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Résumé

Dans l'optique de parvenir a la neutralité carbdhei 2050, l'industrie aéronautique explore le eléppement de
réservoirs composites cryogéniques qui peuverdtefshux températures extrémes atteignant -2530K)(2Jn facteur
clé dans la conception de ces réservoirs est Bpaaité a éviter la fissuration transverse. Afévdluer cette résistance
a la fissuration, un protocole expérimental spguiia été mis au point en collaboration avec AirleuSETIM et Hexcel
faisant partie des nombreux partenaires du prd@j&t-ey C. Ce protocole implique de tester des écHanslde composite
thermodurcissable en traction d'abord a trés b@sespérature (-185°C), puis a mettre les échanslisous charge a
température ambiante pour observer la fissuratamsterse. Ces essais ont permis d’estimer legeuiéso-fissuration
qui est un parametre-clé pour l'usage des compoaitlsse température. Il permet de guider le cesixxomposites les
plus appropriés et la définition d'un critére diopsation pertinent pour la conception des résesvoiyogéniques.

Abstract

In the aim of achieving carbon neutrality by 208te aerospace industry is exploring the developroémrtryogenic
composite tanks that can withstand extreme tempermteaching -253°C (20K). A key factor in theige®f these tanks
is their ability to avoid transverse cracking. hder to assess this resistance to cracking, af8pexperimental protocol
has been developed with Airbus, CETIM, and Hexdebare among the many partners of the STOHYC projéts
protocol involves testing samples of thermoset aastip in tension first at very low temperatures86IC), and then
subjecting the samples to loading at room tempegatuobserve transverse cracking. These testsrhade it possible
to estimate the meso-cracking threshold, whichkisyaparameter for the use of composites at lowptatures. It helps
guide the choice of the most suitable compositeistiaa definition of a relevant optimization critamifor the design of
cryogenic tanks.

Mots Clés :réservoir cryogénique composite, seuil de fissomaransverse, essai a basse température
Keywords: Composite cryogenic tank, transverse crackingstiolel, low-temperature test

1. Introduction

L'industrie aéronautique s'est engagée a parvésimeutralité carbone d'ici 2050. Dans cette ajatjq
elle explore le développement d'avions de lignetionnant a I'hydrogene. Un élément essentiel de
ce développement est la mise au point de systemestodtkage cryogéniques pour I'hydrogéne
liquide. Actuellement, les réservoirs métalliquesi@uble paroi représentent la technologie de
référence, mais I'utilisation de réservoirs en cosite pour LH2 est a I'étude pour sa capacité a
alléger le poids des structures. Si on désire gdediéquide proche de sa température d’ébullition,
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l'isolation thermique du réservoir doit étre la iteire possible. Le réservoir lkdomporte donc au
moins deux parois, dont I'espace est rempli d’aheist dans un vide poussé 18 10° mbar). Les
principaux challenges pour la réalisation d’'un régie composite cryogénique pour I'aéronautique
sont (i) de garantir le maintien du vide afin denpettre une isolation ultra performante, (ii) une
résistance de la paroi interne a une pressioroddré de 5 a 10 bars.

Toutefois, l'utilisation de matériaux compositesulége un défi majeur : la compatibilité
thermomeécanique des différents constituants (aoeffis de dilatation trés différents) dans des
conditions de températures extrémement basses.

L'étude du comportement mécanique des compositempérature cryogénique fait I'objet d’'une
abondante littérature qui converge vers (i) ungilissation des composites a tres basse température,
(i) une augmentation des propriétés élastiqudegtrésistances (iii) une annulation des phénomenes
visqueux. De nombreux travaux (Yokozeki et al.,200Grogan, 2015), (Laeuffer, 2017) ont permis
de caractériser et modéliser les réseaux de fisgooer prévoir la perméabilité de réservoirs
composites stratifiés sans liner. Si ces étudésaasent fortement les acteurs du domaine sgatial,
conception double paroi du réservoir hydrogéne pewgysteme aéronautique ne supporte pas de
défauts ni de micro fuites pour ne pas perdrede et donc I'isolation. Le domaine aéronautique est
en ce sens beaucoup plus contraignant que le densaiatial. La plupart voire l'intégralité des
travaux meneés sur la fissuration des compositesoaditions cryogéniques concernent un état de
fissuration bien trop avancé pour le domaine aériaaze.

