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support
vis de blocage de l'étrier
dame fixe
dame mobile

Dispositif de fixation de I'éprouvette

Fig. 2. Essai de resilience en traction.

Dans un mme souci, des essais normalisés tels que Charpy (2), IZOD (3) et resilience en
traction sur éprouvettes entaillées (4) fournissent une mesure de 1'dnergie de rupture par
choc en presence de défauts constituds d'entailles de forme variable. La sensabilité des
matires plastiques a des entailles d'acuité variable a notatnment été étudiée par P.1.
Vincent (5).

Tous ces essais apportent des éléments de réponse a des problèmes particuliers. Cependant la
question de quantifier la grandeur minimum du défaut fragilisant et la variation de cette
grandeur avec la vitesse de deformation et la temperature reste posée.

Les diagranines de la Fig. 3, publids dans (6) h la suite d'une étude collaborative menée dans
le cadre de l'IUPAC, attestent de la variabilité des transitions ductile/fragile dans les

conditions d 'essai.

—1h J-f' 1
L4 1-4-. H '

Clame mobile
et forme de l'éprouvette
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Fig. 3. Rdsultats d'essais de chocs.

Dans un souci de prévoir la grandeur des ddfauts fragilisants et leur variabilité evec les
conditions de sollicitation, nous avons entrepris une recherche subventionnée en Belgiaue par
l'Institut pour l'Encouragement de la Recherche Scientifique dans l'Industrie et 1'Agriculture
(IRSIA). Nous donnons ci—aprs quelques rdsultats de cette recherche.

Méthode de prevision de la grandeur des défauts fragilisants
L'essai de resilience en précontrainte (1) permet de chif fret la tension statigue telle qu'un
choc entaillant permette la propagationde la rupure fragile par détente de l'énergie élast—
ique emmagasinée dans l'éprouvette. Aprs quelques modifications permettant d'éviter la flex—
ion parasite de 1'dprouvette au moment du choc, nous avons pu relever pour une série de poly—
mres, la resilience en prdcontrainte en fonction de la profondeur d'entaille, caractérisée
par l'émergence de la lame par rapport au mouton pendule (voir Fig. 1).

La Fig. 4 donne le principe de la determination du défaut critique.

log (min)
= vitesse relative

imposée lors d'un
choc

Fig. 4. Procedure de determination de la grandeur du défaut critiaue.

On constate tout d'abord que la tension critique de resilience en précontrainte aumente
linéairement avec h/2 ; oti e est la profondeur d'entaille. Conformément aux theories de
Griffith, Irwin et Orowan, la pente de ces droites représente l'énergie de surface nécessaire
h la propagation de la rupture, compte tenu des micro—deformations plastiques apparaissant
dans les surfaces de rupture.

On sait aussi (6) que la tension au seuil d'écoulement en traction augmente linéairement avec
le logarithme de la vitesse relative de deformation &.

Lots d'un choc, en presence d'un défaut, la rupture fragile sera initiée si la tension au
seuil d'écoulement de polymère est supérieure a la tension critique de resilience en précon—
trainte.
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Suivant la Fig. 4, on procède coumie suit:
a. on dtermine la rsilience en prcontrainte (R en P) en fonction de l'émergence de lame (e)
b. on linarise les rsultats dans un diagramme R en P, e1-12
c. on relève dans la gamme des vitesses intéressantes, les valeurs de tension au seuil

d'coulement (civ = f (i))
d. en reportant sur le diagramme (R en P, e"2) la valeur de tension au seuil d'cou1ement

correspondant la vitesse de choc choisie, l'abscisse correspondante fournit la profon—
deur d'entaille critique

e. connaissant (6) le parallélisme des droites (civ, log ) différentes temperatures,
l'influence de ce paraxntre sur la grandeur du defaut fragilisant peut tre déterminée.

Verifications de la methode
Le tableau 1 suivant donne le defaut critique determine par cette methode pour deux PVC
rigides et un PNMA, a la vitesse relative de = l0 mm 1, correspondant sensiblement h
l'essai de resilience en traction (Fig. 2). La premihre verification a ete faite en determi-
nant la transition ductile/fragile dans des essais de resilience en traction ou les eprou—
vettes on grealablement ete entaillees a profondeur variable sur leur tranche. L'entaille esr

en V de 30 et a un rayon de 15 ± 5 pm. La vgrification n'a pas Pu porter sur I.e PMMA, en raison
du fait que ce polymare présente un défaut critique trop petit.

