A™. Ce pic qui

QTpwWDLW SDV UpHOOHPHQW YLVLEOH ORUYVY GH OD FKDXIIH LQGLTXH VF
certaines conditions de refroidissement soit que nous avons un probleme de déconvolution. Notons
WRXWHIRLY TXH OfphdNDICRHQIWSstR@@MAdRIN de la cristallisation observée en

DSC.

Figure 2.25 : Evolution de +M en fonction de Mors du refroidissement du GSPP.

Nous venons de mettre en évidence des évolutions microstructurales qui accompagnent les
évolutions de température.
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I1RXV UHWLHQGURQV LFL TXTj] XQ LQVWDQW GRQQp OD PLFURVWUXFW XI
lamelle et composition en phase U QH GpSHQG SDV TXH GH OD WHPSpUDWXUH PDI
thermique (chauffage, refroidissement, vitesse).

LeV DQDO\VHYV '6& SHUPHWWHQW Gdldé YalditieriHdg pOalded ntajs Brxnd eutplls | L Q
exclure que les petites évolutions observées en diffraction des rayons X H[LVWHQFH G{XQH SpULR
FULVWDOOLQH DYDQW OfRIIVHW RX SHUVL V@R &fdt recgahi@ue. WH[W XUDWLF

2.4 Conclusion

Ce chapitre est axé sur la caractérisation des deux matériaux constituant le revétement des pipelines

offshore. /H SUHPLHU PDWpULDX O9f+LID[ HVW SUpVHQW j OD IRLY GDQV O
le PP topcoat du parent coating. Le deuxieme matériau, le GSPP est le constituant principal du parent

coating. Ces deux matériaux vont au cours du procédé industriel subir des phases de chauffe et de
refroidissement.

Les différences des propriétés physico-chimiques ainsi que la microstructure des deux matériaux a

été misent en évidence /f+LID[ HVW XQ PpODQJH GH SRO\pWK\OgQH HW GH SF
GSPP est un composite avec une matrice mélange de copolymeéres éthyléne-propyléne et des

microbilles de verre creuses. Ces microbilles de verre ont pour but GY{DEDLVVHU OD FRQGXF
thermique du matériau.

/H FRPSRUWHPHQW WKHUPLTXH GHpQKALUP[HOYWGEW DI @&¢ridddf@ LGH GH
différentielle a balayage. Nous avons déterminé leurs températures de cristallisation et de fusion en

fonction de la vitesse. La gamme de vitesse choisie est en adéquation avec les vitesses trouvées

dans le procédé industriel déterminées a la fois par simulation humérique et par instrumentation du
UHYrWHPHQW GYXQ SLSHOLQH ORUV GX SURFpGp LQGXVWULHO &KDSLW

8QH SUHPLgqUH VpULH GTDQDO\VH Gaidx @randdJddesy b Regmi€ devmeatti2 \eRQ V
évidence la présence de phases cristallines Uet UGDQV O {a jphropojtion de ces phases dépend

de la vitesse du refroidissement préalable du matériau : plus le refroidissement est lent, plus la

quantité de phase Uest importante. De ce fait, suivantla SRVLWLRQ j SHDX RX j F°XU GDQV (
du revétement (70 mm) le matériau aura des propriétés mécaniques différentes. De son cbté, le

*633 QTHVW FRPSRVp TXH GTXQH WHXOH SKDVH FULVWDOOLQH

8QH pWXGH GH OTpYROXWLRQ GHV SIXXOVBH\WVWWP LL/HDDQ B hY H VO GBIVGRHDGH U
GHV UD\RQV ; DX[ JUDQGV HW SHWLWY DQJOHVY ORUV GYHVVDL DX V\QF
fosen FKDXIIH HW HQ UHIURLGLVVHPHQW HW PHWWHQW HQ pYLGHQFH GH
matt ULDX[ /RUV GH OD FKDXIIH OfpYROXWLRQ GH OD VWUXFWXUH FUL)
140°C ou elle chute de fagon brutale. Cela met donc en exergue la nécessité de dépasser cette

température de 140°C pour permettre la réalisation du soudage. 'H VRQ F{Wp O¢9Y+LID[ pYROXH
début de la chauffe de fagcon réguliére. Lors du refroidissement, un comportement similaire & celui

décrit précédemment pour la chauffe est observé respectivement pour les deux matériaux. Les essais

VXU Of+LID[ Pé&ditlenueHI® apddi€@ de ce matériau a accommoder le développement de
FROQWUDLQWHY VXU XQ GRPDLQH WUqV pWHQGX GH WHPSpUDWXUH ORU
du GSPP.
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Chapitre Il : Caractérisation thermomécanique des
matériaux dans la zone de soudage
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3 Caractérisation thermomécanique des matériaux dans la gamme
de soudage

Dans ce chapitre, nous nous intéressons aux comportements thermomécaniques des deux matériaux

constituant le revétement des pipelines offshore dans la gamme de soudage. Cette gamme de

VRXGDJH IDLW UplpUHQFH DX GRPDLQH GH WHPSpUDWXUHV Re OHV PD!'
VROLGH HW LQYHUVHPHQW GH OfpWDW VROLGH j OfpWDW IRQGX

Dans un premier temps, les matériaux sont caractérisés de facon classique dans le domaine fondu a
OYDLGH GH OD UKpRORJLH G\QDPLTXH &HWWH pWXGH SHUPHW QRW
relaxation rhéologiques du matériau. Dans un second temps, le comportement des matériaux est
pWXGLp GDQV OH GRPDLQH VROLGH SDU OH ELDLYVY GH OTMDQDO\VH WI
torsion rectangulaire. Ces données sont confrontées aux résultats obtenus en traction rapportés au
Chapitre V. Finalement, nous nous sommes intéressés aux comportements dans la zone de transition
SHQGDQW OD FULVWDOOLVDWLRQ RX OD IXVLRQ &HWWH pWXGH HVW
FRUUpODWLRQ HQWUH OD YLVFRVLWp FRPSOH[H GT1XQ PDWpULDX HW
données sur la cristallisation et la fusion, obtenues en DSC au Chapitre Il, nous établirons une
corrélation entre les grandeurs rhéologiques et G XQHED BWLVWDOOLVDWLRQ HW GIDXWUL

3.1 Rhéologie fluide

f Description de la technique

Les analyses rhéologiques ont été effectuées en cisaillement oscillatoire sur un rhéometre a contrainte

imposée Anton Paar MCR-302. Le rhéometre applique une contrainte sur le disque supérieur et

mesure OH GpSODFHPHQW DQJXODLUH GH OTpFKDQWLOORQ VRXV OfTHIIHW
déplacement. La géométrie utilisée ici est de type plan-plan de diamétre 25 mm avec un entrefer

imposé de 1 mm. Le rhéométre peut imposer des fréquences angulaires & allant de 10" & 628 rad.s™

HW VD JDPPH GH PHVXUH GHLERX3.00H V PpW HRION G BfiteQduprhéomstre)

HVW pTXLSp GTXQ WKHUPRFRXSOH F{HVW GRQF OD WHPSpUDWXUH GX
GH O Y plerk De3 Mvds@es sont le plus souvent réalisées a température constante. Les balayages

en températures sont effectués a faibles vitesses. Tous les essais sont faits VRXV DWPRVSKqUH GYD]F
DILQ GTpYLWHU OfR[\GDW esRpastilkesl te A3 KM Qav1,ranR QM préformées par
WKHUPRFRPSUHVVLRQ VLPSOH GDQVe®d DFRDW GGHH UHY-AWBIP HYWS G A YL
cas du GSPP (Chapitre Il, paragraphe 2.2.1).

Différentes mesures ont été effectuées, puis traitées par le logiciel du fournisseur, comme le module
élastique ) " le module de perte ) &t la viscosité complexe R Les modules ) fiet ) fitorrespondent
aux parties réelles et imaginaires du module de cisaillement complexe. lls donnent une indication sur
le comportement du matériau: si ) "P )11 le matériau a un comportement pseudo-solide ; si au
contraire ) 10)fifile matériau a un comportement pseudo-liquide. La viscosité complexe est reliée
aux modules élastique et de perte par la relation suivante :

R ) AR "

%A L—— F BE— (3.2)
n n

f Domaine de viscoélasticité linéaire

Un balayage en déformation est réalisé entre 0,01 et 100% & une fréquence angulaire de 100 rad.s™
et une température de 210°C. Ce test permet de déterminer le domaine viscoélastique linéaire du
PDWpULDX 'DQV FH GRPDLQH OHV PRGXOHV REVHUYpV QH VRQW S
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déformation. Le domaine viscoélastique linéaire dépend de la fréquence de sollicitation imposée par le

UKpRPgWUH 2Q DGPHWWUD TXH FH GRPDLQH TXH OTRQ GpWHUPLQH j

plus faibles fréquences conformément aux habitudes (Carrot et Guillet, 1999). La|Figure 3.1[illustre les
domaines viscoélastiques linéaires des deux matériaux a 210°C et 100 rad.s™ correspondant ainsi a la

IUpTXHQFH OD SOXV pOHYpH GH QRV HVVDLV 3RXU O figuesspntRQ REVHL

constants sur une gamme de déformation allant de 0,01 et 100% et ensuite ils chutent. On décide de

VH SRVLWLRQQHU j GH GplRUPDWLRQ SDU OD VXLWH 3RXU OH *633 (

stabilisent, puis décroissent. De par sa composition, le GSPP a un aspect hétérogene, il est donc

possible que des effets de structure perturbent OfDQDO\VH UKpRORJLTXH ,0 HVW WRXW
concilier a la fois la précision des mesures, délicates a basses défor PDWLRQV HW OTD@DO\VH PpF

QRXV FKRLVLVVRQV GY{LPSRVHU XQH GplIRUPDWLRQ GH

(@) (b)

Figure 3.1 : Evolution des modules dynamiques et de la viscosité complexe en fonction de la déformation a
T=210°Cet i=100rad.s’ D GHifaxOoef (b) du GSPP.

f Stabilité thermique

Les essais, surtout a basses fréquences, peuvent imposer au polymeére des temps de séjour a haute

WHPSpUDWXUH DVVH] ORQJ /YDEVHQFH GYR[\JqgQH UpGXLWwu@HV ULVTX
SDV ,0 FRQYLHQW GRQF GH VJ{DVVXUHU TXH OHV SRO\PqUHV QH VH Gp

sont placés & 210°C a une déformation de 1% et une fréquence angulaire de 1 rad.s™ pendant 2
heures. La température de 210°C est la limite maximale testée et il sera admis que si le polymére est
stable & cette température alors il le sera pour des températures inférieures. La[Figure 3.2]illustre
OfpYROXWLRQ GHV P R &K Mainsdbgup RRiscoHsitélaomplexe RPen fonction du temps.
2Q UHPDUTXH TXH OHVY PRGXOHV GH Of+LID[ VRQaVAY bad BsO7A00
secondes, le module élastique ) fivarie de seulement 6% et le module de perte ) "de 4%. Quant au

SHQGDOQ\

*633 RQ FRQVWDWH XQH OpJqUH DXJPHQWDWLRQ GHV PRGXOHV D:

stabilisation. Dans ce cas, ) varie de 11% et ) "le 16% en 7200 secondes, ce qui est supérieur aux
Y DULDWLR Q VCépendany, «ckttdddnalyse est réalisée sur un temps long et les balayages en
fréquence réalisés ultérieurement (paragraphe durent moins longtemps, en moyenne 45
minutes (2700 secondes). Cette augmentation est peut étre, elle aussi a associer a la nature
hétérogéne du matériau. Nous retiendrons seulement que les modules augmentent alors que les
polypropylénes ne sont pas connus pour réticuler mais plutdét pour se dégrader par coupures de
chaines. Méme si on ne peut pas totalement exclure une consommation de plastifiant le polymére ne
GRLW SDV rWUH OH VLqJH GI$XQdincpitldedde DOV L160reQdratcBptable pour
nos essais.
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(@) (b)

Figure 3.2 : Evolution des modules dynamiques et de la viscosité complexe en fonction du temps & T = 210°C,
O=1%et i=lrads® D GH Of+LID[ HW E GX *633

3.1.1 Courbes maitresses

Des balayages en fréquence ont été effectués entre 10 et 10° rad.s™ a différentes températures

DOODQW GH ] f& $ OTDLGH GX SUL Qdrip&ature, kdn VaX §lidddrdésVLWLRQ V
FRXUEHVY OHV XQHV SDU UDSSRUW DX[ DXWUHV DILQ GIfREWHQLU XQH F

sur une plus large gamme de fréquence.

La|Figure 3.3|illustre les courbes maitresses des modules dynamiques des deux matériaux. De
maniéere générale, on remarque que les modules dynamiques du GSPP sont plus élevés que ceux de

Of+LID[ GH SUDWLTXHPHQW XQ IDFWHXU /T+LID[ D XQ FRPSRUWHPH(

du taux de cisaillement) a basses fréquences, puis il présente un comportement rhéofluidifiant lorsque

la fréequence augmente. /H FRPSRUWHPHQW GX *633 GLIIgUH GH FHOXL GH Of+LI|
DYHF OD SUpVHQFH GIXQH FRQWUDLQWH VHXLO TXL VH WUDGXLW SD

Pour les polyméres classiques, dans la zone terminale (basses fréquences), la pente théorique de ) i

est de 1 et celle de ) fest de 2 (Agassant et al. &HOD HVW j SHX SUqV YpULILp SRXU

retrouve une pente de 0,97 pour le module de perte et de 1,58 pour le module élastique. Pour le
GSPP les valeurs obtenues sont beaucoup plus faibles : 0,69 pour ) et 0,76 pour ) "f{valeurs prises
avant le changement de pente) et on observe un plateau aux fréquences les plus basses. Cet effet est
proche de celui observé dans les nanocomposites (Lertwimolnun et Vergnes, 2004-2005 ;
Cassagnau, 2008 ; Dorigato et al., 2010 ; Vergnes, 2001 et Normand, 2016) attribué a des effets de
percolation de charge. Ce phénomeéne a déja été rapporté dans les travaux de Bretas et Powell
(1985), sur des polyméres renforcés de hilles de verre. lls montrent que la hauteur du plateau dépend
fortement des interactions physicochimiques entre les billes de verre et la matrice polymére mais
aussi entre les billes de verre elles-mémes. Le méme phénoméne est observé par Li et al. (1990) sur
des ABS contenant des nodules de caoutchouc. Dans notre cas, les microbilles de verre du GSPP
pourraient se réorganiser dans la matrice. Cette réorganisation pourrait introduire une contribution

GITpFKHOOH GH WHPSV SOXV ORQJXH GLIIpUHQWH GH FHOOH GX SRO\P(

Il est possiblH GTREWHQLU OD FRXUEH PDVWUHVVH GH OD YLVFRYaLWp HQ IF
0

viscosité réduite & W g[Figure 3.3). La variation de la viscosité complexe avec la fréquence est bien

représentée par le modéle de Carreau-<DVXGD FODVVLTXH (TXDWLRQ SRXU Of+L

Yasuda avec une contrainte seuil (Equation 3.3) pour le GSPP :
:a?5;

R:f; L Ry>sE:af%? o (3.2)
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A

. e4 A :a?5;
RY:f; L—ﬁ ER>SE:af°70 (3.3)
Avec &, une contrainte seuil, % la viscosité newtonienne, &un temps caractéristique, =le parameétre

de Yasuda et | OLQGLFH GH SVHXGRSODVWLFLWp | /fai® é&réd e6H SVHXGR
correspondant respectivement a un corps rigide plastique et un fluide newtonien. Entre 0 et 1, on
UHWURXYH OH FRPSRUWHPHQW GXQ PDWpULDX SVHXGRSODVWLTXH

En appliquant la méthode des moindres carrés, on peut identifier les différents paramétres du modéle
pour les deux matériaux. Les valeurs obtenues sont présentées dans le[Tableau 3.1|et la[Figure 3.3
montre une bonne corrélation entre ce modele et les valeurs expérimentales.

Tableau 3.1 : Valeurs des paramétres de Carreau-Yasuda.

Matériau é,(Pa) % (Pa.s) a(s) =(-) I ()
Hifax / 6100 0,327 0,57 04
GSPP 230 57570 1,111 0,45 0,4
(@) (b)

Figure 3.3 : Courbes maitresses des modules ) et ) it de la viscosité complexe et la comparaison avec le
modeéle de Carreau-Yasuda (a) de I'Hifax et (b) du GSPP ( 6s.5= 200°C).

/HV IDFWHXUV GH JOLVVHPHQW XWLOLVpVY SRXU OHV FRXUEHV PDvWI
Figure 3.4):

S LATROE -2 g (3.4)

B 4 6 6y '

Avec 'og OTpQHUJLH GIDFWLY DW laR®Qnst@nte mivérsplle Ldes gaz parfaits,
température de la mesure et 6:,une température de référence arbitraire.

6 la

/IHV pQHUJLHV GIDFWLYDWLRQ GHV G HX[{HifaR)Wp BE DKInolV RePW SURFk
' 5(GSPP) = 41 kJ.mol™.
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(@) (b)

Figure 3.4 : Détermination de I'énergie d'activation (a) de I'Hifax et (b) du GSPP a I'aide de la loi d'Arrhénius.

*UKkFH j OD ORL GY$UUKpQLXVY HW j OTpQHUJLH G %#H\nsbkWwWe RQ GpWH
calculer les temps de relaxation rhéologique a diff pUHQWHY WHPSpUDWXUHY 3RXU FHOD
IDLUH OTK\SRWKgVH TXH OH WHPSVY GH UHOD[DWLRQ VXLW OD PrPH pYI
température. Deux méthodes sont employées pour déterminer ces temps de relaxation rhéologique
(Nicodeau, 2005) /D SUHPLgqUH FRQVLVWH j SUHQGUH OTLQWHUNBFWLRQ HQW
(modéle de Maxwell) et la seconde consiste a prendre le temps caractéristique adu modele de
Carreau-Yasuda. Les temps obtenus par ces méthodes sont détaillés au[Tableau 3.2]pour diverses
températures qui seront utilisées GDQV OHV &KDSLWUHV ,9 HW 9 'H IDoRQ JpQpUL
diminution de température entraine uneauJPHQWDWLRQ GX WHPSV GH UHOD[DWLRQ $ S
des courbes de modules, on trouve un temps de relaxation a 200°C de 0,018 s et de 0,016 s pour
UHVSHFWLYHPHQW Of+LID[ HW OH *633 &H WHPSV GH UHOD[RWLRQ HV\
A partir du modéle de Carreau-Yasuda, on trouve un temps de relaxation a 200°C de 0,327 s et de

V SRXU UHVSHFWLYHPHQW O Y+LID[aved\cetleHné&LG08E, ur? @pdeR eV W D W H
presque 4 entre les deux matériaux et cela pour toutes les températures. On note donc que les temps
obtenus sont trés différents suivant la méthode employée. Nous nous baserons par la suite, dans le
Chapitre V, sur les temps les plus longs.

Tableau3.2 7HPSV GH UHOD[DWLRQ UKpRORJLTXHV GpWHUPLQpV j SDUWLU GH OfL
du modéle de Carreau-<DV XGD j GLIIpUHQWHYV WHPSpUDWXUHV GIfpWXGHV SRXU C

Temps de relaxation (s) 120°C 150°C 160°C 180°C 200°C
Tréférence

. Hifax 0,113 0,052 0,040 0,026 0,018

Intersection
modules GSPP 0,133 0,054 0,042 0,025 0,016
Hifax 2,137 0,974 0,769 0,494 0,327
Carreau-

Yasuda GSPP 9,269 3,807 2,908 1,759 1,111
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3.1.2 Balayage en température

Un balayage en température réalisé de 230 & 130°C & i = 10 rad.s™ pour les deux matériaux méne a
des considérations équivalentes avec un GSPP significativement SOXV YLVTXHX][ [Figue]OT+L1D][
. Le GSPP présente de nouveau, au-dela de 225°C les plateaux observables sur les courbes
maitresses a la|Figure 3.3

(@) (b)

Figure 3.5 : Evolution des modules dynamiques en fonction de la température (domaine fondu) & U= 1%,
fi = 10 rad.s™ et en refroidissement & -1 °C.min™ (a) de I'Hifax et (b) du GSPP.

3.2 Analyse thermomécanique dynamique en torsion

'DQV FHWWH SDUWLH RQ VYLQWpUHVVH j OD UKpRORJLH GHV PDWpULL
en réalisant des balayages en température.

f Description de la technique

Les essais dynamiques de torsion rectangulaire VIHMWHKHQW | OYDLGH GRE®dJd&JKpRPgWU
5KHRPHWULF 6FLHQWLILF /fpFKDQWLOORQ HVW PDLQWHQX HQWUH GH?>
un moteur, une faible déformation avec une sollicitation sinusoidale {Figure 3.6). Le mors supérieur

HVW PXQL GTXQH PHVXUH GH FRXSOH /D FRQWUDLQWH GH FLVDLOOH
cette mesure. Aprés avoir vérifié comme précédemment le domaine de viscoélasticité linéaire, des

balayages en température en refroidissement & -1 °C.min™* sont réalisés de 125°C 4 -50°C SRXU Of+LID]

et de 150°C a 25°C pour le GSPP. Dans le four a convection, les basses températures en-dessous de
OYDPELDQWH VRQW DRiGteMiglideWHY DYHF GH Of

/IHV pFKDQWLOORQV G1T+LI X1 menLsBrit (3ividsRIahy des plaques obtenues par
thermocompression (Chapitre Il, paragraphe 2.2.1). La longueur effective des échantillons lors des
essais est de 40 mm afin de limiter le risque de flambage. Les échantillons de GSPP sont directement
prélevés dans le revétement du pipeline et usinés aux dimensions désirées.
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Figure 3.6 : Schéma du montage en torsion rectangulaire.

f Domaine de viscoélasticité linéaire

Des balayages en déformation sont réalisés entre 10° et 10'% & une fréquence angulaire de

100 rad.s™ et des températures variant de - | f& SRXU Of+LID[ HW GH f& |j f& SRXL
Sur la gamme de déformation étudiée, )" est constant. Pour )1 on observe des variations

importantes & basses déformations mais on se trouve a la limite de résolut LRQ GH O REigudJHL O
montre le domaine obtenu a 25°C. Une déformation de 0,01% est choisie pour les deux matériaux

lors des essais de balayages en température.

(@) (b)

Figure 3.7 : Evolution des modules dynamiques en fonction de la déformation a T = 25°C et fi = 100 rad.s™
D GH Of+LID[ HW E GX *633

3.2.1 Balayage en température

La[Figure 3.8]| PRQWUH OfpYROXW ) RQ) Ter YonBtiBrGik @ kexhpérature & 10 rad.s™ et
3RXU Of+LID[ O-BOVCH Y20TCLNbn@ett les deux transitions T et T, observées en
DMTA (Chapitre V, paragraphe. Pour le GSPP, seules les donnéesde OTDPELDQWeéhtjpu [ &
rWUH REWHQXHYV HpanheDl M&ti@e e&figetaht. La seconde transition T. QTHVW SDV YLVLEO
dans ces conditions contrairement aux résultats du facteur de perte tan / obtenus en DMTA.

On constate que, si a 120°C, le module élastique est 10 fois plus important pour le GSPP (comme a
haute température, paragraphes|3.1.1let[3.1.2| j f& O &b FeBuUld 8un facteur 3. Cette perte de
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ULJLGLWp j OD IXVLRQ SOXV IDLEOH SRXU OH *633 TXH SRXU Of+LIDJ[ |
YHUUH TXL QH IRQGHQW SDV ,0 QYfHQ UHVWH SDV PRLQV TXH OH *633
et cela sera de nouveau mis en évidence lors des essais de traction uniaxiale du Chapitre V.

(@) (b)

Figure 3.8 : Evolution des modules dynamiques en fonction de |la température (domaine solide) & U= 0,01%,
fi = 10 rad.s™ et en refroidissement & -1 °C.min™ (a) de I'Hifax et (b) du GSPP.

3.2.2 Comparaison avec les essais de DM TA

Les modules de cisaillement identifiés ici et les modules de traction obtenus au chapitre V, paragraphe
msont reliés par le coefficient de Poisson. Afin de vérifier la cohérence de toutes nos mesures il est
intéressant de comparer ces mesures.

Admettons pour cela que les relations classigXHV GH OfpODVWLFLWp VIDSSOLTXHQ
conservation, soit :

)L (3.5)

t:sE 3
Avec ' fle module de conservation obtenu en DMTA, ) fle module obtenu par les essais en torsion et

ale coefficient de Poisson. On admet la méme relation reliant ' "% ) fifiLa valeur du coefficient de

Poisson est issue des essais de traction (Chapitre V, paragraphe 3RXU Of+LID[ OD YDOH.
coefficient de Poisson est 0,47 traduisant son FDUDFWqUH SURFKH GH OTLQFRPSUHVVLE
pour le GSPP il est de 0,07 indiquant une compressibilité importante assez inhabituelle mais

imputable a la faible comptabilisation entre les billes de verre et la matrice.

Dans FH SDUDJUDSKH QRXV FKHUFKRQV j FRPSDUHU OHV PRGXOHV G\QL
de 110 & -50°C ou 25°C selon le matériau a -1 °C.min™ et une fréquence de 10 rad.s™ {Figure 3.9).

2Q UHPDUTXH TXH SRXU Of+LID[ OHV GHX[ PpWKRGHV GRQQHQW GHV
XQLTXHPHQW TX{DX[ EDVVHV W H P BYyrddhidsexsurHik' éEhBntifoH Y3IXsUpktit ' €st

plus bruitée que la mesure en torsion qui utilise un échantillon plus grand et donc mesure des efforts

plus importants. Pour le GSPP, les deux méthodes donnent aussi des résultats similaires. Ceci nous

SHUPHW G 1 Hd @oumdfentdes modules du GSPP sur toute la gamme de température de

130°C a -40°C malgré les mesures de cisaillement interrompues en dessous de 25°C pour des

raisons techniques.

59



Chapitre llI Comportement thermomeécanique des matériaux dans la gamme de soudage

(@) (b)

Figure 3.9 : Comparaison des modules dynamiques déterminés par méthode DMTA et rhéologie du solide
(a) de I'Hifax et (b) du GSPP.

3.3 Rhéologie dans la zone de transition

Nous avons étudiée les propriétés rhéologiques des deux matériaux du revétement dans le domaine
fonduenréal LVDQW GHYV DQDO\VHV j O 1 D-pléntt Gads lpBrrame/ddildel &én Silzdant)
la torsion rectangulaire. La Figure 3.10 montre les résultats obtenus par ces deux méthodes dans le
solide et le fondu. On note quelques points isolés (cadre en pointillé noir) qui correspondent aux
zones de transitions de phase : début de la cristallisation pour la rhéologie oscillatoire et début de la
fusion pour le DMTA. Ces points sont insuffisants et trop imprécis. Il reste donc une gamme de
WHPSpUDW X U #0°G §iH&3 wrbpdi® &3 rhéologiques restent & déterminer.

Figure 3.10 : Evolution des modules dynamiques de I'Hifax dans le domaine solide (méthode : torsion
rectangulaire) et dans le domaine fondu (méthode : plan-plan) avec U= 0,01%, fi= 10 rad.s™ et en
refroidissement & -1 °C.min™.

Nous nous intéressons donc mainteQDQW j OfpYROXWLRQ GHV PRGXOHV G\QDPLTX
WUDQVLWLRQ GXaP@OWpUDXXSBWADANH GH OfTpWDW IRQGX j OfpWDW VR
couplerons ainsi les résultats obtenus avec la cristallisation et la fusion étudiées au Chapitre II.
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f Description de la technique

Les analyses rhéologiques dans cette zone de transition ont été effectuées en cisaillement oscillatoire

sur un rhéometre a contrainte imposée Anton Paar MCR-302. La géométrie utilisée ici est de type

plan-plan de diamétre 25 mm pour celle du haut et de 35 mm pour celle du bas. Afin de limiter les

phénomeénes de glissement de la matiére sur la géométrie, les plans sont striés permettant ainsi un

meilleur ancrage mécanique 'DQV FHVY DQDO\VHV OfHQWUHIHU QYHVW S
GH dafiter DX FRXUV GH OYDQDO\WH HQ IRQFWLRQ GH OD GLODWDWLRQ U
PDWpULDX HW GH O TR XW Ld@dpdeHurte Ygrce hagméle raisbbnabtievy W U H

Figure 3.11 : Photo des géométries striées utilisées pour les analyses rhéologiques dans la zone de transition.

Le protocole de caractérisation de la zone de transition est le suivant O fpFKDQWLOORQ HVW IRQG
pendant 5 minutes (pour assurer un bon contact fluide avec les plateaux) puis refroidi a une vitesse
FRQVWDQWH MXVTXTj f& SRXU Of+LID[ HW f& SRXU OH *633 $SUQ'
OfpFKDQWLOORQ HVW FKDXIlIp j OD PrPH YLWHVVH TXH ORUV GH OfpWI
observer la fusion. Les vitesses de montée et de descente en température étudiées sont les

suivantes: @,1; @,5; G; & et GO °C.min™. En effet, la dépendance de la cinétique de

cristallisation a ce paramétre impose de le prendre en compte pour la mesure de rhéologie. Des
YLWHVVHY SOXV LPSRUWDQWHYV QH SHXYHQW rWUH éRiQuire (@ pHYV DYHF
gradient de température dans OfpSDLVVHXU (Q UpDOLWp FHV YLWHVVHV VRQW FI
REVHUYpHV GDQV OH SURFpGp LQGXVWULHO GH IDEULFDWLRQ GX UHYTr
données présentées au Chapitre 1V, les vitesses de refroidissement varient entre -0,1 et  -20 °C.min™

alors que celles de la chauffe varient entre +0,1 et +40 °C.min™. Conformément aux essais réalisés

dans le domaine solide et fondu, la déformation imposée est de 0,01 % et la fréquence de sollicitation

de 10 rad.s® (sauf indicaiRQ FRQWUDLUH $ILQ GH YpULILHU TXH OfpFKDOQ\
refroidissement ou de chauffe demandée par la consigne du rhéométre, un thermocouple est placé au

sein de O pF KD RQrevde@ét&ig3 tests. La vitesse globale de refroidissement ou de chauffe ainsi

mesurée coincide bien avec la consigne du rhéomeétre.

f Evolution des propriétés rhéologiques dans cette zone de transition

Les résultats obtenus pour un refroidissement et une chauffe & 1 °C.min™ pour les deux matériaux
sont détaillés aux Figures 3.12 et 3.13. On observe que les propriétés rhéologiques ) ) 1ot RVdes
deux matériaux subissent de grands changements au cours du test ce qui met en évidence la trés
grande sensibilité des modules dynamiques et de la viscosité complexe aux changements structuraux
du matériau (Boutahar et al., 1998 ; Steenbakkers et Peters, 2008).

'‘DQV OH FDV (Fidur® $.12),11br§ du refroidissement, on note que les modules augmentent trés
SHX GH j f& $ SDUWLU GH f& OHV GHX[ PRGXOHV DXJPHQWH
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DWWHLQGUH XQH YDOHXU PD[LPDOH FRUUHVSRQGDQW j XQ pWDW VRO
SRXU OH PRGXOH pODVW LQOrpotr 1& Mbd@d] de(peitd. A gvdHle la chauffe, le module
pODVWLTXH GpFURLW OHQWHPHQW MXVTXYj f& WDQGLV dxdd OH PRG)
de 140°C, les deux modules chutent considérablement pour atteindre les valeurs des modules initiaux

j OfTpwDW IRQGX /H FRPSRUWHPHQW GH OD YLVFRVLWp FRPSOH[H ORI
une méme vitesse est en tout point similaire a celui du module élastique avec le saut de propriété a la

méme température : les valeurs de viscosité complexe évoluent entre 2,5.10% et 4,3.10° Pa.s.

