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Introduction Générale

Les tubes en polyéthyléne (PE) ont été initialement introduits dans les systemes de
distribution du gaz naturel, par BRITISH GAS (UK), a la fin des années 60 (Dossogne, 1996 ;
Schult et Hessel, 2006). Par la suite, leur domaine d’applications s’est élargi a d’autres
utilisations telles que le transport de I’eau potable. Actuellement, les tubes en PE sont utilisés
dans diverses industries, ce qui leur permet de conquérir d’importantes parts du marché

mondial et en particulier du marché européen de tubes.

A titre d’exemple, Gaz de France utilisa les tubes en PE depuis le milieu des années
70. Dans cette méme période, la SONELGAZ (Société Nationale d’Electricité et du Gaz), en
Algérie, décida de les introduire dans son réseau de distribution du gaz naturel. En effet, le
premier tube en PE a été posé en janvier 1978 a Alger, plus précisément a la ville de Staouali
(Source Sonelgaz). Depuis ce temps, ’utilisation des tubes en PE n’a pas cessée de s’accroitre
d’année en année a la faveur de I’extension du réseau de distribution du gaz naturel en

Algérie.

Le choix du PE, comme matériau de base des tubes de gaz, découle de ses nombreux
atouts technico-économiques. A I’inverse des matériaux traditionnels, & savoir la fonte et
I’acier, le PE est lIéger et flexible, ce qui facilite les opérations de transport, de manutention et

de mise en ceuvre sur et sous le terrain (installation rapide et aisee).

Il posséde une bonne résistance aux agressions chimiques et a la corrosion ce qui

permet d’éviter les surcotits dus a I’application d’une protection passive ou active.

De plus, les systéemes en PE s’adaptent aux mouvements du terrain, ce qui permet
d’étre trés appréciés pour les endroits exposés aux tremblements de terre et aux grandes
variations de température (Borealis, 2003; Raynaud, 2004; Grann-Mayer, 2005 ; Nathiez,
2006).

Du fait de leur bonne résistance a la fissuration, les canalisations en PE présentent un
degré de fiabilité élevé dans des conditions d’utilisations normales. Dans ces conditions, leur

durée de vie est estimée a plus de 50 ans, jusqu’a méme 100 ans (Hessel, 2006; Hessel, 2007).



Les tubes en PE possedent, également, 1’avantage majeur de pouvoir étre assemblés
par des techniques de soudage par fusion efficaces et faciles a mettre en ceuvre. Les plus
connues en Europe et en Algérie sont : le soudage bout a bout et 1’électro-soudage (soudage

par électro-fusion).

Le soudage bout & bout est la technique la plus anciennement utilisée en Algérie
(depuis la premiere utilisation du PE dans les canalisations de gaz). Elle consiste a faire
fondre les extrémités de deux tubes au moyen d’une plaque chauffante, appelée également,
miroir chauffant. Il s’agit d’une technique simple a mettre en ceuvre et peu codteuse (pas
d’apport de mati¢re supplémentaire). Quant a I’électro-soudage, il est utilisé depuis les années
90. Il consiste, pour I’essentiel, a joindre des tubes a I’aide des raccords (manchon, prise de
dérivation ....) dits électro-soudables munis d’un enroulement métallique apportant par effet
Joule, I’énergie nécessaire pour générer la fusion des PE de tubes et raccord. L’inconvénient
majeur de cette technique est le prix élevé des raccords utilisés pour assembler les tubes de

grands diametres.

Les deux techniques sont, actuellement, les plus utilisées par la SONELGAZ pour la
réalisation des nouvelles extensions et la réhabilitation des anciens systemes de gaz en
remplacant le métal par le PE. Le choix de ces deux techniques est basé sur des aspects
économiques mais aussi pratiques tels que la facilité de la réalisation et la sécurité. En effet, le
soudage bout a bout est destiné, en particulier, a assembler les tubes de diameétre de 125 mm
et plus (jusqu'a 250 mm, le plus gros diametre utilisé par la SONELGAZ). Alors que,
1’électro-soudage est, principalement, congu pour les branchements reliant les compteurs des
abonnés au réseau de distribution de gaz en utilisant des tubes plus petits de diamétre 20, 40 et
63 mm. L’électro-soudage est également utilisé pour la réparation des réseaux défectueux, ce

qui est plus pratiquement réalisable sur chantier comparativement au soudage bout a bout.

En dépit des progres qu’enregistrent ces techniques ces derniéres années, notamment
I’automatisation des machines de soudage offrant un minimum de risque de défaillance, il
demeure un certain nombre de réserves quant a leur utilisation systématique dans des

conditions particulieres.

A titre illustratif, un systéme de tubes enterrés, en service, est soumis a un ensemble

de contraintes qui peuvent étre induites par la pression de service, la variation de la



température, le tremblement de terre, le trafic routier, etc.. Parties intégrantes du systeme de
tubes, les jonctions seront exposées a ces mémes contraintes. Par consequent, la durabilité

d’un systeme de tubes dépend aussi de la fiabilité des jonctions.

Ceci a conduit le centre de recherche et de développement de 1’électricité et du gaz
(CREDEG, une filiale de la SONELGAZ) a lancer un projet de recherche dans le but, d'une
part, d'étudier les facteurs pouvant affecter la qualité des soudures bout a bout et des électro-
soudures au cours de leur réalisation et, d’autre part, d’évaluer ’état de vieillissement des
soudures en PE, en service depuis des décennies, recherche s’inscrivant en 1’occurrence dans

le méme esprit de notre these.

Notre travail de réflexion se décline dans ce manuscrit en quatre chapitres. Le
premier est dédié a la synthése bibliographique. Cette partie est constituée de deux sous
chapitres. Le premier est axe sur les tubes en PE utilisés dans les systémes de distribution du
gaz naturel dans lequel nous présenterons la structure et les propriétés du PE de base ainsi que
sa stabilisation. Le processus de fabrication et la durabilité des tubes en PE seront également
abordés dans le premier sous chapitre. Le second sera consacré aux différentes techniques de
soudage par fusion généralement utilisées pour assembler les tubes en PE. Suite a la
description detaillée du processus de chaque technique, 1’accent sera mis sur les facteurs
internes et externes pouvant réduire la performance des soudures réalisées par le soudage bout
a bout et I’électro-soudage. Les résultats des travaux de recherche menés dans ce sens, y

seront présentés.

Les trois autres chapitres constituent la partie centrale de notre thése. lls seront
consacres a la presentation des études réalisées dans le but d’atteindre les objectifs ainsi

tracés.

Nous aborderons tout d’abord une étude concernant 1’effet des conditions de soudage
sur la qualité des soudures bout a bout et des électro-soudures. Les conséquences de la
négligence et la non qualification de la main d’ccuvre seront considérées. Ainsi, nous nous
intéresserons a etudier D’effet du non alignement, des contaminants et du temps de
refroidissement nécessaire pour la solidification des soudures. Apres avoir décrit les
matériaux et les techniques expérimentales utilisées, les résultats de cette étude seront donnés

et discutés.



Dans le troisiéme chapitre, nous tenterons de diagnostiquer 1’état de vieillissement
des soudures de tubes en service pendant des décennies. Ce chapitre traitera le comportement
mécanique a court et au moyen terme de trois types de soudures vieillies naturellement. Il
s’agit des soudures bout a bout, des électro-soudures et des soudures par poly-fusion qui sont

en service jusqu’a nos jours.

Dans le quatrieme chapitre, nous présenterons une étude comparative entre la
performance des tubes en PE soudés bout a bout et leurs analogues non soudés. Pour cela,
selon une approche multi-échelle, les propriétés des soudures bout & bout de différents ages
(de 0 a 30 ans) seront étudiées ensuite comparées a celles des tubes péres (les mémes tubes
non soudés). La structuration de ce chapitre suivra les variations induites par le vieillissement,
sur les soudures et les tubes, aux échelles microstructurale, moléculaire, macromoléculaire et

macroscopique.

Enfin, nous terminons notre these par une conclusion générale et des perspectives

quant a la suite de ce travail.



Chapitre |

Synthese bibliographique

Cette analyse bibliographique vise a donner au lecteur une vision synthétique de ce
travail de these. Elle traitera, dans un premier temps, des tubes en polyéthyléne (PE) utilisés
dans les applications sous pression, notamment, la distribution du gaz naturel. Elle présentera
la structure, les propriétés et la stabilisation de leur matériau de base. La mise en ceuvre et la

durabilité des tubes en PE seront, également, abordées dans la premiere partie.

La seconde partie, sera consacrée aux techniques de soudage par fusion les plus
utilisées pour assembler les tubes en PE. Apres la description du processus de chaque
technique, I’accent sera mis sur les facteurs internes et externes pouvant réduire la
performance des soudures réalisées par le soudage bout a bout et par 1’électro-fusion qui sont,
actuellement, utilisés pour la réalisation des réseaux de distribution du gaz en Algérie. En

dernier lieu, I’effet du soudage par fusion sur la performance des tubes en PE sera discuté.

1.1 Les tubes en polyéthylene (PE)
1.1.1 Structure du PE de tubes

Le polyéthylene PE a commencé a étre utilisé dans les systémes de tubes sous
pression, depuis le début des années 50 (Gaube et al., 1976). Il s’agit du polyéthyléne basse
densité (PEBD), proposé pour les tubes d’eau de petit diamétre et de faible pression. Une
dizaine d’années apres, le polyéthyléne haute densit¢é (PEHD) a été introduit dans la
fabrication des canalisations de grand diametre. Le premier grade, nommé Hostalen GM5010,
a été promu par HOESCHST (Allemagne) en 1961 (Schulte et Hessel, 2006). Il a été connu

comme étant la premiére génération de PE.

A la fin des années 60, la société BRITISH GAZ commenga I’utilisation des tubes en
PE dans ses réseaux de distribution du gaz naturel. Le type de PE n’est plus le PEBD ou le
PEHD, c’est le polyéthyléne moyenne densité (PEMD) (Dossogne, 1996) qui a été considére,

depuis, comme étant la deuxieme génération de PE.



Il s’agit d’un copolymére d’éthyléne et de buténe-1, comme le grade TR418
fabriqué par PHILLIPS PETROLEUM (USA) en 1971. Par la suite, le grade 3802 Y,
développé par FINA CHEMICALS (Belgique), en 1974, en utilisant 1’hexéne-1 comme co-
monomere. C’était, également, la premiére introduction de la couleur jaune pour les systémes

de distribution du gaz naturel (Fina Chemicals, 1998).

Au début des années 90, un nouveau type de PE plus performant, appelé : PEHD
bimodal, a été introduit dans la production des tubes de gaz. Son appellation se réfere a la
distribution bimodale des masses moléculaires (Figure I-1) obtenue par un nouveau procédé
de fabrication de PE, tres différent des procédés existants a I’époque (Dewit, 1992; Scheirs et
Events, 1996; Siberd, 2003; Suys, 2003; Borealis; 2003; Albani, 2011).

= = = Distribution monomodale du PE.

=« = Distribution du co-monomére
dans le PE monomodal.

= = = Distribution du co-monomeére
dans le PE bimodal.

Distribution bimodale du PE.

Figure I-1 : Distribution bimodale des masses moléculaires (Cazenave, 2005).

Le premier grade de PEHD bimodal, nommé : Eltex Tub 121, a vu le jour en 1989. Il
est a base de copolymére d’éthyléne et de buténe-1, développé par SOLVAY
POLYOLEFINS (Belgique) (Solvay Polyoefins, 1998 ; Raynaud, 2004). C’était, donc, la

naissance de la troisieme géneration de PE.

Le remplacement du co-monomére le buténe-1 par I’hexéne-1 a conduit a
I’apparition de la 4°™ génération de PE, de propriétés nettement améliorées (Clutton et
al.1998), innové par FINA CHEMICALS, en 1997. Le grade apparu, a ét¢ nommé : Finathene
XS10 (Fina Chemicals, 1998 ; Nathiez, 2006).



En 1996, les différents types de PE, utilisés dans les applications sous pression, ont
été classes en fonction de leur performance a long terme qui est définie par leur résistance
minimale requise MRS (Minimum Required Strength) permettant d’assurer une durée de vie
minimale de 50 ans. A titre indicatif, pour des valeurs de MRS de 8 MPa et 10 MPa, le PE est
classé respectivement PE8O et PE100 (1SO12162, 1995).

Vu sa performance remarquable dans les applications sous pression, le PE100 est,
actuellement, le plus utilisé dans la fabrication des tubes destinés a la distribution du gaz

naturel.

1.1.2 Propriétés du PE de tubes

Le PE doit son développement a I’amélioration de ses propriétés mécaniques a
savoir, la résistance a la pression hydrostatique a long terme (ou MRS), la résistance a la
propagation lente de fissure SCG (Slow Crack Growth) et la résistance a la propagation rapide
de fissure RCP (Rapid Crack Propagation). Ces caractéristiques sont trés influencées par le
type du co-monomere, la masse volumique, le poids moléculaire et par la distribution des
masses moléculaires. Un meilleur contrdle de ces paramétres permet d’adapter des meilleures

propriétés.

Une masse volumique (ou taux de cristallinité) élevée assure une bonne rigidité (une
bonne résistance a la rupture ductile sous la pression interne). Alors qu’un poids moléculaire
élevé garantit une bonne ténacité. Ces deux parameétres permettent au tube de supporter des

pressions plus élevées.

Toutefois, de longs branchements et une large distribution des masses moléculaires
de type bimodale augmentent le degré d’enchevétrement et le nombre des molécules de lien
dans la partie amorphe assurant un meilleur lien entre les lamelles cristallines (Figure 1-2) et,
par conséquent, une bonne résistance aux ruptures dues aux phénomeéne de fissuration sous
contraintes (Fina Chemicals, 1998 ; Solvay Polyoefins, 1998 ; Hubert et al., 2001; Kitao,
2001 ; Krishnaswamy, 2005 ; Sun et al., 2011).

L’amélioration des propriétés du PE, d’une génération a une autre, est bien illustrée

sur la Figure 1-3 ; elle a permis d’augmenter la durée de vie des tubes jusqu’a 100 ans.



Bien que le PE100 soit plus performant que le PES80 (PEMD), ce dernier reste le
préféré pour la fabrication des tubes de petit diamétre et ceux destinés a des applications
spécifiques et ce, grace a sa flexibilité.

Molécules de liaison

"Cilia™

""Loose loop™

Figure 1-2 : Représentation schématique de la structure semi-cristalline du PE
(Cazenave, 2005).

Résistance minimale requise
« MRS »

Rigidité Résistance a la propagation
rapide de fissure « RCP »

=== PEHD 1% génération

=== pENMD 2°™ génération

=== pPEMD 2™ génération

=== PEHD 3™ génération

=== DEHD 4™ génération

Résistance a la propagation . R - -
lente de fissure « SCG » Résistance a la déformation
par écoulement

[ res3 (Butene-1) M PESO (Butene-1) M PESO (Hexeéne-1) B PE100 (Buténe-1) I PE100 (Hexéne-1)

Figure 1-3 : Representation schématique du developpement des propriétés du PE de tubes
(Fina Chemicals 1998).



1.1.3 Stabilisation du PE des tubes

Afin de répondre aux spécifications des normes appliquées dans le domaine de
distribution du gaz (EN1555-2, 2010 ; 1SO4437, 2007), le PE de tubes doit étre stabilisé de
maniere a assurer une meilleure protection contre la dégradation durant sa transformation

ainsi que durant le stockage, le transport et la durée de service des tubes.

Les tubes sous pression demandent plus de protection que les tubes sans pression, de
méme que les tubes exposés a I’air libre et les tubes enterrés. Une mauvaise stabilisation peut

conduire & la fissuration des tubes et par conséquent a la diminution de leur durée de vie.

Dans ce cas, deux types d’antioxydants sont, généralement, utiliseés : les antioxydants
phénoliques (antioxydants primaires) et les phosphites (antioxydants secondaires) (Schwetlick
etal., 1991; Pospisil, 1993). Le mode d’action des premiers consiste a désactiver les radicaux
libres formés lors de I’oxydation du PE, ce qui implique leur transformation en des molécules
stables. Alors que, celui des seconds consiste a réduire les hydroperoxydes (ROOH) en
produits non radicalaires (Carette, 1992). Le schéma, présenté sur la figure 1-4, explique

clairement le mode d’action de chacun des deux types d’antioxydant (Lundback, 2005).

. Oxygéne
RH Polymére) Réagi avec un antioxydant

@e, ( __h"\’x'l primaire de type phénolique
‘ — | en donnant des produits
Pe _ 2——'_JRO(')D’/' inactifs

Radical libre
—— III
5\
/ "h-l‘l' L. \ \
[ Réagi avec |
c , | un autre RH | |
oupure| |
de chainet! ?J 4
1_____
RO® + OH" ROOH Réagi avec un antioxydant
— secondaire (phosphite,

||I ? thioéthter)
| h__ ~ \‘ .

Energie
ROH

Figure 1-4: Schéma représentatif du mode d’action des antioxydants primaire et secondaire
au cours de la dégradation thermo-oxydante d’'un polymeére (Lundbéck, 2005).



Par ailleurs, chaque antioxydant posséde une activité optimale sur une plage de
température spécifique (Figure I-5). En effet, les antioxydants agissant a haute température
assurent une protection pendant la mise en ceuvre. Tandis que, ceux a large gamme de
température, appelés antioxydants de fonctionnement, protégent le PE tout au long de son
cycle de vie (Gedde et al., 1994 ; Tireau, 2011; Mkacher, 2012; Carlota, 2012).

Phosphites

Phénols

Amines a empéchement stérique!

0 50 100 150 200 250 300
Temperature (°C)

Figure 1-5: Evolution de [’efficacité des antioxydants avec la température (Hsuan et Koerner,
1998).