Tableau 1. Grandeur des defauts fragilisants

Theorie Verification

Tension au seuil Longueur Longueur d'entaille
Produit d'ecoulement en

traction h 23°C
et lO' min

(kg/cm2)

d'entaille

prevue

(pm)

fragilisante en
resilience en
traction a 23°C

(pm)

PNNA 1230 5
PVC rigide non ren—
force (A) 1050 30 50
PVC rigide +
18 parts de PEC (B) 835 85 95

Maigre les incertitudes des diverses determinations n4cessaires pour suivre le principe expose
ci—avant, on constate que l'ordre de grandeur des defauts critiques prvus est respecte, ainsi
que le classement des produits.

Influence de la vitesse de traction sur la grandeur de l'entaille fragilisante

Ce paramètre a été examine pour le PVC rigide (A), au moyen d'une machine de traction a grande
vitesse, utilisant une éprouvette normalisée (ISO R 527 type I), entaillée sur tranche avec le
même profil d'entaille aiguë que ci—avant.

Disposant avec cet appareillage de l'enregistrement de Ia courbe tension—deformation, on con—
state que la transition entre les aspects macroscopiques ductiles et fragiles correspond a
des diagranines de traction otll'allongement est limité au yield point.

La Fig. 5 donne les vitesses de transition ductile/fragile pour le PVC (A) en fOnction de la
profondeur d'entaille et du coefficient de concentrationde tension K (formule d'Inglis—
Neuber K = 1 + 2 /171, ou 1 = profondeur d'entaille et p rayon de courbure fond d'entaille).

On constate la linearite entre K et le log de la vitesse de traction et les possibilités
d'extrapolations qui en résultent.

Le Tableau 2 ci—dessous resume les defauts critiques en fonction de la vitesse.

Dans la gamme de 4 10 m/s, les grandeurs observees pour les entailles fragilisantes sont
du méme ordre que celles prévues par la procedure exposée plus haut.
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Fig. 5. Vitesse de transition ductile/fragile en fonction de la
concentration de tensions.

Tableau 2. Influence de la vitesse sur les dfauts fragilisants

Vitesse
a
de traction
23°C

(m/s)

Profondeur d'enta

(inn)

ille fragilisante

PVC type A

1 60—90
2 35—65
4

10
20—401
lo-20J
5—15

prevision
30

40 0—5

Variation de la resilience en traction avec le profil d'entaille
L'exanien a porte. sur le PVC rigide type A. Le but était de rechercher une possibilité
d'étendre la notion de défaut critique h des profils d'entailles moms sévères que l'entaille
aiguë utilisée dans l'essai de resilience en précontrainte et dans les essais de resilience
en traction précddents.

Les résultats sont donnés aux Fig. 6 et 7. Les courbes présentent toutes l'allure hyper—
bolique normale (voir aussi travaux de P.1. Vincent (5)). Il apparalt que l'utilisation du
coefficient de concentrations de tension K d'Inglis—Neuber ramne les courbes a une seule.

Autres verifications
Ilest apparu dans ce qui precade que, pour le PVC rigide, des défauts aigus de 20 a 80 lim

de profondeur sönt susceptibles d'initier sa rupture fragile lors de chocs donnés a des
vitesses de quelques rn/s t quelques dizaines de rn/s.

Ii s'avare en pratique que la presence dans des produits finis de défauts de cet ordre

(agglomérats de charges mal dispersées, griffes, inclusions), ou un peu supérieurs (micro—
bulles survenant a la mise en oeuvre) peuvent causer des chutes importantes de résistance
au choc.

Ii en est de mme de la chute de resilience en traction aprs exposition aux intempéries de
certains PVC mal adaptés. Comme l'indique la Fig. 8, cette chute présente l'allure d'une

transition ductile/fragile.

L'expdrience montre que la fragilisation apparalt quand la couche superficielle dégradée
présente des défauts de 20 — 100 nn siuvant les produits.

PVC rigide (A) — Epaisseur 1.5 mm

11
K1 +2\J p

Rayon de courbure p = 20 p.c1
Co

C0
0
0.

V, rn/s
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Courbure

500

Rayon de courbure

o 20j1m
• 5O1m

1OOtm

250

100 200

Profondeur d'entaille, j.m

Fig. 6. Variation de la r4silience en traction (R en T) du PVC
rigide (A) en fonction de la profondeur d'entaiile et

du rayon de courbure.