(@) (b)

Figure 3.12 : Evolution (a) des modules dynamiques et (b) de la viscosité complexe ORUV GT1XQ UHIURLGLVVHPH
GIXQH FKDX IrhIH"ljdanst&zone de transition fondu-solide de I'Hifax.

Dans le cas du GSPP (Figure 3.13}, lors du refroidissement, les deux modules augmentent trés

[égerement de facon linéaire de 180°C a 135°C. A environ 130°C, les modules augmentent
considérablement pour atteindre un plateau dans le cas du module élastique (x100) et un maximum

puis une diminution avec un comportement perturbé pour le module de perte. Lors de la chauffe, le

PRGXOH pODVWLTXH QTpYROXH TXH WUQqV SHX MXVTXTj HQYLURQ f& F
les valeurs dans la zone fondue. Le module de perte quant a lui augmente linéairement de quasiment

XQ IDFWHXU MXVTXYj OD thutelaRsli gour aft&indeeXésWaleurs du fondu. Cette

chute ne permet pas de retrouver les valeurs obtenues lors des mesures j O p W D.WNotldRS) GuX

les analyses de la stabilité thermique du GSPP au paragrapheont montré une certaine instabilité

au début des mesures. Le phénoméne observé ici est peut-étre lié a la dépendance du comportement

GX PDWpULDX DYHF OH WHPSV (QIL omieke YURGSRP/¢4t RiQilaBat el ddLVFRV LW p
module élastique avec des valeurs variant de 1,5.10* 2 9,5.10° Pa.s.

62



Chapitre llI Comportement thermomeécanique des matériaux dans la gamme de soudage

(@) (b)

Figure 3.13 : Evolution (a) des modules dynamiques et (b) de la viscosité complexe ORUV GT1XQ UHIURLGLVVHPH
GIXQH FKDXII H'ljdanst&zéhb Qe transition fondu-solide du GSPP.

Les différences entre les deux matériaux se situent au niveau de la valeur des modules qui est plus
élevée pour le GSPP et la température a laquelle les transitions ont lieu.

'H SOXV RQ UHPDUTXH TXH OH FKHPLQ VXLYL ORUV GX UHIURLGLVVHF
ORUV GH OD FKDXIIH 8QH JRQH GIK\VWpUgVH GIfHQYLURQ f& HVW

cristallisation et de fusion. Dans ce domaine, les modules vont donc dépendre a la fois de la
WHPSpUDWXUH HW GH OD YLWHVVH GYpYROXWLRQ GH OD WHPSpUDWXU

Par ailleurs, pour les deux matériaux, on observe des valeurs de module qui sont sensiblement
inférieures aux valeurs mesurées en DMTA en torsion. Ceci peut-étre di aux modes de préparation
différents des échantillons.

3.3.1 Influence de la vitesse de refroidissement et de chauffe

Des balayages en température dans la zone de transition sont réalisés a différentes vitesses en
refroidissement et en chauffe suivant le protocole décrit précédemment pour étudier la zone de
transition du fondu au solide et du solide au fondu.

f Hifax

La[Figure 314 LOOXVWUH OTLQIOXHQFH GH OD YLWHVVH GH UHIURLGLVVHF
pODVWLTXH HW E OH IDFWHXU GH SHUWH GH Of+LID[ 'H IDoRQ JpQrg
transLWLRQ XQ pWDW GYpTXLOLEUH HVW DWWHLQW GDQV OH IRQGX HW
vitesses. On UHPDUTXH TXIDXJPHQWHU OD VYQM KXWQV G p& B CDUHHY GHL CHI@W UDH |
abrupte de module vers les basses températures (Peiti et al.,, 2008). En effet, dans le cas du
refroidissement, & -0,1°C.min® OD WUDQVLWLRQ FRPPHQFH°’C.minf &HI OORVMOXEUFH j
111°C. Dans le cas de la chauffe, & +0,1°C.min® OD WUDQVLWLRQ V{DHR®RORH'A f& HW
f& /TLQW htceYd@ue tdible et la plus importante des vitesses de refroidissement est de

f& DORUV TXYJLO QTHVW TXH GH f& SRXU OH FKDXIIDJH /fLQWHUYD
dépend de la cristallisation du matériau qui est un phénomeéne fortement dépendant de la cinétique de
refroidissement. On observe un intervalle plus restreint pour la chauffe car la fusion est moins sensible
a la cinétique tout en dépendant de la cristallisation antérieure. Cela confirme la dépendance de la
cristallisation a la cinétique de refroidissement.
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La[Figure 3.14] E PRQWUH OTpYROXWLRQ GX) /pFaard xdite GemeSdhtimerie W D Q
température. On observe évidemment les mémes comportements vis-a-vis de la vitesse que décrits
SUpFpGHPPHQW SRXU OH PRGXOH pODVWLTXH 'H SOXV VL(O$RQ FRQVL
)" FRUUHVSRQG DX SDVVDJH GH OfpWDW IRQGX j Ofla\Wduw 3ARDRXWFKR X
(c) que, lors du refroidissement, ce passage se fait a une méme température T,,; indépendante de la

YLWHVVH DORUYV TXH OH SDVVDJH GDQV OH VHQV LQYHUVH GH OfpWD\

températures T, dépendantes de la vitesse (Figure 3.14|(c)). Cette derniére diminue lorsque la
vitesse de chauffe augmente.

(@) (b)

(©)

Figure 3.14 : Influence de la vitesse de refroidissement et de chauffe avec 0= 0,01% et fi=10 rad.s™ sur
(a) le module élastique, (b) tan / et (c) les températures Tnret Tyrm GH OT+LID|[

f GSPP

Pour le GSPP, les résultats sont illustrés a la|Figure 3.15|et indiquent un comportement identique a
FHOXL GH Of+LID[ DYHF GHV WUDQVLW,Lc&provenad diMaiKdux&/GSPPWHP SpUD\

posséde des températures de cristallisation et de fusion SOXV KDXWHV TXH Of+LID[ 'H SOXV
GH PRGXOHV REWHQXHV j OTpWDW IRQGX ORUV GH OD FKDXIIH QH VH
lors du refroidissement.
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(@) (b)

(©)

Figure 3.15 : Influence de la vitesse de refroidissement et de chauffe avec 0= 0,01% et fi=10 rad.s™ sur
(a) le module élastique, (b) tan / et (c) les températures T et Tym du GSPP.

3.3.2 Influence de la fréquence de sollicitation

'DQV FH SDUDJUDSKH OD IUpTXHQFH GH VROOLFLWDWLRQ GHV HVVDLYV
les modules dynamiques dans la zone de transition. Pour cela, deux fréquences sont testées soit 1 et

10 rad.s® ORUV Gréidisderert! puis une chauffe & 1 °C.min™ et une déformation de 0,01%. Les

résultats obtenus sont détaillés ci-dessous pour chaque matériau.

f Hifax
/THITHW GH OD IUpTXHQFH G H [Eufie 8.¥abiouHaswhotules élastiue jet@® perte

lors (a) du refroidissement et (b) de la chauffe. A haute température, au-dela de 125°C pour le
refroidissement et au-dela de 165°C pour la chauffe, le matériau se trouve | OTpWDW IRQGX HW HVW
GpSHQGDQW GH OD IUpTXHQFH GH VROOLFLWDWLRQ GH OfHVVDL (Q H
YDOHXU GHV PRGXOHV G\QDPLTXHV HVW LPSRUWDQWH 3DU H[HPSC
augmentation de la fréquence par un fact H X U DXJPHQWH GT1XQ IDFWHXU OH PRGXO'
facteur 4 le module de perte. De plus, on note que pour la plus basse fréquence les valeurs des
modules ) et )ffisont plus éloignées dans le fondu. Dans la zone de transition ou les modules
évoluent abruptement (augmentation en refroidissement et diminution en chauffe), on observe un
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Iéger décalage de la température du saut vers les basses températures quand la fréquence diminue.
On constate, lors du refroidissement, que le croisement des modules dynamiques est a environ 135°C
pour une fréquence de sollicitation de 10 rad.s™ et a environ 116°C a 1 rad.s™. Aux basses
températures, correspondant a la fin de la cristallisation, les courbes du module élastique se
rejoignent alors que les valeurs atteintes pour le module de perte semblent plus dispersées. Cela peut
r wuH DWWULEXp VRLW DX JOLVVHPHQW GH OD PDWLqQUH HQWUH OHV S
GIRXWLOV VWULpPpV VRLW j OD PDXYDLVH UpVROXW LsRé@stlGue dipSKDVDJH
matériau. Ces comportements lors du refroidissement sont similaires a ceux observés par Boutahar et

al. (1998) sur des polypropylénes isotactiques en conditions isothermes.

(@) (b)

Figure 3.16 : Influence de la fréquence de sollicitation sur les modules dynamiques & U= 0,01% et 1 °C.min*
(a) en refroidissement et (b) en chauffe de I'Hifax.

f GSPP

La[Figure 3.17 PRQWUH OTLQIOXHQFH GH OD IUpTXHQFH VXU OHV PRGXOHYV
REVHUYH XQ FRPSRUWHPHQW JOREDO VLPLODLUH j FHOXLnGW Of+LID[
décalage de la transition des modules dynamiques vers les faibles températures.

$ORUV TXH SRXU O0f+\)ia) OéhenttiRiépx0dntg de la fréquence de sollicitation a
OfpWDW VROLGH SRXU OH *633 FHOD UHVWH YUDL SRXU OH PRGXOH p
qui est supérieur & 1 rad.s™ & celui observé a 10 rad.s™. Lors de la chauffe, & environ 165°C, les
modules de perte aux deux fréquences se croisent. On note par ailleurs que ) "TTfaugmente avec la
WHPSpUDWXUH SRXU OH *633 DORUVQWIERXPUWDLMW IIDFHX SUqV FRQVWD
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(@) (b)

Figure 3.17 : Influence de la fréquence de sollicitation sur les modules dynamiques & U= 0,01% et 1 °C.min*
(a) en refroidissement et (b) en chauffe du GSPP.

3.4 Relation rhéologie dans la zone de transition / analyse
thermodynamique

/I MREMHFWLI HVW GH UHOLHU OHV PHVXUHVY GH FULVWDOOLVDWLRQ HW
OHV PHVXUHV UKpRORJLTXHYV SUpFpGHQWHYV $XSDUDtiém&igie. XQ pWDW G

341 (WDW GH OYDUW

Afin de corréler les phénoménes de cristallisation aux propriétés rhéologiques, plusieurs études ont
été menées par différents groupes de chercheurs au cours de ces vingt derniéres années. Pour établir
une relation entre ces phénomeénes, les acquisitions des données se font par le biais des techniques
suivantes : la calorimétrie a balayage différentielle (DSC), la rhéologie rotationnelle ou oscillatoire et la
microscopie optique. Suivant les chercheurs, ces techniques sont utilisées de fagcon indépendante les
unes des autres (Carrot et al., 1993 ; Boutahar et al., 1996-1998 ; Han et Wang, 1997 ; Titomanlio et
al., 1997 ; Pantani et al.,, 2001 ; Acierno et Grizzuti, 2003 ; Lamberti et al., 2007) ou couplées
(Janssens et al., 2009-2010 ; Roozemond et al., 2012 ; Derakhshandeh et al., 2014 ; Derakhshandeh,
2015 ; Pantani et al., 2015).

Le polypropyléne isotactique (iPP) est le candidat principal pour ces études de corrélation de par la
large connaissance de ses différentes propriétés. On UHWURXYH DXVVL VRXYHQW FRPPH PD)
le polyéthylene (PE) et le polyéthyléne téréphtalate (PET).

De fagon quasi systématique, les études menées en cristallisation et en rhéologie sont réalisées en
conditions isothermes a des températures inférieures a la température de fusion thermodynamique
GH OTRUGUH GH f& SRXU OH SRO\SURS\OgQH /HV WHPSpUDWXU

polypropyléne isotactique varient entre 135 et 150°C. Sachant que la température de cristallisation
FODVVLTXH GVYX\Q GB3OTRUGUH GH f& OHV PHVXUHV LVRWKHUPHYV
PDWpULDX TXTj GHV WHPSpUD Wus b&liés.GEH effdl, LsMEVbeGuteLegtDétlisée Gy

température plus basse, le phénoméne de cristallisation est tres rapide et il est difficile de nettement

observer les différentes phases de la cristallisation : la germination et la croissance des entités

cristallines.

Dans la littérature la grandeur rhéologique couramment observée est la viscosité complexe RYdu
matériau. Ce parametUH HVW WUqV HPSOR\p SRXU GpFULUH OTpWDW GX SRO\P(

67



Chapitre llI Comportement thermomeécanique des matériaux dans la gamme de soudage

SDUWLU GTXQ FHUWDLQ VHXLO GH YLVFRVLWp OH PDWpULDX VHUD FRC
GH OD PLVH HQ °XYUH /D FULVWDOOLYVDWuUnRIQusgue dignvepatiaidxlay D VH W UL
YLVFRVLWp /H UDWLR GH FULVWDOOLQLWpP TXL FRUUHVSRQG j XQH D>
varie de 2 & 40% suivant la littérature (Boutahar et al., 1998 ; Pogodina et Winter, 1998 ; Lamberti et

al. &HWWH ODUJH JDPPH GH YDOHXU SURYLHQW GH OfH[WUTrPF
cristallisation du matériau vis-a-vis de la température. La[Figure 3.18] montUH OfpYROXWLRQ GH OD |
rhéologique normalisée AgHQ IRQFWLRQ GH OfpYROXWLRQ GH OD FULVWDOOLQL
VXU GHV L33 VDXI SRXU OYfpWXGH GH +DQ HW :DQJ TXL HVW IDLWH V
QRUPDOLVpPpH UdévQudignvdeQamiscoditt complexe et est définie par la relation 3.6 au
paragraphe Cette figure met en évidence la variété des valeurs de taux de transformation
REWHQXHY SRXU OfpYROXWLRQ GTXQ IDFWHXU GH OD IRQFWLRQ UKp
indiquent, pour des mesures a 150°C et fi= 1 rads’ XOQ WDX[ GH WUDQVIRUPDWLRQ GH C
Boutahar et al., indiquent, pour des mesures & 135°C et fi = 100 rad.s™, un taux de transformation de

0,8. Il est important de noter pour la suite les différences de notation utilistces SRXU GplILQLU OfpYRO:
de la cristallisation ainsi que la fagon dont les données sont tracées graphiquement (échelle linéaire

ou logarithmique). Dans certaines études, la cristallisation est définie par le taux de transformation et

GDQV GIDXWUHV FDV SDU OH WDX[ GH FULVWDOOLQLWp

Fonc
tion
rhéol
0giq
ue
norm
alisé
e
AR U
)

Taux de transformation U(-)

Figure 3.18 : Evolution de la fonction rhéologique Agavec le taux de transformation Umesurée de fagon non
simultanée par différents auteurs de la littérature (Lamberti et al., 2007).

/IRUV GX SURFpGp GH IDEULFDWLRQ GT1XQ REMHW OfpFRXOHPHQW GH
GTIpORQJDWLRQ HQJHQGUDQW DORUV GHX[ FRQVpTXHQFHY IRQGDPHQW
La premiére est une accélération de la cinétique de cristallisation en regard de la cinétiqgue en

condition de repos. La deuxiéme est une modification des morphologies des entités semi-cristallines

DLQVL TXH OTRULHQWDWLRQ GHV FUL\sWimidte s éSDieh@i (DitoRtéty GH FULV
al.,, 1996 ; Jay et al.,, 1999 6WHHQEDNNHUYVY HW 3HWHUYV IMPFRXOHPHQW
importante sur la cristallisation et donc sur les propriétés rhéologiques du matériau. Pour comprendre,

modeéliser ou encore prédire les transformations subies pendant le procédé de fabrication, le lien entre

la cristallisation et la viscosité complexe du polymeére est important a déterminer. Cependant, lors de

la cristallisation, la microstructure du matériau évolue et lors des essais de rhéologie, le cisaillement
HQJHQGUH GH OD FULVWDOOLVDWLRQ 'H FH IDLW OD PHVXUH GH OD
réaliVpH GDQV GHV FRQGLWLRQV GTpTXLOLEUH V WHpEcOerat Fubchitdi] VKR X ZH U
2002 ; Zheng et Kennedy, 2004 ; Pantani et al., 2010). Pour remédier a ce probléme, Acierno et

Grizzuti (Acierno et Grizzuti, 2003 ; Coppola et al., 2006) ont développé la méthode de « trempe
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inverse » dans laquelle les propriétés rhéologiques du matériau sont mesurées a un certain degré de
FULVWDOOLQLWp FRQQX &HWWH PpWKRGH FRQVLVWH j FKDXIIHU OH P
une microstructu UH VW D E-&dire kifiHph&ge amorphe fondue et une phase cristalline dont les
HQWLWpPY QTpYROXHQW SDV 3RXU FHOD OD WHPSpUDWXUH GH OD WU
garder cette stabilité assez longtemps pour réaliser les essais de caractérisation. Cette méthode est

basée sur le principe suivant : quand un polymere fondu est ramené sous sa température de fusion
thermodynamique alors il cristallise avec une cinétique qui elle dépend du degré de surfusion,

(6L 6 F6 Quand T est assez proche de T,, F f-B+din&/ quand les effets entropiques dominent,

alors la cinétique de cristallisation augmente lorsque la température diminue (Lauritzen et Hoffman,

1960). La[Figure 3.19] VFKpPDWLVH OJKLVWRLUH WKHUPLTXH VXtefpéi SDU OH
inverse ». /[fpFKDQWLOORQ HVW WRXWL@ITOCERUBFHKDXRQ@ SDVVp WKHUPLTXE
sa température de cristallisation T, ou il est maintenX TXHOTXHYV LQVWDQWYV /fpFKDQWLQC
chauffé a sa température de trempe inverse Ty (Tc < Tig < Tm) o0 il est maintenu plusieurs minutes

pour effectuer les mesures désirées. 'DQV OH FDV GYXQ SRO\SURS\OgQH LVRWDFWI
optimale de tUHPSH LQYHUVH HVW f& &HWWH PpWKRGH SHUPHW GRQF G
cristallins dans des conditions stables et contrélées et dont le degré de cristallinité peut étre choisi a

des faibles valeurs auparavant inaccessibles en raison de la cinétique de cristallisation trop rapide.

&HWWH WHFKQLTXH SHXW SHUPHWWUH GH FRPSUHQmsthtHin @B deLFURVWU
OD WUDQVLWLRQ GH OfpWDW IRQGX j OfpWDW VROLGH

Figure 3.19 : Schéma du procédé de « trempe inverse » développé par Acierno et Grizzuti avec T, la température
de recuit, Tm la température de fusion, Tiq la température de trempe inverse, T¢ la température de cristallisation et
.« OD FULVWDOOLQLWpP IL[pH SRXU OTpWXGH $FLHUQR HW *UL]]’

'H SDU OYH[WUrPH VHQVLELOLWp GH OD FLQpWLTXH GH FULVWDOOL\
chercheurs comme Janssens et al., Watanabe et al. ou encore Pantani et al. ont développé des
instruments de mesure couplant a la fois les mesures rhéologiques et celles de cristallisation par DSC
ou par microscopie optique. Pour le groupe de Leuven (Janssens et al., 2009-2010) O {fDSSDUHLO PLV F
place est la RheoDSC permettant ainsi de réaliser ces deux analyses sur un seul et méme échantillon
HQ VXLYDQW H[DFWHPHQW OH PrPH FKHPLQ WKHUPLTXH DX FRXUV GH C
réalisée sur du polycaprolactone (PCL) afin de comparer les données obtenues par rhéologie et DSC
séparément eW j OYDLGH GH OD 5 Kidrieéeb gueHAMMa3Wr®) déLrhéologie oscillatoire ou
rotationnelle ne modifie pas les températures de fusion et de cristallisation mesurées. De plus, des
mesures en conditions non isothermes ont été effectuées sur la RheoDSC. On observe a Ia
que la température de début cristallisation coincide parfaitement avec le début de la hausse de la
viscosité complexe. De méme, lors de la chauffe, a la température de fusion, la viscosité chute.
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Figure 3.20 : Mesures réalisées par RheoDSC sur le polycaprolactone pendant un refroidissement puis une
chauffe a 2,5 °C.min™ en mode oscillatoire avec fi =1 rad.s™ et é=2000 Pa et aprés une étape de
conditionnement a 100°C pendant 15 minutes (Janssens et al., 2009).

$ILQ GIHIIHFWXHU OHYV PHVXUHYV OHV pFKDQW L:@Odua@&treDdE Biatd QW OHV C
et une épaisseur de 350 yP &HOD SHUPHW GfpYLWHU XQ JUDGLHQW WKHUPLTXH
limiter le couple lors de la mesure de rhéologie (Janssens et al., 2009-2010). Cependant, cette faible
PSDLVVHXU GYpFKDQWLOORQ SHXW DYRLU X@diial QUi peXttedifet 8txXU OD FUL
modifiée par les effets de surface.

Le groupe de Watanabe (Watanabe et al., 2003), a développé un appareil couplant un rhéometre de

WA\SH &RXHWWH DYHF XQ PLFURVFRSH RSWLTXH DILQ GTREVHUYHU OD
cristallines du polybuténe-1 sous cisaillement et en conditions isothermes. Cette machine permet
GIDSSOLTXHU XQH cibarlemdnt Eobhsavitd] uHempérature stable pendant une durée
LPSRUWDQWH 'DQV FHV pWXGHV O1fpFKD QW hddrOoRRQrver les@ntitgsSDLVVHXL
cristallines.

Le groupe de Pantani (Pantani et al. WUDYDLOOH | O Dregdipahtfid@héBGmétrtS RV LWL I
dynamique (plan-plan) et un module optique pour observer O JpY R O Xa\hhoRofoldgiE pendant la

mesure de la viscosité complexe. Ces essais sont réalisés sur un polypropyléne isotactique en

conditions isothermes. Le microscope opWLTXH HVW SODFp DX QLYHDX GH OfHQWUHIH
GX UKpRPgQWUH DILQ GH YLVXDOLVHU OD IRUP DéNd fasilléSad Yowssiip URO LW H
WHVW /YpYROXWLRQ GHV HQWLWpV FULVWDOOLQHV Hobwnud@VXLWH Ul
SDUWLU GX QLYHDX GH afrHd vepileéple &dlunt foedpélddr ces dernieres et ainsi
GpWHUPLQHU OD FULVWDOOLQLWpP UHODWLYH /fpTXiSH @dFRQWUp SF
TXH OYDXJPHQWDWLRQ &fenstion riéblvgitiue Jorresidhtl ®une cristallinité relative de

OfRUGUH test A). Ce ratio est bien dans la gamme des 2 & 40% établie

précédemment par la littérature. On note également que pour des faibles valeurs de cristallisation,

MXVTXTj O D ¥hhleke Regte \Gupsiméent stable. Au-dela de 0,05, la viscosité complexe

augmente rapidement.
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Foncti
on
rhéolo
gique
norm
alisée
ARU

)

Cristallinité relative (-)

Figure 3.21 : Evolution de la fonction normalisée avec la cristallinité relative & 140°C avec test A : entrefer de
1100 um et test C : entrefer de 2000 um (Pantani et al., 2015).

Le|Tableau 3.3|regroupe les différentes études sur la corrélation entre les propriétés rhéologiques et
la cristallisation des matériaux semi-cristallins.

Tableau 3.3 : Récapitulatif des résultats expérimentaux trouvés dans la littérature sur la corrélation entre les
propriétés rhéologiques et la cristallinité.

s Technique de Technique de Matériaux de | Températures
Reéférences mesure de mesure rhéologiques O 1 EW X( GH OfpV\
cristallinité g9 e P
Carrot et al., 1993 HDPE 124,7°a
Boutahar et al., DSC Rhéomeétre plan-plan i 127,5°C
1996-1998 PP 135°C
Titomanlio et al., P . R
1997 DSC Rhéometre plan-plan iPP 135 £140°C
Han et Wang, 1997 DSC Rhéometre plan-plan PET 230°C
Pogodina et DSC (modéle de Kim L . R
Winter, 1998 et al., 1993) Rhéomeétre plan-plan iPP 150°C
Acierno et Grizzuti, DSC +Microscope P . R
2003 optigue Rhéomeétre plan-plan iPP 138°C
Watanabe et al., Couplage techniques : Microscope optique / o
2003 rhéomeétre Couette PB-1 102°C
Lambz%r87et al, DSC Rhéomeétre plan-plan iPP 122 4 138°C
Steenbakkers et Microscope optique PN .
Peters, 2008 ot SAXS Rhéomeétre plan-plan iPP /
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Janssens et al., Couplage techniques : DSC / Rhéométre iPP 145 +148°C
2009-2010 plan-plan (RheoDSC) PCL 42 +44°C
Roozemond et al., Couplage techniques : DSC / Rhéométre o
2012 plan-plan (RheoDSC) HDPE 124°C
Derakhshandeh et | Couplage techniques : Microscope optique / PP 142 4°C
al., 2014-2015 Rhéomeétre plan-plan '
Pantani et al., 2015 Couplage techljlqugs : Microscope optique / PP 140°C
Rhéometre plan-plan

'IDsSUqV OD OLWWpUDWXUH SUpFpGHQWH OfYpWXGH GH OD FRUUpODWL
se fait en conditions isothermes sur un polymeére classique et connu de type polypropyléne

isotactique. Dans les articles récents, un couplage des techniques de caractérisation est employé afin

de réduire au maximum les erreurs de lecture engendrées par une différence de cinétique, de
WHPSpUDWXUH RX GH SDVVptiIMhKHUPLTXH GH OfYpFKD

Nous nous sommes intéressés a la corrélation des modules dynamiques )" et ) ffainsi que la

viscosité complexe R’avec la cristallinité lors de refroidissement, mais aussi la corrélation avec la

fusion lors de chauffe. Ne GLVSRVDQW SDV GYDSSDUHLO rddReS S8 pesBXleVHLQ GX
rhéologie et de caractérisation thermique (DSC) sont réalisés de facon indépendante en prenant

toutes les précautions nécessaires pour éliminer le passé thermique du matériau et pour appliquer les

mémes cycles thermiques. De plus, de par le nombre important de microbilles de verre dans le GSPP,

O 1R E V H dunidnoscBp®@ optique de la germination et de la croissance des entités cristallines lors

du refroidissement est tres difficile et ne permet donc pas un couplage comme développé par Pantani

et al.. Précisons que la reproductibilité des résultats est testée dans chaque condition sur trois

échantillons. Les essais sont réalisés en refroidissement en conditions non isothermes DILQ Gifil® WWHL

les températures de cristallisation méme les plus basses et contrdler le chemin thermique suivi par le

matériau. Par aileurs XQH DWWHQWLRQ SDUWLFXOLqUH HVW SRUWPpPH VXU OTfy
donc sa fusion. Les conditions anisothermes ainsi que les cinétiques de refroidissement et de chauffe

choisies sont en accord avec celles trouvées dans le procédé industriel et permettent donc de

reproduire les chemins thermiques empruntés par les matériaux du revétement des pipelines

(Chapitre IV). &8HWWH SDUWLH GX WUDYDLO D |Bto¥du®thR R0A6H;\Aris=BlosBKEOLFD W L
et al., 2017).

3.4.2 Effet de la cristallisation et de la fusion sur les propriétés rhéologiques

$ILQ GIpWXGLHU OD FRUUpODWLRQ HQWPW OBpRORVWDCHVL VIDAV HR/QV H3
normaliser la fonction rhéologiques de la maniére suivante (Roozemond et al., 2012 ; Pantani et al.,
2015) :

>

RV

31

o ag;
Ao:fid e L TRagLT (3.6)

31
m:

Avec RU:fidsL r; OD YDOHXU GH OD YLVFFOWLWRQRRP SOHM jj OFRWSRXU OT+L
GSPP.

Il est également SRV VL E Gehir 16 fidRiEaliéation du module élastique Aget du module de perte Agx
par le biais de cette relation.
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f Données cristallisation et fusion

Les courbes de refroidissement et de chauffe obtenues par calorimétrie différentielle a balayage

(DSC) ont été présentées au Chapitre Il, paragraphe 2.3. Le programme utilisé ici est le suivant :

chauffe de 25°C 4 230°C 420 °C.min™ VXLYL GTXQ P3MirQteaslaR3D°Gpdur effacer le passé

thermique du matériau. /TfpFKDQWLOORQ HVW HQVXLWH UHIURLGL j WHPSpUDWXL
de 0,5 & 10 °C.min™, suivi GIXQH FKDXIIH MXVTXYj f& j OD PrPH YLWHVVH TX
précédent. Ce programme bleu) permet de se positionner dans des conditions similaires

aux essais réalisés en rhéologie et ainsi pouvoir comparer et corréler ces derniers entres eux.

Introduisons les grandeurs thermiques suivantes :
X Tepzs Teor Tees Tmo €L Tme Obtenues a partir des essais réalisés en DSC

Tepe: Température du pic de cristallisation; Te,: Température de début de cristallisation ;
Tee: Température de fin du pic de cristallisation ; Tp,: Température de début de fusion et
Tme : Température de fin de fusion

X Tety Teiy Tmiy T, Ter €t Ty Obtenues a partir des essais réalisés en rhéologie a partir des
courbes de tan /

Te: Température de fin de cristallisation ; Tg: Température de début de cristallisation ;

Tmi: Température de début de fusion; T.;: Température de fin de fusion; T.,: Température de

SDVVDJH GH O 1puwabcabutdRapizie (ta®@ fp 1) et Tym 7HPSpUDWXUH GH SDVVDJH G
FDRXWFKRXWLTXH j O DWDW IRQGX WDQ

Notons que les températures Ty, Trmir €t Tym Sont trés facilement identifiables graphiquement car elles
correspondent a un point précis des données. Les valeurs des autres températures sont plus
VSpFXODWLYHV HW REWHQXHY DX SRLQW Re OfRQ V{pFDUWH GH OD WI
/. E8HWWH PDQLqUH GILGHQWLILFDWLRQ GHV SRLQWYV 8dhpgdrdtive. SDU OD \

f &RUUpODWLRQ GHV GRQQpHVY GDQV OH FDV GH Of+LIDJ

La corrélation des données de cristallisation et de fusion avec les propriétés rhéologiques pour une
vitesse de 5 °C.min™ est illustrée & la[Figure 3.22] On retrouve sur ces figures les températures
caractéristiques dont les évolutions par rapport aux vitesses de refroidissement ou de chauffe seront
discutées par la suite.