Généralement, il est d’usage d’utiliser des mélanges synergétiques d’antioxydants
(Schwarzenbach, 1987 ; Chirinos-Padron et al., 1987; Moss et Zweifel, 1989 ; Bauer et al.,
1997 ; Hoang et al., 2004). Par exemple, I’utilisation d’un phosphite, tel que 1’Irgafos 168
(Figure 1-6-a), combiné a un phénol de masse molaire élevée, tel que I’Trganox 1010 (Figure
I-6-b), en concentrations massiques comprises entre 0,005 et 0,2 % (Klemchuk et Horng,
1991 ; Zaharescu et al, 1999 ; Davis et al., 2006) permettrait de stabiliser le PE au cours de la
mise en forme a des températures de 1’ordre de 200 a 300°C (Habicher, 2005).

5, R
do. B var

Tris-(2, 4-di-tert-butyl-phenyl)-phosphite Penta-erythrityl-tetrakis-

(3, 5-di-tert-butyl-4-hydroxyphenyl propionate)

Figure 1-6: Structure chimique des antioxydants :(a) Irgafos 168(antioxydant secondaire),
(b) Irganox 1010 (antioxydant primaire).
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Les tubes installés a I’air libre doivent étre bien protégés contre la lumiére solaire a
laquelle ils seront exposés pendant leur service. Le noir de carbone est le meilleur anti-UV
utilisé dans ce cas, avec une teneur de 2 a 2,5 % en poids (EN1555-2, 2010 ; 1ISO4437, 2007).
En raison de sa double fonction, anti-UV et stabilisant thermique (Allen et al., 1998), ce taux
peut assurer une meilleure protection contre la thermo et la photo-dégradation des tubes

pendant toute leur durée de service.

Ainsi, I’addition du noir de carbone peut améliorer 1’effet synergétique entre les
antioxydants primaires et secondaires et, de ce fait, augmenter la stabilité a la thermo-
oxydation du PE (Phease et al., 2000).

Toutefois, les particules de noir de carbone doivent avoir une taille comprise entre 10
et 25 nm (Accorsi, 1999). Ceci est lié a son caractere hydrophile (I’eau peut étre adsorbée a la
surface des particules de noir de carbone) (Figure-I1-7). De plus, elles doivent étre bien
dispersées dans la matrice du PE car des agglomérations importantes peuvent étre a I’origine
des défaillances d’un systeme de tubes (Davis et al., 2006 ; EN1555-2, 2010 ; 1SO4437, 2007)

Figure 1-7 : Structure du noir de carbone d’apreés Allen et al. (1998).

Par ailleurs, les tubes enterrés nécessitent moins de protection contre les rayons UV
(protection durant leur stockage et transport). Cette protection peut étre assurée par 1’addition
d’un absorbeur d’UV ou d’une amine a empéchement stérique, Hindered Amine Light
Stabilizer HALS, (Figure 1-4) (Davis et al., 2006).
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1.1.4 Procédé de fabrication des tubes en PE

Les tubes en PE sont fabriqués par un procédé d’extrusion continu (Figure 1-8). Le
principe est d’introduire les granulés du PE au moyen d’une trémie d’alimentation dans un
cylindre chauffé a I’intéricur duquel ils sont chauffés et fondus ensuite poussés par une vis
d’Archimede d’une fagon continue vers la filiere qui donnera la forme finale du tube.

L’ensemble trémie, cylindre, vis et filiére constitue I’extrudeuse (Bost, 1982; PPI, 2014).

_Extrudeuse

)/Jj
v AT / Ligne d’extrusion

emmaiEre  peids R o /
refroidissement

Conirole et mesure %
dimentionnelle
diameéire, epaisseur Découpage

Figure 1-8 : Les différentes parties d'une ligne d'extrusion des tubes en PE (Puissant, 2009).

A la sortie de la filiére, le tube mou est soumis a un étirage isotherme a I’air libre
induisant une orientation et une organisation des chaines moléculaires selon I’axe d’étirage.
Ce changement de la morphologie cristalline du PE conduit a des propriétés mécaniques
différentes entre la direction de 1’extrusion et la direction perpendiculaire (plus améliorée

dans le sens d’étirage) (Dusunceli et Colak, 2008 ; Puissant, 2009).

Le tube est ensuite refroidi par le passage, en premier lieu, dans un bac de calibrage
ou son diameétre est ajusté a une dimension donnée et, en deuxieme lieu, dans une série de
bacs d’eau pour un refroidissement complémentaire. Le changement brusque de température
auquel le PE a été soumis durant la trempe, conduit a la création d’un gradient de température

dans la paroi du tube (Tifonova et al., 1997) et, par suite, a ’augmentation du taux de
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cristallinité de I’extérieur a I’intérieur de la paroi du tube ,ce qui aboutit a I’augmentation des

propriétés élastique du PE dans le méme sens (Kiass, 2005 ; Carin, 2005).

A la fin de la ligne d’extrusion, le tube est découpé a la longueur désirée a 1’aide

d’une scie circulaire suiveuse.

1.1.5 Durabilité des tubes en PE
1.1.5.1 Vieillissement des tubes en PE

Les fuites au niveau des canalisations enterrées peuvent étre dues aux vieillissements
physique et chimique du matériau de tube & cause de son exposition prolongée aux différentes

contraintes mécaniques, aux microorganismes, aux produits chimiques, etc....

Le vieillissement du PE est caractérisé par le phénomene de fissuration sous
contraintes chimiques et mécaniques. Les premiéres sont induites par 1’environnement
d’installation des tubes, alors que les secondes ont plusieurs origines telles que le fluide
transporté, le tremblement de terre, le trafic routier, etc..... Le phénoméne se manifeste
d’abord par I’initiation des microfissures a I’intérieur ou a I’extérieur du tube ensuite par leur
propagation au cours du temps jusqu’a sa rupture. (Figure 1-9) (Fleissner, 1998 ; Zhang,
2006).

L’initiation des fissures peut avoir lieu aux points de concentration des contraintes

(Ben Hadj Hamouda et al., 2001) alors que la vitesse de propagation des fissures est

gouvernée par la totalité des contraintes auxquelles le tube sera exposé (Brown, 2007).

!_., Fissure

Zone 7

. ' fragile !

one
|-— d’écoulement —'-‘ - i

e aWald il - Pointde

= -qs‘%c» C %)(-)( l' “ ( ‘ | f|ssure
A )
Point

d’emballement

f-— —Emballement — —-I

Figure 1-9 : Représentation schématique de la structure d 'une craquelure (Fleissner, 1998).
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1.1.5.2 Rupture des tubes en PE
En fonction de I’intensité de la contrainte mécanique appliquée, la rupture du tube en

PE se fait selon deux manieres distinctes (Lustiger, 1985):

= Sous I’effet des faibles contraintes de traction, inférieures a la résistance mécanique du PE
a court terme, les molécules de liens se démélent et se relaxent a long terme ou elle seront
désenchevétrées laissant derriere elles quelques unes qui n’ont pas pu supporter la
contrainte appliquée conduisant a une rupture de type fragile dans la zone amorphe inter-
lamellaire (Figure 1-10).

= A forte contrainte, ou la rupture est de type ductile, les liaisons secondaires dans la phase
amorphe se tendent et s’alignent et la zone cristalline se détend. Lorsque les contraintes
exercees deviennent trop fortes (au-dela du seuil d’écoulement), les macromolécules de la

phase cristalline se séparent en petits segments (Figure 1-11).

Figure 1-10: Fissuration sous faible contrainte a [’échelle moléculaire a [’origine
d’une rupture de type fragile (Lustiger, 1985).
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Figure 1-11: Fissuration sous contrainte élevée a [’échelle moléculaire a [ origine d une
rupture de type ductile (Lustiger, 1985).

14



1.1.5.3 Prédiction de la dureée vie des tubes en PE

Les mécanismes de la rupture des tubes en PE, sous I’effet de la pression interne,
sont divisés en trois parties ou régions caracteristiques A, B et C (Figure 1-12). Dans la région
A (le domaine des contraintes élevées), la rupture se produit avec une déformation importante
(rupture ductile) provoquant un gonflement du tube puis un éclatement sous forme de bec de
perroquet. Elle est due au développement rapide de micro- craquelures perpendiculairement a

I’axe du tube sous I’effet de la pression interne (Ben Hadj Hamouda et al., 2001).

Dans la région B (le domaine des contraintes faibles), la rupture est produite suite a
I’initiation et la propagation lente des microfissures produisant une fissure plane et paralléle a
I’axe du tube sans déformation visible (rupture fragile). Le point de transition des ruptures
ductile-fragile (le genou) détermine la durée de vie d’un tube a une température donnée
(Barker et al., 1983 ; Gaube et al., 1985 ; Ifwarson,1989 ; Gedde et Ifwarson, 1990; Brown et
al., 1993, Lang et al., 1997).

Dans la région C, presque indépendante du niveau de la contrainte, la rupture fragile
résulte de la dégradation thermo-oxydante du matériau du tube (Choi et al., 2009) ; elle peut
avoir lieu apres la consommation chimique ou la perte physique des antioxydants (Hsuan Y.G
et Koerner, 1998 ; Hoang et Lowe, 2008 ; Tireau, 2011 ; Carlota, 2012).

Region A
—
eg Region B
SX7
— e
ductile failure
]
stress large scale plastic
A deformation (yield stress) quasi-brittle failure
§ small scale crack tip plasticity
62 and local crack tip aging
=y 1} /
(=) 5
-— -~ .
- > ~ -~ l
creep crack growth = creep crack Reglon C
initiation (CCI) growth (CCG) s brlmeltallure
large scale aging
» time to failure

log t;

Figure 1-12 : lllustration schématique des mécanismes de la rupture des tubes en PE sous
pression (Lang et al., 1997).
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Ainsi, le graphe représentant le logarithme de la contrainte circonférentielle (choop,
hoop stress) en fonction du logarithme du temps de rupture, illustré sur la figure 1-12, est,
généralement, utilisé pour prédire la durée de vie du PE a la température ambiante (20°C) a
la quelle la formation du genou nécessite une durée de temps trés longue (impossible de la
reproduire en laboratoire) ce qui a nécessité d’utiliser une méthode d’extrapolation, dans des
conditions accélérées (Gedde et al., 1994), décrite dans la norme ISO 9080 (2003). Méthode
basée sur la loi d’Arrhenius reliant la contrainte circonférentielle appliquée, le temps
d’exposition et I’inverse de la température absolue du milieu. Cette méthode montre que la
durée de vie est estimée a 50 ans pour le PE8O, alors que pour les matériaux plus performants,
tels que le PE100, elle peut atteindre les 100 ans.

De plus, cette méthode d’extrapolation a permis de déterminer la résistance minimale
requise (MRS) qui représente la contrainte minimale a laquelle les tubes doivent résister
pendant une durée de 50 ans a 20°C (voir paragraphe 1.1.1).

Toutefois, Chudnovsky et al. (2002) trouvent que cette méthode est tres couteuse et
demande beaucoup de temps (10 000 heures (>1 an) au minimum), notamment pour le PE100
(Sun et al. 2014).

Comme montré sur la figure 1-12 et d’aprés Brown (2007) la résistance a la
propagation lente des fissures détermine la durée de vie des tubes. Ainsi, Hessel (2006, 2007)
a montré qu’en utilisant les résultats du test de FNCT (Full Noch Creep Test), congu pour
déterminer la résistance a des fissures des tubes de gaz (ISO 16770, 2004), a la place de ceux
du test de pression hydrostatique et utilisant la méme méthode d’extrapolation, nous pouvons
aboutir a des estimations identiques (50 ans pour le PE8O et 100 ans pour le PE100) en

économisant la moitié du temps.

Cependant, Chaoui et al. (2008) ont préféré utiliser le test de fatigue, pour étudier le
phénomeéne de propagation des fissures dans les tubes de gaz, qui peut donner, d’aprés Zhou
et al. (2011), des résultats plus fiables pendant un temps réduit, notamment pour la prédiction
de la durée de vie des tubes en PE100.

Quant & Majer et al. (2016), dans autre approche, ils ont combiné I’effet de la

pression hydrostatique et celui du point de chargement (Point load) sur le comportement de la
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propagation des fissures. Ces auteurs trouvent que cette combinaison est trés proche des
conditions réelles auxquelles les tubes enterrés seront exposés en service, et que donc, cette

approche est pertinente pour estimer la durée de vie des tubes en PE.

Dans le méme but, une méthode de simulations numériques a été développée par
Frank et al. (2009) et Hutar et al. (2011) pour prédire la durée de vie des tubes en PE. Elle se
réfere a I’approche de la mécanique de la rupture, utilisée dans la littérature pour quantifier la
propagation lente des fissures (Lu et Brown, 1992 ; Brostow et al., 1991; Schoeffl et Lang,
2015).

Alors que, Hoang et Lowe (2008) ont adopté une approche différente pour étudier la
durabilité des tubes d’eau en PE100. Cette approche a été largement citée dans la littérature
pour prévoir la durée de vie des géo-membranes en PEHD (Husuan et Koener, 1998; Mueller
et Jakob, 2003; Mueller et al., 2003 ; Husuan et Li; 2005 ). Ces auteurs et ainsi que d’autres
(Mkacher, 2012 ; Tireau, 2012) considerent la thermo-oxydation comme le processus majeur
de dégradation du PE. En effet, sa durée de vie peut étre estimée en déterminant les vitesses
de perte des antioxydants par des mesures du temps d’induction a 1’oxydation (TIO) qui
correspond au temps nécessaire pour perdre 1’ensemble des antioxydants présents dans le

matériau.

En se fiant aux résultats de mesure du TI1O, Hoang et Lowe (2008) ont trouvé que la
perte totale des antioxydants phénolique et phosphite est prévue au terme de 35 ans
d’exposition des tubes en PE100 dans de I’eau a la température de service de 25°C, tandis que

la durée de vie a été estimée a 85 ans.

Du fait que les tubes a base du PE des premiéres générations sont en service jusqu’a
nos jours, certains auteurs se sont employés a étudier leur état et prévoir leur durée de vie
résiduelle apres de longues périodes d’utilisation. A titre d’exemple, Frank et al. (2009) ont
constaté que les tubes en PE 80 (PE de la deuxieéme génération) en utilisation pendant 30 ans
dans le domaine du gaz, sont en bon état et peuvent tenir jusqu’a plus de 50 ans. Tandis que la
durée de vie restante des tubes, a base de PE de la méme génération, en service pendant 41

dans le domaine de I’eau, a été estimée a 27 ans par Schulte et Hessel (2006).
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1.1.5.4 Perte physique des antioxydants

Les deux phénomenes prépondérants régissant la stabilité du PE sont : la migration
des antioxydants du PE vers le milieu environnant extérieur ou intérieur (perte physique) et
leur consommation par réaction avec les produits issus de I’oxydation du PE (perte chimique)
(Sangam et Rowe, 2002 ; Han et al., 2004 ; Hoang et Lowe, 2008).

Un schéma représentatif des processus de perte des antioxydants du PE et leurs

interactions est illustré sur la figure 1-13.

des A.O.

couplage - Phénoménes phvsiques. Phénoménes chimigques

Figure 1-13 : Schéma représentatif des processus de perte des antioxydants du PE et leurs
interactions (Mkacher, 2012).

Ainsi, la perte physique des antioxydants se produit selon un processus de migration

purement physique, conduisant a la réduction de la durée de vie du matériau.

Le processus de migration s’effectue en deux étapes : une premiére correspond a la
diffusion de I’antioxydant vers la surface (dans la direction de gradient de concentration), la
seconde correspond au passage des molécules de 1’antioxydant de la surface vers le milieu
environnant (Hsuan et Koerner; 1998; Fayolle, 2005). Ces deux actes ont lieu

simultanément, mais 1’étape la plus lente contrdle la cinétique globale de perte.

Lors de la deuxieme étape, la perte des antioxydants se fait par extraction si le milieu
environnant est un liquide (comme 1’cau) et par évaporation si le milieu est gazeux (air par

exemple) (Allen et al., 1997 ; Sangam et Rowe, 2002; Hoang et Lowe,2008 ; Tireau, 2011).

Par ailleurs, les trois phenomeénes (diffusion, extraction et évaporation) sont

influencés par la température (Allen et al., 1997, Lundback, 2006 ; Hoang et Lowe, 2008 ;
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Mkacher ; 2012). A titre d’exemple, MoOller et Gevert (1998), Han et al. (2004) et Mkacher
(2012) ont mis en évidence que la vitesse d’évaporation des antioxydants phénoliques est une
fonction croissante de la température. Le méme comportement a été constaté pour leur
diffusion, par Moller et Gevert (2003).

En ce qui concerne 1’extraction, Hsuan et Koerner (1998) ont constaté qu’elle est
dépendante de la température. De plus, Smith et al. (1992) ont montré, dans le cas des tubes
en PEMD immergés dans de I’cau entre 80°C et 105°C, que la perte en antioxydants (un
mélange synergique de phénol et phosphite) est rapide au début d’exposition ensuite elle
diminue lorsque le temps d’induction & 1’oxydation (TIO) atteindra 30 & 50% de sa valeur

initiale.

En revanche Viebke et Gedde (2004) ont trouvé que la présence du noir de carbone
dans la matrice du PE de tubes peut diminuer la perte des antioxydants en raison de la
possibilité de leur adsorption en surface sur des particules de noir de carbone. En revanche, la
présence d’eau favorise la migration des antioxydants car les molécules d’eau sont capables

de s’adsorber, a la place des antioxydants, sur la surface des particules de noir de carbone.

Dans le cas d’une double exposition air/eau, selon Lundbéck et al. (2006), les
phénomeénes d’évaporation seraient négligeables devant 1’extraction. Quand a Smith et al.
(1992), ils ont estimé que I’extraction représente environ 75% des pertes totales en
antioxydants tandis que I’évaporation n’en représente seulement que 25% a une méme

température.