750

Rayon de courbure

0 20 urn

500-\ •50J2m\
a

250 -
k = 1+ 2

1

Facteur de concentration de tensions

Fig. 7. Facteur de concentration de tensions.



Rupture ductile—faible dispersion des résultats
individuels
Augmentation de Ia dispersion—Apparition d'une
proportion croissante de ruptures fragiles
Rupture fragile—faible dispersion

Fig. 8. Evolution de la rsiiience en traction du PVC rigide lors
de lTexposition aux intempries.

ESSAIS STATIQUES DE LONGUE DUREE

Cette solliciation intdresse surtout le doniaine des tubes. Les tubes en PVC rigide et en PE
ont, dans les diffdrents pays et sur le plan international (ISO/TC 138), fait l'objet
d'importants travaux de normalisation. Cette normalisation porte notamnient sur les courbesde
rdsistance la pression statique (log o, log t). La Fig. 9 en est un exemple pour le PVC

rigide.

Qu'il s'agisse de PE ou de PVC, on constate aux longues durées, une augmentation de la popu-
lation des ruptures fragiles par rapport aux ruptures ductiles.

Rupture fragile des produits en PVC rigide 621
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Fig. 9. R4sistance la pression sur Durapipe.
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Pour les PE, cette constatation s'accompagne d'une inodification de la pente de la courbe de
rgression (log ci, log t) : appariUon dTun "genou" dans la courbe, et reduction de Ia durée

de vie par rapport une extrapolation de la portion de droite initiale, correspondant aux
plus fortes tensions.

Pour les PVC rigides l'exprience mondiale de 25 ans environ et les essais n'ont pas mis en
vidence l'existence d'un tel "genou".

Quelques cas ruptures prdmaturdes en cours d'essais, citds par les spcialistes du domaine
des tubes laissent toutefois subsister un doute. On peut cependant se demander si ces cas de

rupture ne peuvent pas s'expliquer par la prsence de dfauts internes ayant localement rduit
la section rsistante.

En effet, nous avons soumis des tractions statiques de longue dure des prouvettes
prlevées dans un tube en PVC. Leur section a dtd rdduite par des entailles aigus (rayon

2Oiim) de profondeur variable (0 a 1.5mm). La Fig. 10 donne les rdsultats.

Tube—Eprouvettes Iso 1/2 (1 x e = 8 X 3 mm2) entaiilèes et non entaillées

Valeurs reconnues comme bonnes sur tube Ly—

K Non entailid

o EntaiUd 2 X 0.25 mm — V nette • entaillé 2 X 0.25mm — V brute = V nette X b2a a = 0.25 mm

o Entailld 2 x 0.50 mm — v nette • entaillé 2 x 0.50 mm —V brute a = 0.50 mm

V Entaillé 2 x 1.00mm —Vnette V entailld 2 x 1.00mm —v brute a = 1.00mm c a p = 20 j1

Entaillé 2 x 1.50 mm — V nette • entaillé 2 x 1.50 mm —v brute a = 1.50 mm I—b—I

E 600 Courbe de regression sur tube 20°C = courbe de regression sur dprouvettes non entaillées et entaitlèes

300 = 9

100-

10—2 10_i 100 10 102 10
Temps: heures a Ia rupture

Fig. 10. Traction statique.

Quelle que soir la profondeur d'entaille, on constateuelespointsderuresontrarnens
sur la droite de rressiondes_prouvettesnon-entailldes_quandon_calculelatension

compte non tenu d'une concentration de tensions.

La presence inconnue d'un défaut reducteur de section conduit a sousestimer la tension app—
liquée, voir les diverses lignes du regression tracées Fig. 10.

ESSAIS DE FATIGUE

Coinme pour les autres matdriaux, la durde de résistance du PVC est fortement rdduite quand on
le soumet a des sollicitations de traction rdpétdes ou onduldes symbolisdes Fig. 11.

Les publications de Gotham et Turner (7, 8) font apparaitre un raccourcissement notable

(facteur 1014) des telnps de rupture en fatigue, compares aux temps de rupture en traction
statique lors d'essais sur eprouvettes entaii1es.

Dans l'optique d'une detection des défauts nuisables a la resistance des tubes, nous avons
entrepris des essais de fatigue en traction a 0.5 c/s, sur des éprouvettes prlevées dans
des tubes en PVC rigide. En vue de rechercher l'effet de dfauts de grandeur variable, les
éirouvettes ont été essayées, d'une part, a l'état lisse et, d'autre part, avec entailles
aigues de 20 — 1500 pm de profondeur.