Les courbes de corrélationde cesdRQQpHYV SRXU OHV DXWUHYVY YLWHVVHYV GITpWXGH \
(Chapitre Ill, Annexe A).
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Figure 3.22 : Corrélation des phénomenes de cristallisation et de fusion avec les propriétés rheologiques avec
(=0,01%et i=10rads™ GH Of+LID[ j* f& PLQ

f (WXGH GH OD FULVWDOOLVDWLRQ GH Of+LID]

'IDSUqV OH &KDSLWUH ,, OYDXJPHQWDWLRQ GH OD YLWHVVH GH UHI!
températures de cristallisation (T¢z €t T, YHUV OHV EDVVHV WHPSpUDWX 'fDSUqV
OYDXJPHQWDWLRQ GH OD YLWHVVH GH UHIURLGLVVHPHQW RX GH FKDX
de la transition observée sur les modules dynamiques (saut abrupt). Ces tendances générales se

retrouvent donc a la|Figure 3.24

On remarque que la température de début de cristallisation (T.,) déterminée en DSC coincide a 2 -
4°C prés au début de la descente abrupte du rapport de ) i%ur ) fi(notée T). Comme indiqué dans la
littérature précédente, un léger décalage peut apparaitre entre les deux phénomeénes lorsque les
mesures sont réalisées de facons non simultanées. Ce décalage est di a la sensibilité thermique
relative de la cristallinité et des modules. De plus, on observe que la température du pic de
cristallisation (T.p2) correspond étroitement avec la température de fin de cristallisation (T¢) obtenue
en rhéologie au moment ou la courbe de tan / en refroidissement atteint un pseudo-plateau. Cela
indique que le début de la cristallisation a une signature rhéologique importante conformément a la
littérature (Pogodina et Winter, 1998 ; Pantani et al., 2014). Une interprétation possible lors de la
phase de refroidissement est la suivante : au-dessus de T, (température pour laquelle tan / = 1), le
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SRO\PqUH HVW j OTpWDW |RQ iBdevidnt/caputchoutityul. EXsuteHdd Tpy, & Teo, les
SURSULpWpPV GX PDWpULDX pY ROentitd3 WfisiNnesd AL DSBdlhid & la Ralle G
des sphérolites sont suffisants pour engendrer une modification mécanique des propriétés
rhéologiques et du signal calorimétrique. On peut imaginer deux contributions a prendre en compte :
un effet lié a la fraction de sphérolites supposées « dures » par rapport a une phase molle qui serait le
liquide résiduel et un effet de structure qui serait lié a la morphologie (nombre et taille de sphéroalites).

A T¢p2, les entités sont assez grosses pour étre en contact les unes avec les autres et ainsi conférer
au matériau des propriétés « solides ». Cette évolution est reprise de fagcon schématique a Ia
Re OTRW OOK\SRWKqVH TXH -@istallinés GakitLdaspphérdites qui suivent une
germination instantanée et une croissance identique.

(KJ@?@Q 6 NQ61MOEHQ§’AK 6?K 6?|I
o0 %0 ol
> ° >
(] ° ® . .
Germination Croissance

Figure 3.23 : Schéma de I'évolution des entités semi-cristallines lors du refroidissement.

De maniere générale, pour Of+LID[ RQ QRWH TXH OHV WHPSpUDWXUHY FDUDFW
sont toujours supérieures a celle obtenues par les mesures de rhéologique.

Figure 3.24 : Evolution des températures caractéristiques GH Of+LID[ ORUV GX UHIURLGLVVHPHQW j G
(symboles pleins : mesure DSC et symboles vides : mesure rhéologie).

f (WXGH GH OD IXVLRQ GH Of+LIDJ[

/IRUV GH OfpWXGH GH OD FKDXIIH RQ REYHihhie [Enterhe@ de BREXOH pODV
iXVTX% FRUUHVSRQGDQW j OD IXVLRQ GTXQH pSDLVVHXU GH ODPHOO
. Quant au module de perte ) fifiil reste quasi stable jusg Xfj FHWWH PrPH WHPSpUDW:
ne semble pas affecté par la fusion de cette épaisseur de lamelle. A partir de T, les deux modules

chutent brutalement (x MXVTXYj UHMRLQGUH OHV FRXUEHV GHLE fesRG XOHYV GD
est beaucoup plus diffuse que la cristallisation car on constate une quarantaine de degrés GpFDUW

entre T, et Tye €t Seulement une vingtaine entre T, et T¢.. Dans le solide, les entités semi-cristallines
UHFRXYUHQW OTLQWPJUDOLWpP GX YROXPH teRgérdtuclenttaide RKWBIEAIH O D XJ
GHVY ODPHOOHV GTDERUG OHV SOXV SHWLWHYV SxXLD Bl QXXILRH DV SOLX
MXVTXYj IDLUH GLVSDUDVWUH WRXWHYV OHV HQWLWpV FULVWDOOLQHV
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Le décalage entre les températures Ty, €t T, varie entre 5 et 8 °C suivant la vitesse de chauffe. On

constate que ce décalage est plus important lors de la chauffe que lors du refroidissement et ceci

pourrait se justifier par le fait que le systeme mécanique en jeu est totalement différent entre la fusion

et la cristallisation. En effet, lors de la cristallisation, les entités semi-cristallines, plus dures, ont un
comportement quasi FRQVWDQW HW FHVY GHUQLqUHV FURLVVHQW HW RFFXSHQV
cas de la fusion, des « grains » connexes voient leur taux de cristallinité décroitre sans changer de

forme. On pourrait supposer que le comportement mécanique des sphérolites ou des « grains » serait

peu sensible a la disparition des lamelles les plus petites qui fondent en premier car les plus grosses

lamelles sont conservées et lui conférent encore un « squelette solide ».

Contrairement au refroidissement, on constate que pour la température de début de fusion, les valeurs
les plus hautes sont obtenues par les mesures de rhéologie.

Figure3.25 (YROXWLRQ GHV WHPSpUDWXUHY FDUDFWpPULVWLTXHY GH Of+LID[ Ol
(symboles pleins : mesure DSC et symboles vides : mesure rhéologie).

f Corrélation des données dan s le cas du GSPP

Les mémes études sont réalisées sur le GSPP afin de corréler les phénomenes de cristallisation et de
fusion aux propriétés rhéologiques en fonction de la vitesse de refroidissement ou de chauffe. Les
résultats sont répertoriés a la|Figure 3.26|et en Annexe (Chapitre Ill, Annexe A).
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Figure 3.26 : Corrélation des phénomenes de cristallisation et de fusion avec les propriétés rhéologiques avec
U= 0,01% et fi=10rad.s* du GSPP &5 °C.min™.

f Etude de la cristallisation du GSPP

On constate aux Figures 3.26 et 3.27, que le sommet du pic de cristallisation Ty, correspond

étroitement a la température T ou le facteur de perte atteint un plateau aux basses températures.

Dans le cas du GSPP, T correspond au moment ol le module élastique ) fatteint un pseudo-plateau.

Un écart de 2°C est observé entre les deux tHPSpUDWXUHV &HSHQGDQW FRQWUDLUH
température de début de cristallisation T, relevée en DSC coincide parfaitement avec le début de la

chute abrupte (x100) du rapport des modules élastiques et de perte (T.). On peut, comme pour

O 1 + Lem fléduire que le début de cristallisation est responsable du changement des propriétés

mécaniques du matériau.
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Figure 3.27 : Evolution des températures caractéristiques du GSPP lors du refroidissement a différentes vitesses
(symboles pleins : mesure DSC et symboles vides : mesure rhéologie).

f Etude de la fusion du GSPP

Lors de la chauffe, le module élastique ) freste quasi FRQVWDQW GH fi-COVret\amgdel j 7

gue la fusion du polyéthyléne vers f& QID DXFXQ HIITHW VXU OHV,PoRGEevElY $ SDUV
la chute brutale des deux modules (x100 pour ) et x10 pour )T MXVTXTj] DWW BOI@®OM 1RQG X
On constate & la[Figure 3.28]que les températures de fin de fusion coincident bien entre les deux

méthodes de mesures. Cependant, pour les températures de début de fusion, un écart non

négligeable (entre 3 et 13°C) est trouvé. Cette différence peut provenir de la fagcon dont on définit la

température T, sur les courbes DSC.

/IHV PrPHV LQWHUSUpWDWLRQV TXH SRXU Of+LID[ HQ UHIURLGLVVHPHQ'
GSPP.

Figure 3.28 : Evolution des températures caractéristiques du GSPP lors de la chauffe a différentes vitesses
(symboles pleins : mesure DSC et symboles vides : mesure rhéologie).
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3.4.3 Corrélation avec le taux de transformation

Aprés avoir corrélé les phénoménes de cristallisaion HW GH IXVLRQ DYHF OfYpYROXWLRQ
UKpRORJLTXHV QRXV FKHUFKRQV PDLQWHQDQW j FRUUpOHU OfpYROX
viscosité complexe avec le taux de transformation U:P, lors des cinétiques de refroidissement. Pour

cela, il ess LPSRUWDQW GH GpWHUPLQHU OHV FLQpPpWLTXHV JOREDOHV GH
obtenuesenDSCetdHVY UHODWLRQV GY2]DzZD

f (WDW GH OfDUW

/IHV WKpRULHV FLQPWLTXHV JOREDOHV GpFULYHQWP @f pris®BIDi¥WLRQ G X
relative) en fonction du temps et de la température. Ce taux est défini par le rapport de la fraction
volumique cristallisée i gsur la fraction volumique cristallisable T4 :
. T PB;
URL— (3.7
1

Le taux de transformation varie alors entre 0 (état fondu) et 1 (fin de cristallisation).

Les théories cinétiques reposent sur les hypothéses générales suivantes (Billon et al.,, 1991 ;
Devisme, 2006 ; Brahmia, 2007 ; Boutaous et al., 2010 ; Zinet, 2010) :

La cristallisation résulte GTXQ SURFpGp HQ:I&dgexinpthz8dicvoissance.
x /HV JHUPHVY SRWHQWLHOV VRQW UpSDUWLYV GH IDoRQ DOpDWRLUH
Les germes potentiels deviennent des entités semi-cristallines dans le cas des polyméres, les
sphérolites GqV OHXUV DFWLYDWLRQV SDV GH WHPSV GILQGXFWLRQ
j XQH IUpTXHQFH GTDFWLYDWLRQ
La cinétique de croissance est identique pour toutes les entités semi-cristallines.
TRXW OfpFKDQWLOORQ HVW U HhRIRMNEHASNINS SeUle XtQridmid phesé. W p VHPL
/IH YROXPH GH OfpFKDQWLOORQ HVW FRQVLGpUp FRQVWDQW SHQG
La géométrie de croissance des entités ne peut étre que des batonnets en une dimension,
des disques en deux dimensions et des spheres en trois dimensions.
Les germes ne peuvent disparaitre que par activation ou absorption par une autre entité.
x /D FURLVVDQFH GHV HQWLWpV VH IDLW GDQV WRXWHYV OHV GLUHF
UHQFRQWUHQW HW OHXUV FURLVVDQFHV VIDUUrWHQW

X X X X

x

Pour définLU OHV WKpRULHV JOREDOHYV GH FLQpWLTXH GH FULVWDOOLVDYV
géométrique qui exprime le volume occupé par les entités cristallines. La relation suivante est a la
base de tous les modéles de type Avrami :

UPRLSFf&¥ :R? (3.8)

Avec ' :P le taux de transformation fictif qui serait obtenu pour une croissance libre des sphérolites.

/D WKpRULH *Efh¥ 48 BB, HQ FRQGLWLRQ LVRWKHUPH j OfpTXDWLRQ VXL
UP L SF$8"F-oga04:8; (3.9)

AVEC -og59p0 OD FRQVWDQWH GI$YUDPL GpSHQGDQWH GH OD WHPSpUDWXL
entitéset JOTH[SRVDQW GY$YUDPL GpSHQGD [JauleB3HRGH GH FURLVVDQFH
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Tableau 3.4 : Valeurs d'exposant d'Avrami pour les différents modes de germination et de croissance.

Mode de germination
Croissance
Instantané Sporadique
1 dimension : batonnets J=1 J=2
2 dimensions : disques J=2 J=3
3 dimensions : sphéres J=3 J=4

Ozawa a, par la suite, formulé le modele précédent dans le cas de vitesses de refroidissement
constantes avec la relation suivante :

. 10666
URS; L sF & H——2807 (3.10)

a

Avec -:;5866; OD FRQVWD QW ld vizehsx] d Zdroidissement constante.

A partir de ces équations, il est alors possible de déterminer le taux de transformation U:P, lors des

essais de cristallisation anisothermes et ainsi corréler les propriétés rhéologiques a ce volume

transformé. Cependant, comme décrit précédemment, les matériaux doivent répondre a certaines
K\SRWKgqVHV 'DQV OH FDV GH Of+LID[ OYK\SRWKgVH GH FULVWDOOLYV
QTHVW SDV UHVSH F Wlis¢ls@X deuxT phfide© UetUl(®hapitre 11, paragraphe. Malgré

cela, cette approche classique est utilisée comme premiére approximation.

f Hifax

Dans un premier temps, nous tracons le taux de transformation U:Pen fonction de la température

poXU OHV GLIIpUHQWHYV YLWHVVHYV GH UHIURLGLVVHPHQW GH OfpWXGH
résultats sont illustrés a la[Figure 3.29] On observe de fagon classique que cette fraction de volume

transformée varie entre 0 et 1 ce qui correspond respectivement au début et a la fin de la

cristallisation. Plus la vitesse est rapide et plus la transition est décalée vers les basses températures

(résultats déja observés au Chapitre Il). On remarque que, plus la vitesse de refroidissement est

UDSLGH SOXV OD JDPPH GH WHPSpUDWXUH HVW ODUJH LQGLTXDQW Of
résultats sont en accord avec la littérature (Devaux, 2003). A partir de ces variations de taux de
WUDQVIRUPDWLRQ HW j OYDLGH GH OD UHODWLRQ LO HVW SRV
OfH[SRVDQW GT$YUDPL Gexdérmivigrlbh bDoxsidgie I@QtaGxHle transformation entre 0

et 0,8 en écartant la fin de la transformation pour éviter la prise en compte de potentielle

cristallisations secondaires qui ne seraient alors pas pertinentes GDQV OfYDSSOLFDWLRQ GHV F
JOREDOHY GH FULVWDOOLVDWLRQ 2Q WURXYHIDERUM @B KEBHUCH+LID[ XC
VHUDLW SOXW{W UHSUpVHQWDW L Idesfine@senltrbld Bimmeh8IONS. RQ LQVWDQWDQpFt
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Figure 3.29 : Evolution du taux de transformation U: P en fonction de la température de I'Hifax (fleche indiquant la
valeur de T¢p).

'H SOXV OfpYROXWLRQ GX WDX[ GH WUDQVIRUPDWLRQ HQ IIRQFWLRQ
pour toutes les vitesses de refroidissement, la température T, prise au sommet du pic de

cristallisation correspond a un taux de transformation minimum de 0,65. Le début du pic de

cristallisation T, correspond au début du taux de transformation.

La[Figure 3.30]montre, dans le cas GH Of+LID[ OHV pYROXWLRQY dGMctBlR@XOH pODV
perte tan / et de la viscosité complexe en fonction du taux de transformation lors du refroidissement a
GLIIpPUHQWHY YLWHVVHV -XVTXTj] SUpVHQW OfpWXGH mnofitieéeW IRFDOL
dynamiques ainsi que le facteur de perte du matériau. Cependant, afin de pouvoir comparer nos

résultats avec ceux de la littérature, la viscosité complexe est représentée en fonction de la
FULVWDOOLQLWpP 2Q FRQVWDWH & &astiqud] &vecOeXaiixdd papsfdirbaiidd e X PR G X O
VLPLODLUH j OfYDOOXUH GH OD YLVFRVLWp FRPSOH[H 'DQV XQ SUHF
module élastique augmente légérement et de fagon quasi linéaire pour les trés faibles valeurs de U

Puis le module croit brusquement pour des valeurs de taux de transformation comprises entre 0,03

pour -10 °C.min™ et 0,07 pour -0,5 °C.min™ [Tableau 3.5] /H FKDQJHPHQW GfpYROXWLRQ SRX
complexe est repéré aux mémes valeurs que celles du module. Lorsque le taux de transformation

atteint 1, correspondant a la fin de la cristallisation, tous les modules tendent vers une méme valeur.

2Q FRQVWDWH TXH OYDOOXUH GH OD YLVFRVLWp FRPSOH[H HQ IRQFW
observées dans la littérature {Figure 3.18).
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(@)

(b)

Figure 3.30 : Effet de la cristallinité sur le (a) module élastique, (b)tan / HW F GH OD YLVFRVLWp FRPSOHI[H

en fonction des différentes vitesses de refroidissement.

Le [Tableau 3.5] récapitule les valeurs de taux de transformation atteintes pour faire augmenter le
PRGXOH pODVWLTXH HW OD YLVFRVLWp FRPSOH[H GTXQ IDFWHXU 2C
taux de transformation varie entre 0,12 et 0,50 suivant la vitesse. Dans le cas de la viscosité
complexe, le taux de transformation varie entre 0,13 et 0,52 suivant la vitesse. Ces valeurs sont
cohérentes avec les valeurs de la littérature pour une méme augmentation de viscosité complexe. On
remarque que la valeur minimale detrDQVIRUPDWLRQ TXL LQGXLW OH GpEXW GH OfC
est trés faible (inférieure a 0,1), ce qui est en accord avec les valeurs trouvées par Pantani et al.,

(2015) & I

Figure 3.21
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Tableau 3.5 : Valeurs du taux de transformation en fonction des différentes vitesses de refroidissement de I'Hifax.

Vitesses de refroidissement (°C.min'1) -0,5 -1 -5 -10

Valeur de Uinduisant le cﬁhangement 0,07 0.07 0,04 0,03
de pente de )

Valeur de Uorsque ) fix10 0,50 0,38 0,22 0,12

Valeur de Uinduisant le cglangement 0,07 0,07 0,04 0,03
de pente de 3

Valeur de Ulorsque RIx10 0,52 0,33 0,25 0,13

/IRUVTXH OYRQ UHJDUGH OH [ Dbr WrhiaXgue Gnid tehdhodd/ Bimil&ie Qu module

élastique avec un décalage de la chute abrupte vers les bas taux de transformation quand la vitesse

augmente. Une différence notable réside dans les valeurs de tan / aux faibles taux de transformation.

En effet, cette variation est aussi présente sur les modules dynamiques mais moins visibles de par
OIXWLOLVDWLRQ GTXQH pFKHOOH ORJDULW KBiquen Seuléntit qBd.lesp UH QW HV
modules initiaux dans le fondu ne sont pas exactement les mémes tout en restant du méme ordre de

grandeur.

'IDSUqV OD YDOHXU GH OYH[SRVDQW GT$YUDPL WURXYpH QRXV FRQVI
donc toutes les entités apparaissent indépendamment de la vitesse de refroidissement. Le nombre de

germes ne peut donc pas étre invoqué pour expliquer une sensibilité a la vitesse. Ce sont les effets

cinétiques qui font que ce ne sera pas a la méme température. Le méme taux de transformation, i.e. le

méme taux de recouvrement par le solide et donc la méme contribution solide, sera atteint a plus

basse températuUH ORUYV GT1XQ UHIURLGLVVHPHQW UDSLGH /D SKDVH DPRUSH
lui sera plus froide donc plus proche de son état caoutchoutique. Cette différence pourrait ainsi

expliquer au moins en partie pourquoi a la|Figure 3.30|et au[Tableau 3.5|on trouve des valeurs de

taux de transformation plus faibles pour engendrer XQ VDXW G{XQ IDFWHXU DX PRGXOH |
des vitesses importantes. En effet, & -10 °C.min™, il suffit que seulement 12% du matériau soit
FULVWDOOLVpP SRXU TXH FHOD DLW XQH UpSHUFXVVLBRGHi'IODHV SURS
faut transformer 50% du matériau.

Les Figures 3.29 et 3.30 permettent de nouveau de mettre en évidence que le début de la
cristallisation est principalement responsable des gains des modules dynamiques.

f GSPP

I[TpYROXWLRQ GX WDX[ GH WU D QwdtierJdeDaNdnipéEatBeX pdus 33 diff€erites

vitesses de refroidissement est illustrée a la[Figure 3.31] On observe le méme comportement général

TXH SRXU. @9 seuleb fifférences résident dans les températures de cristallisation. Dans le cas

GX *633 OD YDOHXU GH OPHURRYDPEW GWSGHDPMIRUGUH GH FH TXL HVW
Of+LID[ &HWWH YDOHXU LQGLTXHUDLW XQH JHUPLQDWLRQ GHV HQW
dimensions instantanée. La vérité est srement autre. La matrice est confinée entre les microbilles de

verre. Les effets de limitation de volume et/ou de transcristallinité pourraient étre invoqués. Comme

SRXU Of+LID[ RQ UHPDUTXH TXH Q dsGEPRGddrrdspbhd/ 3 nOt&@k M®WLRQ 7
transformation minimum de 0,70, mettant ainsi en évidence I TLPSRUWDQFH GX GpEXW GH OD F
sur la transformation totale.
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Figure 3.31 : Evolution du taux de transformation U: P en fonction de la température du GSPP (fléche indiquant la
valeur de T¢p).

La|Figure 3.32|et le|Tableau 3.6|montrent les évolutions du module élastique, du facteur de perte et

de la viscosité complexe en fonction du taux de transformation lors de refroidissement a différentes
YLWHVVHV [/PMOOXUHVIWQ/LPLODLUH j FHOOH GH Of+LID[ &HSHQGDQW
étre mises en évidence. Lors du refroidissement, pour les faibles valeursde U RQ QYREVHUYH SUHVT)
SDV OTpYROXWLRQ TXDVL OLQpDLUH GX P RGIx®.DapdcdsMdu GSMP,RX GH OD
la valeur de . induisant un changement de pente du module ou de la viscosité complexe est plus

IDLEOH TXH GDQV OH FDV GH Of+LID[ (Q HIIHW FH FKDQJHPHQW GH S
°C.min™ et 0,03 pour -5 °C.min™, soit quasiment un facteur 10. Les valeurs de taux de transformation
HQIJHQGUDQW XQ VDXW GTXQ IDFWHXU VRQW FRPSULVHV HQWUH
Of+LIBD[SOXV RQ QRWH TXTj SDUWLU GTXQ WDX[ GH \deotd&svuRUPDWLRQ
PrPH YDOHXU FH TXL QYpWDLW SDV OH FDV GH Of+LID]J

2Q FRQVWDWH TXH OYDOOXUH JpQpUDOH GX PRGXOH pODVWLTXH DYHF
OYDOOXUH GH OD YLVFRVLWp FRPSOH[H /H FKDQJHP H€Q¥péid Gyx¥ ROXW LR (
mémes valeurs que celles du module.
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(@)

(©)

(b)

Figure 3.32 : Effet de la cristallinité sur le (a) module élastique, (b) tan / et (c) viscosité complexe du GSPP en
fonction des différentes vitesses de refroidissement.

Tableau 3.6 : Valeurs du taux de transformation en fonction des différentes vitesses de refroidissement du GSPP.

Vitesses de refroidissement (°C.min™) -0,5 -1 -5 -10
Valeur de Uinduisant le changement 0.03 0.03 0,008 0,006
de pente de )"
Valeur de Uorsque ) fix10 0,30 0,27 0,13 0,095
Valeur de Uinduisant le cgangement 0,036 0,034 0.0065 0,005
de pente de 3
Valeur de Ulorsque R%x10 0,37 0,30 0,16 0,13
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3.5 Conclusion

Dans ce chapitre nous nous sommes intéressés au comportement rhéologique des matériaux
constituant le revétement des pipelines offshore.

Dans un premier temps, nous avons étudié le comportement rhéologique dans le domaine fondu a
OfDLGH GTXQ UKPePOWBHOJOD®RH GX PRE6QUKGOGHHAD GHHDYXLQWHUVHF
courbes de modules, nous avons identifié des temps de relaxation rhéologiques. Ce temps de
relaxation est important a connaitre lors de OfpWXGH GH VRXGDJH HQWUH GHX[ PDWpUL
RUGUH GYLGpH VXUarQdds chatEsiu pBlymere a se déplacer et donc a possiblement
VILQWHUSpQpWUHU D XreQNous!i &vns®bse®@dqué ReX Gexix méthodes donnent des
temps tres différents et nous choisissons de garder les temps les plus longs pour les études du
Chapitre V. On remarque par ailleurs que le temps de relaxation rhéologique du GSPP est quatre fois
puV ORQJ TXH FHOXL GH Of+LID[] SRXU WRXWHY OHV WHPSpUDWXUHV pW

Dans un second temps, nous avons étudié le comportement en cisaillement des matériaux dans le
domaine solide par le biais de la torsion rectangulaire. Les propriétés de traction aux faibles
déformations sont quant a elles étudiées par des essais DMTA qui seront détaillés au Chapitre V. Ces
deux types de mesures ont été juxtaposés et montrent une bonne corrélation.

Nous souhaitions observer le comportement des matériaux dans la zone de transLWLRQ HQWUH Ofp
IRQGX HW OfpWDW VROLGH 3RXU FHOD XQ SURWRFROH GH FDUDFW,
rhéometre plan-plan. Afin de se positionner dans des conditions proches de celles rencontrées dans
le procédé industriel, nous avons réalisé un balayage en température du fondu au solide et du solide
DX IRQGX j GLIIpUHQWHY YLWHVVHV 1RXV DYRQV FRPPHQFp SDU pWX
sollicitation. Nous avons ainsi pu montrer que dans le domaine fondu une augmentation de fréquence
augmente les valeurs des modules et que dans la zone de transition cela décale la transition de
gquelques degrés vers les basses températures. Dans le domaine solide, nous avons montré que la
fréquence QIDYDLW TXH SHX GTLQIOXHQFH VXU OHV PRGXOHY G\QDPLTXHV

Finalement, nous avons corrélé les phénoménes de cristallisation et de fusion aux grandeurs

rhéologiques )7 ) fiflet RY Une étude bibliographique nous a permis de mettre en évidence une

similitude de comportement entre les résultats de la littérature analysés sur des polypropylénes

isotactiques et les résultats développés ci-GHVV XV SRXU Of+LID[ HW OH *633 (Q HIIHW
XQH FRQVpTXHQFH GLUHFWH VXU OfpY RE& dontldR IQ vicddsité Rdrn@leke® diV GA\QDP LT
matériau. Leur augmentation est principalement due au début de la cristallisation (T.,). Plus de 60%

du taux de transformation du matériau est atteint au sommet du pic de cristallisation (Tcp2). Peu de

littérature étudie @ffuence de la fusion sur les propriétés rhéologiques. Néanmoins, nous avons pu

observer que, comme pour la cristallisation, le début du pic de fusion induit la chute des modules
G\QDPLTXHV /ILQIOXHQFH GH OD YLWHYVVH a@td misH et &vidéhte/ OtHP HQW R X
ainsi pu constater que la température a laquelle les modules évoluent rapidement était décalée vers

les faibles températures quand la vitesse augmentait. De plus, nous avons pu observer des similitudes

et des différences entre les deux matériaux du revétement pouvant provenir a la fois de la différence

des matrices polymeéres et de la présence des microbilles de verre dans le cas du GSPP.

Nous allons voir au Chapitre IV, que ces vitesses de chauffe ou de refroidissement correspondent
HITHFWLYHPHQW j FHOOHY TXL VRQW REVHUYpHV GDQV OH SURFpGp LQ
VIDJLW TXH GH UHIURLGLVVHPHQW j GHV YLWHVVHV GH -BHRVFHQWH H
-0,1 °C.min™ selon la localisation danV OfLVRODWLRQ GX SLSH 3RXU OH *633 OHV S
complexes car il va fondre sur une certaine épaisseur sous la conjugaison du chauffage infrarouge et

GH OfLQMHFWLRQ GH Of+LID[ j KDXWH WHPSpUDWXUH SXénv LO YD |
température analogues a celles TXH FRQQDVW Of+LID[ /YfDQDO\VH GpYHORSSpH GD
est donc un guide précieux pour comprendre les conditions de réalisation de la soudure qui seront

détaillées au Chapitre IV ainsi que les propriétés mécaniques de cette soudure qui seront analysées

au Chapitre V.
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4 Etude expérimentale et numérique de la thermique du procédé
industriel HW GH O {H]|[SimdderQ@& $dpu@age

Dans ce chapitre, QRXV QRXV VRPPHV LQWpUHVVpPpV j OfpWXGH GX SURFpGp L
H[SpULPHQWDOH HW GH OYDXWUH GH IDoRQ QXPpULTXH /RUV GH
LQVWUXPHQWpP OD ]RQH GH VRXGDJH ILHOG MRLQW Im&vet3dalldédiQW FRDW
des essais dans des conditions identiques a celles des assemblages industriels des pipelines. Lors de

[TpWXGH Q Xpgap&ldmeMtsifinis nous avons modélisé la thermique de O 1HQ V H P jra@étié G X

industriel. Dans un premier temps, la modélILVDWLRQ QRXV D SHUPLV GTpd&DEOLU O
OTLQVWU X exdégnmentaleLRi® dans un deuxieme temps, GIDYRLU DFFqV j OTHQVHPEC
FKDPSV WKHUPLTXHY GDQV OH SLSHOLQH ndW amis rEalilédHiné §tuidl@WpUrW )LC
O 1 p F K H abokhtoleXsur le soudage par injection des deux matériaux du revétement. Cette
FDPSDJQH GYHVVDLV j pFKHOOH UpGXLWH SHUPHW GIDYRLU DFFqV |j
varier. Les soudures obtenues seront par la suite caractérisées par essais mécanigues et ainsi

confrontées aux soudures issues du procédé industriel (Chapitre V).

4.1 Etude du procédé industriel LQVWUXPHQWDWLRQ GIXQ SLSH!

Des essais sur site ont pu étre effectués a Burnley en Angleterre au sein de la société Pipeline
Induction Heat (PIH), une compagnie sous-sWUDLWDQWH GH 6XEVHD GDQV OTDVVHPEC(
/IRUV GH FHWWH FDPSDJQH GYHVVDL 3,+ HW 6XEVHD RQW PLV | QI
production a échelle industrielle. Les équipes du CEMEF ont, quant a elles, défini, mis en place et
FRQWU{Op OfHQVHPEOH GYXQH LQVWUXPHQWDWLRQadd. PHVXUH WKHUP

Du fait des dimensions des tubes et de leurs revétements, la mise en place de ces essais a nécessité

une importante préparation préalable. Il était primordial de SUpYRLU HW GYRSWLPLVHU OHV LC
dés le départ car seules trois soudures pouvaient étre réalisées lors du séjour. Tout ce travail a été

réalisé avec le groupe MEA du CEMEF dirigée par Christelle COMBEAUD et plus précisément avec

Francis FOURNIER et Arnaud PIGNOLET qui ont pris part a la réalisation des essais.

/IH EXW GH FHV HVVDLV HVW GTpWXrédlétW 165 RipipsaiheimiduBsQ@ns ML RQYV ©
zone de soudage du revétement. Nous avons donc positionné a différents endroits des thermocouples

et enregistré les données. Les positions ont été déterminées a partir des résultats obtenus de la
modélisation effectuée via le logiciel Abaqus.

411 OLVH HQ SODFH GH OfLQVWUXPHQWDWLRQ

/ID FDPSDJQH GYfHVVDL VIHVW GpURXOpH VXU XQH VHPDLQH DX FRXUV
trois soudures. La[Figure 4.1](a) est une photo du tube utilisé pour réaliser ces essais. Sur ses 12

meétres de long, trois zones de soudure ont été réalisées au niveau du revétement. Le soudage du

tube métallique en lui-PrPH QH QRXV LQWpUHVVDQW SDV FH GHUQLHU QYHVW .
donc de trois fenétres de soudage espacées les unes des autres GTHQ Y L U Rites et nfesurant
approximativement 0,6 métres. En regardant de plus prés le revétement ou le parent coating
E RQ UHWURXYH ELHQ WRXWHYVY OHV FRXFKHV GpFULWHY GDQV OH
HW G 1 Dverkep,Wihd premiére languette blanche qui est le PP solide, le GSPP puis le PP topcoat

de protection en surface externe. Avant de réaliser la soudure, la surface du parent coating est

nettoyée DILQ GT{WHU WRXWHYV SDUWLFXOHVY SROOXDQWHY SRXYDQW QXL
W X E H mQfes @kBctement prévu pour le moule GILQMHFWLRQ GLVSRQLEOH OH GLDPgW
da étre réduit & la main. La[Figure 4.1](c) illustre le nouvel état de surface du parent coating ce qui
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pourra par la suite engendrer certains défauts et des imprécisions dans le positionnement des
thermocouples.