Ainsi, la plus part d’études menées sur la perte des antioxydants par extraction visent
a prédire la durée de vie, notamment des conduites d’eau (Lundbéck et al., 2006; Hoang et
Lowe, 2008 ; Mittelman et al., 2008) en se basant sur des mesures du temps d’induction a

I’oxydation (TIO).

Par ailleurs, des microorganismes peuvent s’installer a la surface des tubes enterrés et
consommer les additifs du PE (Verdu, 1984), tels que les antioxydants. La diffusion du cceur
vers la surface alimente en continu cette derniére de sorte qu’a terme, la quasi-totalité de
I’adjuvant présent peut étre consommée. Le PE devient donc plus vulnérable aux attaques

bactériennes.
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1.2 Soudage des tubes en polyéthylene (PE)

Le soudage par fusion est I’une des méthodes utilisées pour assembler des piéces
thermoplastiques. Ce procédé consiste a chauffer deux piéces simultanément et a les presser
I’une contre 1’autre. Les deux piéces refroidissent ensemble et forment une liaison
permanente. Quand cela est réalisé correctement, les deux pieces deviennent indiscernables
I’un de D’autre et les propriétés mécaniques de la soudure sont équivalentes a celles du
matériau initial. Le soudage par fusion se fait par différentes techniques qui peuvent étre
divisés en deux principales catégories, selon la source de chaleur nécessaire a la fusion des
thermoplastiques :

* Dans la premiére catégorie, la chaleur est générée par un mouvement mécanique, c’est le
cas du soudage par vibrations ultrasoniques, le soudage par friction, etc.....

» Dans la deuxiéme, la chaleur provient d’une source externe telle que: une plaque
chauffante (cas du soudage par polyfusion et soudage par bout a bout), une résistance
thermique (cas du soudage par électrofusion) ou un rayonnement thermique (cas du

soudage par infrarouge, par laser....) (Sercer et Raos, 2017).

L’utilisation du soudage par fusion dans le domaine des tubes sous pressions remonte
au années 60. Ce mode a été initialement utilisé en Europe pour la réalisation des réseaux
d’eau potable. Par la suite, il s’est étendu aux systemes de tubes de gaz naturel ou il a fait ses
preuves de sécurité et d’efficacité. La technique la plus anciennement utilisée est le soudage
par bout a bout. Les techniques de la poly-fusion et de 1’électro-fusion viennent apres
(Potente, 1988; Grann-Mayer, 2005 ; Troughton, 2008; PPI, 2014). A I’inverse du soudage
bout a bout, dans les deux dernieres techniques, les tubes en PE sont raccordés au moyen des
raccords (manchon, selle de branchement, coude, bouchon, .....) a base de méme type de PE,
fabriqués par injection. Les autres techniques telles que le soudage par friction, ultrason,
infrarouge, induction et par laser n’ont pas trouvé un grand débouché dans le domaine de
tubes a cause de leur colt éleve. Elles sont congues uniquement pour quelques applications
specifiques (Kagan et Nichols ; 2005 ; Siddiq et Ghassemieh, 2008 ; Dong, 2005, Grewelle et
Benatar, 2007 ; Levy et al., 2008).

1.2.1 Diffusion macromoléculaire a ’interface des soudures
Lorsque deux blocs d’'un méme matériau sont mis en contact pendant une certaine

durée et a une température donnée, 1’interface qui les sépare finit par disparaitre, et les deux
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blocs n’en forment plus qu’un. Ce phénoméne d’importance se produit dans le cas du soudage

par fusion.

Les études qui traitent du mécanisme d’adhésion des matériaux polymeres entre eux,
sont nombreuses. Dan le cas du soudage par fusion, ce mécanisme résulte de la présence de
deux phénoménes : le mouillage et I’inter-diffusion. Le premier, appelé aussi « cicatrisation »,
fait intervenir les tensions de surfaces en contact et prédomine aux températures inférieures a
la température de fusion du polymere (Schonhorn et Sharpe, 1965), alors que le phénomene
d’inter-diffusion des chaines macromoléculaires se traduit par un enchevétrement des
macromolécules au niveau de I’interface entre les deux polymeéres a assembler (Grewelle et
Benatar, 2007). Ce phénomeéne existe aux températures et aux temps de soudage élevés (Jud
et Kausch, 1979). Pour que ce phénomene ait lieu, les molécules doivent étre suffisamment
mobiles. Il dépend de la capacité des macromolécules a s’enchevétrer et de la compatibilité
entre les deux polymeres assemblés (Saint-Royre et al., 1989).

Wool et O'Connor (1981) ont proposé de représenter le modéle d’inter-diffusion

macromoléculaire en quatre étapes, illustrées par les figures I-14-a, 1-14-b, 1-14-c et I-14-d :

1- Réarrangement et rapprochement des surfaces : deux surfaces sont maintenues en
contact et portées a une température au dessus de la température de fusion pour que les
chaines macromoléculaires acquiérent 1’énergie cinétique nécessaire a leur mobilité
(Figure 1-14- a).

2 - Mouillage des surfaces (Figure 1-14- b).

3 - Faible taux de diffusion : les macromolécules glissent les unes par rapport aux autres et
s’enchevétrent de part et d’autre de 1’interface (Figure 1-14-c).

4- Diffusion et équilibre : les macromolécules s’interpénétrent progressivement, jusqu’a
atteindre 1’équilibre suffisamment profondément. Les macromolécules tendent alors a se
relaxer et a prendre des conformations énergétiquement favorables par rapport a leur

environnement (Figure 1-14- d).
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Figure 1-14: Etapes d’inter-diffusion moléculaire au cours du soudage par fusion, selon le
modele de Wu et al. (2008).

1.2.2 Techniques de soudage des tubes en PE
Dans cette partie, nous allons décrire les techniques adoptées dans le domaine de

distribution du gaz naturel & savoir, le soudage bout & bout, la poly-fusion et 1’électro-fusion.

1.2.2.1 Le soudage bout a bout
En Algérie, le soudage bout a bout est utilisé depuis le début des années 70 (début
d’utilisation des tubes en PE en Algérie) par la sociét¢ SONELGAZ pour la réalisation de ses

réseaux de distribution du gaz naturel.

C’est une technique simple a réaliser et moins colteuse (pas de raccords ou autres
matiéres). Elle permet d’assembler les tubes de diamétres trés variés allant de 90 a 1200 mm.

A I’inverse de 1’électro-fusion, le soudage bout a bout est trés congu pour les canalisations de
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grands diameétres (a cause du prix élevé des pieces de raccordement) (Akkurt, 2014). Il est
donc plus utilisé pour assembler les tubes d’ecau que les tubes de gaz a cause de la large
gamme de diameétres qui existe dans le domaine du transport et de la distribution de 1’eau

potable.

a) Principe

Le soudage bout a bout consiste a chauffer la surface des extrémites des tubes a
assembler au moyen d’une plaque chauffante (ou miroir chauffant) ensuite a mettre en contact
ces surfaces ramollies en exercant une certaine pression et enfin a laisser refroidir I’ensemble
ainsi constitué jusqu’a la solidification totale (Figure 1-15) (Potente et al., 1988; 1SO11414,
2009; Troughton, 2008; Grann-Mayer, 2005; EN1555-5, 2010).

Les soudures obtenues sont caractérisées par 1’apparition d’un double bourrelet (ou
cordon de soudure). Sa forme est utilisée généralement pour donner une premiére indication
visuelle sur la qualité des soudures (EN1555-6, 1995).

Figure 1-15 : Principe du soudage bout a bout (Hehn, 2006).

b) Principales étapes du soudage bout a bout
Le processus de soudage bout a bout est divisé en quatre étapes et actions

considérées trés utiles afin d’obtenir une soudure de bonne qualité (Figure 1-16).
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Plaque chauffante Double bourrelet

Tubes
(1) Egalisation (2) Chauffage (3) Retrait de la plaque (4) Soudage

chauffante

Figure 1-16 : Les principales étapes du soudage bout a bout.

(1)  Egalisation : Les deux surfaces des tubes a assembler, préalablement nettoyees et
rabotées pour obtenir une surface la plus lisse possible au niveau du plan de soudage, sont
plaquées contre la plaque chauffante avec une pression appropriée pendant quelques secondes
(temps d’égalisation). Sous 1’effet de cette pression et de la chaleur, transférée par conduction,
une partie de la maticre fusionnée est éjectée latéralement a I’extérieur des deux surfaces
formant une couche fine constituant le bourrelet de soudage.

(2) Chauffage : Durant cette étape, les deux tubes sont maintenus en contact avec la
plaque chauffante a une pression modérée (pression de chauffage) pendant un certain temps
(temps de chauffage), égale a environ dix fois 1’épaisseur de la paroi du tube assurant la
pénétration de la chaleur dans les surfaces jusqu’a atteindre la température de soudage. La
couche de polymeére fondu s’élargi sous ’effet de la température, le développement des

bourrelets se poursuivant pendant cette étape.

(3) Retrait de la plaque chauffante : Aprés le chauffage, la plaque chauffante est retirée
le plus rapidement possible afin d’éviter le refroidissement du matériau fondu en contact

avec 1’air ambiant.

4) Soudage : C’est la derniere étape durant laquelle les deux surfaces chauffées sont
directement mises en contact a une vitesse presque nulle. La pression de mise en contact
augmente linéairement pendant un temps spécifié d’atteinte de la pression de soudage qui sera
maintenue pendant un temps de refroidissement correspondant a la solidification de la
soudure. Durant cette étape, une diffusion intermoléculaire se produit, créant un
enchevétrement des chaines polymériques, déterminant ainsi la résistance de la soudure
(Potente et Tappe, 1989 ; Stokes, 1989 ; 1997 ; Grewell et al., 2003 ; PPI , 2009).
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La figure 1-17 présente le cycle de fusion pour le soudage bout a bout ainsi décrit
dans les normes DVS 2207-1 (1995), ISO 21307 (2011) et ASTM F1056 (1997).

Pression d’égalisation Pression de soudage

Pression

Pression de chauffage

v

Temps

A Temps &’ dugnicitation -

Temps de refraif

de la pression

Temps de refroidissement

Temps d’égalisation

Temps de chauffage !

[ B
1l

A
v
A

SN AP

A mmmmmmmmoC.
._‘_
4;
.._._._‘_

A

Temps de soudage

\ 4

Figure 1-17 : Cycle de soudage bout a bout (DVS 2207-1, 1995).

c¢) Formation des bourrelets de soudure

L’analyse du procédé de soudage bout a bout par Hehn (2006) a montré que les
étapes d’égalisation, de chauffage et de soudage jouent un rdéle primordial dans 1’évolution
des bourrelets de soudure. Cette évolution est bien illustrée par les figures 1-18-a, 1-18-d, 1-18-
c et 1-18-d. Les bourrelets se développent sous 1’effet du chauffage et de la pression appliquée

sur les tubes.

La température est la responsable de la forte augmentation du volume des bourrelets
durant 1’étape de chauffage (pression trés faible) mettant en évidence 1’importance de la
dilatation thermique du polymére. Comme le plus grand déplacement de matiere se produit
pendant la phase de soudage par pression des tubes 1’un contre 1’autre, la couche de polymeére
fondu, formée dans les étapes d’égalisation et de chauffage, est éjectée latéralement (Zieglzer,

2004).
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Selon Daigle et al. (2003), la théorie de déeplacement de la matiére fondue, durant la
phase de soudage, schématisée sur la figure 1-19, est basée sur I’hypothése que lorsque deux
extrémités molles de tubes sont mises en contact sous une pression donnée, une partie de
matiére est poussée vers I’extérieur de la paroi du tube, formant les bourrelets externes et
internes de soudure, alors que le reste de matiére, au niveau du plan de soudage, ne subissant
aucun déplacement. Ainsi, chaque bourrelet termine sa formation en s’enroulant sur lui-

méme, lui donnant une forme finale (forme torique visible sur la figure 1-18-d).

Miroir chauffant

c) d)

Figure 1-18 : Forme des bourrelets de soudure a différents moments du soudage : a) Début
de [’égalisation, b) Fin de I’égalisation - début du chauffage, c) Fin du chauffage, d) Fin du
soudage (Hehn, 2006).

26



Exterior surface / Joining plane
Separation point

/—\ (zero displacement)
Joining = _) &
displacement g __Axis of flow

j i separation
T 0 -~

|v|u| \ Interior surface T -

Wall thickness

fin

/_Axns of ;E)e

i Melt depth

Figure 1-19: Présentation schématique de I’écoulement de la matiére fondue durant la phase
de soudage bout a bout (Daigle et al., 2003).

1.2.2.2 Le soudage par poly-fusion
La technique de soudage par poly-fusion est apparue apres le soudage bout a bout.

Elle a été développée pour répondre au besoin d’assemblage de tubes d’épaisseurs
différentes ; ce qui n’est pas possible a réaliser par la technique du soudage bout a bout, mais
elle présente I’inconvénient d’étre couteuse, ce qui limite son utilisation pour I’assemblage

des tubes de petit diamétre (jusqu’au diamétre 125 mm).

Ainsi, cette technique a été utilisée en Algérie a la fin des années 70. Au terme d’une
vingtaine d’années environ, elle a été abandonnée suite a I’apparition de la technique

d’¢lectro-soudage (source Sonelgaz). Par contre, aux Etats Unis, elle a existé jusqu’a nos

jours.

a) Principe

Le principe de cette technique consiste & assembler les tubes a 1’aide des pieces
injectées en PE (manchon, selle de branchement, etc....) en utilisant des plaques chauffantes
spéciales permettant de chauffer simultanément les surfaces a souder c'est-a-dire celles du

tube et du raccord.
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Dans le cas d’assemblage des tubes a 1’aide d’un manchon, d’un coude, d’un

bouchon ou d’un té, la plaque chauffante utilisée est munie de deux douilles méle et femelle

(Figure 1-20-a). Tandis que pour le raccordement au moyen d'une selle de branchement ou

d’une selle té, 1’¢lément chauffant utilisé est muni d’une surface courbée (Figure 1-20-b)

(Sonelgaz, 1997 ; Grewell et Benatar, 2007 ; Troughton, 2008)

(b)

Plaques
chauffantes

Té

Figure 1-20: Principe du soudage par poly-fusion : (a) Soudage d’un tube et un té,
(b) Soudage d’un tube et une selle (Troughton, 2008).

b) Les étapes du soudage par poly-fusion

Trois étapes essentielles sont suivies pour le soudage des tubes par poly-fusion

(Figure 1-21):

Etape 1: Apres le nettoyage, I’extrémité du tube a raccorder est introduite dans la
douille femelle de la plaque chauffante au méme temps que I’introduction de la douille
male dans 1’une des extrémités du raccord. Dans le cas du raccordement d’une selle,
les surfaces a souder sont mises en contacte avec les faces de la plaque chauffante
adaptées a chacune.

Etape 2: Les surfaces du tube et du raccord sont simultanément chauffée a une
température adéquate pendant un temps approprié.

Etape 3: Aprés le chauffage, les extrémités du tube et du raccord sont retirées
rapidement de la plaque chauffante puis directement introduites I’une dans 1’autre de
sorte que les surfaces chauffées du raccord et du tube sont rapidement plaquées I’une
contre 1’autre comme le cas de la selle. L’ensemble est maintenue fixé jusqu’a
I’épuisement de la totalit¢ du temps de refroidissement recommandé pour la
solidification de la soudure (Wavin Plastics Limited, 1983 ; Grewell et Benatar, 2007 ;
PPI, 2014).
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Figure 1-21 : Schéma présentant les étapes du soudage par poly-fusion : (1) Insertion de la
plaque chauffante, (2) Chauffage des surfaces a souder, (3) Soudage (Sonelgaz, 1997).

1.2.2.3 Le soudage par électro-fusion

La technique de soudage par fusion a été développée en 1956 par Mannesman
(Mannesman, 1956) pour assembler les tubes de pression en PE. Alors que sa premiere
utilisation, pour la construction des réseaux de gaz, remonte au milieu des années 70 par Gaz

de France.

Contrairement a la poly-fusion, lors de 1’¢électro-soudage, les tubes sont raccordes au
moyen de piéces en PE soudés éclectiquement aux surfaces externes des tubes sans utiliser de
plaques chauffantes. Il s’agit d’un processus simple avec faible exigence d’énergie et
équipement. Cette technique s’aveére étre donc la plus avantageuse, plus particulierement pour
les installations spécifiques (tranchée étroite, acces difficiles, réparation....) en raison de la
facilité d’installation avec minimum de coit (le cotut élevé du raccord est compensé par la
facilité d’installation). Elle peut étre utilisée pour assembler les tubes de diamétre 20 jusqu’a
200 mm (Akkurt, 2014).
a)Principe

La technique de 1’électro-soudage consiste a joindre les tubes a I’aide de raccords
dits « électro-soudables », manchon, selle de branchement, prise de dérivation, etc.... (Figure
I-22) comportant un enroulement métallique incorporé a sa leur surface interne au moment de
leur fabrication par injection. Par effet Joule, le fil métallique apporte 1’énergie nécessaire
pour générer la fusion de la matiére adjacente. Les parties en dehors des zones de fusion sont
des zones non soudées, appelées « zones froides », dont la matiére est restée a 1’état solide
Figure 1-23). La faible conductivité du polyéthyléne favorise cet emprisonnement de la

matiere.
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Figure 1-22 : Raccords utilisés lors du soudage par [’électro-fusion.

(a)I i’/
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Figure 1-23 : Représentation schématique des raccords électro-soudables : (a) Manchon, (b)
Selle té (Bowman, 1997).
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Le role des zones froides est d’empécher 1’¢jection de la matieére fondue a 1’extérieur, sous la
pression liée a la dilatation du polymére, et donc de la maintenir dans les zones de fusion
(Hanjong Plastic Inc., 1995 ; Bowman, 1997 ; Grann-Mayer, 2005 ; Nakashiba et al., 1993 ;
Nishimura, 1994).