Les résultats sont donnés Fig. 12 : durde de résistance en fonction de la tension nette.
Aux fortes contraints, les courbes de résistance a la fatigue tendent a se raccrocher a la
droite de regression en traction statique; la résistance est d'autant plus rdduite qui les
entaillessont profondes, ce qui confirme les publications précédentes.
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Amplitude constante

Th\]n\r\

Fig. 12. Fatigue dynamique.

Pour desentaillesde2O-5O1eintsderupturecIeviennentassezvoisonsde1acourbe

La Fig. 13 est relative a l'essai d'prouvettes non etailles prlevdes dans des tubes en PVC
de deux qualitds diffdrentes. On constate l'intrt des essais de fatigue (ou de pression

a

01

Sollicitations répetées

a>O

a> 0

Fig. 11. Diffe'rentes sollicitations de fatigue.

E
C.)

0,

Ca

E
a,

a'
C
C0
Ca'
F-

Tude—Eprouvettes Iso 1/2 (1 X e = 8 X 3 mm2) entaillées et non entaillées

p=2O43O

o entaillé 2 x 0.02 a 0.05 mm
o entaillé 2 x 0.1 a 0.2 mm
• entaillé 2 X 0.3 mm

entaillé 2X 1.0mm
I entaillé 2 x 1.5 mm

Temps: heures a Ia rupture

defatire1ativeauxéprouvettesnonentailies. En fatigue a faible frquence, on retrouve
donc une taille de ddfauts "critiques" du méme ordre que ceux que nous avons cites pour
d'autres formulations dans le chapitre relatif aux essais de choc.
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pulsée) pour juger rapidement de la quaiit de tubes en PVC.

100 --

50 -

1 inclusion circulaire au centre p 1 .1 mm 4
2 entaille triangulaire au coin O.55X 1.15 mm 1

3 idem 2, 0.8 X 0.4 mm 1

4 inclusion rectangulaire 1.75 X 0.4 mm 3
5 inclusion circulaire au bord 00.5mm 1

6 idem 5, 00.2 mm 0.1

100 1000 10000

Temps: heures a a rupture

Fig. 13. Fatigue dynamique en traction répdte.

FISSURATION SOIJS CONTRAINTE (STRESS—CRACKING)

Ce phdnomne (ESC) est bien connu pour certains thermoplastiques, tels le PE, PS, PNNA. Il a
dt moms dtudi dans le cas du PVC pour les applications autres que les tubes.

De nombreux auteurs (Kambour), Sternstein, Rudd, Menges et beaucoup d'autres), ont tudi fonda
mentalement le phénomêne et s'accordent h distinguer deux stades:
— formation de crazing, caractris par un fort dtirage local au voisinage des concentrations
de tension

— dgénrescence de ce crazing en fissure par dsenchevêtrements moleculaires, conduisant a

la rupture fragile, lorsque la fissure atteint une grandeur critique.

La prsence d'une tension (interne ou externe) est une condition ncessaire. La nature du
couple polymre—environnement a des effets plus ou moms acclérateurs. Les essais relevés
dans la littérature sont groupés en deux familles:
— essais tension imposde. On mesure les temps de rupture en fonction de la contrainte
— essais deformation imposde. On recherche la deformation admissible qui engendre une
variation fixée d'une propriété intéressante.

L'utilisation de plus en plus frdquente du PVC pour la fabrication de bouteilles a fait
surgir certains problmes de ESC dans des applications telles que l'emballage d'huiles ali—
mentaires, de jus de fruits, d'eaux gazeuses, etc..., qui ont ndcessitd des travaux d'améli—
oration des formules. Etant donné la ldgreté de ces emballages, on prefre raisonner en
termes de deformation imposde.

Pour des raisons pratiques liées h la nécessité de travailler sur des produits extrudes
d'épaisseur voisine de 1 imis, dventuellement prélevés dans le corps des bouteilles, notre
choix a porte sur une méthode du second groupe inspirée des traveaux de Dempsey (9).

On impose h une éprouvette de resilience en traction d'dpaisseur e une deformation de flexion
sur des gabarits de rayon R variables, inmiergés dans le milieu agressif étudié.

L'allongement initial impose a la fibre convexe du matdriau est c (%) = 100 e/2 R. Les ddfor—

mations imposées varient entre 0,1 et 2 %, afin de ne pas s'écarter du domaine pratique oil
les deformations sont encore suffisainment faibles pour éviter de ntiire h l'aspect du produit
fini.