Tous les essais sont instrumentés avec seize thermocouples, positionnés par pergage a chaque

essai. Les thermocouples utilisés sont detype T O L Q p D L &300RCXsdupk§ et de diamétre 1 mm.

Afin de maintenir les thermocouples pendant tout le procédé, les cables GIDOLPHEWDWLRQ
fermement collés (films adhésifs résistants) au tube comme le montre lajFigure 4.1{(d).

(a)
Etat de surface avant
i | usinage Y}
| ' GSPP
ttoGsep )
i I: ] Etat de surface aprés
Fa usinage
Echr)xy PP solide PP topcoat
Adhésif
(b) (©) (d)

Figure 4.1 : Photos (a) du tube utilisé lors de ces essais a PIH avec ses trois fenétres de soudage, O fpWDW GH
surface du parent coating (b) avant et (c) aprés usinage et (d) les cables fixés au tube.

f Mesures dans le parent coating

Des capteurs thermiques sont positionnés dans le parent coating a différentes profondeurs dans les
différentes couches des matériaux (PP solide, GSPP ou PP topcoat). Pour déterminer la position du
WKHUPRFRXSOH GDQVmarfiueXs kédlisée sl le Xofgtde percage a la distance désirée.
Le percage est ensuite réalisé de facon perpendiculaire au tube métallique le long du chanfrein. Au
fond de chaque trou de percage, de la graisse conductrice est placée ainsi que sur la soudure du
thermocouple afin de favoriser le transfert thermique. Les cébles débouchent sur le chanfrein. Des
rainures HQYLURQ FP GH ODUJH V XdivantrlP «GHEmBOde\tabte3Xtsont réalisées
le long du parent coating, sur plusieurs dizaines de centimétres. De plus, un polymére fondu est
appliqué dans les rainures afin de fixer les capteurs dans la position souhaitée lorsque le polymére se
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solidifie. Du ruban adhésif en aluminium est placé au-dessus des rainures dans le but de limiter que le

polymére ne fonde. Les cables sont donc maintenus dans le revétement et protégés de tout contact

avec les différents appareils du procédé qui bougent sur le revétement (chauffage par infrarouge,

PRXOH j LOQOMBMFMWQARJ@YLWHU XQH SRWHQWLHOOH EDUULgQUH WKHUPLT
SURFpGp FH GHUQLH U-des§ud &% tr8uB \de Pdrdag® o1 se situent les thermocouples.

Les trous de percage sont aussi trés légerement orienteV GI1XQ F{Wp RX GH OYDXWUH GH O
Gfhpécher de fausser les résultats par la présence de la rainure qui a enlevé une partie du
UHYrWHPHQW /YfHQVHPEOH GH FHMWA¥GUureHAFULSWLRQ HVW LOOXVWUp

Rainures
Parent
coating
(@)
= = RAinures
(b)

Figure 4.2 : Photo et schémas des rainures et des percages dans le parent coating avec (a) une coupe et
(b) une vue de face.

f Mesures j OTLQW p UL H Xdéfallizde, BoMHdHfield joint

Un relevé de température a été effectué au niveau de la surface interne du tube métallique au milieu

GX ILHOG MRLQW 3RXU SRVLWLRQQHU FH FDSWHXU XQ V\VWgPH GH SI
0($ GX &(0() SRXU DWWHLQGUH OTLQWR W H xWU DFPTHRQUW XENH @ HGLVWDQFH
3 metres. Le dispositif développé est illustré & la[Figure 4.3] Dans ce cas, les thermocouples utilisés

sont de type T semi-ULJLGHY 8Q VRFOH HQ SODWLQH D pWp UDMRXWp DILQ G
contact avec le tube. Sur une pince métalliqgue (arc de métal), deux capteurs sont positionnés afin de

prélever la température sur deux points du tube métallique diamétralement opposés. Pour insérer le

dispositif dans le tube, la pince métallique est serrée. Une fois a la position désirée, la pince est

libérée et elle vient épouser la surface interne du tube métallique. De la graisse conductrice est placée

sur les capteurs pour assurer un meilleur contact thermique.
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Figure 4.3 : Photos du systéeme de pinceetde SHUFKH FRQoX SRXU PHVXUHU OD WHPSpUDWXUH
métallique.

f Mesures dans le field joint coating

Pour relever GHVY WHPSpUDWXUHY GDQV O (mpdidd ijycex) UdeGtedthnd@So RL QW

été mises en place. La premiére technique, désignée comme la méthode « CEMEF », est illustrée a la

[Figure 4.4](a) et (b)) SDU OH ELDLV GTXQ VFKpPD HW GTXQH ScirRi®eRa DJUDQGL
positionner le capteur sur la surface interne GX PRXOH G9LQMmdehRI® cab ds H
WKHUPRFRXSOH OH ORQJ GEXRQPMHgWUHHGNHODXQORDXHPP TXL VHUW GH V
/H SRLQW VHQVLEOH GH FHWWH WHFKQLTXH HVW OfRXYHUWXUH GX F
UHIURLGLVVHPHQW (Q HIIHW ORUV GH OTRXYHUWXUH feHMNEDSWHXUYV
et ne doivent en aucun cas étre arrachés par le moule. Pour éviter ce probléme, la tige métallique est

faconnée de facon triangulaire pour permettre son ancrage dans le field joint. Lors du refroidissement

de la surface du field joint, la tige métallique va rester figée dans la matiere avec les thermocouples et

ne sera pas arrachéee ORUV GH OfRXYHUWXUH GX PRXOH /H PDLQWLHQ GH OL
GILOMHFWLRQ HVW DVVXUp SDU GX UXEDQ DGKpVLI H6 daKrrLQLXP $X
ne YD SOXV DGKpUHU DX PRXOH HW DLQVL ODLVVHU OYDQFUDJH GH OD V

La deuxiéme technique, désignée comme la méthode « PIH », est illustrée & la [Figure 4.4](c) Cette

méthode consiste a placer les capteurs directement sur la surface externe du tube métallique en

utilisant comme précédemment une tige métalliqgue comme tuteur. Dans cette méthode, le point
VHQVLEOH HVW OTLPSRUWDQW IOX[ GH PDWLgUH ORUV GH OD SKDVH G
déplacé par le flux de matiere mais maintenu a sa position initiale. Pour cela, une partie de la tige

métallique est utilisée comme trépied (courbée suivant le rayon du tube métallique) pour limiter ces

mouvements. De plus, les capteurs sont placés sur la partie supérieure du tube par rapport au seulil

G 7L QM Hes vahl&sQ@ont protégés le long du tube métallique par du ruban adhésif en aluminium et

ramenés le long du chanfrein du parent coating. Ces cables rejoignent ensuite une rainure dans

laquelle ils sont collés.
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ORXOH GILQ

! | | | :

Soudure du thermocouple_J

@)

(b) (©)

Figure 4.4 : Photos des techniques de positionnement et maintien des thermocouples dans le field joint avec les
technigues (a) et (b) « CEMEF » et (c) « PIH ».

4.1.2 Procédé industriel de fabrication des soudures

Le procédé de fabrication des soudures ainsi que les équipements utilisés lors de cette campagne
G THYV sobtlas mémes que ceux TXH OTRQ UHWURXYH VXU OHV TXDLV GHV SRUW)
les bobines de transport des bateaux.

Les étapes du procédé industriel étudié sont répertoriées au|Tableau 4.1

Une premiere étape, non répertoriée dans ce tableau car non étudiée dans ce travail, consiste a

sabler la surface externe du tube métallique dans la zone du field joint afin de lui donner une certaine
UXJRVLWp HW SHUPHWWUHGE ¥YDRREXDKIHY PE fF DR [T&KHHW WCH] pGWKPSH. IQ THV W
instrumentée car elle est considérée comme ayant peu de conséquence thermique sur le revétement

du pipe.
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Tableau 4.1 : Description des différentes étapes du procédé industriel et des équipements.

Etapes Temps PhARWR HW GHVFULSWLRQ GH OfpWDSH DLQVL TXH GH 0OfF
1) (;hauffa}ge par 650 s
induction
Le tube métallique est chauffé & 230°C par induction. La chaleur se propage ensuite par conduction le long du tube
métalligueet MXVTXIDX SDUHQW FRDWLQJ TXL YD UHVVHQWLU FHW
Les chanfreinsdupDUHQW FRDWLQJ VRQW SURWpJpV DYDQW FHWWH pWD Sii €uf? X
surfaces ORUV GH OfpWDSH VXLYDQWH
2) Attente 555 5HWUDLW GX V\VWgPH GH FKDXIIDJH SDU LQGXFWLRQ HW SUpSDUDWURQ
délai trop long limiterait O fDGKpUHQFH GHV F R Fekubey métdlligddd Q W H V
'pS{W G1TpS
adheésif 320
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Les couches GpSR[\ SXLV GIDGKpVLI VRQW GpSRVpHV GH IDoRQ PDQXH(

4) Attente 340 s Retrait des protections des chanfreins du parent coating. Mise en place du systéme de chauffage infrarouge.
5) (;hauffage par 180 s
infrarouge
Les lampes infrarouges sont orientées vers les chanfreins du parent coating afin de chauffer les différentes couches du
revétement avec le profil de température suivant : le PP solide (130°C), le GSPP (140°C) et le PP topcoat (160°C).
6) Attente 60 s Retrait du systéme de chauffage infrarouge et mise en place du moule G § L Q M HeFdéldi Re@oit en aucun cas
excéder 60 secondes DILQ GYfDVVXUHU XQH ERQQH VRXGXUH
ORXOH GITLQMHFWL
7) Injection 60 s

/D PDWLgQUH VRXV IRUPH GH JUDQXOpV HVW GYDERUG H[WUXGpH SXLV H
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moule. Ces accumulateurs font 62 litres chacun et vont remplir lacavit¢ du PRXOH HQ PRLQV GTXQH
accumulateurs sont montés en paralléle afin de prévenir une éventuelle panne mais surtout de pouvoir toujours avoir un
DFFXPXODWHXU SUrwW SRXU O 1L QMHBWL | Qe Gafisl QeniiseMrBUy €dahsVadaNi® Q W
inférieure au milieu du field joint.

Le moule a une légere forme de barrique vers le centre (forme concave) afin GTREWHQLU XQ GLDPqgW
équivalent a celui du parent coating apres le retrait du field joint lors du refroidissement. La température du moule est
régulée par circulatLRQ GYHDX DILQ GTREWHQLU X QtempéidtBre geldnvdtieie ldn éntiée désnoule
est de 180°C mais est extrudée a plus haute température (190-200°C).

8) Maintien 120 s Le moule fermé est régulé a 50°C.

9) Refroidissement

520 s La température du moule est régulée pour atteindre 30°C.
dans le moule
10) Attente 180 s Ouverture du moule, déplacement de ce dernier et mise en place de la cabine de trempe.
11) Trempe 900 s

/D WUHPSH LFL VH IDLW PDQXHOOHPHQW j OTDLGH GHéfedidigssmBrit nGnThoroddre/
VXU OTHQVHP E O Hlus xffithdd uGle dRduQdi field joint et sur le cdté ou est posé le tuyau.

En production,cHWWH pWDSH HVW JpQpUDOHPHQW DXWRPDWLVpH OH WXEH
projetés sur toute la circonférence du tube.
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T

Bavures

12) Refroidissement a
O flanbidnt 60000's 5HIURLGLVVHP
/H WXEH HVW O D Ldfivge jev@riitaltdthp@rhthre &inbiante.

On observe des bavures de la matiére injectée au niveau des plans de joint du moule G L Q Mdth Eroslp&i@s. Elles
permettent de vérifier que le remplissage est complet.

On observe la forme concave au centre du field joint qui va diminuer au fur et a mesure du refroidissement et du retrait.
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413 &DUWRJUDSKLH GH OfLQVWUXPHQWDWLRQ GDQV OH UH

Une cartographie compléte des thermocouples (points noirs) implémentés dans les trois field joints
réalisés est donnée a la[Figure 4.5] Le but de cette implémentation est de quadriller au maximum la
zone du chanfrein du parent coating pour suivre les évolutions de températures de la soudure entre le
field joint et le parent coating.

°
+ le capteur

diamétralement opposé

Figure 4.5 : Cartographie de I'ensemble des capteurs thermiques (points noirs) implémentés dans le field joint, le
parent coating et le tube métallique.

Les paragraphes suivants vont montrer les évolutions de température mesurées a ces différentes
positions dans les différentes couches de matériau.

4.1.4 Evolution de la température dans le tube métallique

La[Figure 46]PRQWUH O fpY RO XW L R @le@dds/aiikeRiSes ukades iFterne et externe

du tube métalligue. Deux mesures diamétralement opposées sont réalisées au milieu du field joint et

une autre en surface du tube a environ 5 mm du bas du chanfrein. Les courbes (b) et (c) montrent que

OH WXEH PpWDOOLTXH HVW FKDXIlp MXVTXYj HQYLURQ f& ORUV GH
cours de toutes les étapes du procédé qui suivent, la température ne cesse de diminuer. Par exemple,
OTLOMHFWLRQ QD exbrVa xiaietd injecte SRAMIEDE e qui est déja la température du

WXEH j FHW LQVWDQW GRQF FHOD QH PRGLILH SDV OD WHPSpUDWXUH
KHXUHY VRQW QpFHVYVDL U HevdustebX théfalkade @fiehqeVaHéehipérature ambiante.

On remarque de plus que la température mesurée T13 est inférieure a celle de T12 et cela est aussi

observé lors des essais suivants. Cela peut venir des différents facteurs suivants : un mauvais contact
thermocouple/tube métallique pour T13, un chauffage par induction non homogéne ou un effet de
FRQYHFWLRQ Gdan®l§ DhelyjuRéchamffele capteur du haut.

La courbe (d) montre le capteur T5 placé sur la surface externe du tube et maintenu sous du ruban

adhésif en aluminium. On constate que ce dernier ressent les nombreuses phases du procédé. En

effet, pendant le chauffage par induction la température atteint 220°C ce qui est relativement

homogéne avec les températures internes (T12 et T13). Ensuite, la température du thermocouple T5

chute fortement GTHQ YIDUWR @rs du GpS{W GHV FRXFKHV GTpSRdas phateGTDGKpVL!
GIDWWHEPWLYHPHQW OfpSR[\ HW OTMDGKpVLI VRQW SURMHWPV j WHP
tube métalliqgue chaud, ces derniers fondent. Il se crée alors une nette différence entre les surfaces

interne et externe du tube métallique. Pendant la phase de chauffage par infrarouge, la température

du capteur augmente a nouveau indiquant ainsi que cette étape a un effet sur le tube métallique

SURFKH GX FKDQIUHLQ (QVXLWH OD PDWLqQUH LQMHFWpPH IDLW UHPRQ!
Puis cette derniere GLPLQXH OHQWHPHQW MXVTXYj DWWHLQGUH OYDPELDQWH
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°
® T12 T5
5mm
e 113
(a)
(b) ()
(d)

Figure 4.6 : (a) Position des capteurs sur les surfaces interne et externe du tube métallique, évolution de la
température sur (b) OHV K HX U H {¢) Ia firdriviéfdheure pour les capteurs T12 et T13 et (d) la premiére
heure pour le capteur T5.

4.1.5 Evolution de la température dans le field joint  coating

Comme détaillé précédemment, deux techniques ont été mises en place pour relever la température
dans le field joint (matiére injectée) : la méthode « CEMEF » et la méthode « PIH ». Il est important de
QRWHU TsofiHQOWDIRUPH FRQFDYH GX PRXOH OfpSDLVVHXU GX ILHOG
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importante PP TXTHQ VHV H[WU pRésWiptances n&té€es sur les figures suivantes,
indiquent la distance théorique entre la surface externe du tube métallique et la soudure du
thermocouple.

f Comparaison des techniques « CEMEF » et « PIH »

Les deux méthodes de mesure au cours de deux essais différents sont comparées a la|Figure 4.7| De

facon générale, on remarque que les deux techniques donnent des résultats identiques. Une |égére

différence est observée ORUV GH OfHVVDL QRLU HW URXJHJVFRQYHOL/ SOWLW
exactement la méme : le capteur « PIH » est situé a 69 mm et le capteur « CEMEF » a 75 mm. De

SOXV RQ REVHUYH TX9YDRMH¥ le® Papeysy HUR &bkt fi®és sur le tube métallique,

ressentent toutes les étapes précéda Q W O 1 L Qdd HbRn&ds Re(@vées avant P= 1600 s, ne sont pas

j SUHQGUH HQ F R P Bt\Aldurtémen@ dsDredttes pbl la suite.

Méthode « CEMEF »

e le +69/+75 mm

|
95 mm e p +39mm

@)

(b) (c)

Figure 4.7 : (a) Position des capteurs et méthode utilisée dans le field joint, (b) évolution de la température sur les
24 heures d'essai et (c) agrandissement sur la premiéere heure.

f 'DQV OfpSDLVVHXU @ainpLHOG MRLQW

I TPYROXWLRQ GH OD W HPd&ddistiohldensHeXieldRjQrE BLiRi<e en évidence a la
Des températures sont relevées dés la premiére étape du procédé car les capteurs sont
positionnés suivant la méthode « PIH 2 7RXWHIRLY OHV WHPSpUDWXUHV UHODWLYHV
GpEXWHQW DX PRPHQW GH OLQMHFWLRQ 2Q QRWAdd quixetreSgdnd WURLYV FI
alatempérature GH OD PDWLqUH j O Y Berwdigud TBXHPARRIKGRO\PgUH QH VTHVW SD
DYDQW GITDWWHLQ G U HeGéapreuephlis) ira it FaR-805n@rH Meu), donc le plus proche de

la surface ressent tous les changements de conditions aux limites de la surface. Effectivement, le

contact avec le moule refroidi IDLW GLPLQXHU GH SOXV GH f& OD WHPSpUDWXU

99



Chapitre IV Etude expérimentale et numérique de la thermique du procédé
LQGXVWULHO HW @nEgedsTdd fSualage HQFH ©

contribue a faire de nouveau augmenter cette derniere  SDU FRQGXFWLRQ GHSXLV OTLQWpU!
FDU OD FRQYHFWLRQ DYHF OfDLU ki DaximpeVal cliitéida keipérabiefH SRXU
FDU OH FRHIILFLHQW GH WUDQVIHUW WKHUPLTXH HQ VXUIDFH DXJPH(
température remonte & nouveau, le coefficient de transfert thermique étant inférieur, puis diminue
progressivement. Pour le capteur du milieu, a +75 mm (rouge), la température chute assez
UDSLGHPHQW MXVTXYj OD | apgesGin cliaimyemedtHie pdrteSIX teffoidissement est

plus lent. Pour le thermocouple se trouvant a +39 mm (noir), la décroissance est plus lente et assez

réguliére.

® +90 mm, T14

95 mm b
e +39 mm, T10

@)

(b) (c)

Figure 4.8 : (a) Position des capteurs dans le field joint, (b) évolution de la température sur les 24 heures d'essai
et (c) agrandissement sur la premiére heure et demie.

4.1.6 Evolution de la température dans le parent coating

Ce paragraphe présente, la température mesurée dans le parent coating au cours des 24 heures du
procédé. Les capteurs ont été mis en position et maintenus suivant la méthode décrite au paragraphe
Les distances indiquées dans ce paragraphe font référence a la distance sous le chanfrein avec
un percage réalisé de fagcon perpendiculaire au tube métallique.

f 'DQV OfpSDLVVHXU GX SDUHQW FRDWLQJ

/TpYROXBWLAR WHPSpUDWXUH GDQV OfTpSDLVVHXU @[figBrd W8] QaV FRDWLQ
graphiqgue (b) indiqgue des comportements au refroidissement équivalents pour les trois
thermocouples. Toutefois, un agrandissement sur la premiére heure du procédé, courbe (c), met en
PYLGHQFH GHV GLIIpUHQFHV G 1 pCeRekExé/Mdé RrapéGatiraidrirs lps)d oliiodsH

suivantes :

x Le chauffage par induction du tube métalliqgue a un léger effet puisque la température passe
GH OTDPELDQWH j f& SRXU OH FDSWHXU OH SOXV SURFKH GX W
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DSSRUWPH DX WXEH P pW DoBod Larsk profaged gabcQriductof leQoBg du tube
HW DLQVL UHPRQWHU GDQV OH SDUHQW FRDWLQJ GYRe OH WHPS
chaud que les autres.

x ID WHPSpUDWXUH FRQWLQXH j DXJPHQWHU SHQGDQW®ett& H GpS{W
DXJPHQWDWLRQ HVW GIDXWDQW SOXV LPSRUWDQWH TXH OH FD
/[TpSR[\ HW OYDGKpVLI pWDQW SURMHWpPYV j WHPSpUDWXUH DPEL
capteurs provientencore GH OTpWDSH GX FKDXI dDtube @8dliqueQ GXFWLRQ

X 3RXU OYpWDSH GH FKDXIIDJH SDU LQIUDURXJH FYHVW DX FRQWUL
la surface du chanfrein (T6) qui ressent le plus la chauffe, puis le refroidissement lors du délai
DYDQW Of9LQMH F Witk &&pe 9 ke lddtvds iétmBdduples (T7 et T8) est retardé en
raison du temps de propagation de la chaleur dans la matiere.

x Pendant les phases suivantes, OD WHPSpUDWXUH DXJPHQWH HQ UDLVRQ GH C
DX SRO\PgUH LQMHFWp /IDXJPHQWDWLRQ HVW SOXV UDSLGH SR.
surface. Un maximum est atteint DX ERXW G $600Q YseddriRI€s soit pendant le
UHIURLGLVVHPH&W j OTDLU DP

Il est a noter que la température de fusion T,y GX *633 QTHVW DWWHLQWH VXU DXFXQ GH |

° -5mm, T6

e -10 mm, T7
°®

@)

(b) (c)

Figure49: D 3RVLWLRQ GHV FDSWHXUV GDQV OfpSDLVVHXU GX SDUHQW FRDWLQ
24 heures d'essai et (c) agrandissement sur la premiéere heure.

La[Figure 410 PRQW UH O fip VaReOpéviituie G DQV OTpSDLVVHXU GX SDUQ@W FRDWL
GH OTH[WU pP L W.OroKsdrue Qlghialéidenfle méme comportement que précédemment mais

avec des températures atteintes plus importantes. En effet, avant le chauffage infrarouge, les capteurs

VRQW j HQYLURQ f[BigrOFNilyatfe)figiedt Bu plus 60°C. Ceci vient du fait T X fdof V

plus proches du tube métallique et de la partie centrale du tube qui a été chauffée par induction. Lors

du chauffage infrarouge, OHXU WHP SpUDW X UH I30°CPuis@ireint 18 XA&T BBUqV OTLQMHF W
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Le GSPP atteint ici des températures supérieures a la température de fusion du polyéthylene
(Tmz = 120°C). Les températures atteintes sont trés proches de la température T, observée a la

Figure 3.28|ou débute la chute du module élastique.

o -5mm, T9
® -10 mm, T10

@)

(b) (c)

Figure 4.10 D 3RVLWLRQ GHV FDSWHXUV GDQV OfpSDLVVHXU GX SDUHQW FRDWL
24 heures d'essai et (c) agrandissement sur la premiére heure.

f Lelong du chanfrein du parent coating

Ce paragraphe concerne les capteurs positionnés le long du chanfrein a une méme profondeur de
-5 mm de la surface (Figure 4.11). On remarque que malgré le fait que tous les capteurs soient a la
méme profondeur, ils ne ressentent pas les mémes températures. Les évolutions suivantes sont
notées :

x Comme détaillé précédemment, le chauffage par induction du tube métallique chauffe le
SDUHQW FRDWLQJ /D WHPSpUDWXUH D XJpddiQderckptélr® GitdeHE HQW M X!
plus proche du tube (T11), et pratiquement pas pour celui le plus éloigné (T3).
x /IRUV GX GpS{W GTpSR[\ HW GTDGKpVLI OD WHPSpUDWXUH QfpYRO
gue les autres thermocouples ressentent la chaleur provenant du tube, et ce de fagon de
PRLQV HQ PRLQV QRWDEOH DX IXU HW j PHVXUH TXH OfRQ VipORL
Xx /H FKDXIIDJH SDU LQIUDURXJH GX FKDQIUHLQ DXJPHQWH OD WHPS
température de départ est basse (T3). Mais la température finale est toujours plus élevée prés
du tube (T11).
x /9LQMH F Wih&k @he HaghvedtBtion de la température, la encore plus forte lorsque la
température de départ est plus basse : le thermocouple T11 atteint 165°C, valeur assez
SURFKH GH OD WHPSpUDW Xtandis @fel&tMrnBauupR Q3 atteifit&eulement
100°C.
x Pendant les phases de refroidissement, la température T11 décroit tout de suite, alors que
F 1 H&/ dpteur le plus éloigné du moule régulé a 50°C ou a 30°C et de la trempe par jet
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G YHD X ingigue Dn refroidissement par le tube métallique provenant de chaque cété de la

soudure (de la partie droite sur la figure (a)). Pour les autres thermocouples, la température
DXJPHQWH GYDERUG HQ UDLVRQ GH OD FKDOHXU DSSRUWDpPH
progre VVLYHPHQW HW FH GIDXWDQW SOXV W{W TXH OH FDSWHXU
(moule GTL QM kbl WilaR)Q

Au niveau du thermocouple T11, la température dépasse la température de fusion T4 du GSPP alors
que les capteurs T6 et T9 reste en deca. Au QLYHDX GX WKHUPRFRXSOH 7 OD WHPSpUI
la fusion du polyéthylene T ..

-5 mm ®T13
T6

T11

@)

(b) (c)

Figure 4.11 : (a) Position des capteurs le long du chanfrein du parent coating, (b) évolution de la température sur
les 24 heures d'essai et (c) agrandissement sur la premiére heure.

La|Figure 4.12|est similaire a la|Figure 4.11|a la position prés des thermocouples qui est a -10 mm

sous la surface du chanfrein du parent coating. Les explications sont similaires a celles de la figure
précédente. En effet, plus le capteur est proche du tube métallique plus il ressent les premiéres
étapes de chauffe. Plus le capteur est haut dans le chanfrein donc proche de la surface, moins la
chaleur a le temps de se propager (infrarouge et injection) avant de ressentir les effets des
refroidissements (trempe et air ambiant) donc les températures sont globalement plus faibles. Aucun
GHV WKHUPRFRXSOHYV r@dr® i Wdibh QovimenDanie AIRi Sgb seules les capteurs T7 et
T10 dépassent la température de fusion du polyéthyléne T ..
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-10 mm e °T1

T10

@)

(b) (c)

Figure 4.12 : (a) Position des capteurs le long du chanfrein du parent coating, (b) évolution de la température sur
les 24 heures d'essai et (c) agrandissement sur la premiére heure.

'"HV pYROXWLRQV GH WHPSpUDWXUH GDQV OfpSDLVVHXU GXor8DUHQW F
détaillées en Annexe (Chapitre IV, Annexe A). On retrouve des comportements similaires a ceux

observés précédemment. Les différences de températures maximales atteintes au cours de chaque

phase dépendent de la position du capteur.

4.1.7 Etude de la sensibilité des mesures
f Dans le tube métallique

La reproductibilité des mesures dans le tube métallique est étudiée & la[Figure 4.13] R+ OTRQ REVHUYH
OHV WHPSpUDWXUHY UHOHYpHV HQ VXUIDFH LQWHUQH GX WXEH PpW
(paragraphe. On constate que les évolutions de température sont trés proches entre les deux

HvvDLY 8QH VHXOH GLIIpPUHQFH HQWUH OHV GHX[ PHVXUHYVY HVW REVF
WHPSpUDWXUHY GH O Huegdhs de dIRQ&H @ &HIVX DL &HWWH GLIIpUHQFH
OD VXLWH GqV OD ILQ GX GpS{W GHV FRXFKHV GfpSR[\ HW GIDGKpVLI
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(@) (b)

Figure 4.13 : (a) Evolution de la température sur les 24 heures d'essai et (b) agrandissement sur la premiéere
heure pour les capteurs positionnés en surface interne du tube métallique

f Dans le field joint coating

'DQV FH SDUDJUDSKH O L Qulispdssiai delsvivésusa’ Entvepplirsieurs @d3ais dans le
field joint. La[Figure 4.14] montre un relevé de température réalisé par la méthode « PIH » & mi-
épaisseur du field joint (+39 mm). On constate que les mesures sont identiques entre les deux essais.
De maniére générale, les mesures dans le field joint sont trés reproductibles car leur implémentation
HVW VLPSOH HW QTDSSRUWH TXH WUqV SHX GILQFHUWLWXGH GH SRVL\

+39mm e

@)

(b)

Figure 4.14 : (a) Position des capteurs dans le field joint et (b) évolution de la température sur les 24 heures
d'essai.
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f Dans le parent coating

La dispersion des mesures dans le parent coating entre deux essais est illustrée a Ia

" D S Ues\to@bes (b), on remarque que les essais 1 et 2 donnent des résultats similaires pour
OfHQVHPEOH GHV pWDSHV GX SURFpGp H[FHSWp YHUV VHFRQGH)
UHIURLGLVVHPHQW R+ O Hnddu&SWedHtenipémtdre@iviion LM C en dessous de celle

GH OfHVVDL

Les courbes représentées en (c) montrent des mesures prises en haut du parent coating a -5 mm

sous le PP topcoat. On noteque OHV GHX[ PHVXUHYV VRQW LGHQWLTXHYV j SDUWLU G
Auparavant, des différences notables sont observées. Les origines de ces différences de mesures

peuvent étre les suivantes :

x Un mauvais contact thermique entre la soudure du thermocouple et le polymeére.

X Un écart de positionnement du capteur dans le parent coating. On remarque que la
température atteinte en fin de chauffage par infraro XJH HVW GH O fRUSRXUGHIHVVDL
HW GH f & SR X Qette fiffarantelde 50°C semble LQGLTXHU TXH OH FDSWHXU (

VHUDLW SOXV SURFKH GH OD VXUIDFH TXH FHOXL GH OfHVVDL

X Une durée des étapes non identiques entre les deux essais. LRUV GH O, H doviddate
XQH FKXWH GI{XQH WUHQWDLQH GH GHJUpV Effedivérnént,@XreF KD X 11D JH
FHWWH pWDSH HW FHOOH GH OfLOQMHFWLRQ OH GpODL SUpUHTXL"
été étendu a 600 secondes.

@)

(b)
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(©

Figure 4.15 : (a) Position des capteurs dans le parent coating, évolution de la température pour les capteurs (b) a
+3 mm et (c) a -5 mm avec a droite un agrandissement sur la premiére heure.