Les fils chauffants sont fabriqués a partir d’alliage de cuivre, de zinc et de nickel. A
titre d’exemple, cinq types d’alliages sont utilisés pour la fabrication des fils chauffants : Cugg
(ETP), CugsZns, CugoZnzo, CugoNiio, CueeNiasa.

b) Les étapes du soudage par électro-fusion
Les étapes suivantes sont indispensables afin d’obtenir un assemblage fiable :
= Etape 1: Le processus commence par un grattage uniforme de la surface du tube a souder
(Figure 1-24) afin d’enlever la couche de surface éventuellement dégradée. Il se poursuit
par un nettoyage des surfaces des tubes et du raccord avec un solvant adapté afin de

réduire tout risque de pollution.

Grattoir

Figure 1-24: Grattage de la surface des tubes & souder par électro-fusion.

= Etape 2: Les parties a souder (tubes et raccord) sont assemblées ensuite fixées sur un
positionneur adapté au diametre des tubes et au type du raccord (Figure 1-25). Ce
dispositif permet un positionnement parfait du raccord et un bon alignement des parties a

souder. Le raccord est ensuite relié a une machine de soudage.

\

Figure 1-25: Fixation des parties a souder par électro-fusion a laide du positionneur.
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= Etape 3: Lorsque le courant électrique passe dans le fil de résistance, le matériau au
niveau des zones de fusion, se gonfle, remplissant le vide entre le tube et le raccord ;
ensuite les deux surfaces en contact commencent a fondre au dela de leur température de
fusion. Pendant un temps de chauffage donné, la diffusion intermoléculaire a travers
I’interface de soudure a licu ainsi que les enchevétrements des chaines polymériques
créent une soudure qui se solidifie au gré d’un refroidissement lent durant un temps

approprié (Figure 1-26).

Lors du refroidissement, le PE se recristallise d’abord aux parties adjacentes aux
zones froides puis vers I’intérieur entrainant de fait, un rétrécissement du PE et donc, la
diminution du diameétre extérieur du tube (Wool et al., 1989 ; 1SO1555-6, 1995 ; 1SO11413,
2008, Troughton, 2008 ; PPI, 2014) .

Pour chaque zone de fusion, un indicateur de fusion (ou témoin de soudage) se
trouve dans la paroi du raccord qui sera poussé a I’extérieur durant la fusion de la matiere.

C’est une indication visible lors du processus de soudage (Figure 1-26).

Une coupe dans un assemblage de tubes et manchon, aprés la solidification de la

soudure, est présentée sur la figure 1-27.

Fil de resistance
s0us tension

raccord —

tube PE —

2)

Indicateur de fusion
Matiére Fondue

@)

Figure 1-26 : Principe et étapes du soudage par électro-fusion (Sonelgaz, 1997).
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Figure 1-27: Coupe dans un assemblage de tubes et manchon par électro-fusion
(Shi et al., 2011).

1.3 Facteurs affectant la qualité des soudures de tubes en PE

Des soudures de mauvaise qualité ont parfois été constatées. Elles peuvent avoir
différentes origines. Une réalisation incorrecte du soudage a cause du non respect des
procédures et des parameétres recommandés de soudage (Température, pression, temps de
chauffage, temps de refroidissement....) conduisent a des assemblages défaillants. De plus, les
conditions climatiques (soleil, vent de sable, climat froid, pluie, neige...) peuvent influencer
la température de soudage et contaminer les surfaces des tubes a souder et, par conséquent,
diminuer la qualité des soudures. Les propriétés des matériaux des tubes a souder peuvent

également avoir un effet néfaste.

La qualité des soudures dépend aussi de I’état des machines de soudage utilisées qui

doivent étre systématiquement étalonnées et entretenues.
Dans ce qui suit, nous présentons les principaux facteurs pouvant altérer la qualité

des soudures en citant quelques travaux de recherche menés dans ce sens. Nous nous

intéressons aux techniques de soudage bout a bout et d’électro-soudage.
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1.3.1 Cas du soudage bout a bout
1.3.1.1 Influence des paramétres de soudage
D’apres Pimputkar (1989) et Potente et Tappe (1985), le soudage bout a bout est un

procédé sensible a différents parametres qui peuvent entrainer des différences en terme de
qualité. Les plus importants sont :

- Latempérature de chauffage.

- La pression de chauffage.

- Le temps de chauffage.

- La pression de soudage.

- Le temps de refroidissement.

Barber et Atkinson (1974) et DeCourcy et Atkinson (1997) ont trouvé que la
température de chauffage des surfaces a souder est choisie en fonction de la température de
fusion et du MFI du matériau des tubes. D’aprés Nieh et al. (1993), une température de
soudage trop élevée peut provoquer une altération des chaines polymériques (la dégradation)
et donc des changements dans la structure moléculaire, tandis qu’une température trop basse
conduit a une insuffisance d’interpénétration des chaines moléculaires a I’interface de la
soudure ainsi qu’a la formation des vides considérées comme des zones froides et, donc, des

zones de défaillance. Dans les deux cas, des soudures fragiles seront obtenues.

La température de chauffage dépend aussi de 1’épaisseur de paroi des tubes a souder.
En effet, les tubes a paroi épaisse nécessitent une température plus faible que les tubes a paroi
mince (Figure 1-28) (DVS, 2008 ; Starostin et Ammosova, 2009).

Le temps de chauffage a un effet semblable a la température du chauffage. D’aprés
Savu et al. (2014), un chauffage trés lent augmente la quantité éjectée du matériau fusionné et
par conséquent de grands bourrelets seront formés, laissant uniquement une faible quantité de
matiére constituant la soudure. Dans ce cas une ligne, appelée « ligne de soudure », tres
visible sera observée a I’interface (Figure 1-29-a). Cependant, un chauffage trés rapide conduit
a la formation de petits bourrelets ainsi qu’une ligne visible de soudure (Figure 1-29-b). Par
conséquent, le temps de chauffage doit étre ajusté afin de permettre aux chaines moléculaires
d’interpénétrer les une dans les autres profondément et étroitement de manicre a garantir une

bonne adhésion (Figure 1-29-c) (NETL, 2003).
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Figure 1-28 : Variation de la température de chauffage en fonction de I’épaisseur nominale
de la paroi des tubes en PE (Starostin et Ammosova, 2009).

Ligne de soudure invisible

Ligne de soudure visible et petits bourrelets
Figure 1-29: Coupes dans des soudures bout a bout réalisées :(a) Dans des conditions

optimales, (b) Pour un temps de chauffage excessif, (c) Pour un temps ou une pression de
chauffage insuffisant (NETL, 2003).
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Toutefois, Faraz et al. (2014) ont constaté une diminution importante de
I’allongement & la rupture et de I’énergie de traction a la rupture TEB (Tesile Energy at
Break) pour des soudures bout a bout réaliseées a basse et a haute températures de chauffage
(en dehors P’intervalle toléré). D’aprés ces méme auteurs, les résultats de 1’examen
microscopique ont montré que les interfaces des soudures réalisées dans des conditions
optimales ont une structure uniforme et continue similaire a celle du tube pere (Figure 1-30-a)
a I’inverse de celles obtenues pour des basse et haute températures qui ont montré des

structures discontinues (Figure 1-30-b, 1-30-c).

La pression de chauffage assure le maintien des surfaces a souder en contact avec la
plaque chauffante. Si elle est trop élevée, une quantité importante de matiere fondue sera
éjectée en dehors de la ligne de la soudure laissant uniqguement le matériau froid (non ou
partiellement fondu) ce qui améne a la création des zones froides a I’interface de la soudure.
Si au contraire la pression de chauffage est faible, la quantité de matiére fusionnée sera
minime et la diffusion intermoléculaire sera insuffisante (pas de contact intime entre les deux

surfaces fusionnées) (Figure 1-29-c) (Troughton, 2008).

Figure 1-30: Micrographies de [’interface de soudures bout a bout obtenues :
(a) Dans des conditions optimales, (b) A basse température de chauffage, (c) A haute
température de chauffage (Faraz et al., 2014).
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D’aprés Riahi et al. (2011), la résistance mécanique des soudures bout a bout dépend
essentiellement du choix de la température et de la pression de chauffage. Ces auteurs ont
également constaté un lien entre ces deux parametres et la taille des bourrelets de soudage. Ils
ont donc développée un modele reliant les dimensions des bourrelets avec la température et la
pression de chauffage, dans le but de chercher les paramétres optimaux permettant de
diminuer la taille des bourrelets de soudage en préservant la bonne résistance mécanique des

soudures.

La pression de soudage est aussi un parametre treés important a ne pas négliger. Lu et
al. (1992) ont constaté que les soudures obtenues sous une basse pression de soudage,
présentent une faible résistance au phénomeéne de propagation lente des fissures. De méme,
une rupture de type fragile a été constatée a I’interface de soudure, sous 1’effet de la pression

hydrostatique, pour une pression nulle de soudage, rapporte Hehn (2006).

1.3.1.2 Influence du désalignement

Aprés le rabotage des surfaces a souder, 1’opérateur effectue un contrdle visuel de
I’alignement des tubes. Le décalage (ou le jeu) entre les deux axes des tubes, appelé
« désalignement », devra étre aussi faible que possible.

Bowman et Paramar (1989) ont trouvé qu’un désalignement excessif amene a
I’augmentation des contraintes axiales induites par la pression de service et la courbure du
tube au niveau des soudures. Ces auteurs ont observé que sous ’effet de ces contraintes
mécaniques, les fissures se propagent non seulement dans le sens axial mais aussi dans le sens
radial réduisant ainsi la performance a long terme des soudures et par conséquent leur durée
de vie. Le désalignement peut avoir d’autres origines:

- Lorsque les tubes a assembler sont ovales ;
- Lorsque les diamétres extérieurs des tubes sont aux limites tolérées (maximum et
minimum) ;

- Lorsque les extrémités des tubes sont endommageées.
Afin de réduire son effet, les normes et les reglements en vigueur recommandent que

le désalignement ne doit pas dépasser 10 % de 1’épaisseur de paroi des tubes & souder bout a
bout (EN1555-6, 1995 ; Sonelgaz, 1997 ; DVS 2207-1, 1995).
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1.3.1.3 Influence des polluants

L’opération de soudage est généralement réalisée a I’extérieur dans des différentes
conditions climatiques (vent, pluie,...) susceptibles d’engendrer la contamination des surfaces
a souder et la plaque chauffante par la poussicre, le sable, 1’eau,...etc. Le nettoyage des
surfaces a souder et de la plague chauffante, avant le soudage, est indispensable (EN1555-6,
1995; DVS 2207-1, 1995). Par contre, il n’y a aucun moyen pour nettoyer les surfaces

fusionnées juste apreés le retrait de la plaque chauffante.

L’effet des contaminants sur la qualité¢ des soudures a intéressé de nombreux auteurs
(Lu et al., 1992 ; Marshall, 1991 ; Zhao et al., 2002; Daigle et al., 2003). Lu et al. (1992) ont
montré que la contamination des surfaces des tubes en PE par les trois polluants a savoir la
vaseline, le graphite et le téflon, conduit a la diminution de la résistante des soudures a la
fissuration lente. Le téflon, en particularité, a montré un effet plus important que les autres
contaminants. De méme, une fragilisation des soudures a été constatée par Marshall (1991)

pour une contamination par la poussiére de craie, de la terre séche et du ciment.

A travers un examen microscopique des zones de ruptures, Zhao et al. (2002) ont
observé qu’une partie des particules de la poussicre est piégée a ’interface de la soudure,
formant des vides (Figure 1-31), alors que le reste est éjecté avec la matiére vers I’extérieur
(dans les bourrelets). Ces auteurs ont également constaté que la partie exclue est moins

importante dans le cas des tubes a paroi épaisse.

Typical dust
particles

Figure 1-31 : Examen microscopique des zones de rupture des soudures pour une
contamination par la poussiére (Daigle et al., 2003 ; Zhao et al., 2002).
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1.3.1.4 Influence des propriétés des matériaux de tubes
L’indice de fluidité MFI et la densité des matériaux des tubes a souder peuvent

affecter la qualité des soudures bout a bout.

D’aprés McGreevy (1995), un grade de PE de tubes de faible MFI peut supporter des
températures élevées de chauffage favorisant 1’augmentation de la quantité de matiére
fusionnée et par effet d’entrainement, I’amélioration de la qualité des soudures. Ceci dit, pour
un grade de PE de tubes de gaz de trés faible MFI, de 1’ordre de 0,001 g/10min, une faible
résistance a I’impact a été constatée par Nishimura et Narisawa (1991) et ce, sachant le faible

écoulement de la matiére fusionnée a I’interface de la soudure.

C’est pourquoi les normes applicables dans le domaine des tubes de gaz,
recommandent que I’indice de fluidité du PE de tubes, a assembler par soudage bout a bout,
soit compris entre 0,2 et 1,4 g/10 min (190°C, 5kg) afin d’assurer une meilleure compatibilité

au soudage (EN1555-2, 2010 ; 1SO 4437, 2007).

Toutefois, il existe, actuellement, des machines de soudage qui permettent de souder
des tubes a base des PE’s de MFI trés différents. Ces machines sont munies de plaques
chauffantes a deux faces chauffées séparément, de facon a régler la température de chacune a

une valeur adaptée au MFI du matériau de tube qui sera en contact avec elle (PP, 2007).

Par ailleurs, DeCourcy et Atkinson (1977) ont trouvé que I’interface des soudures de
tubes a base de PEBD est tres fragile. Alors que Kimel’blat et al. (1996) ont constaté que plus
la masse volumique du PE est élevé (taux de cristallinité élevé) plus la résistance a la
propagation des fissures, des soudures bout a bout, diminue. En effet, la fusion du matériau se
produit dans un intervalle étroit de température, vu le taux de cristallinité élevé, entrainant de
ce fait la diminution de la quantité de matiére fusionnée et au final, la fragilisation de

I’interface des soudures.

1.3.2 Cas de I’électro-soudage
1.3.2.1 Influence des paramétres de soudage

Les parametres de soudage, a savoir le temps de chauffage (ou la puissance
chauffante) et le temps de refroidissement peuvent affecter la qualité des soudures obtenues

par 1’électro-fusion.
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Le temps de chauffage est déterminé en fonction de la puissance chauffante. En effet,
le temps optimal, correspondant & une valeur donnée de la puissance chauffante, est compris
entre deux limites:

- Un temps minimal au-dessous duquel une mauvaise qualité de soudure est obtenue ;
- Un temps maximal au-deld duquel une dégradation du matériau survient (fumée et
sortie de la matiere fusionnée seront constatées (Figure 1-32)) (Fusion Provida, 2011).

En effet, une variation dans la puissance chauffante influence cette plage de

fonctionnement et par ricochet la qualité de la soudure.

Sortie de la matiere fusionnée

Figure 1-32: Soudure d’un tube et d’un manchon électro-soudable, obtenue durant un
temps de chauffage excessif (Fusion Provida, 2011).

Bowman (1997) a trouvé que pour un temps court de chauffage, la résistance a la
décohésion des soudures est presque nulle. Cette résistance augmente graduellement avec la
durée de chauffage jusqu’a une limite au dela de laquelle elle commence a diminuer. Cette
limite correspond au temps nécessaire (temps optimal) pour la diffusion suffisante des chaines
favorable a leur enchevétrement et interpénétration a I’interface de la soudure. La cohésion de

I’interface est dépendante du temps de chauffage, selon Wool et al. (1989).
Le temps de chauffage recommandé couvre, donc, un intervalle choisi d’une maniére

a garantir une bonne cohésion de I’interface des soudures, ce qui a été vérifié par Troughton et
al. (2006) et Shi et al. (2012).
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En outre, la température a I’interface de la soudure évolue avec le temps de
chauffage suivant la courbe présentée sur la figure 1-33. En effet, la prolongation du temps de
chauffage conduit a I’exposition du PE a une température trés élevée et, donc, a la
consommation des antioxydants et la dégradation des matériaux du tube et raccord. Par
contre, la réduction de la durée de chauffage (soumettre le PE a une faible température)

conduit a la diminution de la ductilité de I’interface des soudures (Saint-Royne et al., 1989).

MaLvais Fumee
soudage | Bonsoudage sorties de matieres

température
i mterface
de zoudage

. temps
troin tmax

Figure 1-33 : Evolution de la température a l'interface d 'une soudure obtenue
par électro-fusion (Sonelgaz, 1997).

Par ailleurs, 1’étape de refroidissement, au cours de laquelle le matériau fusionné se

recristallise et la soudure se solidifie, demande suffisamment du temps.

A travers une étude de I’effet du temps de refroidissement sur la résistance au fluage
des soudures de tubes en PE, Higuchi et al. (2002) ont montré que 1’évaluation de la
performance d’une électro-soudure est trés liée a la détermination d’un temps optimal de

refroidissement.

1.3.2.2 Influence des polluants

Troughton et al. (2006) ont trouvé que la présence de poussiere du talc sur les
surfaces a souder peut conduire a la fragilisation de I’interface de la soudure. Le glycol, les
sels d’ammonium, les silicates et la poudre de fer oxydé ont montré un effet semblable,
d’aprés Sholten et Wolters (2000).

La présence de ces contaminants au niveau des zones de fusion (a I’interface de la

soudure) engendre I’apparition des vides a ces endroits (Figure 1-34) causant des

discontinuités structurales qui peuvent étre des points de concentration de contraintes
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conduisant par fois & I’initiation et la propagation des fissures sous I’effet de la pression
interne (Figure 1-35), rapportent Shi et al. (2012).

Par ailleurs, les additifs, les molécules a faible poids moléculaire peuvent aussi étre
présents a la surface externe du tube, suite a leur migration (Lundbéck et al., 2006). Ces
espéces ne peuvent pas étre débarrassees par un simple nettoyage, ce qui nécessite le grattage
des surfaces externes des tubes a souder. Cette opération permet aussi d’enlever la couche de
polymére oxydée sous I’effet de la chaleur et la lumiére auxquelles les tubes seront exposes
durant leur fabrication, stockage et transport. D’aprées, Hjértfors (2011), des ruptures de type
fragile ont été observées a I’interface des soudures, sous ’effet de la contrainte de décohésion,
sur des surfaces non grattées. Ils ont conclu que le grattage est une étape trés importante a ne

pas remplacer par un simple nettoyage.