2. Sur limportance du critere de méso-fissuration pou les applications cryogéniques
aeronautiques et sur les difficultés a obtenir cexitéres

La complexité des modes de défaillance observés das composites constitués de plis
unidirectionnels a fibres continues a conduit a elassification des mécanismes de dégradation des
plis unidirectionnels (mode fibre en traction etngyession, mode interfibre en traction, compression
et cisaillement) qui ont servi de base a la prafsde divers criteres de ruptures dans la littéea
Dans le cas d’'un réservoir cryogénique en compdsiteitére fibre est loin d’étre atteint. Par tren

le critére interfibre (i.e. la rupture de la matjicest lui beaucoup plus problématique de parisa m
en tension transverse des plis par les dilatatongrariées et de par le chargement biaxial engendr
par la pression. Dans beaucoup d’applicationsrit&re n’est pas considéré comme critique car son
dépassement entraine uniguement l'apparition deires dans la matrice. Mais, dans le cas d’un
réservoir cryogénique, le dépassement de ce cd@rient réellement préoccupant car rapidement
ces fissures (fissuration transverse du pli app&idement méso-fissuration) peuvent entrainer des
micro-fuites inacceptables dans le fonctionnementégdervoir (perte du vide poussé).

Les différents criteres (Hashin, ONERA, NASA...) soelativement équivalents comme cela est
illustré sur la Fig. 1 pour deux types de compgsiéetempérature ambiante. Mais ces criteres ne
doivent pas étre considérés comme intrinseéquedi aamil est bien connu maintenant que leurs
valeurs dépendent de I'épaisseur du pli mais égalerde I'ordre de la séquence d’empilement
(Huchette, 2005), (Briand, 2021), (Nicol, 2023).

Pour la conception d’'un réservoir composite cryomés il est important de connaitre I'évolution du
critére interfibre entre la température ambiantéeémpérature cryogénique. Par ailleurs, on peut
aisément démontrer que sous l'effet d’un chargerbienxtal et des fortes contraintes de dilatations
opposeées, tous les plis seront soumis a de fastksitations de traction transverse. Si le critdee
fissuration est atteint et que la propagation ddéidsure dans I'épaisseur du matériau n'est pas
maitrisée, I'ensemble des plis pourraient fisstapidement.



Comptes Rendus des JNC 2025 — Gif-sur-Yvette +id0-j2 juillet 2025

_ Critére ONERA (Laurin 2007) ~_
. Critere de Tsai-Wu _ L

- S / “~ e 4120
1 Eglass/LY556 e WA g %@ ) o6

-60

AS4/3501

. . . . . 0
=300 250 200  -150  -100 -50 0 W 100

Fig. 1. Comparaison de différents criteres « inted » sur deux composites (fibre de verre a
gauche, fibre de carbone a droite) avec encadréoege le domaine d'intérét pour les
applications aux réservoirs cryogéniques

Cette information est difficile a obtenir a tressba température car les observationsitu de la
fissuration sont rendues impossibles par la pré&sdecgivre. Pour toutes ces raisons, nous avons,
dans le cadre du projet DGAC-STOHYC et en collatimnaavec le CETIM Nantes, mis en place un
protocole d’essais interrompus dans le but de ohéter le seuil de fissuration a -185°C, température
la plus basse atteignable actuellement sur les nsognepérimentaux auxquels nous avons acces.