S'il y a fissuration sur une profondeur ef, la section rsistante diminue, ainsi que la
dtfortnation moyenne àu fond de la fissure. Celle'-ci finit par se stabiliser un niveau tel

que Cf
= 100 (e — ef)/2 R.

400 -

350 -

E0-
x
E

x
E
C0
C
C)

F-

200

Eprouvettes 3 x 8 mm non entaillées

0

Epr.n

Dimensions des défauts

Défaut mm Inportance du défaut
% de Ia section

1
10
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Si, sur toute la profondeur e, les lvres de la fissure ne sont pas pontes par des filaments
multimoldculaires tirés (craze material), Cf est en principe indpendant de R et de e, a
1'équilibre.
S'il y a un certain pontage dd au crazing, la dformation c, calcule a partir de l'obser—
vation de la profondeur de fissure apparente est supérieure la ddformation rdeile a fond de
fissure.

Dansnos essais sur le PVC, les dures d'essai ont vari entre 1 hr et 7 jours, suivant les
milieux tudis, afin d'avoir des fissures pratiquement stabilises.

Aprs enlbvements des gabarits de flexion, les prouvettes sont soumises h deux essais.

a. Mesuredeiaprofondeurefdesf1ssures,ermetantiecaiculcfieladformat1on

La Fig. 14 en donne un exemple pour un PVC stabilis de deux façons diffrentes. Aprs
deformation dans 1' alcool mthylique, ientdesdformationscritiqes denon-fissu-
ration de 0.25 et 0.4% (a 0.05% pres). Remarquons que c n'est pas tout a fait indpendant
de c initial, par suite d'un certain pontage des fissures par le crazing.

00
xcc

a)

C0
03
E
0

-w

Fig. 14. Dformation a l'quilibre de la fibre au fond

de la fissure en fonction de la dformation de
la fibre externe 1 hr dans l'alcool méthylique.

b. Mesure de 1'vo1ution de la rdsilience en traction en fonction de cimosd
Cet essai s'hvere très utile pour prthroir la fragilit cause par l'apparition des fissures
ou du crazing. La Fig. 15 donne les rsultats pour les mdmes formules que celies traites
h la Fig. 14. On note que pour ces formules, les ruptures deviennent franchement fragiles
pour des deformations c tras voisines des deformations critiques de non—fissuration.

E

E

C

C

Deformation de Ia fibre externe a différents rayons de courbure: e = x 100 (%)

Fig. 15. Resilience en traction (R en T) de formules diffe'rentes
apras 1 hr dans l'alcool mthylitue sons differentes

rayons de courbure.

2 stabilisations différentes

Deformation de a fibre externe a différents rayons de courbure: e = x 100 (%)

0.4%

R. R.

Eprouvettes type II — SOLVAY

2 stabilisations différentes
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Les fissures de stress—cracking y sont !! i._&F A partir des valeurs de
deformation, relevées sur les Fig. 14 et 15, aux points de transition ductile/fragile, on
peut estimer que des fissures de l'ordre de 10 — 20 pm fragilisant ces produits aux
vitesses de 4 tn/s de l'essai de resilience en traction. Notons aussi que ces fissures
sont sans effet sur les propriétés en traction a basse vitesse. Cet ordre de grandeur
confirme a nouveau ceux que nous avons cites dans le chapitre relatif k la résistance au
choc.

L'utilisation de cette méthode a permis d'étudier l'influence des multiples additifs de
mise en oeuvre et des types de résines.

CONCLUSIONS

Nous avons présenté ici l'aspect pregmatique des rdsultats deplusiers etudes, af in de
pouvoir, dans le temps imparti, mettre l'accent sur la grandeur des défauts susceptibles de
nuire aux performances des produits finis en PVC dans plusieurs domaines importants
— résistance au choc
— résistance la fatigue
— résistance au stress—cracking
— résistance a des contraintes statiques.

Dans les trois premiers au moms, il s'avre que des défauts d'une taille de quelques dizaine
de microns peuvent tre gênants. Les recherche devraient tendre vers l'amélioration des
techniques de mise en oeuvre dans le sens d'une meilleure homogénéité de la metiare an niveau
de ces ddfauts.

Nous tenons aussi h rendre hommage h tous ceux qui par leurs publications a caractère fonda—
mental, nous ont permis d'orienter nos travaux.

Recherche subventionnées par 1'Institut pour l'Encouragement de la Recherche Scientifique
dans l'Industrie et l'Agriculture (I.R.S.I.A.)".
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