B

Void

Figure 1-34 : Vide au niveau de la zone de fusion d’un assemblage par électro-
fusion, d a la contamination : (a) Coupe dans [’interface de la soudure, (b) Image
ultrasonique prise de [’extérieur de ’assemblage (Shi et al. 2012).
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Figure 1-35.: Initiation et propagation d ‘une fissure dans la paroi du manchon sous [’effet de
la pression interne : (a) Apparence de la défaillance sur /’extérieur du manchon, (b) Coupe
dans la zone de fusion contaminée (Shi et al., 2012).

1.3.2.3 Influence du vide entre le tube et le raccord

Le grattage d’une couche trés épaisse augmente le vide entre le raccord et le tube,
plus particulierement pour les petits diametres (diametre inférieur a 40 mm). Bowman (1997)
et Nishimura et al. (1989) expliquent que plus ce vide est important, plus le contact entre les
surfaces a souder sera moindre, ce qui peut réduire énormément la résistance a la décohésion
des soudures. De plus, la résistance a la traction et I’allongement a la rupture peuvent aussi
étre influencées, d’aprés Riahi et al. (2012). Cependant, ce probléme peut étre remédié par
’utilisation d’un grattoir mécanique qui permet d’enlever une couche uniforme de méme

épaisseur.

1.3.2.4 Influence des propriétés du PE de tubes

Contrairement aux soudures bout a bout, Bowman (1989), a montré que le MFI et la
masse volumique du PE de tubes n’ont aucune influence sur la qualité des soudures obtenues
par électro-fusion, ce qui justifie I’absence des études récentes effectuées dans ce sens. Ceci

représente 1’un des principaux avantages de la technique de soudage par électro-fusion.
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|.4 Effet du soudage par fusion sur la performance des tubes en PE

Le soudage des tubes en PE réalisé convenablement tout en respectant les procédures
et les paramétres établies dans des conditions environnementales idéales, peut-il donner des
soudures de propriétés similaires a celle du tube pere ? La réponse a cette question a intéressé

plusieurs chercheurs. Nous présentons dans ce qui suit, un résumé de leurs travaux.

Lors d’une étude de la microstructure et les propriétés du PE dans la zone de soudure
bout a bout, Leskovics et al. (2006) ont constaté une légére augmentation du taux de
cristallinité, determiné par la DSC et la DRX, au niveau de la zone de soudure en
comparaison avec le matériau de base du tube. De plus, ces auteurs ont trouvé que les
molécules du PE dans cette zone sont moins orientées axialement, dans la direction

d’extrusion des tubes (voir paragraphe 1.14).

Quand a Vesely et al. (2009), ils ont observé que le taux de cristallinité du PE est
plus élevé au centre de la soudure, qui diminue en approchant de la paroi du tube (donc en
s’éloignant de la zone de soudure). Cette hétérogénéité, liée a I’histoire thermique du PE (Lu
et al., 2002), est a I’origine d’une fissure interne (localisée au centre de la soudure) qui se
propage avec le temps sous I’effet des contraintes induites par la pression interne jusqu’a la

rupture de I’assemblage, estiment Sevcik et al. (2012).

De plus, dans une étude effectuée par Savu et al. (2014), les résultats des analyses
thermiques par la DSC ont montré que la viscosité d’élongation du PE dans la zone de
soudure est inférieure a celle du PE de tube et cela pour les soudures bout a bout et les électro-
soudures. Ceci signifie que le comportement plastique du PE a I’état liquide est influencé par

le soudage.

De méme qu’a I’état solide, un faible allongement a la rupture a été marqué pour les
soudures en comparaison avec les tubes (Chen, 1997 ; Leskovics et al., 2006; EI-Bagory et al.,
2013) notamment a la tempeérature ambiante (23°C) comme le montre la figure 1-36. Un
comportement semblable a été rapporté pour la résistance a I’impact (Figure 1-37) (Nishimura
et Narisawa, 1991 ; Leskovics et al., 2006).
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Par ailleurs, Vesely et al. (2009) et Sev¢ik et al. (2011) ont mis en évidence la
variation du comportement élastique du PE dans la zone de soudure (le module de Young est
plus élevé au centre de la zone de soudure), illustrée sur la figure 1-38, qui est le résultat de
I’hétérogénéité microstructurale ainsi constatée. D’aprés Mikula et al. (2015), le taux de
cristallinité élevé du PE au cceur de la soudure conduit a I’amélioration de ses propriétés
mécaniques a cet endroit du fait que le comportement mécanique du PE est trés lié a sa
morphologie (Huber et al., 2001, Cazenave, 2005; Sun et al., 2011).

50

-40°C, unwelded
______ 40°C, welded joint
-23°C, unwelded

_____ -23°C, welded joint

Stress, MPa

40 50 60 70O BD 90 100
Percent strain, %

Figure 1-36: Comparaison entre les courbes de traction des tubes et des soudures bout a bout
en PE 80, obtenues pour les températures 23°C et -40°C (Leskovics et al., 2006).
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Figure 1-37: Variation de la résistance a ['impact des tubes et des soudures bout a bout en
PE8O en fonction de la température et la vélocité d’impact (Leskovics et al., 2006).
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Photo réelle des bourrelets

Figure 1-38 : Distribution du module de Young (E) dans la zone de soudure bout a bout de
tubes (selon le modele de Mikula. et al., 2015).

Cependant, dans la littérature (Paramar et Browman, 1989; Fleissner, 1998; Grieser,
2007 ; Hessel, 2011, Florian et al., 2013 ; Mukula et al., 2015), il a été rapporté que la
résistance des soudures a la propagation lente des fissures est inférieure a celle des tubes. Ce
comportement est le résultat de la concentration de contraintes, causee par la discontinuité
géométrique de 1’assemblage. En effet, les angles vifs formés en dessous des bourrelets
(Figure 1-39-a) et les zones froides (Figure 1-39-b) agissent comme des fissures qui peuvent
déclencher le phénomeéne de fissuration lente minimisant ainsi la performance a long terme de

I’assemblage et, conséquemment, sa durée de vie (Shi et al., 2012 ; Mukula et al., 2015).

Figure 1-39 : Points d’initiation de la propagation lente des fissures dans : (a) La
soudure bout a bout, (b) L électro-soudure (Nathiez, 2006).
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Par ailleurs, il a été constaté que la propagation des fissures a lieu en dehors de la
zone de soudure (Figure 1-40), c’est-a-dire, dans la paroi du tube ou du raccord (Fleissner,
1998 ; Hessel, 2006 ; Hessel, 2007 ; Hessel ; 2011 ; Shi et al., 2012 ; Mukula et al., 2015) et
ce, bien que la le PE au cceur de la soudure ait présenté une mauvaise resistance a la
fissuration lente en comparaison avec le PE de base du tube (Juseok et al., 2012 ; Florian,
2013 ; Mukula et al., 2015). Ceci a été expliqué par le fait que les forces de compression
exercees par les bourrelets sur la paroi interne du tube ont empéché I’initiation de fissure dans

la zone de soudure (Mukula et al. 2015).

(1) Interface de la soudure.

(2) point d’initiation de la propagation de la fissure.
(3) Propagation de la fissure dans la paroi du tube.
(4) Largeur de la zone de fusion.

Figure 1-40: Initiation de la propagation d une fissure au-dessous du bourrelet de
soudure bout a bout de tubes en PE (Hessel, 2011).

1.5 Conclusion

Cette synthése bibliographique a montré que la qualité des soudures de tubes en PE
réalisées par le soudage bout a bout et I’électro-soudage, est susceptible d’étre altérée par
plusieurs facteurs a savoir les parametres de soudage (température, pression et temps) et
d’autres ayant une relation avec la mise en ceuvre des opérations de soudage. Ainsi, le degré
de fiabilité de ces techniques de soudage est trés lié au respect des parametres et des
procédures de soudage établies par les fabricants de machines de soudage et par les normes en

vigueur.
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L’effet des parameétres de soudage serait surmonté par I’automatisation des machines
de soudage, alors que celui de certains facteurs dépendrait de la qualification de la main
d’ceuvre. Le désalignement et les polluants apparaissent avoir 1’effet le plus nocif sur la

qualité des soudures.

En revanche, méme si les opérations de soudage sont réalisées convenablement, les
travaux de recherche ont montré qu’elles peuvent réduire la performance des tubes a court

terme autant qu’a long terme.

Par ailleurs, de nombreux travaux de recherche se sont focalises sur le
développement de méthodes numériques de calcul et de techniques permettant de prédire la
durée de vie des tubes en PE, et également celle résiduelle aprés des dizaines d’années de
service, avec un degré élevé de fiabilité . Par contre, peu d’études se sont penchées sur les

soudures.
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Chapitre Il

Etude de I’Effet des Conditions de Soudage sur la Qualité des
Soudures de Tubes en PE

Ce chapitre est consacré a I’étude de I’effet des conditions de soudage, hotamment
celles ayant une relation avec le non respect des procédures et des paramétres de soudage, sur
la qualité des soudures bout a bout et des électro-soudures. En effet, nous avons mis I’accent
sur I’effet du non alignement et des contaminants. L’influence du temps de refroidissement,

nécessaire pour la solidification des soudures bout a bout, a été également étudié.

I1.1 Les matériaux utilisés

Les échantillons de tubes utilisés dans cette étude sont fournis par la société
MAPROGAZ (El-Eulma, Algérie). Ce sont des tubes de diameétre nominale (DN) de 40 mm
et de 125 mm avec un SDR11 (en est de 3,7 mm et 11,4 mm, respectivement) (Figure 11-1),
fabriqués conformément aux normes appliquées dans le domaine de tubes de gaz (1SO4437,
2007, EN1555-2, 2010). lIs sont & base de PEMD (Polyéthyléne moyenne densité) congu pour
la fabrication des tubes destinés a la distribution du gaz naturel. 11 s’agit d’un grade de PE
produit par TOTAL PETROCHEMICALS (Belgique) et commercialisé sous le nom MDPE
3802B. Ce grade est de type monomodal qui appartient a la classe PE80 (MRS = 8 MPa).

De plus, deux types de raccords électro-soudables ont été utilisés: des manchons DN
40 et des selles de branchement DN 40/20 (Figure 11-2). Les premiers, de marque INNOGAZ,
sont fournis par INNOGE PE INDUSTRIES (France) tandis que les deuxiémes, de marque
FUSAMATIC, sont fournies par FUSION PROVIDA (UK).

Le PE du raccord peut étre de la méme classe que celui du tube ou de classe
différente. En effet, si le tube est en PE8O et le raccord en PE100, 1’épaisseur de celui-ci doit
étre supérieure ou égale a 0,8 fois I’épaisseur nominale (en) du tube. Cependant, si les classes
du PE sont inversées (tube en PE100 et le raccord en PE80), I’épaisseur du raccord doit étre
supérieure ou égale a 1,2 x e, (EN1555-3, 2010). Dans notre étude, les deux types de raccords
utilisés sont en PE100. Grace a sa performance, le PE100 présente des épaisseurs de paroi

plus faibles pour une méme pression de service.

49



DN125 SDR11

DN40 SDR11

Figure 11-1 : Tubes en PE utilisés pour la réalisation des soudures.

Codes a barre (b) Partie
supérieure

(a)

Partie
inférieure

Figure 11-2: Raccords électro-soudables en PE100: (a) Manchon INNOGAZ
(b) Selle de branchement FUSAMATIC.

Le PE avec lequel sont fabriqués les manchons, est commercialisé par TOTAL
PETROCHEMICALS (Belgique) sous le nom HDPE XS10 B, alors que le PE de selles de
branchement, nommé Eltex Tub 121, est un produit d’ INEOS POLYOLEFINS (Belgique).

Ces grades sont a base de PEHD élaboré selon le procédé bimodal.

Les différentes caractéristiques des matériaux de base des tubes et des raccords sont

fournies par les fabricants (Tableau 11-1).
Les propriétés des raccords utilisés répondent aux spécifications normatives
applicables dans le domaine de distribution du gaz naturel. 1ls sont congus pour des

applications sous une pression de service de 10 bars (EN1555-3, 2010).

L’ensemble des tubes et raccords utilisés dans notre étude sont homologués par la

SONELGAZ pour leur utilisation en Algérie sous une pression maximale de service de 4 bars.
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Tableau I1-1: Caractéristiques des matériaux de base des tubes et des raccords

(Voir les fiches techniques en Annexe).

c téristi Méthode Résultats
aracteristiques d’essai | MDPE 3802B | HDPE XS10B | Eltex TUB121
Masse volum|q3ue a23°C 1SO 1183 948 959 959
(kg/m®)
MF1 190°C/Skg, 1501133 0.9 03 0,45
(9/10 min)
Teneur en r}((?/:); de carbone 1SO 6964 225 225 225
Dispersion du noir de 1SO18553 Note < 3 Note < 3 Note <3
carbone
Temps d’induction a EN728/ >> 20 R o R o
I’oxydation (min) ISO11357-6 | az00°c | 20 a200°C | >20a210°C
Contrainte au seuil
d’écoulement, SOmm/min 18 26 25
(MPa) 1SO 527-2
Allongement a la rupture,
50 mm/min (%) > 700 > 700 > 350

11.2 Machines et parameétres de soudage

11.2.1 Soudage bout a bout
11.2.1.1 Présentation de la machine de soudage

La préparation des échantillons de soudure bout a bout a été faite au moyen d’une
machine de soudage de type GATOR 250 (FUSION PROVIDA, UK) (Figure 11-3). Ce

dispositif est constitué d’un bati auquel sont fixés des mors qui servent a maintenir les tubes

en place.

Boitier de controle

Rabot

Figure 11-3: Machine de soudage bout a bout de type GATOR 250 (FUSION PROVIDA).
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L’un des tubes est fixe et I’autre peut se déplacer horizontalement grace a un vérin
hydraulique dirigé par un boitier de controle. Ce dernier sert & paramétrer I’ensemble des
étapes de cycle de soudage en termes de temps et de pression. Une fois le cycle lancé, le
boitier gere automatiquement presque 1’intégralit¢ du procédé. L’opérateur intervient
uniquement pour le contrdle de I’alignement des tubes, le nettoyage des surfaces des tubes et

la mise en place des outils annexes (plaque chauffante et rabot).

11.2.1.2 Les parametres de soudage

Il existe plusieurs normes de paramétres de soudage permettant d’obtenir en pratique,
des soudures bout a bout de bonne qualité, parmi lesquelles DVS 2207-1 (2014), ASTM
D3261 (2012), ASTM F2620 (2013). Celle utilisée par le fournisseur de la machine de
soudage est la DVS-2207-1 (1995).

Le tableau 11-2 présente la pression et le temps de chaque étape du cycle de soudage

pour les dimensions de tubes normalisées.

Tableau 11-2: Parametres standards de soudage bout a bout des tubes en PE en fonction des
dimensions des tubes (DVS-2207-1, 1995).

DN (mm) 90 125 200 250
Température de la plaque en (mm) 8.2 11,4 11,4 14,3
chauffante : 210 £ 5 °C
SDR 11 11 17,6 17,6
Pression d’égalisation
P, =0,15 MPa Pn (bar) 5 10 17 27
Pression de chauffage
P. < 0,02 MPa Ph (bar) 0,7 1 2 3
Temps de chauffage (s) 82 114 118 148
Temps du retrait de la plaque chauffante (s) 6 8 8 9
Temps d’augmentation de la pression (S) 6 8 8 9
Pression de soudage
P.=0.15 MPa Ph (bar) 5 10 17 27
Temps de refroidissement (min) 12 16 16 20
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La pression hydraulique Py (Figure 11-4) est calculée comme suit :
_5
P =3, XP,x10  (Eq.ll-1)

Ou

Pt : est la pression réelle exercée sur les tubes en MPa.

Ph : est la pression hydraulique des vérins de la machine de soudage en bar.
St : est la section des tubes en cm?,

Sy : est la section des vérins de la machine de soudage qui est égale 4 5,9 cm?.

F;J

L — Mors

«————
i | _— Tube
Prée]]e - Smhe il
f—
-
Pn

‘L'rf.l' 1 i 11 -‘---‘_"‘h-l

Figure 11-4: Schéma explicatif du fonctionnement du béti de la machine
de soudage bout a bout (Hehn, 2006).

Comme la technique de soudage bout a bout est congue pour assembler les tubes de
diamétre 90 mm et plus, les échantillons de tubes choisis sont de dimensions DN 125 et
SDR11. Les parametres de soudage recommandés pour les échantillons choisis sont les
suivants (voir tableau 11-2):
= Température de la plaque chauffante a 210°C.
= Pression d’égalisation et de soudage égales a 10 bars.
= Pression de chauffage égale a 1bar.
= Temps de chauffage : 114 s.

= Pression de soudage : 10 bars.
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=  Temps de refroidissement : 16 min (960 s).

Ces valeurs, appelées "parametres standards”, seront utilisées comme valeurs de base

dans ce qui suit.

11.2.2 Soudage par électro-fusion
11.2.2.1 Présentation de la machine de soudage

La machine que nous avons utilisée pour la préparation des échantillons de soudure
est de type QBOX (FUSION PROVIDA, UK) (Figure 1I-5). Elle peut fonctionner en deux
modes de soudage (en mode code a barre ou en mode automatique) destinés a déclencher la
mise sous tension de la résistance intégrée dans les raccords. Ainsi, en mode code a barre, les
parametres de soudage sont entrés dans la machine en faisant passer le stylo infrarouge ou le
scanner de lecture (Figure 11-5) sur le code a barre collé sur le raccord. Tandis qu’en mode
automatique, des que le raccord est connecté a la machine, les parametres sont
automatiquement introduits dans la machine. Ce mode est utilisé lorsque les raccords sont de

la méme marque que la machine de soudage.