Cet essai met en évidence la sensibilité du procédé aux temps caractéristiques des différentes
VPpTXHQFHY &HFL HVW G9{DXW D Q Whe®0csiple Le3tS positvhDe &VunT eqtoit- H

stratégique du parent coating. Effectivement, cette zone est considérée comme une zone de faiblesse

Re VHPEOH UpJXéanomdHGHQYWLVYXUHY ORUV GH OfHQURXOHPHQW GHV S
de transport (Chapitre ). On QRWH TX{fj OD ILQ GH OfLQMHFWLRQ OH FDSWHXU
FRUUHVSRQG j OD IXVLRQ GX *633 &HWWH WHPSpUDWXUH YD DLQVL S
OHV GHX[ PDWpULDX[ SRXU OD UpDOLVDWLRQ GBXODS¥Y¥RXQENKNVKW MDP\D IO\
atteinte en ce point, ce qui peut laisser présager des problémes de soudage.

Une étude supplémentaire de sensibilité des mesures dans le parent coating est réalisée en Annexe
(Chapitre IV, Annexe B). On constate GH QR XY HDX 00 fliespectidasii@ées théoriques de
chaque étape.

4.1.8 Cinétique s expérimentale s de refroidissement et de chauffe

Les évolutions expérimentales des températures en différents points du revétement permettent
G 1 R E W HWddséds @eHrefroidissement et de chauffe des matériaux en fonction de leur position. La
[Figure 4.16]et le[Tableau 4.2|récapitulent ces vitesses. On remarque la grande amplitude de la
gamme de vitesses. En effet, GIDSUgV OHV SRVLW LIBX/tesGe We EHauBfe/ évollbivt
entre +0,1 et +40 °C.min" et les vitesses de refroidissement sont comprises entre -0,1 et -20 °C.min™.
Cet important intervalle de vitesses provient de la forte épaisseur du revétement engendrant ainsi un
large gradient thermique. Ces intervalles de vitesses en chauffe et en refroidissement justifient le
choix de la gamme de vitesse ét XGL pH O Rhhlsecdd cAnfportement rhéologique des matériaux
au Chapitre 1l et des cinétiques de cristallisation et de fusion au Chapitre Il. Dans ces intervalles, les
extrémes surfaces du revétement ne sont pas prises en compte. Ces dernieres peuvent probablement
connaitre, comme en injection classique, des vitesses de refroidissement de plusieurs milliers de
degrés par seconde.
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e +90 mm, A °
+39mMm,B e e -10 mm, K
: ® -20 mm, L
® °
°
+3 mm, |

-Smm, D 5mm, F
-10 mm, E -10 mm, G

-20 mm, H

Figure 4.16 : Position des capteurs pour I'étude des vitesses de chauffe et de refroidissement du| Tableau 4.2

Tableau 4.2 : Vitesses de chauffe et de refroidissement (°C.min'1) déterminées expérimentalement en différents
points du revétement lors du procédé industriel.

Etapes du 1) Dé3|c)>6t 5) 7)ets) 9 11) 12)
'proced'e (;hauffgge GTpSR _Chauffage Injeptlpn - | Refroidissement Trempe Refrmghssement
industriel induction adhésif infrarouge Maintien dans le moule j oT1bLU

oA / / / / -5,6/+6,3 -20,2 +1,8/-0,06

oB / / / / -0,2 -0,3 -0,1

oC +9,3 +2 +4,5 +2,1 -0,2 -0,5 -0,1

oD +2,3 +3,4 +7,7 +6 +0,9 +0,2 -0,1

oL +3 +5,9 +8,9 +3,2 +1,7 +0,8 -0,1

oF +0,5 +1,3 +19 +11,4 +1,2 -0,1

L ]€ +0,8 +2,1 +4,2 +4,5 +2,4 +0,8 -0,1

oH +1,2 +2,7 +3 +4 +2,5 +0,9 -0,1

+5,3 +4,7 +1,7 +1,5 +0,6 +0,2 -0,1

o) +0,5 -0,3 +38 -5,4 -0,9 -0,05

oK +0,1 +0,2 +2,5 +6,1 +1,8 -2,2 -0,02

LB +0,2 +0,2 +2,8 +4,5 +1,7 -0,4 -0,05

Nous venons de présenter les différents éléments du procédé étudiés de facon expérimentale. Dans
la partie suivante, nous allons nous intéresser a sa modélisation par éléments finis.
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4.2 Modélisation par éléments finis de la thermique du procédé de
soudage

4.2.1 Geéométrie du pipeline dans le logiciel Abaqus

Afin de réduire le temps de calcul, le calcul est réalisé en 2D axisymétrique ou le logiciel Abaqus

UpVRXW OfpTXDW L Eeitetypothdse Bikplificatrice) parait fiable car les différentes étapes

GX SURFpGp LQGXVWULHO VRQW DI[LV\PpWULTXHV | SDUW OfpWDSH
GILQMHFWLRQ TXL QTHVW SDV PRGpOLVpH [Figurd piR A pilgilouéilesl VW UHSU
GLPHQVLRQV GHV GLIIpUHQWHY SDUWLHYV HW OHVY pOpPHQWY GH V\Pp\
GIDGKpVLI QH VRQW SDV SK\VLT X H mbddlMatiohH SUyb¥ teQiivmdtre/dSian@ V' O D
HVW PRGpOLVp FDU L @eld fieldeie dstancel Buéyme vatiation de température lors du

procédé de fabrication de la soudure. Une telle distance est prise afin de limiter les éventuels effets de

borddaQVY OD ]RQH GILQWpUrwW GH OD VRXGXUH

) 548 10
> 6,5
% 1y 67
\ 25°
14,3 t > w37
) 270 ] 1000 85,5
RPN IPRIOPIRRIP RO MRS T T s -
B Tubemétalique [ Field joint Prsolide [ cspp I PP topcoat

Figure 4.17 : Représentation de la zone de soudage dans le logiciel Abaqus (dimensions en mm et les triangles
noirs représentent un plan de symétrie).

4.2.2 Maillage de la géométrie dans le logiciel Abaqus

/1HQ VH BeH®Ddgdométrie est maillée HQ IDLVDQW FRwWQFLGHU Q°XG j Q°XG OH PDLO

entre les différentes parties de la piece. La|Figure 4.18]illustre le maillage le long du tube. Les
caractéristiques détaillées du maillage sont données en Annexe (Chapitre IV, Annexe C).

/H PDLOODJH HVW DMXVWp GDQV O Y puekloiyduxube. Ges 2omty prdcheB #EQW DLQVL
OD VRXGXUH HQWUH OH *633 HW Of+LID[ VRQW UDIILQpHV DILQ GH UHQ
thermiques du procédé. Des études de sensibilité a la taille du maillage ont été réalisées et certains
résultats sont présentés en Annexe (Chapitre IV, Annexe D). Par exemple, la convergence du calcul
de la température relevée dans le tube métallique est identique pour 3 £6 ou 10 mailles dans
OfpSDLVVHXU GH FH GHUQLHU 3RXU U pG X Lrddihs@aHin®estRitBise. GH FDOFXO O

De plus, aprés avoir vérifié la sensibilité des résultats au maillage, sa taille a été adaptée afin de

SRXYRLU SRVLWLRQQHU GHV FDSWHXUV QXPpULTXHV Q°XG GX PDLO
capteurs expérimentaux. Ces capteurs vont ainsi permettre de corréler les résultats de modélisation a

ceux obtenus expérimentalement.
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T

Maillage raffiné

Figure 4.18 : lllustration G 1 X Q H &uimaiMgete la géométrie.

4.2.3 Données m atériaux dans le logiciel Abaqus

Dans la modélisation par éléments finis de la thermique du procédé, les trois matériaux composant le
SLSHOLQH HW VRQ UHYrWHPHQW | VDsoR moddisgd EdsHIR QOJprH YD G HHWQ W H p*th
des matériaux sont les suivantes : la conductivité thermique, la densité et la chaleur spécifique en

fonction de la température. Seules les chaleurs spécifiques des deux matériaux polymeres sont
GpWHUPLQpHY H[SpPULPHQWDOHPHQW SHQGDQW OD WKqVH /H UHVWH C
fourni par 6 XEVHD /IfpYROXWLRQ GH FHV JUajRyGrel X.10) OH VeWlar@® QQpH j O
classiguement que la conductivité thermique adiminue lorsque la température augmente etque OfDFLHU

est 300 fois plus conducteur que les polyméres. Néanmoins, on constate une augmentation de la
FROQGXFWLYLWp WKHUPLTXH GH Of+LIDO[HYHXUL QIHDV SKDD/X @&/HH W mHHOP 8 bl OV WS>
TXH QRXV QTH[S MeMméRe) M dBri3ité édiminue lorsque la température augmente, avec,

pour les matériaux polymeres, un changement de pente vers la température de cristallisation du

matériau. /fpYROXWLRQ GH OD GHQVLWp GH OYDFLHU HVW PDUJLQDOH FR
gamme de température étudiée. Ensuite, la chaleur spécifique équivalente % "des deux polymeres a

été étudié par calorimétrie différentielle a balayage par la méthode des trois courbes avec du saphir

au cours de refroidissement a différentes vitesses. C 1 H &eWe chaleur spécifique équivalente % "qui

permet de rendre compte de la cristallisation du matériau et est donc dépendante de la vitesse de
refroidissement (Chapitre Il, paragraphe 2.3). On choisit le % "déterminé & -20 °C.min™.

(@)
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(b)

(©)

Figure 4.19 : Evolution (a) de la conductivité thermique § (b) de la densité éet (c) de la chaleur spécifique
équivalente % "du GSPP, de I'Hifax et du tube métallique.

4.2.4 Conditions de la modélisation

Le[Tableau 4.3|décrit toutes les étapes du procédé industriel ainsi que les actions réalisées lors de
ces étapes. On retrouve toutes les conditions aux limites utilisées lors de la modélisation. Les temps
indiqués pour chaque étape sont des valeurs nominales. En effet, pendant le procédé, certains temps
peuvent varier en fonction de facteurs extérieurs.

Afin de limiter les erreurs de transfert thermique entre les différentes parties du revétement, le tube
métallique et le parent coating (PP solide, GSPP et PP topcoat) sont définis comme une seule et
unique partie. Un contact parfait est imposé entre le field joint et le tube métallique et le parent coating
DSUQqV Of1pWD S Be Goftac paielR @sLdefdi en imposant un coefficient de transfert thermique
de 1000 W.m™ K™ entre les différents matériaux.

'XUDQW OTLQWpJUDOLWpPp GH OD PRGpOLVDWLRQ XQH FRQGLWLRQ DGLI
tube métallique par un coefficient de transfert thermique h = 0 W.m?K™* & 10°C ainsi que sur
OTH[WUpPLWpPp GURLWH GX SLSH

La température initiale du tube métallique ainsi que celle du revétement est fixée a 11°C.
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Tableau 4.3 : Description des différentes étapes du procédé industriel ainsi que les conditions aux limites utilisées dans la modélisation Abaqus avecen YHUW OTDFWLRQ GH Ofp
en noir les conditions aux limites. Les triangles noirs indiquent le plan de symétrie.

Etapes Temps Partie de la géométrie concernée (vert) et conditions aux limites (noir) GH OfpWDSH
2 -1
h=10W.m K l
T=10°C
Tfina\e =230°C \
1) Chauffage par l l l

: . 650 s

induction >

,PSRVH VXU OD VXUIDFH HIWHUQH GX WXEH PpWDOOLTXH XQH UDPSH GH
une température finale de 230°C.

Impose sur la surface du parent coating un coefficient de transfert thermique correspondant a de la convection naturelle
GH OfDLU jh=fl&@ WRIKW(Agassant et al., 2014).

2) Attente 55s 2 1 l
h=10W.m K \
IpS{W Gﬂps T:IOOC
L. 320s
adhésif l l l \
4) Attente 340 s ,PSRVH VXU OfLQWpPJUDOLWpP GH OD VXUIDFH HIWHUQH GX WXEH PpWDOZ(

OYDLU j f& VRLW XQ FRHIILFLHGW®0\G.h2W'ULB GpotHies\8oushEsHE&IPLSTRIN HW &sf D
VXSSRVp QIDYRLU DXFXQ HIIHW.VXU OH WUDQVIHUW

h=500W.m K = l160°c l

2 -
5) Chauffage par h=10W.m K T =.140°C
infrarouge 180 s T=10°C

! } }

T=130°C
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,PSRVH VXU OD VXUIDFH HWHUQH GX WXEH PpWDOOLTXH XQH1BWMYKIFW

Nous avons choisi de modéliser le chauffage infrarouge par une condition thermique et non une condition de flux.
Impose sur la languette du PP solide, le chanfrein du GSPP et la languette du PP topcoat un coefficient de transfert
thermique h = 500 W.m?K " et des températures dépendantes de la position le long du chanfrein (Bordival, 2009).

6) Attente 60 s Similaire & @t§ipe 2).
2 -1 -2 -1
h =5000 W.m K h=10W.m K
l l T =60°C l l T:1f°C
>
>
7) Injection 60 s
) Inj >
/ID WHPSpUDWXUH GTLQMHFWLRQ$GQ I GHOFCRERQQWHHVODXK CPHHX[f&EHWWH pV
SDUWLH FRQVLVWH j PDLQWHQLU OD WHPSpUDWXUH GX ILHOG MRLQW jV
GHV VHFRQGHYVY UHVWDQWHYV GILPSRVHU X ®@H VR G HWALRRXQO B HGndifdvCHEH
surface est définie par une convection forcée h = 5000 W.m?K™ et une température de 60°C (Delaunay et al., 2000 ;
El Otmani et al., 2011 ; Agassant et al., 2014).
Impose sur la surface externe du parent FRDWLQJ XQH FRQYHFWLRQ QDWKXKUI9WOAKD Y H R
8) Maintien 120 s Similairea OTpWDSH PDLV OH ILHOG MRLQW QTfHVW SOXV PDLQWH

h=5000W.m K h=10W.m K
T =30°C T=10°C
B } } } Loy
9) Refroidissement

520 s
dans le moule
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10) Attente 180 s 6LPLODLUH | a@dlpyd¢dn8itibns aux limites imposées sur la surface externe du field joint.
2 -1 2 -1
h =20000 W.m K h=10W.m K
| Loy b
>
11) Trempe 900 s >
>

La trempe est modélisée par une condition de surface avec une convection forcée a 6°C soit h = 20000 W.m*K™* (Absi
et Glandus, 2004 ; Joliff et al., 2013 ; Tchoquessi et al., 2013-2014 ; Tchoquessi, 2013).

,PSRVH VXU OD VXUIDFH H[WHUQH GX SDUHQW FRDWLQJ X6 WROK'HFW

h=10W.m K
l l T=10°C l l l
>
12) Refroidissement a
O ambidnt 60000 s >
>
,PSRVH VXU OfLQWpPJUDOLWpP GH OD VXUIDFH HIWHUQH GX UHYrWHPH
h=10W.m?K™.
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4.3 Confrontation des données expérimentale s et de la modélisation

Dans les paragraphes précédents, nous avons analysé les résutaWV GH OJLQVWUXPHQWDWL
soudure lors du procédé industriel et ainsi obtenu des points de référence thermique. Nous avons

HQVXLWH UpDOLVp XQH PRGpOLVDWLRQ GH FH SURFpGp YLD OH ORJLF
champs thermiques dans le pipe et au voisinage de la soudure. Il est primordial de vérifier la qualité

de cette simulation en confrontant les relevés de températures expérimentaux a ceux issus de la

simulation en positionnant des capteurs numériques.

4.3.1 Evolution des températures da ns le tube métallique

La[Figure 420 LOOXVWUH OHV UpVXOWDWV REWHQXV SRXU OHV WKHUPRF
métallique au niveau du field joint. On remarque sur le graphique (b) que la phase de refroidissement

j @i ambiant est parfaitement modélisée par Abaqus. Le graphique (c) représente un
DJUDQGLVVHPHQW GHVY SUHPLqQUHV pWDSHV GX SURFpGp R OfRQ REVH
OTpWDSH GYLQMHFWLR Q d&hgvie @bulé) Br Effel, Gand/I¥ ot s imposons que
OfLQWpPJUDOLWpP GX ILHOG MRLQW VRLW BG) B BiNstant] toVdlora\HeP Sp U D W X L
dans la réalité, le tube métallique va étre progressivement enrobé par le polymeére, de bas en haut,

lors du remplissage de la cavité. De ce fait, dans la modélisation, le tube métallique se retrouve quasi-
LOQVWDQWDQpPPHQW j FHWWH PrPH Maldid Settd) Byens \différendiel Qus B FaV LR Q
GpILQLWLRQ GH OYpWDSH GILQMHFWLRQ GDQV $EDa&)dliend®@e FRQVW D W
corrélent parfaitement dans cette zone du pipe.

T12

@)

(b) (c)

Figure 4.20 : (a) Position des capteurs dans le tube métallique, (b) évolution de la température sur les 24 heures
d'essai et (c) agrandissement sur la premiere heure.
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4.3.2 Evolution des températures dans le field joint coating

/[ TPYROXWLRQ GHV WHPSpUDWXUHY GDQV OH ILH@r&eMéélaﬂ;a GHX[ HQ
4211 /H JUDSKLTXH E LOOXVWUH OfpYROXWLRQ GX FDRWdined SURFKH
ressent tous les changements de conditions aux limites au cours du procédé. On observe nettement

lors du refroidissement dans le moule vers 2000 secondes une incurvation de la courbe. Cette bosse

correspond a la cristallisation du matériaua XQH WHP S péhididhX80r8 SRIXU OTH[SpULPHQWDO
90°C pour la modélisation. La cristallisation est prise en compte dans le logiciel via la chaleur

spécifigue équivalente (paragraphe et nous avons choisi arbitrairement une vitesse de
refroidissement & -20 °C.min™ SRXU O THQV H P E O HOrGasmheHiec: aM Pacagraphe[4.1.8]

XQ IRUW JUDGLHQW GH UHIURLGLVVHPHQW YV HetW faRiday donGdzefgpv O TpSDLV
localement des chaleurs spécifiques équivalentes pour tenir compte de ce gradient. Cependant, il

QYHVW SDV SRVVLEOH GDQV OH ORJLFLHO GYDVVLJQHU ORFADOHPHQW
OfDLGH GHYV UpVXOWDWY GpWHUPLQpPV DX &KDS atWdJdd cristallsatiorD JUD SKH
WURXYpH H[SpULPHQWDOHPHQW RQ GpWHUPLQH TXfHQ FH SRLQW GX |
HVW GH O %R e0GiihA. G H

De fagon similaire, le graphique (c) met en évidence O YL QFL GH Q é&ristallisationOdans la

modélisation Y HU V VHFRQGHY HW f& ORUV GX UHIURQLG IOWNHH 8 pIQIWH @ FOH] |
DXFXQH LQFXUYDWLRQ vigyed V@H St @ G D @ WheQBAhR&IUAY la vitesse de
refroidissement en ce point se trouve entre -0,3 et -0,1 °C.min™". En comparant avec le Chapitre I,

paragraphe 2.3.2, la température de cristallisation se trouve vers 120°C.

IMPYROXWLRQ GH WHPSpUDW XU Hguswahd bielGddm@tedas IdiffétedosVaridtionss E D
de températures mesurées expérimentalement dans le field joint.

e +90 mm
+39mMmm e

@)

(b) (c)

Figure 4.21 : (a) Position des capteurs dans le field joint, (b)) DJU D Q GL V V HRdiLgowdedddte@erature pour
le capteur & +39 mm et (c) évolution de la température pour le capteur a +90 mm.
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4.3.3 Evolution des températures dans le parent coating
f 'DQV OfpSDLVVHXU GX *633

La[Figure 422 PRQWUH O 1 p¥tBrapsritticeR @le@dds expérimentalement dans le GSPP ainsi

gue la corrélation avec les données issues de la modélisation Abaqus. /THQVHPEOH GHV GRQQp
PRQWUH JOREDOHPHQW XQH ERQQH FRUUpPODW LRQeHQis\ptemie@§H[SpULHQ
heures du procédé. $ SDUWLU GH VHFRQGHVY ORUV GX UHIURLGLVVHPHQW
une GLIITpUHQFH GT1XQH GL]DLQH GH GHJUpV HQWUH OfH[SpPULHQFH HW O
la cinétique générale de refroidissement reste la méme.

Comme dans le paragraphe précédemment, lors de la simulation numérique, la cristallisation du
GSPP est mise en évidence par une bosse vers 110°C pour un refroidissement a -20 °C.min™". Or

GTIDSUQqV OHV FLQpWLTXHV GH UHIUTRbléalu v |[-HPddtte \WhaisgeiV ¢ GSPR pHYV DX
refroidit & -0,1 °C.min® GRQF VD FULVWDOOLVDWLRQ H[SPULPHQWDOH GRLW V¢
Chapitre I, paragraphe 2.3.4.

° -5mm, T6
e -10mm, T7
[ ]

@)

(b)

(©
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(d)

Figure 4.22: (YROXWLRQ HW FRUUpODWLRQ GHVY WHPSpUDWXUHY GDQV OfpSDLVV
capteurs, (b) -5 mm, (c) -10 mm et (d) -20 mm avec a gauche les données sur 24 heures et a droite un
agrandissement sur la premiére heure.

f Dans le PP solide

Un capteur thermique est placé dans le PP solide du parent coating a environ +3 mm de la surface du
tube métallique.

@)

(b) (c)

Figure 4.23 : (a) Position du capteur dans le PP solide, (b) évolution et corrélation des températures sur les 24
KHXUHV GH OfHVVDL HW Hapkhléde eGre.VVHPHQW VXU
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La|Figure 4.23|montre la corrélation entre les é6v0oOXWLRQV GH WHPSpUDWXUH LVVXH GH O
modeélisation. On note que la courbe expérimentale est encadrée par les calculs réalisés a +3,7 et

PP GH OD VXUIDFH GX WXEH PpWDOOLTXH 2Q REVHUYH TXTDX
expérimentale coincide avec le calcul effectué a une profondeur de +3,7 mm qui correspond a peu
prés a la localisation du thermocouple. Au bout de 2000 secondes, la mesure expérimentale se
rapproche des calculs effectués a +6 mm du tube métallique.

Des résultats supplémentaires de corrélation des données relevées le long du chanfrein et dans le
GSPP sont détaillés en Annexe (Chapitre 1V, Annexe E). Ces résultats indiquent une trés bonne
FRUUpODWLRQ GH OD VLPXODWLRQ QXPpULTXH DYHF OfH[SpPULHQFH HQ

CetWH SDUWLH D PLV HQ pYLGHQFH XQH ERQQH FRUUpODWLRQ HQWLU
GLIITpUHQWY SRLQWYV GX UHYrWHPHQW HW GX WXEH PpWDOOLTXH ,0 |
SRXU GpWHUPLQHU OfHQVHP E O Het Gdd @vdiuidn® dan's W KoHeUde Lsgudute/au

cours du procédé thermique.

4.4 Cartographie des champs thermiques

Le[Tableau 4.4 PRQWUH OHVY FKDPSV WKHUPLTXHV REWHQXV j OfDLGH GH OD
la fin de chaque étape du procédé de fabrication de la soudure.

Seule la zone proche de la soudure ess mMRQWUpH HW QRQ OfHQVHPEOH GX SLSH GH X
a-GHOj GH FHWWH GLVWDQFH DXFXQH YDULDWLRQ QRWDEOH GH WHPS|

Les échelles de température utilisées sur chaque illustration peuvent differer G XQH pWD S Hfin OfDXWU
de permettre une visualisation optimale des champs de température.
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Tableau 4.4 : Evolution des champs thermiques calculés dans la zone de soudure du pipe a la fin des différentes étapes du procédé industriel.

Etapes &KDPSV WKHUPLTXHV j OD ILQ GH OfpWDSH

T 231
213
194
176
157
139
120

1) Chauffage par induction 122

65

47

28
10

Le chauffage par induction se propage le long du tube métallique par conduction ainsi que dans le parent coating a
proximité du métal.

T (0 231
213
194
176

2) Attente

157
139

120
'‘PS{W GTpSR[\ H\ 102
84
65

47
28

10
4) Attente

/H WXEH PpWDOOLTXH VH UHIURLGLW ORUV GH FHV WURLYVY pWDSHV HW OD
coating.
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5) Chauffage par infrarouge

T(°C)

202
186
170
154
138
122
106

20

74

58

42
26
10

Le chanfrein du parent coating est chauffé par infrarouge pour permettre la soudure avec la matiére injectée aux étapes
suivantes.

6) Attente

Pendant cette étape, la température du parent coating et du tube métallique diminue légérement.

7) Injection

8) Maintien

T (°C)
177
163
149
135
121
107

93
80
66
52
38
24
10

/D PDWLqQUH LQMHFWpH FKDXIIH OH WXEH PpWDOOLTXH DLQVL TX{XQH SDU
field joint afin de permettre le démoulage ultérieur.
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T(°C)
177
163

149
135

121
107

9) Refroidissement dans le 3

80
moule 66

52
38
24
10

Le moule continue de refroidir le field joint par la surface externe. Le polymeére injecté continue de chauffer le parent
coating.

10) Attente /IRUV GH FHWWH pWDSH OfRXYHUWXUH GX PR XftHrele@ shikacé\duXi€ddHoibtX J P H (

T (°0)

177

16

14

13
119
105
90
76
62
11) Trempe 47
33
18
4

La trempe refroidit rapidement la surface externe du field joint sur une épaisseur plus conséquente T X 1 Dé¥apes
précédentes. La languette du PP topcoat surmoulée est entierement refroidie & la température ambiante ou en dessous. Le
parent coating (vers la droite) entraine un refroidissement du field joint.
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A1h50de

T(°C)

177

163

148

134

119

105

90

76

62

47

33

18

refroidissement : 4

$sUqgv OD WUHPSH OfH[WUrPH VXUIDFH GX ILHOG MRLQW VH UpFKDXIIH DX
On voit la formation G T X«&Xdlle » de champ de température au centre du field joint car le refroidissement se fait a la fois

par la surface externe, le tube métallique et le parent coating non affecté par le procédé.
S5HIURLGLVVHPH

ambiant
A7 h50de

T (°C)
177
163
148
134
119
105

P Wh ONO

refroidissement : 4

Le centre du field joint reste & une température supérieure a 60°C.
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A 24 h de refroidissement :

T(°C)
177
163
148
134
119
105

P Wh ONO

/1L QW pdwrbvérénvemt est refroidie a température ambiante.
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La modélisation du procédé thermique permet de mettre en évidence OfHIIHW GHV GLIIpUHQWHYV p
SURFpGp VXU OffpYROXWLRQ GHVY WHPSpUDWXUHY GDQV OHVY PDWpULD?
parent coating ressent a plusieurs moments des phases de chauffe et de refroidissement. Ces

diverses actions ont pour but de créer une soudure optimale entre le parent coating et le field joint. De

FH IDLW QRXV QRXV LQWpUHVVRQV PDLQWHQDQW j OD JRQH GILQWHUI
zone affectée thermiquement au cours du procédé.

4.5 Zone affectée thermiquem ent

&HWWH SDUWLH VH IRFDOLVH VXU OfpWXGH GH OD |RQHG3PREEWpPH WKH
GHYVY ODQJXHWWHV GH 33 VROLGH HW GH 33 WRSFRDW ,0 VIDJLW HQ H
matériaux du revétement. Afin de créer une soudure optimale, une certaine épaisseur de polymeére du
SDUHQW FRDWLQJ GRLW VH awmWR Xefrhettre j urDffosdbie \hch& &rénxent des
macromolécules des deux matériaux (Chapitre V, paragraphe 5.1). Pour cela, le procédé est composé
GH GHX[ SKDVHV SULQFLSDOHYVY GYIDSSRUW GH FKDOHXU TXL VRQW OF
Nous nous intéressons ainsi a la partie du parent coating atteignant la fusion ou le début de fusion a la
ILQ GH OfpW flagéipdsiHfr&ardODIXH HW FHOOH GX PDLQWLHQ DSUqV OfLQMHFWL

[ €REg,mwEss

La[Figure 424| LQGLTXH OHV JRQHV GY+LID[ TXL DWWHLJQHQWaXaGii WHPSpU |
GHV pWDSHV GYDSSRUW GH FKDOHXU FKDXIIDJH SDU LQIUDURXJH HYV
matériau constituant la couche de PP solide, de PP topcoat ainsi que le field joint injecté (Chapitre II,
/D WHPSpUDWXUH GH  f& HVW FKRLVLH FDU HOOH FRUUHVS
(Chapitre Il, Figure 2.5) et a la fusion de la portion de polyéthylene dans le GSPP (Chapitre II, Figure
299 2Q HVWLPH TXYj SsDUwLU GH FHWWH WHPSpUDWXUH VL OHV WHPSYV
SRVVqQGHQW XQH PRELOLWp VXIILVDQWH SRXU VIHQFKHYrWUHU DYl
macromolécules des deux polymeéres de la soudure va permettre la création de liens forts et ainsi
IDYRULVHU OD IRUPDWLRQ GTXQH VRXGXUH DYHF XQH IRUWH UpVLVWD((

A la fin du chauffage par infrarouge, on remarque que ID WRWDOLWp GH OfpSDLVRHXU GH OI
solide atteint au minimum 130°C sur une distance de 45 mm le long du pipe. Cette profondeur de

pénétration de la chaleur est plus importante TX D X Q duy PPDt¥pcoat qui est de seulement

1,2 mm sur la totalité de la languette surmoulée. Cette différence provientde OfpWDSH GH FKDXIIDJH
induction du tube métallique qui a permis de chauffer par conduction le PP solide proche du tube. En

haut du chanfrein du GSPP, on constate que 1,5 mm de matiere atteint 130°C et que cette épaisseur
DXJPHQWH MXVTXfiin BQVIXRQ@IRQ VH UDSSURFKHI@SDAUXEHXRPpBDQW LA
GSPP est mesurée de facon perpendiculaire au chanfrein.

$ OD ILQ GH OMpWDSH PDLQWLHQ RQ QRWH TXH OYLQWHUIDFH HQWU]
WHP SpUDW X Usoit Ja0TM & AWIWRH WHPSpUDWXUH GLPLQXH UDSLGHPHQW O
ofLQweriJ oFA-wH XQH QHWWH DXJPHQWDWLRQ GH OD WHPSpalDWXUH GI
cours de cette étape. On observe que la languette de PP solide se trouve maintenant a plus de 130°C

sur toute son épaisseur et sur environ 55 mm le long du tube. Cette propagation de la chaleur le long

GX WXEH GDQV OH 33 VROLGH SHUPHW G DSSé&vntddt. Fedt 1O FKDOH XU
topcoat, la profondeur de pénétration de la chaleur est de 2 mm avec un gradient allant de 180°C a

13 f& 'DQV OH FDV GX *633 OD PrPH GLVV\PpWULH TXH ORUV GH OfpWL
le bas du chanfrein chauffé sur environ 7 mm de profondeur et le haut du chanfrein seulement sur

2mm.
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Fin GH OYpWDSH GH FKDXIIDJH LQIUDURXJH

T(°C)
180 .
gg Agrandissement  pp topcoat surmoulée
re-TTZ-77 " L
167 : S '
163 - !
159
155
151
147
142
138
134

130
11

Agrandissement

J)LQ GH OfpWDSH GH PDLQWLHQ

Agrandissement

1vrll
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Agrandissement

e o e e e e e e e e e e e e e e e e e Em e e e e e e e e e e e e e

Figure 4.24 : Zone affectée thermiquement au-dessus de 130°C pour I'Hifax et le GSPP a la fin des étapes de
chauffage par infrarouge et de maintien. Hifax : PP solide, PP topcoat et field joint.

f € R€E)TM.S¥||

Dans un premier temps, la|Figure 4.25|illustre les épaisseurs de parent coating au-dessus de 160°C a
la fin des étapes de chauffage par infrarouge et de maintien avec des agrandissements en haut et bas
de chanfrein. Cette température correspond a la fusion du polypropyléne T4 dans le GSPP (Chapitre
I, Figure 2.9).