3. Protocole d’essais interrompus a -185°C

Le matériau étudié est un matériau thermodurciesédlrni par Hexcel. Les éprouvettes sont
constituées d'un empilement hybride avec des pésdeux grammages différents que nous
appellerons plis standards et plis fins dans lteslies essais ont été réalisés sur des éprouvettes
stratifiees qui contiennent des plis standards &t090° et dans lesquelles est inséré un pli fin.
L’empilement étudié est [0/90/0/90/90/0/90/0/90/0], le pli fin est indiqué en gras, tous éegres

plis sont des plis au grammage standard. Au fmalis pouvons distinguer trois épaisseurs de plis
pour les 90° dans I'empilement que nous noteromnslgasuite 99, 901 et 90in. Etant donné
l'incertitude sur la fissuration du pli fih -185°C et notre capacité a la détecter, nous savon
volontairement privilégida détection de fissures dans les plis &39Q en multipliant leur nombre.
L’objectif de ce type d’essai est de déterminesdail de méso-fissuration en température ambiante
et a basse température en fonction de I'épaisseylicen appliquant des niveaux croissants de
déformations aux différentes éprouvettes.

La réalisation et 'analyse d’essais de tractideriompus a -185°C ont été menés conjointement au
CETIM et a 'ONERA (Fig. 2). Des essais de tract@n185°C ont été réalisés dans I'enceinte
refroidie a I'azote liquide pulvérisé disponible kaboratoire de tests composites ETIM, filiale du
CETIM. Chaque éprouvette a été soumise a une dafammmaximale définie au préalable. Au total,
12 essais ont été réalisés a -185°C sur la maé&tiiid.

4.  Deétermination des seuils de fissuration et des citigues en fonction de I'épaisseur des plis

L’'analyse de la fissuration a ensuite été faiteONERA puisqu’il n’est pas possible de suivre
I'évolution de la densité de fissures directemanicaurs d’'un essai a basse température. Pour ce
faire, des paliers d’observations au cours desdaeetiplacement de la traverse est bloqué sont
réalisés afin de faire des micrographies avec wrascope optique sur la tranche de I'éprouvette
comme illustré sur la Fig. 2 a droite. Les palidisbservations sont réalisés a des niveaux de
déformation inférieurs a la déformation appliquéel85°C. Les différentes images sont ensuite
assemblées pour chaque niveau de paliers et letidétele fissures au moyen du logiciel Deepflow
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est réalisée comme détaillé dans (Nicol et al. 32(02es tomographies ont été réalisées pour Vverifie
si les fissures observées a la surface traversedarfjeur de I'éprouvette. Leur analyse est
actuellement en cours.

CETIM ONERA

< AUTOMATED EDGE CRACK DETECTION

»>DeepFlow computer vision algorithm

= Machine : INSTRON 10T
= Enceinte : caisson grand froid avec vaporisation azote liquide

= Outillage : Mors grand froid avec grips spécifiques (serrage a 250 N.m)

« Instrumentation : Cellule d'effort 100kN + 2 thermocouples + thermocouple caisson

Fig. 2. Machine d'essai utilisée a ETIM (a gauche) et pcote de détection de fissures utilisé a 'ONERAr(ite)

Avant de réaliser les essais a basse températue esais de traction ont été réalisés a 'TONERA a
température ambiante pour estimer le seuil derfsisun du pli fin dans I'empilement précédent
[0/90/0/9GQ/0/90/0/90»/0/90/0]. L’évolution des densités de fissures encfion de la déformation
normalisée appliquée au stratifié est présentéahg sur la Fig. 3. Le seuil de fissuration des pl

a 9@ est 20% moins élevé que le seuil des plis 86 pli fin n’a pas encore fissuré aux derniers
niveaux de chargement atteints et I'éprouvettegoi@&sun endommagement tres important (beaucoup
de rupture de fibres sont visibles sur la trancla&ysant penser qu’elle est tres proche de lairept
en mode fibre.