Scanner

Figure 11-5: Machine de soudage par électro-fusion de type QBOX (FUSION PROVIDA).

Les deux machines de soudage utilisées dans notre étude sont conformes aux normes
en vigueur (1SO12176-1, 2012 ; 1SO12176-2, 2008). De plus, elles sont homologuées par la
SONELGAZ pour une utilisation dans la distribution du gaz en Algérie. Pour une meilleure

tragabilité, I’utilisation des machines manuelles n’est pas permise dans ce domaine.
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11.2.2.2 Les paramétres de soudage

Les parametres de soudage sont déterminés par le fabricant des raccords. 1l s’agit de
la tension, le temps de fusion nominal ou corrigé en fonction de la température environnante
ainsi que le temps de refroidissement. Les manchons utilisés dans notre étude requierent des
parametres lus par la machine de soudage au moyen du scanner de lecteur de code a barre car

leur origine différe de celle de la machine de soudage.

Le branchement des selles s’opere selon les paramétres de soudage introduits

automatiquement dans la machine.

Le tableau I1-3 présente les parameétres de soudage, recommandés pour chaque type

de raccords, pour une température ambiante de 23°C.

Tableau 11-3 : Paramétres de soudage par électro-fusion a 23°C.

DN Tension Temps Temps de
Type de raccord de chauffage refroidissement
(mm) (Volt) (s) (min)
Manchon 40 38 47 10
| oetle de 40/20 40 35 5
ranchement

11.3 Préparation des échantillons de soudures
Dans cette partie, nous décrirons les modes de préparation des échantillons de
soudure bout a bout et d’électro-soudure sous différentes conditions de soudage choisies et

étudiées pour leur effet sur la qualité des soudures.

En guise d'étude comparative, des échantillons de soudures ont été préparés dans les

conditions optimales. Ces échantillons seront utilisés comme référence.

11.3.1 Cas des soudures bout a bout

1- Afin de mettre en évidence I’effet du désalignement sur la qualité des soudures, des
échantillons de tubes d’ovalisation de 3,5 mm, supérieure a la valeur maximale tolérée par les
normes, qui est de ’ordre de 2,5 mm pour les tubes DN125 (EN1555-2, 2010, 1SO4437,
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2007), ont été soudés bout a bout tout en respectant les conditions de soudage ainsi
recommandées. Le choix des tubes ovales vise a éviter qu’un désalignement excessif pouvant
aussi étre le résultat d’une ovalisation élevée des extrémités des tubes a souder, se produise.

(\Voir sous chapitre 1.3.1.2).

Au terme du processus de soudage, le désalignement (d) (Figure 11-6) a été mesuré, a
I’aide du pied a coulisse, aux six points différents qui sont les mémes points choisis pour la

mesure des dimensions des bourrelets (voir paragraphe 11.5.1)

Zoom sur le désalianement

Figure 11-6 : Désalignement (d) des tubes souder bout a bout. (a)Photo réelle, (b) Schéma
représentatif (Grann-Mayer, 2005).

2- Les extrémités des échantillons de tubes a souder ont éte mouillées au cours du processus
de soudage au moyen d’un vaporisateur d’eau, comme le montre la figure 11-7 : procédé de

simulation d’exposition a la pluie, dédi¢ a 1’étude de I’effet de la contamination par 1’eau.
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Figure 11-7 : Soudage des surfaces contaminées par [ ’eau.

3- L’effet de la poussicre est etudié au moyen de la simulation suivante : une couche de terre
séche est déposée sur les extrémités des échantillons de tubes ainsi que sur les deux faces de
la plaque chauffante & I’aide d’un pinceau (Figure I1-8).

¥IL

Plaque chauffante

Figure 11-8: Chauffage des surfaces contaminées par la poussiére de la terre séche.

4- A la derniére étape du processus de soudage, la matiere molle, au niveau de la zone de
soudage, a besoin suffisamment de temps pour se solidifier (le temps standard (ts) est de
I’ordre de 960 secondes pour un tube DN125 SDR11, selon le tableau 11-2). Bien que le
processus soit géré d’une maniére automatique, 1’opérateur peut interrompre a n’importe quel
moment le refroidissement sans que ceci soit signalé ou méme enregistré par la machine de
soudage. La raison principale de ce comportement est le gain de temps puisque 1’étape de

solidification est la plus lente par rapport aux autres étapes du processus de soudage bout a
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bout. C’est pourquoi, nous avons préparé des échantillons de soudure en faisant varier le
temps de refroidissement et en fixant les autres parametres de soudage a leurs valeurs
standards. Pour ce faire, le refroidissement a été interrompu apres les durées:

= 672s5(70%ts) ;

= 336s(35%ts);

= 1255(13 % ts).

11.3.2 Cas des électro-soudures

1-Dans 1’¢électro-soudage, 1’alignement de 1’ensemble des parties a souder (les deux tubes et le
raccord) est assuré par le positionneur (voir la figure 1-25). Son réle est d’aligner les parties a
souder afin de supprimer les courbures résiduelles des tubes et les mouvements intempestifs

pendant le cycle de soudage.

Afin d’étudier I’effet du non alignement sur la qualité des électro-soudures, nous
avons utilisé des échantillons de tubes courbés (prélevés dans des rouleaux), des manchons et
des selles de branchement pour la préparation des échantillons de soudure sans I’utilisation du

positionneur.

2- Le grattage et le nettoyage des surfaces des tubes a souder constituent la premiére étape du
procédé de I’¢électro-soudage (voir sous chapitres 1.2.2.3 et 1.3.2.2). Parfois, ces pratiques ne
sont pas accomplies convenablement. Afin d’étudier leur effet, nous avons préparé des
soudures sur des échantillons de tubes, prélevés dans le stock, sans grattage et nettoyage
préalables de leurs surfaces a souder.

3- Pour observer I’effet de la contamination par le solvant nettoyant sur la qualité des
soudures, nous avons humidifié les surfaces externes des tubes a souder, a 1’aide d’un chiffon
imbibé avec 1’éthanol (Figure 11-9), lesquelles surfaces sont ensuite raccordées rapidement au

raccord afin de ne pas perdre le solvant par évaporation.
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Figure 11-9: Humidification de la surface du tube, a souder, avec le solvant dégraissant.

11.4 Identification des échantillons de soudures prépareés
Pour différencier les échantillons de soudure « bout a bout /’électro-soudure », ils ont

été désignés comme montré dans le tableau 1l-4, a I’exception des échantillons de soudure

bout a bout préparés pour différents temps de refroidissement.

Tableau 11-4 : Désignations des échantillons de soudures prépares.

Soudures bout & bout Electro-soudures
Désignation Conditions de soudage Désignation Conditions de soudage
. ‘CfBR Conditions optimales , S,ER Conditions optimales
(référence) (référence)
SBNA Non alignement des tubes SENA L\Iocl)Jr:jz:lgnement des parties a
o , Sans grattage et nettoyage des
SBCE Contamination par 1’eau SESG surfaces des tubes
Contamination par la Contamination par le solvant
SBCP poussiére SECS nettoyant

I11.5 Caractérisation des soudures

Selon le type de soudures, I’ensemble des échantillons ainsi préparés ont été soumis

aux différents essais, présentés dans le tableau I1I-5. En effet, les méthodes d’essais sont

prescrites successivement dans les parties ci-dessous.
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Tableau I1-5 : Essais effectués pour la caractérisation des échantillons de soudures.

Controle de 1’aspect et . . Essai de
: ; Essai de Essai de .

Type de soudures mesure des dimensions . RO pression

traction | décohésion :
des bourrelets de soudure hydrostatique
Soudures

bout a bout + + +
Electro-soudures + +

11.5.1 Controle de I’aspect et mesure des dimensions des bourrelets de soudure.

Les bourrelets de soudure sont formés au cours du procédé de soudage bout a bout.
Leur formation commence a partir de I’étape d’égalisation et se termine aprés 1’épuisement
total du temps de refroidissement (voir la figure 1-17). En effet, les bourrelets sont la
conséquence de I’ensemble des conditions imposées sur le tube; leur aspect et dimensions
peuvent donc donner une premiere indication visuelle sur la qualité des soudures. En
I’occurrence, les bourrelets externes des échantillons de soudures ont été examinés
visuellement, a la fin du cycle de soudage, ensuite, leurs dimensions a savoir, la largeur (L) et
la hauteur (H) (Figure 11-10), ont été mesurées a I’aide d’un pied a coulisse en six points
différents également répartis autour du tube. La position 1 choisie, est située dans la partie

supérieure du tube (Figure 11-11).

Bourrelet externe L

w— T

Paroi du tube

L

Bourrelet interne

Figure 11-10 : Schéma présentant les dimensions des bourrelets de soudure
(L : longueur, H : hauteur).
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Bourrelet externe

Paroi du tube

Bourrelet interne

Vue en coupe de la soudure bout & bout

Figure 11-11: Emplacement des points de mesure des dimensions des bourrelets de soudure.

11.5.2 Essai de traction
L’essai de traction uniaxiale a été réalisé a la température 23°C et a la vitesse de 50

mm/min sur une machine de traction de marque ZWICK ROELL, munie d’un capteur de
force de 10 KN. Sur chaque échantillon de soudure de longueur de 200 mm, cing bandes ont
été prélevées de telle maniere qu’elles soient régulierement réparties autour du tube
(1SO6259-1, 1997). Elles sont découpées parallélement a I’axe des tubes a 1’aide d’une scie
électrique (Figure 11-12).

1 Bande
2 Eprouvette

Figure 11-12 : Méthode de prélevement des eprouvettes dans un echantillon
de tube (1SO 6259-1,1997).
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Au milieu de chaque bande, une éprouvette est usinée a 1’aide d’une fraiseuse
numérique de type Charlyrobot 4U (MECANUMERIC) de maniére que le double bourrelet
soit situé au centre de 1’éprouvette (Figure 11-13). Le profil des éprouvettes ainsi prélevées est
de type 1 (1SO6259-1, 1997), choisi en fonction de I’épaisseur nominale (en) de la paroi des
tubes soudés (Figure 11-13).

Les propriétés en traction a savoir la contrainte au seuil d’écoulement (o),
I’allongement a la rupture (&), la contrainte maximale a la rupture (o,) et le module
d’¢lasticité (E) ont été déterminés a partir des courbes contrainte/déformation enregistrées

(Figure 11-14) sans I’utilisation de I’extensométre.

Double bourrelets

. A=150 mm, B=20+0,2 rﬁm, C=60+0,5 mm,
D=10+0,2 mm, E=60+0,5mm, F=50+0,5 mm,
G=115+1,0 mm, H= Epaisseur de tube.

Figure 11-13 : Profil des éprouvettes (Type 1) de [’essai de traction (ISO6259-3, 1997).

Cinq essais ont été réalisés sur chaque échantillon afin de tenir compte de la disparité

des résultats.
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Contrainte
g g_:‘ _____________________
R L .:- oY J
-t |
>4 g
Zone glaslique Zone de déformation plastique |
! |
|
|
|
|
|
|
|
|
o] Er
Allongement

Figure 11-14: Courbe typique de la contrainte appliquée a l’éprouvette en fonction de son
allongement, pour la détermination des caractéristiques en traction du PE.

11.5.3 Résistance a la décohésion des électro-soudures
11.5.3.1 Décohésion d’un manchon
L’essai a été réalisé selon la méthode décrite dans la norme 1SO13955 (1997)

applicable aux assemblages de tubes et manchon par électro-fusion.

L’essai consiste a découper 1’échantillon de soudure, préalablement conditionné au
moins durant 2 heures a la température de 23°C, en deux secteurs (pour un tube DN 40). La
longueur de la partie tube de chaque coté de ’assemblage est égale a 100 mm (Figure 11-15).
Une force d’écrasement est ensuite appliquée, a proximité du manchon, sur chacun des
secteurs obtenus, au moyen d’une presse a deux plateaux ou d’un étau, jusqu’a ce que les

faces internes du tube se touchent (Figure 11-16).

Figure 11-15: Préparation des échantillons de soudure de tubes
et manchon (1SO13955, 1997).
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EtiLiu ¥ + Force Manchon
% 7
d

'%‘- 1_F

Tube

+ —Force

Figure 11-16: Principe de [’essai de décohésion d 'un manchon (ISO13955, 1997).

A T’aide d’un levier (ou un tournevis), le manchon est séparé du tube avec soin en
commencgant par les zones froides extérieures du manchon. La méme opération est répétée
pour les zones froides intérieures. Les parties séparées sont ensuite examinées afin de
déterminer le type de rupture : fragile ou ductile. Si les zones de fusion sont lisses, le type de
rupture est fragile, et si un arrachement de la matiere est observé au niveau de ces zones, le

type de rupture est ductile (Figure 11-17).

Figure 11-17:Ruptures typiques a l’interface d’une électro-soudure avec ’augmentation de la
fragilité de gauche a droite : (1) 100 % ductile, (4)100 % fragile (Hjartfors, 2011).

La résistance a la décohésion est caractérisée par le type de rupture et par le
pourcentage de décohésion (Lq4 ) (Figure 11-18), calculé comme suit :
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Ly=(XLy/L)*100  (Eq.l-2)

Ou :
e Ly estle pourcentage de décoheésion.
e L) estlalongueur de la zone (i) présentant une rupture de type fragile.

o L est la longueur de la zone de fusion (distance entre la premiere et la derniére spire).

Figure 11-18: Principe de calcul du pourcentage de décohésion d un
manchon (1SO13955, 1997).

11.5.3.2 Décohésion d’une selle de branchement
L’essai a été réalisé conformément a la norme ISO 13956 (2010) afin de déterminer

la résistance a la décohésion d’un assemblage de tube et de selle.

Le principe consiste a soumettre la partie supérieure de la selle, soudée au tube, a un
effort d'arrachement selon un axe perpendiculaire a l'axe du tube principal jusqua la
décohésion compléte ou la rupture de lI'un des éléments (Figure 11-19).

Aprés le conditionnement de 1’échantillon & la température de 23°C pendant 6
heures, une frette metallique (de diametre adapté au diamétre intérieur du tube) est introduite
dans le tube. L’ensemble est ensuite supporté par un mors mobile. Une force d’arrachement
de 47 KN est appliquée du bas vers le haut, comme montré dans la figure 11-19. L’équipement

utilisé est une presse hydraulique, disponible au laboratoire de CREDEG (Centre de
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Recherche et Développement de I’Electricité et du Gaz). L’aspect de la surface intérieure de
la selle et de la surface extérieure du tube est ensuite examiné afin de déterminer le type de

rupture.

Le pourcentage de décohésion (Sq ) est calculé comme suit :

Sa=(XS»/S)*100  (Eq.1I-3)

Ou:
e Sy est le pourcentage de décohésion.
e S est la surface de la zone (i) présentant une rupture de type fragile.

e Sest la surface totale de la zone de fusion.

Partie supérieure
delaselle

]
}\Tube PE
Fixe
—— Frette
I n J \ Mors Mobile

Figure 11-19: Principe de l’essai de décohésion d’une selle (1SO 13956, 2010).

11.5.4 Essai de pression hydrostatique

L’essai de pression hydrostatique consiste a soumettre un échantillon de tube ou de
soudure de tubes a une pression interne constante d’eau et a une température constante. Il
s’agit d’un essai a plus ou moins long terme permettant de tester la résistance de I’échantillon

sous différents modes et niveaux de sollicitations.
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La résistance a la pression hydrostatique est définie comme étant la résistance d’un
échantillon de tube ou d’assemblage a la rupture pendant une durée de temps donnée qui est
inversement proportionnelle a la contrainte circonférentielle (o) induite par la pression ainsi
appliquée (1SO1167-1, 2006) (Figure 11-20).

Figure 11-20 : Contrainte circonférentielle (¢) induite par la pression hydraulique (P).

L’essai a été réalisé sur un appareil de marque IPT (disponible au laboratoire de
AGGOUNE PLAST) a la température de 80°C. Les échantillons ont été soumis a deux
niveaux de contraintes de 4,5 et 4 MPa (appliquées dans le cas du PE80) pendant des durées
de 165 et 1000 heures, respectivement (EN1555-2, 2010).

Les éprouvettes testées sont des soudures de tubes de 100 cm de longueur (50 cm de
chaque cété de la soudure). Cette longueur a été choisie de maniere a ce que la longueur libre
(lo) , présentée sur la figure 11-21, soit supérieure ou égale a trois fois le diamétre nominal
(DN) des tubes (ISO1167-2, 2006). Les échantillons sont placés entre deux embouts de type

A (sans tige reliant les deux embouts) qui sont, ensuite, fixés a leurs extrémités.

Apres étre remplis d’eau, ils sont ensuite suspendus verticalement dans un bain d’eau
chaude a 80°C en les raccordant au générateur de pression (Figure 11-21). Avant d’étre soumis
a la pression d’eau, les échantillons ont été conditionnés a la température d’essai pendant 3

heures.
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Figure 11-21: Schéma explicatif du principe de [’essai de pression hydrostatique.

La pression d’essai est calculée, conformément a la norme 1SO1167-1(2006), comme
suit :

_ 2(100)

P= SPR-7)

(Eq.11-4)

Ou
e P estla pression hydraulique appliquée au tube en bar.
e o est la contrainte circonférentielle en MPa.

e SDR est le rapport entre le diametre extérieur nominal (DN) et 1’épaisseur de paroi
nominale (en) (EN1555-1, 2010).