$ OD ILQ GX FKDXIIDJH LQIUDURXJH RQ FRQVWDWH TXH VHXOH OfH[WU
a cette température de 160°C en haut et au milieu du chanfrein. En bas de chanfrein, la zone affectée
thermiquement est Iégérement plus étendue a 0,5 mm.

$ OD ILQ G lde &&ipiahDdh Hemarque que la profondeur de pénétration de la chaleur dans le

chanfrein augmente pour atteindre environ 0,9 mm en haut, 1,2 mm au milieu et 1,9 mm en bas de

chanfrein (fleches sur la[Figure 4.25). La dissymétrie est WRXMRXUV SUpVHQWH SDU UDSSRU
chaleur via le tube métallique.

)LQ GH OfpWDSH GH FKDXIIDJH LQIUDURXJH

T (°C)

165 Agrandissement

I
160! :
|
|
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Agrandissement
PP

)LQ GH OfpWDSH GH PDLQWLHQ

Figure 4.25 : Zone affectée thermiqguement au-dessus de 160°C pour le GSPP a la fin des étapes de chauffage
par infrarouge et de maintien.

De plus, la température 160°C correspond aussi a la fin du picde IXVLRQ GH Of+LI[Hgu&KDSLWUH
. De ce fat, RQ FRQVWDWH TXfj OD ILQ GX FKDXIIDJH LQIUDURXJH OH
WHPSpUDWXUH HW VHXOHPHQW OfH[WUrPH VXUIDFH GXPB30WeRSFRDW O
VH UHWURXYH j OfpWDW IRQGX VXU XQH pSDULYIWHDXQWY O D LDORML VBLIHR Q \PH
du tube métallique. Le PP topcoat se trouve a un minimum de 160°C sur 0,7 mm de profondeur.

Dans un second temps, RQ VILQWpUHVVH | O D-deRQHdeFIo@ X ICptte t@Mpérature
correspond au début du pic de fusion du GSPP et servira de point de comparaison avec les essais
réalisés au paragraphe De plus, a cette température, les macromolécules du GSPP ont atteint
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une mobilité suffisante pour permettre certains mouvements. Les images des champs thermiques sont
détaillées en Annexe (Chapitre IV, Annexe F).

AlafindX FKDXIIDJH LQIUDURXJH RQ UHPDUTXH TXH VHXOH OfH[WUrPH V
dessus de 150°C vers le haut du chanfrein FHWWH JRQH VIpWHQG j GTHQYLURQ PP
chanfrein DORUYV TXTHQ EDV GX FKDQIUHLQ iniiBdemshtdstile PRVSAlitELQW PP
SHUPHW GYfREVHUYHU TX{DX FRXUV GH FHWWH pWDSH Of+LID[ QTfC
DIJUDQGLVVHPHQW VXU OH 33 WRSFRDW LQGLTXH TXH OfH[WUrPH VXU
fondu sur la languette surmoulée.

$ OD ILQ GHV pWDSHV GYLQMHFWLRQ HW GH PDLQWLHQrghel¢sVH JRQH D
PLOOLPQWUHYV: &fyipdd 2LnvhY podrUe haut du chanfrein et 6 mm pour le bas. Comme
SUpFpGHPPHQW OD WHPSpUDWXUH G1TLI@ Vel bird Edtl dél LBUC ébnOkh FKDQIUHI
gradient de 30°C est observé en moins de 3 mm de matiére. Le field joint chaud permet de chauffer la

FRXFKH GH 33 VROLGH VXU WRXWH VRQ pSDLVVHXU HW VXU PP GH OR
sur 1 mm et sur toute la longueur de la languette surmoulée.

'H SOXV OD FKDOHXU VH SURSDJH OpJgUHPHQW GDQV OfpSDLVVHXL
GILOMHFWLRQ DXJPHQWDQW DLQVL OpJqQUHPHQW OH GRPDLQH DIIHFWp

f Tempsa € R €g,m..»

Le second facteur important afin de réaliser une soudure optimale est le temps durant lequel les
PDWpULDX[ UHVWHQWelg perfnet\® aisseR I8 &Xps aux chaines des polyméres en

contact de bouger etde VIHQFWHMHU DX QLYHDX GH OTLQRWHIHDPH W/ [ PRGHO®LND
en placant des capteurs numériques a différents endroits dans le revétement.

UnpointAal2mmdfpSDLVVHXU GDQV OD O D @stxXHeigl. @iHndEeXqu at@im One G H
WHPSpUDWXUH VXSpULHXUH j f& GqV OD ILQ GH OfpWDSH GH FKDXII
GHVVRXV GH f& TXTHQYLURQ PLQXWHY DSUqV OD ILQ GH OTLQMHFYV

Un point B dans la languette du 33 WRSFRDW j PP G 1pSD lchavifre@stdQdiERé G G X
FDSWHXU QYDWWHLQW f& TXH ORUV GH OD SKDYVHe@dht enrehFWLRQ HW
3 minutes.

La dissymétrie le long du chanfrein est aussi visible au niveau du temps de maintien du matériau a
160°C. En effet, un point en surface du GSPP en bas du chanfrein se trouve pendant 13 minutes au-
dessusde 16 f& DORUV TXTXQ SRLQW HQ VXUIDFH HQ KDXW GX FKDQIUHLQ (

Malgré ces différences, les temps sont supposés assez longs pour permettre un enchevétrement

suffisant et OTREWHQWLRQ Gfiss&laht dés XpBopridtds mécaniques optimales comme

développé au Chapitre V lors de la caractérisation des soudures. De plus, nous avons identifié au

Chapitre 111,[Tableau 3.2]les temps de relaxation rhéologiques. Ces derniers donnent une indication

sur les temps mis par les macromolécules pour se relaxer. Ces temps de relaxation VRQW GH OTRUGUH
guelques secondes et restent donc, pour toutes les températures, largement inférieurs au temps de

maintien en température ci-dessus.

46 OLVH HQ SODFH G1XQHKintddgs p déd HoQdage a échelle
laboratoire

/I fTH[SPULHQFH LQGXVWULHOOH HVW H[WUrP HFNMQ®pPpORKIWS HG iR Q@ WEIMUWH F
paramétres. Nous avons donc congu une expérience de laboratoire & échelle réduite qui donne des
champs de température et des vitesses de descente en température équivalentes a celles du procédé
industriel. Sur cette expérience modéle instrumentée, nous avons pu faire varier les températures et
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les temps de préchauffage. Cette expérience modéle nous permet également de prélever des
éprouvettes afin de tester les propriétés mécaniques de la soudure qui seront développées au
Chapitre V.

461 'LPHQVLRQQHPHQW HW SODQ GYH[SpPULHQFH

/[fpSDLVVHXU GHV UHYrWHPHQWY GHV SLSHOLQHV pWDQW WUqV LPS
respecter ces dimensions. Les essais menés sont donc réalisés sur des blocs de matiere de forte

épaisseur hors normes comparées a celles rencontrées en injection classique. Des blocs de GSPP

sont usinés aux dimensions suivantes 25 x 50 x 70 mm (a)). Ce bloc est ensuite
GLUHFWHPHQW SODFp GDQV OfHPSUHLQWH GX PRXOH GYLQMHFWLRQ «
25 x 50 x 130 mm [Figure 4.27](b)). /TpSDLVVHXU GH OD FDYLWp PP FRUUHVSIH
autorisé par le bloc pote-HPSUHLQWH GH OD PDFKLQH GYLQMHFWLRQ /H YRO>
maximum de la capacité de la presse a injecter, une presse DK Codim de 110 tonnes de force de

fermeture, avec un fourreau de 28 mm de diametre. &H YROXPH HVW GH / SRXU OfH]
«image @ DORUV TXTLO HVW GH /| GDQV OH SURFpGp LQGXVWULHO

/ITH[SpULHQFH tbmpddté lepdthpes duivantes :
1) Préchauffage de la surface du bloc de GSPP par contact | OTDGGXIQ pOpPHQW FKDXIIC

(Figure 4.27](c)). Les températures et temps de préchauffage sont donnés au[Tableau 4.5] Le
choix de ces températures est fait en fonction des températures de fusion du GSPP |Figure |
[ 4.26). Elles correspondent au début du pic de fusion, & la fusion et au-dessus du pic de
fusion. Une description plus détaillée de O p O pP H Q W et idhixéd En(Avihexe (Chapitre
IV, Annexe G). Cette étape est réalisée dans ID SDUWLH PRELOH GX PRXOH GfLQM
moule ouvert.

Tableau 4.5 : Récapitulatif des températures et temps de préchauffage par contact du GSPP avant injection.

Température GH OfpOpPHQ 150°C 160°C 180°C
Temps de préchauffage Sans préchauffage 8 8 2
(min) 12 12 8

Figure 4.26 : Courbe de fusion du GSPP & +20 °C.min™" ainsi que les températures de préchauffage de O fpOpP HQW
chauffant.
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2)
3)

4)

5)

Délai 5HWUDLW GH OD SLQFH FKDXIIDQWH HW IHUPHWXUH GX PRXO
40 G5 secondes.

,QMHFWLRQ Q09°©gendahbényiron 5 secondes et maintien en pression a 900 bars

pendant 40 secondes. /H SURWRFROH G in® éh Aféke CQapire W, A Rexe G).
SHIURLGLVVHPHQW GDQV OH PRXOH IHUPp SHQGDQW VHFRQGH'
UpJXOp HQ WHPSpUDWXUH ORUV GH OfLQMHFW LtRe@ndeotiple X UHIURL
du moule a la[Figure 4.31]indique bien TXTWVWH j XQH WHPSpUDWXUH SURFKH
SHQGDQW WRXWH OTH[SpPULHQFH

Ejection puistHIURLGLVVHPHQW [FigdrgB.2AYdP.PELD QW

Rainure pour

thermocouples

AL 25 mmy HL 50 mm

GSP

Carotte
70 mm GILQM |_> <+—— Thermocouple

GSPP
u
%. r

(@) (b)

GSPP

130 mm
GSPP

Elément
chauffant

b

V

Hifax

(© (d)

Figure 4.27 : Photos des différentes étapes de I'expérience : (a) bloc initial de GSPP, (b) moule d'injection et bloc
de GSPP, (c) FKDXIIDJH GH OD VXUIDFH GX EORF GH G630 [»DQ P HGHVRIRKIDX IiDQWD L G

soudure entre le GSPP et I'Hifax.

3RXU TXH OfH[Sm@aelHYRHEWO UHSUpVHQWDWLYH GH OfTH[SpULHQFH LQC
températures atteintes soient équivalentes.
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f Comparaison du chauffage par contact et par infrarouge

Dans le procédé industriel, le préchauffage du parent coating est réalisé par le biais de lampes

infrarouge. A O 1 p F Kudi&b@rdtoire, le préchauffage est effectué par contact avec un élément chaud

(la pince chauffante). Cette technique a été préférée FDU SOXV VLPSOH j PHavdibéH HQ °XY!
VXUIDFH j FKDXIIHU DLQVL TXH OH IDLEOH HVSDFH GLVSRQLEOH GDQV
plus pratique. Par conWUH OH FKDXIIDJH SDU FRQWDFW VHUDLW GLIILFLOH
conditions industrielles de par les surfaces trés importantes du revétement a chauffer et de sa

géomeétrie. Il est donc important de vérifier que les deux conditions de préchauffage sont similaires. La

[Figure 4.28]compare les deux méthodes de chauffage avec en pointillé des relevés de températures
FDOFXOpV |dD MpdratditeOeDdn trait plein celles calculées dans le procédé industriel pour des

capteurs dans le GSPP a des profondeurs équivalentes. Le graphique (a) montre que la température

maximale atteinte (92°C) dans O T H ¥W®un préchauffage a 180°C pendant 2 minutes est identique

a celle du test industriel. Les deux autres tests a 150°C et 160°C pendant 8 minutes montrent une

température finale plus élevée HW SHUPHWWURQW GTpWXGLHU OfLQIOXHQFH GHV
temps de préchauffage. Le graphique (b) illustre les mémes données avec un décalage des temps

afin de les faire coincider et ainsi visualiser les pentes de chauffe. On remarque que les pentes sont

identigues montrant ainsi des cinétiques identiques et donc la similarité des conditions de

préchauffage.

(@) (b)

Figure 4.28 : Comparaison des méthodes de chauffage (a) les températures atteintes en fin de préchauffage et
(b) décalage des temps pour visualiser les cinétiques de préchauffage.

f Injection

La WHPSpUD@YMHHAWARQ HVW IL[pH j f& /RUV GX SURFpGp LQGXVWULHC
de 180°C. Une telle différence de température HVW MXVWLILpH SDU OH IDLW TXYDX PF
GTILQMHFWLRQ DX ODERUDWRLUH OD W HR8&egéthd ¢ X001C. GTLOQMHFWLRQ LQ

f Refroidissement

A la fin du refroidissement, un retrait important est visible sur le bloc G+LID[ LQWHFMARGUDQW
cependant aucune conséquence négative pour la caractérisation des soudures car les bords sont

éliminés. Le retrait est réduit au maximum grace a une pression de compactage élevée, 900 bars. Le

temps de compactage a malheureusement été limité par la solidification du polymére dans la carotte
GILQMHFWLRQ GRQW OH GLDPgWUH PP HVW BHétpea&KRESMBO XV IDLEOH

132



Chapitre IV Etude expérimentale et numérique de la thermique du procédé
LQGXVWULHO HW @nEgedsTdd fSualage HQFH ©

DIDSUQqV OfpWXGH GX b &débgdbvg deQdbHpoitétddnts @Qu refroidissement différents
VXLYDQWBXPSRLWIRQ VH WURXY HLEBR 429 reprend dauki evelQidtts de

température lors du refroidissement dans le procédé industriel ainsi que les données obtenues pour

les essais en laboratoire {Figure 4.31](a), capteur du milieu). Un décalage des temps a été effectué

pour une meilleure visibilité. On remarque TXYDX PLOLHX Gkphigue ), urdcart significatif

entre les deux calculs est déterminé. Cependant, ceux en haut du chanfrein, graphique (c) montre un

accord satisfaisant. /D WUHPSH XOWPpULHXUH ORUV GX SURFpGp LQGXVWULHO
HvvVvDL j OfpFKHOOH ODERUDWRLUH

-5 mm

@)

(b) (c)

Figure 4.29 : Evolution du refroidissement au cours des essais du procédé industriel instrumenté et des essais
« image » en laboratoire avec (&) la position des capteurs, (b) un refroidissement au milieu du chanfrein et en (c)
en haut du chanfrein du parent coating.

f Profil de la soudure

Afin de visualiser de fagon plus nette le profil de la soudure, un colorant jaune est ajouté dans les
granulpV G T+LID[ Q)b @ la[Figure 4.30] TXYHQ OYDEVHQFH GH SUpFKDXIIDJH
HQWUH OH *633 EODQF HW Of+LID[ MDXQH HéthaufageRla ¥oktlurédst FRQW UD L
concave avec le sommet au centre du bloc de GSPP. Cette forme concave de soudure est similaire a
OfDOOXUH GH OD ]RQH DIIHFWpH WKHUPLTXHP [FQue 432WHUPLQpH SDU O
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GspP GSPP

61 mm 65 mm

b

Hifax v Hifax v

(@) (b)

Figure 4.30 : Profil de la soudure entre les deux matériaux en fonction des conditions de préchauffage (a) sans
préchauffage et (b) préchauffage a 160°C pendant 8 minutes (coupes dans la demie épaisseur).

462 ORGpOLVDWLRQ SDU pOpPHQWYV ILQLY GH OfH[SpPULHQF

8QH PRGpOLVDWLRQ SDU pOpPHQWYV ILQLV GH OYH[SPULHQFH HVW HII
GTREWHQLU GDQV OD SLgqFH LQMHFW p HhedMidd€neént. ALEChbcsGdd GSPPTRQH DI I H
sont équipés de thermocouples pour acquérir des valeurs expérimentales qui vont servir de point de

corrélation avec la modélisation. Cette corrélation permettra SDU OD MehtifisttHO G MIQVHPEOH GHV
champs thermiques de la piéce.

f Modélisation

Le|Tableau 4.6|UpFDSLWXOH OHV GLIIpUH QW d&iviage® RiSsHijve G&candittonSauk LHQ F H
limites employées dans le logiciel de simulation Abaqus.
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Tableau4.6 'HVFULSWLRQ GHV GLIIpUHQWHY pWDSHV &kliraitgHfiseeslden@EH DYHF OH\
logiciel Abaqus.
Etapes Temps Géomeétries et conditions aux limites
2 -1
l h = 10000 W.m 'K
l T=20°C
m
AL 25 mm
h=10W.m K —p e
T =20°C 70 thm

- u
1) Préchauffage VAT
2 +8ou 12

PRXOH GTU

min
ouvert)

Elément chauffant (T, t)

Le bloc de GSPP est placé dans la partie mobile du moule donc

guatre de ses faces sont en contact avec le moule. Ce contact est

modélisé par un coefficient de transfert thermique a 20°C soit

h = 10000 W.mK™* (Delaunay et al., 2000 ; El Otmani et al.,
2011 ; Agassant et al., 2014). Sur la face A est imposé un

coefficient thermique correspondant a de la convection naturelle a

20°C soit h = 10 W.m*K™,

Un contact parfait entre O Tp O p P H Q WetH&HbX tie QRN
est établi.

Les conditions aux limites sont les mémes que celles GH O p
2) Délai 40's précédente KRUPLYV VXU OD IDFH TXL pwWDLW
chauffant, ot un coefficient de transfert thermique a 20°C soit

h = 10 W.mK™* est ajouté.

| n=10000 w.m'K'

l T =20°C

3) Injection et Ss
Maintien 40 s

—_— -«—

—
<
U
o
T =200°C
injection
4)

Refroidissement 200 s

dans le moule /D WHPSpUDWXUH GILQMHFWL RQoseeH O

comme condition initiale. La phase de remplissage de la cavité
QTHVW SDV PREpOLGFHOSLQMHFWLRQ G
HVW DMRXWpH 8Q FRQWDFW SDUIDLW H
établi.
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/RUV GH O 9L QuietiorisserRet dhkg lé&smoule, toutes les
faces sont en contact avec le moule : & 20°C soit
h = 10000 W.mK™.

| h=10 w.m K

l T =20°C
_> <_
5)
Refroidissement 600 s
air ambiant —_
<—

7RXWHV OHV IDFHV VRQW HQ F&®acwmb F
LPSRVH XQH FRQYHFWLRQ QDWXUHO
h=10W.m?K™

Le maillage utilisé dans cette étude est détaillé en Annexe (Chapitre IV, Annexe H).

f Corrélation expérience «image » - modélisation

La [Figure 431] PRQWUH OfpYROXWLRQ GH OD WHPSpUDWXUH ORUV GH Of
GILOQMHFWLRQ DLQVL TXH OD PRGpOLVDWLRQ 7URLYV FDSWHXUV GH W
p SDLVVHXIdc &IGSPP a environ 3 ou 4 mm de la surface en contact avec la pince chauffante.
Les capteurs sur les c6tés gauche et droit sont placés a environ 5 mm du bord du bloc. Les cables
VRQW SODFpV GDQV GHV ILQHV UDLQXUHV G 8ty@eYa pueRsn diPouBH GLDP qW
GITLQMHFWioRfge. (&bl cébldsvsont maintenus par des points de matiere fondue. De la graisse
conductrice est ajoutée au niveau de la soudure des thermocouples pour assurer un meilleur transfert
thermique. Avant le préchauffage, la deuxiéme moitié du bloc de GSPP est placée dessus pour
FRPSOpWHU OH EORF DX[ GLPHQVLRQV GpVLUpPHV /fpSDLVVHXU WRWDC
j PP SRXU DVVXUHU XQ ERPMSERIQQWNHAWG S PRX O HHW @LtRLOMHUIDOD FRX|
etle GSPP. 8Q TXDWULgPH FDSWHXU HVW SODFp GLUHFWHPHQW GDQV OH F
OTHPSUHLQWH Déso@@ury ehbeleS deuOblocs. De plus, une rainure est réalisée dans la
partie mobile du moule afin de faire ressortLU GX PRXOH OHV FKEOHY GHV FDSWHXUV H
ruptures lors de la fermeture de ce dernier [Figure 4.27](b)). Une cale est aussi placée entre le haut
du EORF GH *633 HW OH PRXOH DILQ GTpYLWHU TXeéiONH'QflHRE®HR QH VR

4.27)(c)).

Le graphique (b) montre les résultats expérimentaux pour un essai de préchauffage a 160°C pendant
8 minutes. On remarque que les trois capteurs dans le bloc de GSPP ne ressentent pas la méme
évolution de température. En effet, celui du milieu ressent une température plus haute. Cette
tendance est retrouvée lors de tous les essais et pour toutes les conditions de préchauffage détaillée
en Annexe (Chapitre 1V, Annexe |). Cette différence provient de la maniére dont la pince chauffante a
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été congue mais aussi des HIITHWV GH ERUG GH OD SLgFH HQ FRQWDFW DYHF OH
FKDXIIDQWH HVW XQ EORF GYDOXPLQLXP FRPSRUWDQW GHong FUD\RQV
légérement plus chauffants sur le milieu que sur les extrémités. De plus, le contact du moule
métallique a température ambiante refroidit les bords du bloc. Lors de la phase de préchauffage, la
température augmente trés rapidement au cours de la premiére minute puis a tendance a tendre vers
un plateau. Lors du retrait de la pince chauffante et pendant la fermeture du moule (environ 40
secondes OD WHPSpUDWXUH FKXWH GTXQH GL]DLQH GH GHJUpV /RUV GH
est observé. Un premier refroidissement a lieu dans le moule puis un second | OTDLU DPELDQW 21
remarque, pour le capteur du milieu, que le changement de pente TXH OTRQ SHXW DWWULE
FKDQJHPHQW GH FRQGLWLRQV DX[ OLPLWHYV D OLHX DSUqV OTLQVWDQ\
propagation de la chaleur dans le GSPP. La température dans le moule reste quasi constante
SHQGDQW WRXWH OD GXUpH GH OfHVVDL HW SURFKH GH OD WHPSpUDW

/HV JUDSKLTXHVY F HW G PRQWUHQW OD FRUUpODWLRQ H@WUH OfH]
O 1 H\L¥ Eapteur numérique du milieu est situé, FRPPH GDQV O 1, k[t deHasErface de

OD VRXGXUH [/IDFFRUG HVW WUQqQV ERQ SHQGDQW OD SKDVH GH SUpl
latéraux sont placés a environ 3 mm de la surface. On note que les résultats numériques encadrent la

mesure expérimentale ,0 \ D GRQF XQH IRUWH VHQVLELOLWpP j OD SRVLWLRQ G
OD SUpFLVLRQ GYLPSODQWDWLRQ GX FDSWHXU OH FDOFXO HVW 0Oj HQ
la phase de préchauffage ainsi que les phases de refroidissement.

Une différence notable est observée ORUV GH O L QM H FW bRsgulef@nt-uhl [Egat sabtde X Q
température est FDOFXOp FRQWUDLUHPHQW j OfH[SpULHQFH TXdizanR LW OD W'
de degrés. Cette différence provient de la maniere dont OfLQVWUXPHQWDWLRQ D pWp UpDOL
OHV FDSWHXUV DX FHQWUH GX EORF GH *633 OH EORF D pWp FRXSp |
précautions prises, cette découpe dans le bloca SHUPLY j OD PDWLqQUH LQMHFWpPpH GH V
GIpOHYHU OD WHPSpUD Wedétd pa& préSektd@psRieaed44dis non-instrumentés sur un

bloc entier de GSPP qui serviront pour la caractérisation mécaniques des soudures.
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V

GSPP IU :
A L12,5 mm

5mm <« } 2-4mm
Gauche Milieu Droit

(@) (b)

(© (d)

Figure 4.31 : Evolution des capteurs de température dans le bloc de GSPP avec un préchauffage de 160°C, 8
minutes : (a) position des capteurs dans la demie épaisseur du GSPP, (b) données expérimentales, corrélation
expérience - simulation Abaqus des capteurs (c) gauche et droite et (d) milieu.

Les résultats pour les températures de préchauffage a 150°C et 180°C sont donnés en Annexe

(Chapitre IV, Annexe I). /TpYROXWLRQ GHV WHPSpUDWXUHYVY HVW VLPLODLUH j |
pour un préchauffage a 160°C. Néanmoins, lors du retrait de la pince chauffante et de la fermeture du

PRXOH GDQV OTH[SpULHQFH RQ FRQVW RtwddGHXI® H5 IGRI] Q X@H. R5H GHH O W
un préchauffage a 180°C, ce qui est similaire au préchauffage a 160°C. Cependant, pour un
SUpFKDXIIDJH j f& FHWWH FKXWH HVW VHXOHPHQW GH OfRUGUH GH
température de surface atteinte a la fin du chauffage, qui est au minimum de 160°C pour les

préchauffages a 160°C et 180°C et qui correspond & la fusion du GSPP. Expérimentalement, il est

observé un bourrelet de matiere fondue qui lors du retrait de la pince chauffante a tendance a bouger
ODLVVDQW DLQVDVOWHLQ @QWPHELSDQXW IDFLOHPHQW OHV FDSWHXUV WKHU
observé pour un préchauffage & 150°C. La corrélation des résultats expérimentaux et de la

modeélisation est en trés bon accord pour les différentes phases du procédé de fabrication.
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4.6.3 Zone affectée thermiquement

Nous utilisons donc la modélisation pour évaluer la zone thermiquement affectée. La[Figure 4.32]

montre une coupe dans la largeur, H= 25 mm, des blocs modélisés via le logiciel Abaqus a la fin du
SUpFKDXIIDJH | fé& PLQXWHV HW |j OD ILQ GH OfLOQMHEBSWLRQ 6HX
150°C sont visibles car cela correspond au pied du pic de fusion du GSPP. Au-dela de cette

température, si le temps est suffisant, les macromolécules VRQW DVVH] PRELOHV SRXU V{HC
avec le matériau injecté et ainsi former une soudure.

On remarque de nouveau TXH OH SURILO GH WHPSpUDWXUH QfHVWh@Bod VIPpWUL"
GHV HIITHWV GH ERUGYV GXV j OD SUpVHQFH GX PRXOH HWawRat GH OfDLL
pas de conséquence négative sur la caractérisation des soudures car les bords des blocs seront
pPOLPLQPV ORUV GH OfXVLQDJH

JLQ GH O 1 pscbhabiffage par Sontact a 180°C pendant 8 minutes

J)DFH | O Face en contact
ambiant avec le moule
(Face A) GILQMHF

T(°C)

200 u
196 <_1
192 v_ T
187

183
179

gi J)LQ GH OTpWDSH GILQMHFWLRQ

167
162
158
154
150

20

Figure 4.32 : Champs de température REWHQXV SDU PRGpOLYVDMWrhdy€e» GuHaktofatd[r8 ald irdH Q F H
du préchauffage a 180°C pendant 8 minuteset | OD ILQ GH OfLQMHFWLRQ Sdessus dé Hhd° W HP SpUD W X
(coupe dans la largeur H

Le UpFDSLWXOH O 1 EbRed HaffeEtéel therhhiduement dans le GSPP & une
température supérieure a 150°C pour les différentes conditions de préchauffage. On remarque que
OTDEVHQFH GH SUpFKDXIIDJH QH SHUPHW SDV DX *633 GTDWWHLQGU
150°C. DH FH IDLW OHV FKDvQHV @ lgasSIR malRlicpUskffisae] poxirUaRsurer un
enchevétrement pour réaliser une soudure avec une tenue meécanique optimale. Quel que soit le
temps de préchauffage, lorsque la température de la pince chauffante est & 150°C, seule la surface du
bloc de GSPP est a une température de 150°C. Le caractére isolant du GSPP ne permet pas une
FRQGXFWLRQ WUqV LPSRUWDQWH GH OD WHPSpUDW X&)3HseGdndey/ OTpSDLV
GH OfLQOHHAWDLR @K D Xidi par\fevndulel éiLhR transmet que trés peu de chaleur au GSPP.
*OREDOHPHQW RQ FRQVWDWH TXH OD ]J]RQH DIIHFWpH WKHUPLTXHPHQ
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celle a la fin du préchauffage car entre ces deux étapes le délai de 40 secondes entraine une

diminution de température du GSPP. On remarque ensuite que préchauffer a 160°C pendant 8

minutes, 160°C pendant 12 minutes ou a 180°C pendant 2 minutes donne des résultats similaires en

termes de zones affectées thermiquement. Finalement, plus le préchauffage est a haute température

pour un méme temps de contact, plus la zone affectée thermiquement est importante. Un calcul

simplifitest UpDOLVpPp j SDUWLU GH OD UpVROXWLRQ GH OfetextDédilécRQ GH OD
en Annexe (Chapitre IV, Annexe J) pour vérifier les profondeurs de pénétration de la chaleur dans le

matériau.

&HWWH JRQH DIIHFWpH WKHUPLTXH P H @ilaAgeD»esFdaiXdarée @ eell©dbteh@ep ULHQF H ¢
au cours du procédé industriel. On remarque alors des grandeurs similaires entre les deux pour une

zone affectée thermiquement au-GHVV XV GH f& (Q HIIHW VL OTRQ VILQWpPUHVV
chanfrein dans le procédé industriel, on constate qufj OD ILQ GX FKDXI I RXbhelafjddiEb UR X JH
WKHUPLTXHPHQW s&fepdhH QL mmMiXWRLW O TH[W U rd@ HjuivVeoisdspdadd dans

O THI[S p U linrtb@e»Hau® préchauffages a 150°C, pendant 8 ou 12 minutes. Le milieu du chanfrein

GDQV OH SURFpGp LQGXVWULHO SRXUUDLWseuF Rlg zbhe SRegBeJH HQ W
thermiquement aux essais avec un préchauffage a 160°C. 6L OfRQ VH SODFH VXU OD SDUWLH
33 WRSFRDW RQ FRQVWDWH XQH J]RQH DIIHFWp D S\WUKNWVUE { EZddiPlA YWR®H
est similaire a celle obtenue alD ILQ GH O fingthddffakje & 160°C pendant 8 ou 12 minutes ou a

180°C pendant 2 minutes. Cependant, dans le procédé industriel, les zones affectées thermiquement

pour le bas du chanfrein ou le PP solide sont supérieures a celles obtenues lors des essais images.

Tableau 4.7 : Epaisseur de la zone affectée thermiquement du GSPP au-dessus de 150°C a la fin des étapes de
SUpFKDXIIDJH HW GYLQMHFWLRQ HQ IRQF W aRWs @BisEW RQBLOVWLLHRQ & H5 B 9\ DA R/D/X

Zone affectée thermiquement Zone affectée thermiqguement
Conditions de préchauffage au-dessus ges‘ll:)SFEPC dans le au-dessus (éeSI135PO°C dans le
Fin préchauffage Fin injection
Pas de préchauffage / /

150°C, 8 min Surface Surface
150°C, 12 min Surface Surface
160°C, 8 min 0,7 mm 0,3 mm
160°C, 12 min 0,8 mm 0,5 mm
180°C, 2 min 0,9 mm 0,5 mm
180°C, 8 min 1,9 mm 1,8 mm

&HWWH H[SpULHQFH j OfpFKHOOH GX ODERUDWR Ldart$ dé$iddililas GRQF GH
contrblées et variées dont les tenues mécaniques seront caractérisées dans le Chapitre V.