Les résultats en termes de densités de fissumestida de la déformation mécanique normalisée
appliguée a basse température, sont présentésnegrleur la Fig. 3. La déformation de tous les
essais, indépendamment de la température et b&paides plis, est normalisée par la déformation
maximale vue par I'éprouvette a température ambidre seuil de fissuration du pli double, &3t
inférieur d’environ 33% par rapport au seuil dugduble 90 a température ambiante et le seuil de
fissuration du pli simple 90est inférieur d’environ 40% par rapport au seuilpdi simple 9@ a
température ambiante. Le pli @ présente un seuil de fissuration d’environ 35%€sepr a celui

du pli simple 90 & basse température.
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Fig. 3. Evolution des densités de fissures a teatpée ambiante (gauche) et a -185°C (droite) dassglis a 90° de
différentes épaisseurs en fonction de la déformatmrmalisée appliquée sur le stratifié
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5.  Proposition d’un critére de fissuration dépendant & la température et de I'épaisseur des
plis

En se basant sur les travaux de thése de (PaB),2@s données expérimentales nous ont permis
d’identifier le critere couplé a température amhbeagt a -185°C en prenant en compte les contraintes
d’origine thermique comme illustré sur la Fig. gauche et droite respectivement.
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Fig. 4. Identification du critére couplé basé samhécanique de la rupture a température ambiaraeibe) et a
-185°C (droite) aved; la valeur des déformations a rupture sur plis urg@dtionnels fournies par Airbus.

Température ambiante Température cryogénique (-185°C)
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Fig. 5. Modélisation de I'évolution de la densig fissures a température ambiante (gauche) et 8°Q&droite)
L’évolution normalisée de la densité de fissuresd essuite obtenue par I'équation
p=p. (1 —exp(— <%(Ce””)>n) 0U Gy (epy;) est le seuil de fissuration qui dépend de I'e@aissiu
pli ey etp., G., nsont des c:)efficients a déterminer. La force metde 'endommagemerg est
définie commeg = %Et: £,,% (dans notre cas de stratifiés croisés, il N’y a ga déformation de

cisaillement) avec He module transverse. La force motrice de I'end@gement est définie en
dehors du cadre thermodynamique standard, ce gpifisigu'elle ne correspond pas directement a
la dérivée du potentiel thermodynamique. Cependamégalité de Clausius-Duhem est toujours
vérifiée, garantissant ainsi la cohérence thermanhygue du modele. Cette approche propose de
conditionner 'amorcage de 'endommagemegiteg, (e,;;) pour un pli d'épaisseuy,;;. On obtient
ainsi les courbes tracées sur la Fig. 5 qui sotoenaccord avec les données expérimentales.
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6. Conclusion

Dans le domaine aéronautique, la conception devd@secryogéniques performants, fiables et [égers
constitue un enjeu majeur. Ces systemes de stodkagent résister a des environnements extrémes,
notamment aux températures cryogéniques qui peulesaendre jusqu'a 20K. Parmi les critéres de
sélection des matériaux composites pour cettecgin, le seuil de fissuration transverse repiésen
une donnée cruciale.

Dans cette optique, un protocole expérimental aé&téloppé afin d'étudier la fissuration transverse
des composites a basse température. Ce protocabeetpe’estimer le seuil de fissuration a
température ambiante et aux températures cryogésitiln composite Carbone/Epoxy aéronautique
a ainsi été caracterisé sur des éprouvettes coampates plis de grammages différents et le critere
de méso-fissuration en fonction de I'épaisseugaléterminé.

Ces essais ont démontré la possibilité des pls dirsupporter en conditions cryogéniques des
sollicitations mécaniques supérieures a 0.8% ceoquie la porte a la réalisation de réservoir en
composites pour le stockage LH2. D’un point de maglélisation, les travaux réalisés concernent le
critére couplé de premiere méso-fissuration et taéhsation de la cinétique de fissuration. Les
données expérimentales nous ont permis d’identiiecritere couplé et les lois I'évolution des
densités de fissures.

La méthodologie mise en place va pouvoir guidesdkiection des matériaux et I'élaboration de
stratégies de conception adaptées pour minimiseistpie de fissuration transverse dans les
conditions de service prévues. Néanmoins des tragapplémentaires restent nécessaires pour
mieux comprendre l'influence de ces méso-fissuoes [ stockage cryogénique du LH2, comme
par exemple : l'influence compléte de I'évolutiom cks fissures sur I'étanchéité du réservoir,lée rd
des défauts et des singularités de fabricatiogestibe fissuration ou encore I'évolution de cealfies
durant toutes les phases de vie du réservoir (issagles, roulage, vols, vidanges complétes, etc.).
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