11.6 Résultats et discussion
11.6.1 Aspect et dimensions des bourrelets de soudure

Les bourrelets externes des soudures, préparées dans les différentes conditions
décrites dans le sous chapitre 11.3.1, ont été examinés visuellement. La premiére remarque
faite est que I’¢chantillon SBCE présente des bourrelets totalement déformés (Figure 11-22-a.)

sous I’effet du jet d’eau auquel il a été soumis durant le processus de soudage.
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Cependant, les autres échantillons a savoir SBNA et SBCP ainsi que ceux préparés
pour différents temps de refroidissement ont présenté des bourrelets de forme arrondie

identiques a ceux de 1’échantillon de référence SBR (Figure 11-22-b).

Figure 11-22 : Aspect des bourrelets de soudure de : (a) [’échantillon SBCE
(Contamination par [’eau), (b) la référence SBR.

Toutefois, nous avons constaté que seuls les bourrelets de 1’échantillon SBNA ne
sont pas symétriques. A cet effet, des découpes ont été effectuées a plusieurs endroits de la
soudure, ce qui a permis de mieux observer 1’asymétrie. La figure I11-23 présente une des
coupes ainsi obtenues. L’asymétrie des bourrelets est le résultat du nom alignement des tubes.
En effet, les valeurs du désalignement (d), plus particulierement, celui mesuré aux points 3, 4,
5 et 6 (Figure 11-11), dépassent la valeur minimale tolérée qui représente 10 % de 1’épaisseur
(e) du tube (Tableau I1-6).

F

Bourrelets externes

Figure 11-23 : Bourrelets asymétriques de 1’échantillon SBNA (soudure des tubes non
alignés).
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Tableau 11-6 : Valeurs de desalignement (d) mesuré aux six points différents.

P1 P2 P3 P4 P5 P6
e (mm) 118 | 120 | 121 | 119 | 119 | 117
d (mm) 0,7 0,5 16 2.8 14 15

Sur I’échantillon SBCP, les particules de poussiéres ont été observées sur la surface
des bourrelets ainsi qu’a I’interface de la soudure ou elles se sont accumulées en grande

quantité (Figure 11-24).

Particules de
poussiére

Figure 11-24 : Echantillon de soudure SBCP (Contamination par la poussiere).

Les mesures de la largeur et de la hauteur des bourrelets ont été effectuées seulement
pour les échantillons préparés a différents temps de refroidissement du fait que les parametres
de soudage n’ont pas été modifiés pour les échantillons SBNA et SBCP. Constatation faite, la
taille de leurs bourrelets est presque identique a celle des bourrelets de la référence SBR.

Les largeurs caractéristiques des bourrelets externes, obtenues pour les différents
temps de refroidissement, sont donc représentées en fonction de la position autour du tube sur
la figure 11-25. Premiére constatation : la largeur des bourrelets n’est pas constante sur toute la
circonférence du tube. Les plus faibles valeurs (positions : 1, 2 et 6) correspondent a la zone
de la partie supérieure du tube alors que les plus importantes (positions: 3, 4 et 5)
correspondent & la zone située en bas du tube. Ceci est le résultat de 1’écoulement de la

matiere fondu vers le bas, au cours du chauffage, sous I’influence de la gravité. En effet, une
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plus grande quantité de matiére est entrainée dans les bourrelets inférieurs. En effet, ce
phénomene se produit pour la totalité¢ des échantillons de soudure, c’est pourquoi toutes les
courbes ont une allure semblable. Ces résultats sont en accord avec ceux obtenus par Hehn
(2006).

11

[EEN
o
1

—a— 1S N
—a—70% ts

—=-35%ts
—=—139%ts

©
1

Largeur de bourrelets (mm)

8 1 1 1 1 1 1
PL P2 P3 P4 P5  P6

Position autour du tube

Figure 11-25 : Largeur caractéristique des bourrelets externes en fonction de la position
autour du tube.

De plus, nous constatons que les largeurs des bourrelets obtenues au temps standard
(ts) et aux temps inférieurs (70 % ts, 35 % ts, 13 % ts), sont presque identiques au méme point
de mesure, notamment aux positions 3 et 4, (la différence est entre 0,2 et 0,4 mm). En effet, la

valeur moyenne des largeurs de bourrelets est de 9,7 mm.

La méme constatation a été faite pour la hauteur des bourrelets dont la moyenne des

mesures sur toute la circonférence est de 4 mm.
De plus, la largeur (L) est comprise entre 2H (8 mm) et 2,5 H (10 mm), ce qui est

recommandé par la norme ASTM F2620 (2013) (Figure 11-26) pour assurer une bonne qualité

des soudures bout a bout.
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Figure 11-26: Illustration schématique des bourrelets de soudure selon ASTM F2620 (2013).

En conclusion, le temps de refroidissement n’influe pas sur la taille des bourrelets de
soudure méme en le réduisant jusqu’a 13% du temps standard (125 secondes). L’explication
du mécanisme de formation des bourrelets de soudure (voir le point (c) du sous chapitre
1.2.2.1) nous montre que la température de chauffage et la pression du soudage sont les

parametres qui déterminent la forme et taille des bourrelets.

11.6.2 Propriétés en traction
Notre premiere remarque est que la rupture des éprouvettes a lieu a ’interface des

soudures et cela pour la totalité des échantillons testeés (Figure 11-27).

Les courbes contrainte/déformation enregistrées pour les échantillons SBR et SBCP

ont la méme allure que la courbe de la référence présentée sur la figure 11-28).

Les valeurs de la contrainte au seuil d’écoulement (0,,), de I’allongement a la

rupture (&), de la contrainte maximale a la rupture (o,.) et du module d’élasticité (E) ont été
relevées de ces courbes. Les moyennes de cing valeurs, obtenues pour chaque propriéte, sont

présentees sur la figure 11-29.
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Figure 11-27: Rupture des éprouvettes de soudures bout a bout soumises a [’essai de
traction.

30

=
o e S e
>3 1
s o\ ]
c 1
S 1 —  \ |
2 104 S AR N N —
(@] | | | | |
5 ‘
5_ ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
0 | | : : :
0 50 100 150 200 250 30

Allongement (%0)
Figure 11-28 : Courbe contrainte /déformation enregistrée pour la référence SBR.

La comparaison entre les résultats obtenus sur 1’échantillon SBCP et la référence
SBR n’a montré aucun changement notable de I’ensemble des propriétés étudiées. La méme
constatation peut étre faite sur I’échantillon SBCE. En effet, les valeurs obtenues sont tres
proches (les différences entre les valeurs moyennes sont tres minimes: de 0,1 a 0,3 MPa

pour (ay), de 0,6 a 1,7 % pour (s,.), de 0,1 a 0,2 MPa pour (o) et de 16 a 18 MPa pour (E ).
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Figure 11-29 : Comparaison entre les propriétés en traction des echantillons SBCP, SBCE et
la référence SBR : (a) Contrainte au seuil d’écoulement(a, ), (b) Allongement a la rupture
(&), (c) Contrainte a la rupture ( g;.), (d) Module d’élasticité (E).

Ces résultats confirment que la contamination des surfaces a souder soit par 1’eau ou
par la poussiere n’a pas d’influence sur les propriétés en traction de la soudure bout a bout.
Ceci s’explique par 1’évaporation rapide de 1’eau, en contact avec les surfaces chaudes a
souder (température de chauffage plus de 200 °C), laissant presque aucune trace sur la zone

de soudure ainsi examinée visuellement.

Concernant la contamination par la poussiére, la quantité des particules éjectees avec
la matiere dans les bourrelets est estimée plus importante que celle des particules non exclues
et piégées dans la zone de soudure qui n’a montré, en 1’occurrence, aucun effet notable. Cette
explication rejoint les constatations de Zhao et al. (2002) (voir sous chapitre 1.3.1.3).Ces
auteurs ont conclu que les soudures bout a bout des tubes épais (en= 22 mm) sont les plus

sensibles a la contamination. Bien que les tubes que nous avons utilisés dans cette étude
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soient moins épais (en= 11,4 mm), force est de constater que nos résultats sont en accord avec
ceux obtenus par Zhao et al. (2002).

Par ailleurs, une différence dans 1’allure a été observée sur les cing courbes
contrainte/déformation de 1’¢chantillon SBNA (Figure 11-30). En effet, deux éprouvettes
parmi les cing testées, ont présenté un comportement différent caractérisé par une rupture de
type fragile (I’absence de la partite caractéristique de la déformation plastique) a I’inverse du
reste des éprouvettes qui ont montré un comportement ductile.

Contrainte (MPa)

0 50 100 150 200 250 300
Allongement (%)

Figure 11 -30: Courbes contrainte/déformation enregistrés pour [’échantillon SBNA (soudure
des tubes non alignes).

Les résultats obtenus ainsi que le désalignement (d) (mesuré pour chacune des cing
éprouvettes) sont résumés dans le tableau I1-7. Nous notons une diminution significative de
I’allongement a la rupture (&,) avec I’augmentation du désalignement. En effet, les plus
faibles valeurs, 24,8 et 21,8 %, ont éte relevees sur les éprouvettes présentant un
désalignement important (supérieur a 10 % de 1’épaisseur) respectivement de 1,9 et 2,4 mm.
Cependant, les valeurs de o,, 22,5 et 19,8 MPa, et celles de E, 374,1 et 376,4 MPa,

correspondantes sont les plus élevées. Ces résultats traduisent donc le comportement fragile
manifesté par ces éprouvettes.
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Quant au reste des éprouvettes, nous observons que les valeurs de o, de o, et de E
sont comparables a celles de la référence SBR ( 0,,= 19,4 + 0,6 MPa, 0,= 12,7+ 1,3 MPa, E

= 335,3 + 33 MPa). Par conséquent, seul ’allongement a la rupture (&,) est influencé par un

désalignement excessif.

Tableau 11-7 : Propriétés en traction de | ’échantillon SBNA (Soudure des tubes non alignés).

Eprouvettes (mdm) (Maéa) (cf/;) (|v(|7 Pa) (MEPa) Iuyﬁfufi
Ep.1 0,6 193 | 1880 14,1 357,2 Ductile
Ep.2 1,2 199 | 1038 13,9 299,2 Ductile
Ep.3 15 20,4 85,3 13,7 362,2 Ductile
Ep.4 1,9 24,8 225 376,4 Fragile
Ep.5 25 21,8 19,8 374,1 Fragile

Ces résultats permettent de conclure que plus le désalignement est élevé, plus la
ductilité de la soudure diminue et, donc, sa fragilité augmente. Ceci s’explique par le fait que
plus le désalignement est important, plus le contact entre les surfaces fusionnées diminue ce
qui affecte I’interpénétration et 1’entanglement des chaines moléculaires du PE a I’interface de
soudure. Ceci constitue un point de concentration de contraintes conduisant a la fragilisation

de D’interface de la soudure.

En ce qui concerne 1’étude de I’effet du temps de refroidissement sur les propriétés
en traction de la soudure bout a bout, nous remarquons au regard du tableau I1-8 que les
valeurs de la contrainte au seuil d’écoulement (oy), obtenues selon des temps de
refroidissement inférieurs (70 % ts, 35 % ts et 13 % ts), sont presque identiques a celles
obtenues selon le temps standard (ts). La méme constatation peut étre faite pour la contrainte
maximale & la rupture (or), I’allongement a la rupture (&r ) et le module d’élasticité (E). Ceci
signifie que la réduction du temps de refroidissement jusqu’a 13% du temps standard
recommandé n’a pas d’effet significatif sur les propriétés en traction de la soudure bout a

bout. Ce résultat s’explique par le fait que les échantillons de soudure que nous avons
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préparés sont tres courts (2 m de longueur) en comparaison avec la longueur des assemblages
réalisés en chantier (12 m de longueur au minimum). En effet, les soudures préparées en
laboratoire, insuffisamment refroidies, n’ont été soumises a aucune contrainte externe pouvant
altérer leur qualité, a I’inverse de celles réalisées en chantier susceptibles d’étre exposées a

différentes altérations causées, par exemple, par le poids, la torsion, et la courbure des tubes.

Tableau 11-8 : Propriétés en traction obtenues pour différents temps de refroidissement.

Temps de
refroidissement oy ér or E
() (MPa) (%) (MPa) (MPa)
Ts 195+0,5 400,2 + 20,2 12,7+1,3 335,3+ 33,0
70% ts 18,3+0,2 410,1 + 15,3 13,6 £0,9 334,3+ 33,5
35% ts 18,8 £ 0,1 400,1+2,1 129+0,6 340,9 + 36,2
13% ts 18,3+0,3 390,8 +10,0 13,4+1,0 340,1 + 33,4

11.6.3 Résistance a la décohésion

Les résultats de ’essai de décohésion, réalisé sur les échantillons d’électro-soudure,
sont résumés dans le tableau 11-9. Nous constatons que 1’échantillon SENA présente un
comportement similaire a la référence SER caractérisé par une rupture de type ductile. Ceci
traduit la difficulté de séparation des manchons (Figure 11-31) et la rupture des tubes au lieu
de la décohésion des selles sous 1’effet de la force a laquelle ont été soumis les échantillons
(Figure 11-32).

Tableau 11-9 : Résultats de [’essai de décohésion.

Echantillons Type de rupture Pourcentage de décohésion
de soudure
Manchon Selle de branchement Lg (%) Sq (%)
SER Ductile Ductile 0 0
SENA Ductile Ductile 0 0
SESG Fragile Fragile 100 70
SECS Fragile Fragile 100 60
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Zones de fusion

Paroi

du tube )
Paroi du

manchon

Figure 11-31 : Eprouvette de I’échantillon SENA (soudure de tubes et manchon non alignés),
soumise a [’essai de décohésion.

Figure 11-32 : Rupture du tube constatée sur /’échantillon SENA (soudure de tube et selle
non alignés) soumis a [’essai de décohésion.

Ainsi, les pourcentages de décohésion (Lq) et (Sq), calculés sur les soudures avec
manchons et selles, sont respectivement nuls. Nous en déduisons que le non alignement n’a
montré aucun effet notable sur la résistance de la soudure a la décohésion. Ce résultat est d0 a
la différence importante entre la longueur des échantillons de soudures préparées en

laboratoire (2 m) et la longueur réelle des assemblages de tubes réalisés au chantier (200 m au
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minimum pour le diametre DN40), ce qui ne reflete pas le comportement réel au niveau du
chantier (génération des forces importantes par les tubes de grande longueur).

Cependant, les échantillons SESG et SECS ont montré un comportement inverse en
comparaison avec la référence SER, caractérisé par des ruptures de type fragile. En effet, une
séparation complete des manchons s’est produite (Figures 11-33-a et 11-33-b) et ’on a observé
des surfaces lisses (zones de collage) au niveau des zones de fusion pour les selles (Figure 11-
34-a et 11-34-b). Ces mémes constatations ont été rapportées par Hjartfors (2011) sur des

soudures réalisées sans grattage des surfaces des tubes a souder.

De plus, des cavités ont été observées sur les zones de rupture sur les échantillons

SECS ; elles résultent de 1’évaporation du solvant durant le chauffage (Figure 11-33-b et 11-34-
a).

A juste titre, les valeurs du pourcentage de décohésion (Lgq) obtenues sur les
échantillons SECS et SESG atteignent le seuil maximal (100 %) alors que celles de Sq sont de
I’ordre de respectivement 60 et 70 % (Tableau 11-9). Ainsi, des zones d’arrachement de la
matiere marquées au voisinage des spires des selles, caractérisant la rupture de type ductile,
sont moins dominantes par rapport aux zones de collage (zones de rupture de type fragile)
(Figure 11-34).

() (b)

Figure 11-33: Décohésion compléte du manchon de : (a) L échantillon SESG (soudage sans
grattage et nettoyage des surfaces des tubes) et (b) /’échantillon SECS (soudage des surfaces
contaminées par le solvant nettoyant).

79



Arrachement
de la matiere
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Figure 11-34 : Décohésion de la selle de /’échantillon SECS (soudage des surfaces
contamineées par le solvant nettoyant): (a) Surface externe du tube, (b) surface interne de la
selle.

11.6.4 Résistance a la pression hydrostatique

Tous les échantillons de soudure bout a bout préparés dans les différentes conditions,
ont été soumis a la méme pression d’essai de 9 bars, calculée selon 1’équation I1-4 pour une
contrainte circonférentielle de 4,5 MPa et un SDR de 11, du fait qu’ils sont a base du méme

matériau (PE80) et ont tous les mémes dimensions (DN=125 mm, e,= 11,4 mm).

Nous avons constaté que les échantillons de soudures SBCP et SBCE ont présenté
une bonne tenue a la pression appliquée. En effet, aucune rupture n’a été enregistrée sur ces
échantillons pendant les 165 heures (Figure 11-35-a, 11-35-b). Cependant, 1’échantillon SBNA
a montré une rupture de type fragile a I’interface de la soudure (Figure 11-35-c), enregistrée
apres 3 heures du lancement de ’essai. Cette durée représente 1,8 % de la durée minimale
exigée (165 heures) par la norme EN 1555-2 (2010). D’aprés Bowman et Paramar (1989), un
désalignement excessif conduit a 1’augmentation des contraintes axiales induites par
I’application d’une pression interne, ce qui explique le comportement ainsi constaté sur

I’échantillon SBNA. Ce résultat confirme donc celui obtenu par Bowman et Paramar (1989).
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Rupture
fragile

Figure 11-35 : Echantillons de soudure bout & bout soumis a /’essai de pression hydrostatique
(80°C/165h/4,5MPa) : (a) SBCP (Contamination par la poussiére), (b) SBCE (Contamination
par [’eau), (¢) SBNA (soudures des tubes non alignés).

Concernant les échantillons préparés pour différents temps de refroidissement,
aucune rupture n’a été observée durant toute la durée d’essai. Déduction faite, la résistance a
la pression hydrostatique de la soudure bout a bout n’est pas influencée par le temps de
refroidissement. La méme interprétation des résultats de 1’essai de traction peut étre faite dans

ce cas (voir paragraphe 11.6.2).
Les échantillons d’électro-soudure (préparés avec les manchons) ont été également
testés. lls sont soumis aux mémes conditions d’essai que les échantillons de soudure bout a

bout (80 °C/165 h/9 bars).