4.7 Conclusion

Dans ce chapitre, nous nous VRPPHY LQWpUHVVpPpYV j OTpWXGH GX SUBRBFHRBp LQGXVW
joint DLQVL TXTj VD PR G pdni brve.|LBsQergperdtupe® ¢ans les conditions « réelles » de
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fabrication du field joint ont été mesurées JUKFH j OTLP SO pP HQWDaNdIRgaredtHtodings W H X U

mais aussi dans la cavité remplie par le polymeére du field joint. Ces mesures ont été comparées a une

simulation numérique et ont permis de valider cette derniére. La modélisation a ainsi SHUPLV GJfREWHQL!
OTLQWpJUDOLWpP GHV FKD6USI¥ tueket ehPparficulitl dahPI® Xbne de soudure. La

zone affectée thermiquement ou le mate ULDX VH WURXYH j OfpWDW IRQGX DX FRX
déterminée a la fin des deux étapes clés du soudage OH SUpFKDXIIDJH GX FKDQIUHLQ HW
Of+LID[ &HWWH pWXGH RrihdhobéRéiEdl ¢hanip RidrmXiduiédle long du chanfrein. En

effet, la matiere proche du tube métallique atteint des températures importantes et des profondeurs de
SpQpWUDWLRQ LPSRUWDQWHY GqV OTpWDSH GH FKDXIIDJH SDU LQGXF\
le tube métallique. A cet endroit, le temps de séjour de la matiere j €4t fondu est long (pouvant

durer une centaine de minutes). Ce long temps de séjour ne devrait pas engendrer une dégradation

GH OD PDWLqUH FDU OfpWXGH GH OD VWDELOLW greWlkaHridgmre TineH HQ UKpF
trés faible variation des propriétés rhéologiques des deux matériaux. Au contraire, la matiere en haut

du chanfrein connait des temps de séjour j O T p W D plusl fRikdes. X

Nous avons par la suite mis en place une expérience «image» j OfpFKHOOH GX ODERUDWRLUH
OTLQIOXHQFH GHV FRQGLWLR Q Yualtéi» 8cJlp Sokidudé | ED &tfet VeXpuéchabffage

GH OD VXUIDFH j LQMHFWHU HVW XQH pWDSH FOp GDQV OD UpDOLVDWL
le temps et la température de cette étape. &HWWH FDPSDJQH GYHVVDL D pWp UpDOLVpH

les plus représentatives du procédé industriel. Néanmoins, deux paramétres se différencient entre

O TH[SpU lirhbQe»Het @ procédé industriel. Le premier est la fagon dont la surface a souder est

préchauffée, O T XQH HVWpd Kantadtl pHHW O pBrXénivadddge. Le deuxieme est le temps de

séjour du matériau au-dessus de sa température de fusion. En effet, de par les dimensions de

O THI[ S pU lirhb@e=H le® temps de séjour sont raccourcis par rapport a ceux rencontrés dans le

procédé industriel. La « qualité » de la soudure sera WHVWpH DX &KDSLWUH 9 SDU OH E
mécaniques HW FRPSDUpH j GHVY UpVXOWDWY LVVXV GTXQHindisXielesUH UpDOL
réelles.

Grace a la modélisation du procédé industriel ainsi que de O TH[ S p U linkh@PHIu@aboratoire, nous

avons déterminé les zones affectées thermiquement dans les matériaux du revétement. Le

comportement des matériaux dans cette zone affectée thermiqguement va déterminer la qualité de la

VRXGXUH GH SDU OHV SKpQRPgQHV GYHQFKHYrWUHPHQW HW OHV PLFI
cours des cycles thermiques complexes du procédé. En effet, le GSPP va connaitre dans cette zone

afIHFWpH WKHUPLTXHPHQW XQH SKDVH GH IXVLRQ VXLYLH GTXQH SKDVF
va connaitre une cristallisation. Pour les deux matériaux, le refroidissement se fait & des vitesses de

plus ou moins importantes selon la localisation dans la soudure et donc entraine la formation de
microstructures différentes le long de cette derniere. La microstructure au niveau de la soudure va

influencer les propriétés mécaniques finales des matériaux et in fine celles de la soudure.
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Chapitre V : Caractérisation thermomé canique du soudage
entre les deux matériaux du revétement
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Chapitre V Caractérisation thermomécanique du soudage entre les deux matériaux du revétement

5 Caractérisation thermomécanique du soudage entre les deux
matériaux du revétement

Dans ce chapitre, nous nous sommes intéressés a la caractérisation thermomécanique du soudage

entre les deux matériaux du revétement des pipelines. Cette caractérisation est principalement
UpDOLVpH SDU OH ELDLVY GYfHVVDLVY GHWHAPRES WD W@ UHL BI\W D@ UIDJL & Ip M pjL
FRUUpODWLRQ GYLP DX\ maubslun\prén@eHtendps&les' diffusions macromoléculaires des

polymeéres mises en jeu dans le soudage sont rappelées. Dans un second temps, le comportement

mécanique de nos deux MDWpULDX[ VHXOV HVW pWXGLp (QVXLWH OHV VRXGX
ODERUDWRLUH VRQW DQDO\WpHV J/YLQIOXHQFH GHV FRQGLWLRQV Gt
OfLQIOXHQFH GH OD WHPSpUDWXUH GH OfHVVDL GH Wp@Ed¥LRQ 3XL!
industriel sont examinées (Chapitre IV). Une comparaison entre les deux types de soudures est faite

afin de vérifier les conditions optimales de soudage. Finalement, les essais de traction sont modélisés

SDU pOpPHQWYV ILQLV DI LnGps@dcdindinte) alikd abofdidé |& BoDdure et réfléchir sur

les mécanismes mécaniques en jeu.

5.1 Adhésion :les mécanismes mis en jeu

B3OXVLHXUV PpFDQLVPHV RX WKpRULHV WH@ \WdQsbsi@afsHpPar@ Ula XHU O 9D
littérature, les six théories suivantes sont recensées OD WKpRULH GYDQFUDJH PpFDQLTX
électrique, la théorie de la diffusion, la théorie thermodynamique, la théorie des couches de faible

cohésion et la théorie chimique (Aufray, 2005 ; Baldan, 2012 et Tchoquessi, 2013). Toutefois,

FKDFXQH GH FHV WKpRULHV QH SHXW rWUH SULVH VpSDUpPHQW SRXI
entre deux polymeéres distincts. Le soudage entre deux polyméres semi-cristallins résulte de la
FRPELQDLVRQ GH OYHQVHPEOH GH FH\écRgilésRi@Qrhardrialy DX[ GLIIpUHQWHYV

Le soudage entre deux polyméres semi-FULVWDOOLQV SHXW DLQVLMmemedtH GpFULV
chronologique des mécanismes suivants reprenant les théories citées ci-dessus (Zanetto, 2001 ; Joly,
2005 et Wool, 2006) :

1) Fusion:aumoinsuQH GHV GHX[ VXUIDFHY GRLW VH WURXYHU j OfTpWDW
une température interfaciale supérieure a la température de fusion du second polymere. Les
FKDVQHV DFTXLqQUHQW DLQVL OfpQHUJLH FLQPWLTXH QpFHVVDLUH

2) Approche et mise en contact des deux surfaces. Il se crée une interface ou les chaines ne
peuvent encore diffuser.

3) Mouillage OHV GHX[ VXUIDFHV GHV PDWpULDX[ HQWUHQW HQ FRQWD!
de la chaleur et de la pression appliqguée. Ce contact intime impliqgue une proximité suffisante
des surfaces pour que les forces intermoléculaires entrent en jeu (liaisons de type Van der
Waals). A cause de la rugosité des surfaces des matériaux, un contact parfait ne peut étre
PWDEOL TXH SDU OIDSS@QLADMWERQAEBITWRAPSPUBDWARH PLQLPDOH

4) Diffusion OH FRQWDFW HVW pWDEOL j OTpFKHOOH PROpPFXODLUH (
OfLQWHUIDFH SHXW DYRLU OLHX /HV pWDSHV GH PRXLOODJH HW
paralléle. Dans un premier temps, un faible taux de diffusion a lieu, les chaines glissent les
XQHV SDU UDSSRUW DX[ DXWUHV HW VIHQFKHYrWUHQW DX QLY
GTpTXLOLEUH D OLHX Re OHV PDFURPROpPFXOHYV WHQGHQW j VH U
favorables énergétiguement.

5) Solidification : la soudure obtenue se solidifie au cours du refroidissement en cristallisant a
WUDYHUV OTLQWHUIDFH

$ILQ GIRSWLPLVHU OYDGKpVLRQ OHV SDUDPqWUHV WHPSV WHPSpUD\
primordiaux au cours des cingq étapes décrites précédemment. Ces parameétres optimums sont
représentés a la|Figure 5.1

145
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Figure 5.1 : Représentation des étapes des mécanismes pour un soudage optimal (Zanetto, 2001).

511 (WDSH GH OD GLIIXVLRQ PROpFXODLUH RX GH OfLQWHU

Revenonstout GYDERUG VXU GHV QBs\&hames\naerbm@Edaidite : la pelote statistique.
Cette notion est introduite par Flory en 1949 pour décrire la conformation la plus stable
PQHUJpWLTXHPHQW GYXQH FKDvVQH LVROpH &HWWH SHORWH VWDWLVYV
sur elle-méme. Deux grandeurs sont définiHY O fMpFDUW ERXW j ERXW TXDGUDWLTXH Pl
giration 4y Dans le polymére en masse (i.e. solide, fondu ou en solution non diluée), une notion
GYHQFKHYrWUHPHQW LQWHUPROpPFXODLUH LQWHUYLHQW TXL HVW DOR

HW GpFRXOHPHQW

'DQV OH FDV GYXQ VRXGDJH GH GHX[ SRO\PgUHV RQ DGPHW TXH FHUV
VIHQFKHYrWUHQW DYHF OHV FKDvVQHV GH OYDXWUH SRXU GplLQLU XQt
diffusion des chaines dans leur milieu est défini comme le temps mis par une chaine pour perdre

entierement sa conformation initiale. Les théories de relaxation de Rouse puis de reptation des

chaines macromoléculaires de De Gennes sont souvent invoquées. Le modéle de De Gennes décrit

une chaine isolée confinée dans un tube qui représente les contraintes liées aux chaines alentours

TXL FRQWUDLJQHQW VHV PRXYHPHQWY 6HXOV OHV GpSODFHPHQWYV GH
alors autorisés. Ce modéle est raffiné par la suite par Doi et Edwards.

'H *HQQHVY PRGpOLVH DLQVL OD SpQpWUDWLRQ GHY PDFURPROpPFXOHV
GRQQp SDU OMpGHLO/VYHRQH GTHVSDFH Re SHXW VH WURXYHU OfH[WUpP
présente dans OTDSWOKHP gUH ORUV ([BJuwe@.HZFRQWDFW

- 1
Polymere 1 L] ¢T5

: — Interface
O 1 7
Polymére 2 . I Ts

Figure 52 6FKpPD GH OD SpQpWUDWLRQ GTXQH FKDVQH j WUDYHUV XQH LQWHUIDI

/TpSDLVVHXU GH TggsQdeiariibés haR Yool et 21 &RQQRU SDU OD UHODWLRGC
(Kim et Wool, 1983 et Frederix et al., 2013) :
bW
TyP L 4 F——G (5.1)

lagacOcUaa
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Avec He temps de mise en contact des interfaces.

Selon ce critére, il est supposé que les propriétés des pieces soudées atteignent celles des matériaux

initiaux quand Tg P L 4y F T HMA quand PL 15345¢06 ¢ @36 temps est le temps nécessaire pour que

les chaines « se déplacent » dans leur WXEH ,0 HVW FRXUDQW GYDVVLPLOHU FH WHP:
de relaxation le plus long de la chaine lorsque le comportement est décrit par un spectre de

relaxation.

([SPULPHQWDOHPHQW FH WHPSV GH UHOD[DWLRQ HVW tGgmwHUPLQpP S
détaillé au Chapitre Ill, paragraphe Il est déterminé graphiqguement par le croisement entre les

courbes des modules dynamiques ) Tet ) fifet/ou donné par le temps caractéristique adu modéle de
Carreau-Yasuda 3RXU OHV PDWpPULDX[ GH OfpWXGH OH\WbhtéhtsPpaMaGH UHOD|
seconde méthode, VR QW VHFRQGHV HW VHFRQGHY UHVSHFWLYHPHQW ¢
WHPSVY GH UHOD[DWLRQ DX[ DXWUHV WHPSpUDWXUHYV GﬂpH VRQW (
On note une augmentation du temps de relaxation lorsque la température du matériau diminue.

Néanmoins, ce temps reste toujours en dessous de 10 secondes pour les températures étudiées.

'IfDSUqV )UuedaHUL[ O fpSDLVYV péxdtratdy LTEPAUHWh temps de soudage est de
OTRUGUH GH JUDQGHXU @X3RX\WRXG IS RQWPIQWHR®H UD\RQ GideJLUDWLR
50 nm.

5.1.2 Interface de soudage

7TKpRULTXHPHQW XQ VRXGDJH RSWLPDO HVWWEWXQXRORRFIKW jOF 1 @FK
PROpFXODLUH QTHVW SOXV GLVWLQJXDEOH &RPPH GpFULW DX SDUDJU
diffusion et interdiffusion des chaines macromoléculaires des deux polyméres en contact. La

est un schéma représentant une interface entre deux matériaux obtenue par diffusion
macromoléculaire. Au temps B, les deux polyméres sont mis en contact et se crée alors une interface

entre les deux matériaux. Au temps R, les chaines moléculaires des deux polymeres diffusent pour

FUpHU XQH LQWHUSKDVH Re OfRQ UHWURXYH DORUV GHV FKDVQHV
PDWpULDX WUDYHUVHQW OTLQWHUIDFHWgRXIVXH®RTRUYLVINDQEW &HRQ B KIF WX
alors de renfort mécanique a la soudure. On trouve aussi des chaines ayant interdiffusées (tirets et
SRLQWLOOpPV GIXQ PDWpULDX j OYDXWUH HW TXL QTRQW GRQF DXFXQ
(Wool, 2006).

N Polymeére 1
Polymére 1

Polymére 2 . .
Polymere 2

R (étape 2) R (étapes 3 & 5)

Figure 5.3 : Représentation schématique d'une interface formée par diffusion aléatoire des chaines de polymére
( G 1 D S/tbgly2006).

La |[Figure 53] PHW DLQVL HQ pYLGHQFH OD SUpVHQFH GTXQH ]J]RQH DXW
« OTLQW b W&K ayuelle les propriétés locales du matériau different des propriétés des deux

PDWpULDX[ PLV HQ FRQWDFW %DUEHU HW $WNLQVdégendante de/§pSDLVVH)
diffusion des macromolécules des matériaux.
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Cette interphase peut généralement constituer le maillon faible dans la chaine de transmission des

HITRUWY GDQV OHV PDWpULDX[ VRXGpV /D GLVFRQWLQXhtwdiperGHY SURS
des changements abrupts dans la distribution des contraintes ainsi que causer des singularités de
FROQWUDLQWHY DX[ DERUGY GH OTLQWHUIDFH %DOGDQ

Parmi les techniques utilisées régulierement pour la caractérisation mécanique des soudures on
trouve les essais de traction ou les essais de pelage. Nous avons choisi de travailler avec les
premiers car les tests de traction sont des essais rapides qui permettent de tester la qualité de la
soudure a court terme et ainsi déterminer les qualités intrinseques de la soudure (Barber et Atkinson,
'H SOXV ORUV GH OfHQURXOHPHQW VXU OD ERELQH GH WUDQVSRI
contraintes qui, localement, sur les matériaux du revétement peuvent étre assimilées a des essais de
traction. La discussion des résultats des essais mécaniques est donc détaillée par la suite.

5.2 Etude préalable des températures de transition des matériaux
sollicités aux petites déformations

5.2.1 Protocole expérimental

/HV PDWpPULDX[ GH OYpW XG HaRApaMYs® Wernfod étanfie Dyniamipde (®BMTA) en
WUDFWLRQ DOWHUQpPH j OTDLGH GYXQ DSSDUHLO %RKOLQ ,QVWUXPHQV
DMA software. LaDMT$ SHUPHW GYDFFpGHU DX|[ FDU D&EmMbduleldd wohsEnatioh VXLY DQW
' M qui caractérise la partie élastique du matériau, le module de perte ' "fqui caractérise la partie
GLVVLSDWLYH DLQVL TXH OH |D/RW esX&ra@opid deR 08’ VVVHPHQW WDQ

Les échantillons de DMTA se présentent sous la forme de batonnets de dimensions 5 x 3 x 2 mm.
Avant chaque essai, les dimensions de chaque échantillon sont mesurées avec précision pour les
traitements qui suivent.

/HV HVVDLY VRQW SUpFpGpV GIT1XQH D Q D&xe\ahblysahedrat @eldsteddhsGH OLQpD
une gamme de force optimale et dans la zone de viscoélasticité linéaire. Un déplacement de 2 um est

choisi pour les études de balayage en fréquence et en température sauf HQ GHVVRXV GHoD I{DPELDQ
la rigidité du matériauest WHOOH TXH OYDSSDUHLO H[HUFH VHXOHPHQW XQ GpSOI

'HVY EDOD\DJHV HQ WHPSpUDWXUH VRQW UpDOLVpPV DILQ GTpWXGLHU O
de perte. Les essais sont effectués en chauffe de - f & j f& SRXU OT+X{Pp[ HV MRXU OH
GSPP & +1 °C.min™* pour trois fréquences : 0,1 ; 1 et 10 Hz.

5.2.2 Température de transition des matériaux

Le comportement des polyméres dépend fortement de la température car ils sont le siége de
transitions de comportements qui peuvent étre associées aux différentes relaxations moléculaires
FIHVOGLUH j OYDFWLYDWLRQ GHV FKDQJHP B@QpsMnt dé vieRQdRdpiBUBWLRQV OR
cela se traduit par des évolutions de comportement plus brutales pour certaines gammes de
température. La plus importante des relaxations est la relaxation Uqui est associée & la transition
vitreuse. Cette transition correspond au moment ou la chaine de polymére amorphe acquiert assez de
mobilité pour étre le siege de changements de conformation globale. Elle délimite le passage du
FRPSRUWHPHQW YLWUHX[ j EDVVH WHPSpUDWXUH j OTpWDWW] FOBRXW FK
YLWUHX[ OH SRO\PqUH QYfHVW SDV FRPSOpWHPHQW ILJp PDLV OHV PR
polymére ne peuvent pas engendrer de mouvements coopératifs le long de la chaine. Les
déformations sont alors faibles et les modules élevés. Au-dessus de la transition vitreuse, on retrouve
la zone caoutchoutique ou les chaines balaient spontanément toutes les conformations possibles en
un temps trés court devant le temps de la sollicitation. Mais la température reste trop faible pour
permettre un désenchevétrement des chaines a grande échelle. Dans le plateau caoutchoutique, une
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transition secondaire U'peut avoir lieu dans le polypropyléne semi-cristallin et est parfois associée au
glissement de la phase amorphe entre les cristallites.

/fpY RO XW mBdQlesGdd \tonservation et du facteur de perte est illustrée a la Oon

REVHUYH TXH OHV PRGXOHV RQW WHQGDQFH j GLPLQXHé& IBSRUVTXH O
FRXUEHVY GHV IDFWHXUV GH SHUWH RQ UHPDUTXH TXH Of#lalD[ HW O}
premiére a plus basse température est la relaxation Uet la deuxiéme a plus haute température est la

relaxation U' 2Q REVHUYH TXYD XJEndeQd& sbllicitatibn bu pat&riau entraine un faible

décalage des transitions vers les hautes températures. De plus, lorsque la fréquence augmente, le pic

GH OD GHX[LgPH WUDQVLWLRQ D WHQGDQFH j VIDSODW,(TablddW§ j GHY HC
donne les valeurs des températures de transitions Uet U'prises au sommet du pic de facteur de

perte.

@)

(b)

Figure 5.4 : Courbes DMTA des modules de conservation et de perte et de tan / (a) de I'Hifax et (b) du GSPP.
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Tableau 5.1 : Températures des transitions Uet UHQ IRQFWLRQ GHV IUpTXHQFHV GH VROOLFLWD

GSPP.
Matériau Freéquence 0.1 1 10
(Hz)
6 (°C) 7 5 0
Hifax
6 +(°C) 45 48 55
6 (°C) -4 2 6
GSPP
6 :(°C) 61 70 78

Cette étude permet de mettre en évidence les températures de transition des deux matériaux du
UHYrWHPHQW GHV SLSHOLQHVY 'H FH IDLW LO HVW SRVVLEOH GH FR
matériau lors de ses sollicitations en traction uniaxiale a différentes températures (paragraphe|5.3.2).

53 3URWRFROH GITHVVDL PpFDQLTXH
531 8WLOLVDWLRQ GH OD FRUUpODANZIBR®»GTLPDJHV GLIJLWD

Nous allons réaliser des essais de traction sur des échantillons « classiques 2 FRQVWLWXpV GIXQ V
matériau puis sur des échantillons comportant deux matériaux et une soudure. Les essais

préliminaires présentent un contraste de comportement macroscopique qui semble significatif entre

Of+LID[ HW OH *633 30XV HQFRUH TXH GDQV O HsdndHsdudorée, M1 eSODVVLTXH
SULPRUGLDO GYIDYRLU DFFqV DX[ FKDPSV ORFDX[ GH GplRUPDWLRQ SR
porte naturellement sur OfXWLOLVDWLRQ GH PR\HQ GH FRUUpODWLRQ GYLPDJH
mouchetis sera peint et sa finesse adaptée a un suivi des déformations autour de la soudure.

&HWWH WHFKQLTXH FRQVLVWH j GpWHUPLQHU OHV GpSépbiveteHQWYV GD(
GH WUDFWLRQ HQ VXLYDQW OHV GpIRUPDWLRQV GH OD WH[WXUH DOpl
GHX[ FDPpUDV QXPpULTXHVY VRQW SRVLWLRQQpPHV IDFH j OfpSURXYHYV
systeme stéréoscopique et ainsi permettre la UHFRQVWLWXWLRQ GX SURILO GH OD VX
WULDQJXODWLRQ /HV GHX[ FDPpUDV VRQW SODFpHV GDQV XQ PrPH SO
DYHF XQ DQJOH DYRLVLQDQW OHV f HW HVSDFpHV HQWUH HOOHV (
déplaFHPHQW GH OfpSURXYHWWH /H VA\VWgPH DFTXLHUW DLQVL j FKDTX
de reconstruire le champ de déplacement en trois dimensions.

'"HV GHVFULSWLRQV FRPSOgWHV GH OD WHFKQLTXH GH FRUUpODWLRQ |
trouvées dans la littérature comme par exemple Luo et al. (1993), Garcia (2001), Robert et al. (2007)
ou Sutton et al. (2009).

Le systeme de corrélation en trois dimensions a été préféré a celui en deux dimensions pour les
raisons suivantes (Robert et al., 2007 et Candau et al., 2016) :

X (Q GHX[ GLPHQVLRQV OfpFKDQWLOORQ HW OHV FDPpUDV GRLYHQ\
x En deux dimensions, les déplacements hors plan doivent étre limités car ils ne sont pas

corrigés.
x En trois dimensions, les distorsions liées aux lentilles des caméras sont corrigées pour une

meilleure lecture des mesures.
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/H ORJLFLHO GYDFTRLSHWAHRW GO FTXpULU HW GH WUDLWHU OHV LPDJ
deux caméras. Les caméras utilisées sont de type PIKE 4 Megapixels. Les deux caméras possedent
GHVY REMHFWLIV 6FKQHLGHU .UHX]ZDFK GH PP 8Q IURQWDO GYTDFTXL
HQWUpHYV VRUWLHY GH FRPPXQLFDWLRQ GX V\VWgPH DYHF OD PDFK
GIDFTXLVLWLRQ /HV L P&nidistrééfRdany leSagiciella ihtddvalle régulier. Au minimum
XQH FHQWDLQH GYLPDJHV VRQW QpFHVVDLUHYV SRXU UpDOLVHU XQ WUL

Caméras

Support rotatif

Trépied

Figure 5.5 : lllustration du positionnement des caméras VIC 3D ®.

Cette technique, en deux ou trois dimensions, nécessite de plus quelques calibration et réglages
préliminaires concernant le mouchetis, son analyse numérique et la prise de vue stéréoscopique.

f Motif aléatoire : mouchetis

Sur chaque éprouvette de traction, un motif aléatoire ou mouchetis est réalisé afin de suivre le
déplacement de ses différents éléments (Figure 5.6). Pour la réalisation de ce mouchetis, des
gouttelettes de peinture noire sont déposées sur OD VXUIDFH GH OfpSURXYHWWH EODQF
bombe aérosol FRPPHUFLDOH /RUV GH OYDQDO\WH FHVY WDFKHV QRLUHV VRC
une meilleure résolution, les motifs doivent étre assez fins et effectués TXHOTXHV PLQXWHY DYDQW
GH WUDFWLRQ Bpl® @YgpaquidigtNdeGa peinture. La qualité de ce motif aléatoire est
trés importante et il doit étre réalisé de fagon quasi LGHQWLTXH VXU WRXV OHV pFKDQWLOC
GH FH PRXFKHWLYV TXH GpFRXOH OD TXDOLWp GH OD UpVROXWLRQ GX W

Figure 5.6 : Mouchetis aléatoire de niveau de gris sur une éprouvette de traction.
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f Analyse numérique des images

$ILQ GH WUDLWHU OHV GRQQpHY DFTXLVHV SHQGDQW OfYHVVDL GH W
parDPqgWUHYV /D SUHPLgqQUH pWDSH FRQVLVWH j GplILQLU OD ]JRQH GH OF
suivre le motif aléatoire tout au long du test. La taille de ce maillage (pixel) fait référence au

« subset ». Pour chaque « subset », la déformation est calculée en utilisant les données alentours.

/THVSDFH HQWd&ddbsetoDedtXators défini par le « step » (a)). En pratique, les

images sont généralement cRQWDPLQpHY SDU GX EUXLW LVVX GH OD FRUUpODWL
Afin de réduire ce bruit, une corrélation non incrémentale a été utilisée et le paramétre « filter size » a

été choisi. Ces trois parameétres sont alors optimisés pour trouver le meilleur compromis entre la
UpVROXWLRQ GX WUDLWHPHQW GfLPDJH H¥¢e¢ t@ittmahHP&\ét Q.pZFoBBY VDLUH SR
2009). Les Figures 5.7 (b) et (c) montrent O  p W& Ia sen@bilité des parametres précédents. On

remarque que la valeur du « step » a une influence majeure sur la valeur de la déformation. Plus le

« step » est grand, plus la déformation est minimisée. Nous choisissons alors les valeurs de 21 et 3

pour respectivement le « subset » et le « step ». On observe ensuite que la taille du « filter size » a

aussi tendance a faire diminuer la déformation quand ce dernier augmente. On le choisit donc, quand

il est stable, égal a 9.

=RQH GTp
Subset Step

O 0O

@)

(b) (©

Figure 5.7 : (a) Définition des différents paramétres pour le traitement d'image. (b) et (c) Etude de la sensibilité
des paramétres de traitement.
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f Etalonnage

/ITpWDORQQDJH GX V\VWqPH VWpUpRVFRSLTXH HVW UpFBD@d ¥y j OTDLGEH
placée dans le plan de la zone de mesure. Cette mire est composée de points noirs pleins et de trois

points noirs vides TXL YRQW VHUYLU j OfpWDORQQDJH /HV UHSqQUHV GH FHV
GplLQLY HW FRQQXV GX ORJLFLHO GYDFTXLVLWLRQ &H GHUQLHU SHXV
relient le champ de position spatial avec les coordonnées planes des deux images des caméras. Pour
OfpWDORQQDJH LO HVW QpFHVVDLUH GH SRVLWLRQQHU OD PLUH GDQ\
HW GIDFTXpULU GHV LPDJHV j O10QW®DH @H G FIDAPpIHOW H S QHOQW EBHVVDLUH ¢
bon étalonnage.

Un réglage préalable de la netteté des images est indispensable en jouant sur la distance focale et
OfRXYHUWXUH GX GLDSKUDJPH GHV FDPpUDV &HV UpJODJHV GRLYH
lumineuses adéquates pour une bonne visualisation des éprouvettes.

8QH IRLV OTpWDORQQDJH UpDOLVp LO HVW WUqV LPSRUWDQW GH QH
FDV FROQWUDLUH OfLQWpPJUDOLWpP GH OTpWDORQQDJH HVW j UHIDLUH

Figure 5.8 : Photo d'une mire d'étalonnage du systéeme de corrélation d'image VIC 3D ®.

5.3.2 Conditions des essais en traction uniaxiale

Un chargement monotone en traction simple est choisi pour une premiére exploration du

comportement des éprouvettes soudées. Pour ces essais, la machine de traction utilisée est une

Erichsen équipée de mors pneumatiques avec un capteur de force de 2 kN Instron préalablement

étalonné dans les basses valeurs. Dans le cas de la caractérisation des matériaux du revétement,

IfHVVDL HVW SLORWpP SDU XQH Y Ld& HV whh.sG fFigit &) DIV JHCeuteHvite ReQegtW D Q W H
augmentée a 2,5.10° mm.s™ dans le cas de la caractérisation des soudures 1Figure 5.27] afin
GTREWHQLU GHV YLWHVVHY GH GplRUPDWLRQV VHeEedOmdEssEHESE HQWUH C
FKRLVLH OHQWH DILQ GH OLPLWHU WRXW ULVTXH GTpFKDXIIHPHQW GH

Les essais de traction sont réalisés a trois températures distinctes : 4°C, 25°C et 80°C. Ces

températures sont choisies car elles correspondent a un moment de la vie du revétement des
SLSHOLQHYVY /D SUHPLQqUH f& FRUUHVSRQG j OD WHPSpB@mMWXUH GH
metres GH SURIRQGHXU /D GHX[LgPH WHPSpUDWXUH FRUUHVSRQG j OfDL
pipeline. La derniére, 80°C, corresponG j OD WHPSpUDWXUH DWWHLQWH DX F°XU GX |
SpWUROH VIpFRXOH j OfLQWpPULHXU GX SLSHOLQH 8QH WHPSpUDWXUH
au-GHOj Of+LID[ H@Wdnkhe @® @vpéxature de fusion. De plus, en comparant ces
tePSpUDWXUHV GYHVVDLV DX[ WHPSpUDWXUHYV GH WUDQVLWLRQ GHV
(paragraphe, on remarque que les matériaux sont étudiés au-dessus de leurs températures 6

qui sontde -7°Cet- f& SRXU UHVSHFWLYHPHQW altaffeis éDdedsdhs € ldu-ti6s38s H W

de leurs transitions 6 s TXL VRQW GH f& HW GH f& SRXU UHVSHFWLYHPHQW
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indigue que les deux matériaux sont a des températures permettant des relaxations de chaines
macromoléculaires plus ou moins importantes car ils se situent dans leur état caoutchoutique.

Par convention on parlera de direction transverse pour la direction transverse au sens de sollicitation
(axe T et de direction longitudinale pour la direction colinéaire au sens de traction (axe ).

La déformation vraie ou de Hencky est choisie comme marqueur de la déformation. Elle est définie
FRPPH OfLQWpJUDOH GH OD GplRUPDWLRQ YUDLH LQFUpPHQWDOH

.. UH
= 5.2
UYL H (5.2)

Avec HOD ORQJXHXU GYXQH JRQH VXSSRVpH KRPRJgQH HQ GplIRUPDWLRQ

Si auninstant P H atteint la valeur | on démontre que :
’ K
YLHI=p (5.3)
7

Avec Hla longueur initiale de la zone utile.

/ID JRQH XWLOH VHUD SRXU QRXV GHV SRUWLRQV GIpSURXYHWWH R
localement permettra de définir une déformation locale. La techniqgue donne acceés aux deux
composantes dans le plan : longitudinale et transversale.

La contrainte vraie 1, est calculée par la relation suivante :

BKN?A
H=NCHANEOCINEY.:HY ;

& L (5.4)
Avec @, la déformation vraie dans le sens transverse et Q, la déformation vraie dans | fpSDLVVHXU GH
OTpSURXYHWWH TXHRQRXSD®H FEXXH GH OD IDLEOHVVH GH OfpSDLVVH X

'H FH IDLW OYK\SRWKgVH GTLVRWURSLH Q¥ MQVHM HWVLA HAX VDR OSOL O
PSURXYHWWHY DX FHQWUH GH SLgqFHV pSDLVVHV VRXPLVHV j GH IDLEC
GIXQ UHQ® GH PLFURVW UXSHDXU HH VW SBSH GEXBWURSLH WUDQVYHUVH /9
K\SRWKqVH GILQFRPSUHVVLELOLWp HQFRU Hit 80 Xasu@d@alagidphesy H FRP P H

5.4.2(et[5.4.3).

5.4 Comportement mécanique des matériaux du revétement

5.4.1 Protocole expérimental

'"HV HVVDLY GH WUDFWLRQ PRQRWRQH VRQW UpDOLVpV VXU OHV GHX]|
GSPP, DX[ WURLYV WHPSpUDWXUHV GH OfpWXGH /D UHSURGXFWLELOLMW
étudiée sur trois essais. Pour les essais en température, un échantillon témoin est placé dans
OfHQFHLQWH GH OT(ULFKVHQ j F{Wp GH O TMHSRIRXRXSAWAH|] @H] L\ WpRW HE
suivre la température effective du matériau.

La|Figure 59| LOOXVWUH OD JpRPpWULH GYpSURXYHWWH FKRUx\putd. ORUV GH
Cette géométrie est choisie afin de définir une zone utile ou la déformation est concentrée, tout en
minimisant les effets triaxiaux initiaux, qui résulteraient des rayons de courbures trop faibles.

Les éprouvettes de GSPP sont directement prélevées dans un revétement du pipeline en faisant

attention a toujours les prélever dans le méme sens et a mi-épaisseur /HVY pSURXYHWWHYV GT+LID
SUpOHYpHY GDQV OHV EORFV LQMHFWpV ORUV GHV HVVDLYV j OfpFKHOC
Ce sont ces derniéres qui ont en partie déterminé la taille maximale des échantillons car limitée par

les dimensions des blocs injectés.
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30

e
[
-

Figure 5.9 : Schémas des échantillons de traction des matériaux seuls avec la zone utile grisée (dimension en
mm).

La[Figure 510 PRQWUH OHV FKDPSV GH GpIRUPDWLRQ REWHQXV ORUV GT1XQ
2Q UHPDUTXH TXH OD UpSDUWLWLRQ GHV GplIRUPDWLRQV HVW KRPRJO
localisation apparait dans le sens longitudina. /H WUDLWHPHQW GHV GRQQpHV HVW UpD
FDUUp GIDQDO\WH TXH OTRQ SRVLWLRQQH GDQV OD ]RQH GH ORFDOLYV
carré, une moyenne des différentes grandeurs analysées est effectuée.

&
0,62
0,58
0,55
0,51
0,47
0,44
0,41
0,36
0,33
0,29
0,25
0,22
0,18
0,14
0,11
0,07
0,04

Figure 5.10 : Photo des champs de déformation xy G XQH pSURXYHWWH GH WUDFWLRQ DX FRXUV G
logiciel VIC 3D ®.

3RXU FHWWH JpRPpWULH GY{pSURXYHWWH OHV YLWHVVHV GH GplIRUI
différentes températures sont répertoriées & la[Figure 5.11] On remarque pour les deux matériaux un
FRPSRUWHPHQW FODVVLTXH HQ YLWHYV Malvitedde GepdéRochRbwdugigntd RXW G D|
DX GpEXW GH OfHVVDL G€ j OD ORFDOLVDWLRQ LPSRUWDQWH GH OD I
vitesse diminue pour atteindrH XQ SODWHDX TXDQG OD GpIRUPDWLRQ VIpWHQG GD
gue nos essais ne se déroulent pas a une vitesse de déformation constante. Toutefois, les vitesses

sont équivalentes pour permettre une comparaison des résultats des deux matériaux.

155



Chapitre V Caractérisation thermomécanique du soudage entre les deux matériaux du revétement

(@) (b)

Figure 5.11 : Evolution des vitesses de déformation en fonction des trois températures d'étude (a) de I'Hifax et
(b) du GSPP.

5.4.2 Field joint coating : Hifax

La PRQWUH OfpYROXWLRQ GHY¥ GRRWPHW LFRRQ VEWID IOQWIH D[ D X
WHPSpUDWXUHY GH OfpWXGH /fHVVDL GH WUDFWLRQ HVW UpDOLVp VX
laruptXUH GH OfpSURXYHWWH

3RXU OHV GLIIpUHQWHY WHPSpUDWXUHYV GfpWXGH Of+LID[ SRVVgQGH X
pour les matériaux polyméres. La courbe permet de mettre en évidence un domaine élastique
DSSDUHQW VXLYL GT1XQ VHX@WGSHX ED B QFAGHKE EipSs beReHvipedse

GIpWXGH OH SRO\PqUH HVW SURdGuEH.4k Biel BU® lgsWsBal¥ mohatdhes! X

permettent pDV GIDIILUPHU FHOD VRQ FRPSRUWHP HQastic&RIowmodldH SURFKF
LQLWLDO DSSDUHQW VHUDLW GH OTRUGUH GH *3D 7RXWHIRLV VRQ |
seuil apparent de plasticité est observé pour une contrainte de 30 MPa et une déformation de 10%.

Suit une zone de grande déformabilité marquée par un durcissement structural dont on pouvait se

douter du fait de la striction observée.

A 80°C, le comportement est sans doute plus marqué du fait de OTK\SHUpODVWhaseWp GH VI
amorphe.

Des essais interrompus suivis de décharges auraient permis de statuer sur la nature exacte du
comportement. Cela dépasse toutefois le cadre de cette étude.

(@) (b)

Figure 5.12 : Courbe contrainte- GpIRUPDWLRQ GH O +LID[ DX[ WURLV WHPSpUDWXUHV G pW
(b) un agrandissement aux faibles déformations.
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/HV pYROXWLRQV GHV FKDPSV GH GpIRUPDWLRQV REWHQXHYVY SDU OD |
et correspondent aux déformations numérotées sur la [Figure 5.12] La premiére image

correspond au débuWw GH OYHVVDL GRQF QH SUpVHQWH DXFXQH GplIRUPDWLF
OTpSURXYHWWH /D GHX[LqPH LPDJH PRQWUH OD SUpVHQFH GTXQH ]JRQ
GH OYpSURXYHWWH 6XU OD WURLVLgPH LPDJH RQ RBXintdle ¥rie TXTDX Q
VWULFWLRQ DSSDUDLW DYHF XQH GLPLQXWLRQ GH OD VHFWLRQ GH
OTpSURXYHWWH SRXU XQH GplIRUPDWLRQ PD[LPDOH GH DYHF XQH VYV
un allongement de cette derniere.

'A% OVV v
0,0076 0,21 0,87
0,0070 0,20 0,81
0,0066 0,19 0,76
0,0061 0,18 0,71
0,0056 0,17 0,66
0,0051 0,16 0,61
0,0046 0,15 0,55
0,0041 0,14 0,51
0,0036 0,13 0,45
0,0031 0,12 0,40
0,0026 0,10 0,35
0,0021 0,09 0,29
0,0016 0,08 0,24
0,0011 0,07 0,19
0,0006 0,06 0,14
-0,0002 0,05 0,09
-0,0005 0,04 0,04

0

A%
1,43
1,34
1,25
1,17
1,08
0,99
0,90
0,81
0,73
0,64
0,55
0,46
0,38
0,28
0,20
0,11
0,02

Figure 5.13 : Evolution des champs de déformations @y obtenus SDU FRUUp O D W L BoQrs@¢]llegsbidiel vV D X
traction de I'Hifax & température ambiante.

f Mécanisme de déformation

La[Figure 5.14|PHW HQ pYLGHQFH OTpYROXWLRQ GHV WURLV FRPSRVDQWHYV
PHVXUHV GDQV OH FDV GH OTHV VD Lan@idntsV LeDi&ie LVRICur eV PaByitU D W X U H

OfDEVHQFH GH FLVDLOOHPHQW GDQV OfpSURXYHWWH DX FRXUV GH

UDSLGHPHQW DX GpEXW GH OfHVVDL SXLV UDOHQWLW YHUV VHF
WUDLWHPHQW V IggifielP\DJ BV ®Gde la [Figure 5.13| est traduite ici par une évolution
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importante et négative de la déformation transverse Q.. La striction est importante puisqufj OD ILQ GH
O 1 H \QVabdint la valeur de -0,8.

Figure 5.14 : Evolution des déformations @, @y et @ GH Of+LID[ DX FRXUV GH OfHVVDL GH WUD

Le coefficient de Poisson a GpGXLW GH FHV PHVXUHV HVW GH j OTDPELDQWH
proche de O L Q FR P S U|A§uxeLELIB)O Carcpefficient évolue avec la température : 0,39 et 0,45
pour respectivement 4°C et 80°C.

Ainsi la variation volumique est FDOFXOpH j OYDLGH GH OD UHODWLRQ VXLYDQ\
OYK\SRWKgqVH GH OfLVRWURSLH WUDQVYHUVH

@8
— L
&

Avec 8,le volume initial et @ & variation de volume qui ne dépasse pas 15%.

t3KkY, Et¥%s0F s (5.5)

Figure 5.15 'pWHUPLQDWLRQ GX FRHIILFLHQW GH 3RLVVRQ HW pYROXWLRQ GH OD
GT1XQ HvvVDL GH WUDFWLRQ j WHPSpUDWXUH DPELDQWH

JHV pSURXYHWWHV GH WUDFWLRQ GH Of+LID[ bRiQU&/a Balaydgd) YesHV j OTDL
pPFKDQWLOORQV VRQW REWHQXV SDU FU\RIUDFWXUH FD@&5.06H VHQV O
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illustre ainsi les images obtenues au MEB a température ambiante mais des résultats similaires sont
REVHUYpV SRXU OHV DXWUHV WHPSpUDWXUHYVY 2Q REVHUYH XQ DOLJQH
HQ FRPSDUDLVRQ DYHF OfLPDJH O(%aﬁgﬂaﬂhé‘&.LlD[ DX &KDSLWUH ,,

25°C

Figure5.16 ,PDJH 0(% GH Of+LID[ DSUgqV XQ HVVDL GH WUDFWLRQ j f& &RXSH R
sens de traction.

5.4.3 Parent coating : GSPP

Les courbes de contrainte *déformation DX[ WURLV WHPSpUDWXUHV GTffgixedH VRQW
3RXU OH *633 WRXV OHV HVVDLVY GH WUDFWLR@UXRQQESPHQPY M)
FRXUEHV PHWWHQW HQ pYLGHQFH XQ GRPDLQH pODVWLTXH DSSDUHQ\V
SXLV GIXQ GXUFLVVHPHQW $ f& HW f& OH VHXLO DSSDUHQW GH S
TXH VXU OT+LID[ $ f[f& OGudtu@dobsen&/ank errp@rsiurss inférieures est moins net

et semble étre remplacé par un adoucissement. Le module apparent initial E HVW GTXQ RUGUH G
JUDQGHXU pTXLYDOHQW j FHOXL GH Of+LIDJ

(@) (b)

Figure 5.17 : Courbe contrainte - GpIRUPDWLRQ GX *633 DX[ WURLVY WHPSpUDWXUHV G pWXG't
(b) un agrandissement des faibles déformations.

Les évolutions des champs de déformations obtenues par la corrélation dfLPDJH GX *633 VRQW
illustrées a la et correspondent aux déformations numérotées sur la La
SUHPLgQUH LPDJH FRUUHVSRQG DX GpEXW GH OfHVVDL HW SUpVHQWH
GDQV WRXWH OTpSURXYHWWH /D GHX[LqPH LPDJH FRUUHVSRQG j XQH
0,3 formée dans la partie basse de la zone utile et de fagon homogene dans le sens transverse. La

159



Chapitre V Caractérisation thermomécanique du soudage entre les deux matériaux du revétement

WURLVLgPH LPDJH PRQWUH OfpYROXWLRQ GH FHWWH GplIRUPDWLRQ
UXSWXUH GH OfpSURXYHWWH GH *633 DX QLYHDX GH Ono@picRUPDWLRC
TXIDXFXQH VWULFWLRQ QTDSSDUDLW DX FRXUV GH OfYHVVDL GX IDL\
(coefficient de Poisson a la|Figure 5.22) bien que la déformation axiale soit trés localisée.

0 0 0
" 0,0025 70,29 Y 0,70
0,0023 0,27 0,65
0,0022 0,26 0,61
0,0020 0,24 0,57
0,0018 0,22 0,53
0,0016 0,20 0,48
0,0014 0,19 0,44
0,0013 0,17 0,40
0,0011 0,15 0,36
0,0009 0,13 0,32
0,0007 0,11 0,27
0,0005 0,10 0,23
0,0004 0,08 0,19
0,0002 0,06 0,15
-0,0001 0,04 0,10
-0,0002 0,03 0,06
-0,0004 0,008 0,02
0,

0,55

0,52

0,48

0,45

0,42

0,38

0,35

0,31

0,28

0,25

0,21

0,18

0,15

0,11

0,08

0,04

0,01

Figure 5.18 : Evolution des champs de déformations @y obtenus SDU FRUUp O D W L BoQrs@¢]llesshi diel vV D X
traction du GSPP a température ambiante.

f Contrainte & rupture

3RXU FDUDFWpULVHU OH PDWpULDX OD QRWLRQ GH FRQWUDLQWH j U

maximale atteinte par le matériau avant la rupture de ce dernier. Les résultats pour le GSPP sont

rassemblés a la[Figure 5.19] Comme observé précédemment & la[Figure 5.17] la contrainte & rupture

dépend fortement de la tHPSpUDWXUH GH OfHVVDL 2Q WURXYH XQH YDOHXU (
03D j f& GH 03D j OYTDPELDQWH HW GH 03Dj f& 8QH EDUUH

ces essais en prenant en compte les valeurs maximale et minimale obtenues lors des trois essais de

répétabilité.
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Figure 519 (YROXWLRQ GHV FRQWUDLQWHY j UXSWXUH GX *633 SRXU OHV GLII

f Allongement a rupture

La déformation nominale globale a rupture # du matériau est définie de maniére générale par la
relation suivante :

. ¢H
#:7;L—Hsrr (5.6)
7

Avec K la longueur initiale de la zone utile et AHa différence entre la longueur de la zone utile &
O L QtVWWAD QWLQLWLDOH

Par ailleurs,ces YDOHXUV VRQW GpWHUPLQpPHY j OIDLGH GX ORJLFLHO GH FR
HIWHQVRPgWUHYV YLUWXHOV '"HX[ HIWHQVRPqQWUHY VRQW SRVLWLRQQ
OfLQIOXHQFH GH OD SR[Figwel5RQ (ap HrFrenGer ek@nsbitbtre E1 représente la

totalité de la longueur de la zone utile. Le second extensometre E2 est placé au niveau de la

déformation nominale locale dans la zone de rupture. Les résultats des allongements a rupture sont
donnés a la[Figure 5.20] E SRXU OHV WURLV WHPSpUDWXUHV GIpWXGHV 2Q UH
GIDXWBMDQW JUDQG TXH OD WHPSpUDWXUH HVW pOHYpH /R estDOHXU RE
WRXMRXUV OpJqQUHPHQW VXSpULHXUH j FHOOH REWHQXH DYHF ( &HFL
XQH PR\HQQH HVW IDLWH VXU OfLQW pJdub 62 oN pe EoHcedtfepsSulemzit HWWH DO
sur la zone ou la déformation est maximale.
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(@) (b)

Figure 5.20 D 3RVLWLRQ GHV HIWHQVRPgQWUHYVY YLUWXHOV OH ORQJ GH OfpSUl
OfDOORQJHPHQW j UXSWXUH GX *633 SRXU OHV GLIIpUHQWHY WHPS

f Mécanisme de déformations

Les trois composantes de déformations accessibles Q,, Q et Q, sont étudiées a la|Figure 5.21] Une

IRLY HQFRUH RQ YpULILH TXTDXFXQ FLVDLOOHPHQW QTHWWesREVHUYp S
tres proche de JpUR SUHXYH GT1XQ GpURXOHPHQW FRUUHFW GH OTHVVDL &
confirmer que la déformation principale ¢, VH IDLW ELHQ VHORQ OfYD[H GH WUDFWLRC(
SUpPVHQFH WUQV IDLEOH GH GplRUPQWGRQOWRO R QHDID |HQVG D @THNYDH

Figure 5.21 : Evolution des déformations Q, Qyet @ GX *633 DX FRXUV GH OfHVVDL GH WUDFWL

Le coefficient de Poisson GpWHUPLQp HQ WUDoDQW OfpYROXWLR@ewH OD Gp

fonction de la déformation longitudinale @, {Figure 5.22| HVW GH OfRUGUH GH i WHP
aPELDQWH &H FRHIILFLHQW HVW GX PrPH RUGUH GH JUDQGHXU SRXU O

&HWWH IDLEOH YDOHXU LQGLTXH XQ PDWpULDX WUqV FRPSUHVVLEOH
variation de volume qui augmente linéairement lorsque la déformation longitudinale augmente au
FRXUV GH OfHVVDL 2Q UHPDUTXH TXH FHWWH DXJPHQWDWLRQ HVW GH
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Figure 5.22 : Détermination du coefficient de Poisson et évolution de la variation de volume du GSPP au cours
GIXQ HVVDL GH WUDFWLRQ j WHPSpUDWXUH DPELDQWH

$ILQ GYLGHQWLILHU OHYV PpFDQLVPHV GH GplIRUPDWLRQV GHV LPDJHV
PWXGLpHV /HV pFKDQWLOORQV DQDO\VpV VRQW REWH®%¢& par SDUWLU
cryofracture dans le sens longitudinal. Ces images MEB sont présentées & la[Figure 5.23]pour les

WURLV WHPSpPUDWXUHV GIpWXGHV 2Q IR PpMsthe¥ He BrauR Bnre et gV QHW W
microbilles de verre et la matrice polymere : le GSPP se déforme par cavitation. La présence de ces

FDYLWpPV PHW HQ pYLGHQFH OYDEVHQFH G miGdbiiasleREQpdtyiiver& He FRKpVLRC
réle des microbillesde YHUUH HVW GRQF HVVHQWLHOOHPHQW GrfiibréblesUHU OfLV
GH YHUUH QYDJLVVHQW LFL TXH WUqgV SHX FéoRstaté X&) pUuHRQIRUW PpF
WHPSpUDWXUH GH OfHVVDL HVW pOHYpH SOXV OD FDYLWDWLRQ HVW
comporte presque comme une mousse dont les propriétés mécaniques sont tres faibles. La matrice,

TXDQW j HOOH HVW GTDXW D @vip8auxe\esCaevVBeU PDEOH TXH OD

4°C 25°C

(@) (b)
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80°C

(©)

Figure 5.23 : Images MEB du GSPP aprées un essai de traction a (a) 4°C, (b) 25°C et (c) 80°C. Coupes obtenues
par cryofracture dans le sens de traction.

5.4.4 Comparaison GHV GHX[ PDWpULDX[ GH OfpWXGH

[ TpWXGH GHV GHXdu Pebatémént. B Y¢rmis de révéler de nombreuses différences de

comportement qui vont avoir un réle considérable lors des essais de caractérisation des soudures. On
UHPDUTXH TXH Of+L I Diraibt¥s \at desQi&forBatidns B&aucoup plus importantes que le

GSPP (Figure 5.24). /HV PRGXOHV DSSDUHQWV LQLWLDX[ SRXU OHV WURLYV
équivalents. Néanmoins, les mécanismes de déformations different entre les deux matériaux. En effet,

Of+LID[ HVW LQFRPSUHVVLEOH HW VH GplIRUPH j YROXPH FRQVWDQW
OfpSURXYHWWH $X FRQWUDLUH OH *633 HWaNoNnégie &R pré&seride/ VLEOH H\
GIXQ PpFDQLVPH GH FDYLWDWLR @sOprae) GHY ELOOHY GH YHUUH

Le GSPP sera alors le matériau le plus faible dans le soudage et cédera donc le premier.

Figure 5.24 : Comparaison des courbes de contrainte - déformation GH Of+LID[ HW GX *633 ORUV G XQ HYV
des conditions similaires a température ambiante.

55 &DUDFWpPULVDWLRQ GH OD VRXGXUH IDEULTXpH OR
du laboratoire

/IHV VRXGXUHV UpPKHYPHVGXOIPERUDWRLUH FRQVLVWHQW j SUpFKDXIII
bloc de GSPP a différentes températures et temps de contact et ensuite a injecter sur cette surface
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Of+LID[ IRQGX 8QH VR Xé&& ¥rdrelled 8k MaBERaUX/dans)des conditions similaires au
procédé industriel.

&H SDUDJUDSKH FRQVLVWH j pWXGLHU GYfXQ SRLQW GH YXH PpFDQLTX!
de ces essais décrit au Chapitre IV. Une premiére partie consiste a décrire les différents
comportements retrouvés VXU OTHQVHPEOH GHV pFKDQWLOORQV TXHOTXHV \
préchauffage. Une deuxiéme partie se focalise sur trois conditions de préchauffage pour en étudier,

SOXV HQ GpWDLO OfLQIOXHQFH

5.5.1 Protocole expérimental

$ILQ GYHIIHFWXHU GHV HVVDLV GH WUDFWLRQ XQLD[LDEKfifcessSHVY pSUR
fabriquées au laboratoire (Figure 5.25| 'fDSUqV OHV DQDO\VHV WKHUPLTXHV GX &KDS
OD SUpVHQFH GTXQ LPSRUWDQW Ht lHW/ME gEn&ad)de 18/ 3ouduf@ Havi éhO R FV
présence de préchauffage, QfHVW SDV XQH LQWHUIDFH QHWWH HW GtRLWH PDL
bombée (Chapitre IV, Figure 4.30).

Les précautions suivantes sont prises afin de réaliser les essais de traction dans les conditions
optimales :

X ID SRVLWLRQ GH OD VRXGXUBYIYEPORXYHMSWR XHN\AWWHLQpH GH PD(
soudure, visible ] OT°LO QX DX PLOLHX GH OD JRQH XWLOH

x ID VRXGXUH HVW OH SOXV SHUSHQGLFXODLUH SRVVLEOH j OTD[H
chargement uniaxial.

X 1RPEUH GTpSURXY H\guatre ¥preudtteEg@lR ént étre usinées dans chaque bloc
enretirantaX PLQLPXP PP GH FKDTXH F{Wp DILQ GTpOLPLQHU OHV HII|
de fabrication.

x Position des éprouvettes : toutes les éprouvettes sont prélevées au méme endroit dans le bloc
HW QXPpURWPHYV DILQ GH YpULILHU Oriftds hi€deniGuds.OD SRVLWLRQ VXU

X Répétabilté¢ WRXV OHV HVVDLV VRQW UpDOLVpVY WURLV IRLV DILQ GH
UpVXOWDWY 'H SOXV FKDTXH FRQGLWLRQ GH SUpFkKjpctddDJH GTHV
GLVWLQFWYV DILQ GH VHiDé/dv ¥rodédé de fabaxation.p S p W D

Tl?

42,5 -

12,5

Figure 5.25 : Schémas des échantillons de traction des soudures (ligne orange) avec la zone utile grisée
(dimension en mm).

/H VIVWgPH GH FRUUpODWLRQ{\GMLRWIL®LY,& SRXU VXLYUH OTLQWpJUD
GpIRUPDWLRQ GDQV OTpSURXYHWWH &KDTXH pFKDQWLOORQ HVW DOF
GHV GpIRUPDWLRQV OH ORQJ GH OfpSURXYHWWH 6L[ FDUUpV GTDQ
positionné V. OH ORQJ GH OfTpSURXY H [Kigurd 5RB A Rid c@ps dahdNe SGSPD, un a
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FKHYDO VXU OD VRXGXUH HW b Xq st e Sdddtrese3t@rise @1 évideRdde par
une fleche orange.

R5

R3
R2 r GSPP

R6 } Hifax

Figure 5.26 : Position des carrées d'analyse via le logiciel de corrélation d'image VIC 3D ® sur une éprouvette
avec soudure laboratoire.

5.5.2 Comportement thermomécaniquegé QpUDO GTXQH VRXGXUH
f Vitesses de déformations locales

Les essais de traction uniaxiaux sont réalisés a vitesse de traverse constante de 2,5.10° mm.s™. Il est
MXGLFLHX[ GH YpULILHU OHV YLWHVVHV GH GpIRUPDWLR|QY®ORFDOHV
LOOXVWUH OYKLVWRULTXH GH GplRUPDWLRQ GH OfTpSURXYHWWH
OfHQVHPEOH GH OYpSURXYHWWH VH 6aiparaiPgrochegdés ZohEXRiEt RRFDOLVDW
OD GpIRUPDWLRQ FHVVH SDUWRXW DLOOHXUV GDQV OTpSURXYHWWH
*633 MXVTXTj DWWHLQGUH OD JRQH 5 DX ERXW GH VHFRQGHV SXLV
vitesse maximale atteinte est de 0,006 s au lieu de 0,003 s* GDQV OH FDV G{XQH pSURXYHWMW
GH PrPH JpRPpWULH 'H IDLW VHXO OH *633 VHPEOH VH GpIRUPHU QRYV
R5 et R6) semble ne VXELU TXTXQ PRXYHPHQW GH nuRpi&ion\pBraleu@ de Il TR OD
vitesse de déformation dans le GSPP. Ces différences proviennent des différentes propriétés des

deux matériaux qui ne réagissent donc pas de facon identique & une méme sollicitation.
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Figure 5.27 : Evolution des vitesses des déformations locales dans une éprouvette réalisée a 180°C pendant
2 minutes et testée a 25°C.

f Zone de rupture

/[ fTHVVDL GH WUDFWLRQ VH WHUPLQH ORUVTXH O fpSUfRayant-subbidsH URP SW
une étape de préchauffage, la fracture est localisée dans le matériau le plus fragile : le GSPP. Deux
]JRQHV GH UXSWXUH VRQW REVHUYpHYV GIF'@NeQ?ﬂxSURXYHWWH HW LOOXYV

X Proche de la soudure a environ 1 mm de cette derniére du c6té du GSPP. Cela représente
GH OD WRWDOLWpP GHV HVVDLVY pWXGLpV 'YDGCHagite WHY PRGpC
paragraphe RQ UHPDUTXH TXH OTpFKDQWLOORQ URPSW GDQV OD
lors du préchauffage du bloc de GSPP.
X Loin de la soudure dans le GSPP. Ce cas représente alors 25% des tests réalisés.

De plus, des images MEB de la surface fracturée valident la rupture du cété du GSPP par la
SUpVHQFH GH ELOOHV GH YHUUH GDQV OHV GHX[ FDV &HSHQGDQW
microbilles de verre peut étre observée. En effet, lorV GT1XQH FDVVXUH SURFKH GH OD V|
guantité importante de microELOOHY GH YHUUH FDVVpH HVW UHWURXYpH 2Q SHXYV
blocs de GSPP peut rompre les micorELOOHY GH YHUUH RX TX{DX QLYHDX GH OD I/
affectée fondue et la zone affectée non fondue, la pression appliquée pendant O L Q MgdlRW LR Q
contribuer & casser des microbilles. Au contraire, lors de la cassure loin de la soudure, les microbilles

de verre sont retrouvées en grande majorité intactes.

Pour les essais sur les éprouvettes sans préchauffage, la rupture se fait exactement le long de la

soudure. Dans ce cas-Oj OD UXSWXUH REVHUYpH HVW XQH UXSWXUH DGKpVLY
entre les deux matériaux. Le faciés de rupture des éprouvettes avec soudure lors des essais avec et

sans préchauffage est illustré en Annexe (Chapitre V, Annexe A).
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Hifax Hifax

GSpPP GSPP

(@) (b)

Figure 528 =RQHV GH UXSWXUH GH OfpSURXYHWWH ORUV GfXQ HVVDL GH WUDFW
et (b) loin de la soudure dans le GSPP ainsi que les images MEB du facies de rupture.

f Déformations locales

La[Figure 529 LOOXVWUH OHV GplIRUPDWLRQV ORQJLWXGLQDOHV OH ORQJ
évidence le fort gradient de déformation. En effet, la déformation est beaucoup plus importante dans

OH *633 TXH GDQV Of+LID[] 'XUDQW OHV GULD LS UHAHQVHFEWDHF B & GHN\D FB4HD
déforme de la méme maniére mais au bout de 10 secondes, le GSPP atteint son seuil de contrainte et

Of+LID[ DUUrWH GH VH GpIRUPHU HW VWDJQH j XQH GpIRUPDWLRQ ¢
OfLQWPpPJUDOLWp GRX G NIRRSPDAV)] RQW GpIRUPDWLRQ GTHQYLURQ $ S
*633 UHVVHQW GRQF GH QRXYHOOHV FRQGLWLRQV DX[ OLPLWHV DYHF
mors de la machine de traction.
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(@) (b)

Figure 5.29 : Evolution des déformations @y locales dans le sens de traction (a) sur la totalité de 'essai et
(b) agrandissement du début de I'essai.

Les déformations dans le sens transverse Q ainsi que le cisaillement Q, sont montrés a Ia

On remarque une déformation transverse @ SOXV LPSRUWDQWH GX F{Wp GX *633 T.
DYHF XQ RUGUH GH JUDQGHXU VLPLODLUH j FHOXL GX *633 VHXO $X F
WUqV UDSLGHPHQW DX FRXUV GH OfHVVDL 'H SOXV RQ REVHUYH OD |
aussi plus important dans le GSPP. A noter que ces deux déformations restent 10 fois plus faibles que

la déformation longitudinale ressentie.

(@) (b)

Figure 530 (YROXWLRQ GHV GpIRUPDWLRQV ORFRE@M®VQOH ORQJ GH OfpSU

f Contrainte zdéformation

Les courbes de contrainte +déformation locales sont observées & la[Figure 5.31]et comparées avec
celles des matériaux seuls. On observe que la contrainte finale atteinte par le coté du GSPP est
identique a celle du GSPP seul ainsi que les modules apparents initiaux. Cependant, une différence
notable réside dans OHVY VHXLOV GYHQGRPPDJHPHQW /HV VHXLRINsomMWWHLQW \
LQIpULHXUV j FHOXL GX *633 /HV JRQHV 5 HW 5 VXLYHQW SDUIDLWHP
Gp/lRUPDWLRQ pODVWLTXH 'DQV OHV pSURXYHW WS doudeYddris SR X GXUH C
GRPDLQH pODVWLTXH HW QTHQWUH MDPDLV GDQV VRQ GRPDLQH SODVW
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