Les contraintes induites par 1’application d’une pression d’eau a l’intérieur d’une

soudure de tubes et manchon sont montrées sur la figure 11-36.
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Figure 11-36 : Représentation des contraintes induites par ’application de la pression
hydraulique a l'intérieur d’'une soudure de tubes et manchon en PE (Nordiska
Plastrorsgruppen, 2009).

Sur ’ensemble des échantillons testés, aucune rupture n’a été remarquée durant les

165 heures. L’interprétation de ces résultats est la suivante :

= Shi et al. (2012) rapportent que 1’application d’une pression interne a une soudure de
tubes et manchon conduit a I’expansion des tubes sous ’effet des contraintes radiales
ainsi induites. Cette déformation est limitée, de 1’extérieur, par le raccord. Ceci génére
une contrainte de compression a I’interface de soudure qui agit sur les zones
contaminées en compressant le vide crée par le contaminant entre la surface interne du
manchon et la surface externe du tube, ce qui minimise ou annule I’effet des défauts de

contamination. Ceci explique donc, la bonne tenue des échantillons SESG et SECS.
= La résistance des échantillons de soudure SENA s’explique par le fait que les soudures

préparées en laboratoire n’ont été soumises a aucune des contraintes telles que celles

générées réellement au chantier.
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1.7 Conclusion
Des soudures bout a bout et des électro-soudures ont été réalisées dans différentes

conditions de soudage. Leurs résistances a différentes sollicitations ont été étudiées.

L’examen de 1’aspect des soudures bout a bout ont mis en évidence I’effet du
désalignement sur la forme des bourrelets des soudures dont une asymétrie a été constatée, ce
qui a conduit a la fragilisation de I’interface de la soudure, caractérisée par des ruptures de
type fragile, lorsque les soudures ont été soumises a 1’essai de traction et 1’essai de pression

hydrostatique. Ce résultat est en concordance avec la littérature.

Les résultats des mesures des dimensions des bourrelets (la largeur et la hauteur)
n’ont montré aucun effet significatif du temps de refroidissement. Ceci nous a conduit a
conclure que la formation des bourrelets est quasi totale aprés la mise en contact des surfaces
chauffées et que le rétrécissement des bourrelets apres le refroidissement est minime. Dans ce
cas, la température et la pression jouent un réle primordial dans la formation des bourrelets, ce

qui confirme les constations rapportées dans la littérature.

Par ailleurs, a cause de la gravité, les bourrelets orientés vers le sol sont de taille plus

élevée par rapport aux bourrelets des parties supérieures des tubes.

A l’inverse du désalignement, 1’étude des propriétés en traction (propriétés a cout
terme) et de la résistance a la pression hydrostatique (propriété a moyen terme) des soudures
bout a bout a montré que la contamination des surfaces a souder que ce soit par la poussiere
de la terre seche ou par I’eau, n’a aucune influence sur la qualité des soudures. Ces résultats
sont dus a I’évaporation de 1’eau, sous I’effet de la chaleur, et a I’exclusion de la plus grande

quantité des particules de poussiere vers 1’extérieur de la soudure.
De méme, la réduction du temps de refroidissement jusqu’a 13% du temps
recommandé n’a pas influé sur les propriétés mécaniques étudiees. La confirmation de ce

résultat nécessite 1’utilisation des longueurs réelles des tubes assemblés au chantier.

L’étude des propriétés mécaniques des électro-soudures révele des résultats mettant

en évidence I’effet des contaminants (les produits d’oxydation, ceux issus de la migration des
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aditifs de faible poids moléculaire, la poussiére et le solvant nettoyant) sur la résistance des
soudures a la décohésion quelque soit le type de raccords (manchon ou selle). Il s’agit donc du
collage et non pas du soudage en présence de ces polluants. Malgré cette faible cohésion, les
soudures ont pu résister a la pression hydrostatique. Ce comportement s’explique par 1’effet
dominant de la contrainte de compression exercée par le raccord sur les zones de soudure

contaminées. Ainsi, les résultats obtenus confirment ceux rapportés dans la littérature.

Quant aux soudures realisees sans positionneur, elles ont présenté une bonne
résistance a la décohésion ainsi qu’une bonne tenue a la pression hydrostatique. Ces résultats
n’ont pas été trés concluants du fait que les forces générées par les longueurs réelles de tubes

n’ont pas été prises en considération dans notre étude.
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Chapitre I

Caractérisation Meécanique des Soudures de Tubes en PE
Vieillies Naturellement

Dans ce chapitre, nous chercherons a évaluer les conséquences du vieillissement

naturel sur les propriétés mécaniques des soudures de tubes en PE.

De ce fait, trois types de soudure (soudure bout a bout, soudure par poly-fusion et
électro-soudure) vieillies sur sites seront caractérisés mécaniquement. Ils seront soumis a
I’essai de décohésion (pour les électro-soudures) et I’essai de pression hydrostatique (pour les
trois types de soudure). Pour ce faire, des échantillons de soudures ont été prelevés dans des
anciens réseaux de distribution du gaz naturel, dans différentes régions de 1’Algérie. Leur

durée de service varie de 8 a 30 ans.

111.1 Présentation des matériaux étudiés

Les échantillons de soudures de tubes en PE vieillis ont été prélevés sur differents
sites, choisis par le CREDEG (Centre de Recherche et de Développement de I’Electricité et
du Gaz). Le déterrement a été réalisé par les agents des directions de distribution du gaz
naturel et d’¢lectricité (DD) entre 2009 et 2010. Nous avons pu assister a la premiere
opération faite par la DD de Bouloghine a Staoueli (site pilote) le 12 /07/2009. 11 s’agit de
I’un des premiers réseaux de gaz installés en Algérie. Une photo d’un échantillon de soudure

bout a bout déterré est présentée sur la figure 111-1.

Figure 111-1: Photo d 'un échantillon de soudure bout a bout déterré le 12/07/2009
au site de Staouali, Alger.
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Les échantillons de soudures déterrés ont été transférés au CREDEG, apreés étre

emballés et étiquetes.

Dés la réception de la totalité des échantillons, ceux-ci ont été triés en fonction du
type de soudures et de leur age (durée de service qui a pu étre déterminé en connaissant les
dates de prélévement des échantillons et les dates de mise en service des réseaux de gaz,

fournies avec les échantillons).

Trois types de soudure ont été constatés : soudures bout a bout ; soudures réalisées
par poly-fusion et autres par électro-fusion. Les deux premiéres sont les plus anciennes, agées
jusqu’a 30 ans. A titre indicatif, la premiere utilisation du PE dans les systemes de tubes de
gaz, en Algérie, remonte a I’année 1979. Alors que la technique de soudage par 1’électro-
fusion a commencé a étre utilisée aux alentours de 1997, puisque le plus ancien échantillon

d’¢lectro-soudure déterré est agé de 13 ans.

Par ailleurs, les origines des tubes et des raccords ont été déterminées a partir du
marquage imprimé sur leur surface externe et resté intacte méme apres de longues durées de
service. Trois sociétés europeéennes et deux algériennes fabriquent les tubes: WAVIN
(Hollande), EUROPLAST (France), ALPHACAN (France) ; STPM CHIALI (Algérie) et
ENPC CHLEF (Algérie).

Alors que les raccords sont fabriqués par : WAVIN (Hollande), ROLLMAPLAST
(Australie), INNOGAZ (France) et GEORG FISCHER (Suisse).

Pour cette etude, les échantillons de soudures sélectionnés se différent entre eux soit
par le site de prélevement, le diamétre (DN), 1’age, le type de soudure soit par le type de
raccord. L’ensemble des échantillons ainsi sélectionnés est présenté dans le tableau Il1-1. De
plus, les sites de prélevement sont identifiés, sur la carte de I’ Algérie (Figure II1-2), avec des

cercles pleins de couleur rouge.

Par ailleurs, la totalité des tubes sont a base de PEMD de la classe PE8O (la deuxiéme

génération de PE), en se référant aux dates de fabrication imprimées sur leur surface.
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Le type de PE de base et la date de fabrication des raccords des soudures par poly-
fusion sont inconnus, car ils ne sont pas mentionnés sur leur marquage. Alors que les raccords
électro-soudables sont & base de PE100. De plus, les origines des matériaux des tubes et

raccords sont inconnues.

Bordj Bou Constanting
Arrérid]

Béchar

Tamanrasset

300 km

 e—

200 mi

© d-maps.com

Figure 111-2 : Situation géographique des sites de prélevement des échantillons de soudures
vieillies.

87



Tableau I11-1: Récapitulatif des échantillons de soudures déterrés, sélectionnés pour I’étude.

Identification | DN/ Type de Type de Site de Date de Date de mise | Age Origine
Echantillons | SDR soudure raccord prélevement prélevement | en service (an) Tube Raccord
SBBI | 125/11 .. | AinBeida, Oum | 24500 1991 18 Wavin
El Bouaghi
SBB2 | 125/11| Bouta bout El-Hammart 155195009 | 01/01/1984 | 25 Wavin
Gdeyl, Essenia
SBB3 | 125/11 Oued Rhiou, | 561 /5009 1979 30 Wavin
Relizane
SEF1 | 63/11 Bouchon | AN Salah o000 0000 | 20/05/2001 | 08 STPM- Innogaz
Tamanrasset Chiali
Les dunes, STPM George
SEF2 | 125/11 Manchon Alger 18/10/2010 | 03/12/2000 | 10 | ~pienos | Fecher
SEF3 | 125/11 .| Bouchon | Nedroma, 15/09/2009 1998 11 ENPC Rollmaplast
Electro-fusion Tlemcen
Selle Dar
SEF4 63 /11 Yaghemracen, 02/09/2009 1998 11 Wavin Innogaz
63/40
Ghazaouet
A i 1)
SEF5 | 40/11 Selle Te | Ain Bessem™, | \\orc2010 | 15/10/1997 | 13 ENPC Innogaz
40/20 Bouira
i 2
SPF1 90/11 Bouchon | A" Bngfream ' | Mars2010 | 16/10/1995 | 15 Wavin Wavin
i 3)
SPF2 125/11 Bouchon | A" Bngfream ' | Mars2010 | 04/05/1994 | 16 Europlast Wavin
Poly-fusion
SPF3 63 /11 Bouchon | Chettia, Chlef 29/09/2009 1987 22 Wavin Wavin
SPF4 90/11 Bouchon StAa‘I’g”;r“' 11/07/2009 1979 30 Wavin Wavin

(1)Cité des 54 logements, (2) Cité des 62 logements, (3) Zone d’activité.
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I11.2 Caracteérisation des soudures vieillies

Deux essais mécaniques ont été prévus afin de caractériser les soudures vieillies:
I’essai de décohésion, congu pour les électro-soudures, et ’essai de pression hydrostatique
auquel ont été soumis les échantillons des trois types de soudure, comme le montre le tableau
I1-2.

Tableau I11-2 : Essais mécaniques effectués sur les échantillons de soudures vieillies

Essais Essai de décohésion Essai de pression hydrostatique
SBB1, SBB2, SBB3
Echantillons SEF4, SEF5 SEF1, SEF2, SEF3

soumis a ’essai

SPF1, SPF2, SPF3

111.2.1 Essai de décohésion

L’essai de décohésion a été réalisé sur les échantillons d’électro-soudure préleves
dans des assemblages de tubes et selles té ou selles de branchement, tandis que ceux prélevés
dans des jonctions de tubes et manchons ou bouchons ont été réservées pour I’essai de
pression hydrostatique. La méthode et les conditions d’essai sont décrites dans le paragraphe
11.5.3.2.

111.2.2 Essai de pression hydrostatique
Les éprouvettes ont été découpées dans les échantillons de soudures de maniére que
la soudure soit située au centre de 1’éprouvette, pour les soudures bout a bout et les électro-

soudures de tube et manchon.

La longueur des I’éprouvettes a été déterminée en respectant la distance minimale

tolérable (longueur libre, lo) entre les deux embouts fixés a leurs extrémités (Figure 11-25)

Dans le cas des éprouvettes de soudure de tube et bouchon, ce dernier joue le rdle

d’embout inférieur utilisé pour I’obturation de 1’éprouvette, comme montré sur la figure I111-3.
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Le banc d’essai ainsi que le type des embouts sont les mémes que ceux utilisés dans

I’étude précédente (chapitre I1).

Vu la longue durée d’essai, certaines éprouvettes ont été exposées a un niveau de
contrainte circonférentielle (o) de 4 MPa et d’autres a 4,5 MPa a la méme température de
80°C pendant des durées respectivement de 1000 et 165 heures,. Ces conditions sont
applicables pour des échantillons en PE 80 non vieillis, conformément a la norme (EN1555-2,

2010). La pression de I’essai est calculée suivant I’équation Eq.11-5.

Figure 111-3 : Eprouvette de soudure par polyfusion, préparée pour /’essai de pression
hydrostatique.

111.3 Résultats et discussion
111.3.1 Résistance a la décohésion
Les résultats de I’essai de décohésion effectué sur des électro-soudures de tube et

selle sont présentés dans le tableau 111-3.

Les deux échantillons SEF4 (11ans) et SEF5 (13 ans) montrent des ruptures de type
ductile. En revanche, les pourcentages de décohésion (Sq) se different. Le pourcentage de
décohésion de 20 %, relevé sur les échantillons les plus anciens (13 ans), est d0 a la présence

des zones de rupture fragile qui sont minoritaires par rapport aux zones de rupture ductile.
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Tableau 111-3 : Résultats de l’essai de décohésion pour les échantillons d’électro-
soudure vieillie.

i Pourcentage de
Echantillons de Age ourcen
soudure (an) Type de rupture décohésion (Sa)
(%)
SEF4 11 Ductile 0
SEF5 13 Ductile 20

111.3.2 Résistance a la pression hydrostatique

Les résultats de I’essai de pression hydrostatique révelent la bonne tenue des
soudures bout a bout méme celles des plus anciennes (25 et 30 ans) (Tableau Il1-4). Les
électro-soudures ont montré un comportement identique. En effet, aucune rupture n’a été
enregistrée sur I’ensemble des échantillons testés, notamment SBB2 et SEF1, pour lesquels la
durée de I’essai a été prolongée, volontairement, jusqu’a respectivement, 409 et 303 heures
(Tableau I11-4).

Cependant, une rupture été observée sur 1’échantillon SPF2 aprés écoulement d’une
durée de 591 heures. En outre, cette rupture, de type fragile, est localisée au niveau du
bouchon, loin de I’interface de la soudure, comme le montre la figure I11-4. Elle résulte de
I’initiation et propagation lente d’une fissure dans la paroi du bouchon. Ceci s’explique par la
fragilité du matériau du bouchon en comparaison avec le tube et la soudure. Alors que
I’échantillon de soudures SPF1 et méme ceux des plus anciens, SPF3 et SPF4, montrent une

bonne tenue sous la pression hydrostatique (Tableau I11-4).
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Tableau 111-4 : Résultats de I’essai de pression hydrostatique sur les échantillons de
soudures vieillies.

. Pression de | Durée de
Ecgizgﬂ?_g de g?s I’essai I’essai Résultat
(bars) (h)
SBB1 18 8 1000 Pas de rupture
Prolongation de la durée
SBB2 25 9 165 d’essai jusqu’a 409 heure sans
rupture
SBB3 30 8 1000 Pas de rupture
Prolongation de la durée
SEF1 8 9 165 d’essai jusqu’a 303 h sans
rupture
SEF2 10 9 165 Pas de rupture
SEF3 11 9 165 Pas de rupture
SPF1 15 8 1000 Pas de rupture
Rupture de type fragile au
SPF2 16 8 1000 niveau du bouchon aprés 591 h
SPF3 22 9 165 Pas de rupture
SPF4 30 9 165 Pas de rupture

Figure 111-4 : Rupture fragile en pression hydrostatique (80°C/4 MPa) dans le manchon d’un
échantillon de soudure par poly-fusion (Echantillon SPF2).
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111.4 Conclusion

Des soudures de tubes en PE en service pendant différentes périodes (de 8 a 30 ans)

ont été déterrées ensuite caractérisées dans le but de connaitre leur état apres vieillissement.

Trois types de soudures ont été constatés, soudures bout a bout, soudures réalisées
par poly-fusion et soudures par électro-fusion. Le premier et le deuxieme type sont les plus
anciens en comparaison avec les électro-soudures compte tenu de la nouveauté de la

technique du soudage par I’électro-fusion.

Dans cette étude, deux essais mécaniques ont été prévus, I’essai de décohésion et
I’essai de pression hydrostatique. Les soudures vieillies ont été exposées aux mémes

conditions utilisées pour la qualification des soudures neuves.

De ce fait, deux électro-soudures de tubes et selles (parmi les cing choisies) de
dimensions différentes ont été soumises a I’essai de décohésion. D’aprés les résultats obtenus,
les deux soudures ont montré une bonne résistance a la décohésion. Tandis que les trois qui
restent, réalisées avec des manchons et des bouchons, ont été soumises a I’essai de pression
hydrostatique. Ces soudures, provenant de trois régions extrémes (nord, ouest et sud de
I’Algérie), ont présenté une bonne tenue sous la pression d’essai notamment la soudure
provenant du sud, ou les conditions de service sont séveres, pour laquelle la durée d’essai a
été prolongée jusqu’a presque le double du temps minimal recommandé et ce, sans aucune

marque de défaillance.

Un comportement similaire a été constaté sur les soudures bout a bout. E effet, les
plus anciennes (jusqu’a 30 ans) ont montré une bonne résistance a différents niveaux de

contraintes.

Pour ce qui est des soudures réalisées par poly-fusion, les résultats de I’essai de
pression hydrostatique ont mis en évidence la bonne tenue de la totalité des soudures y
compris les plus anciennes (jusqu’a 30 ans). Cependant, une fragilit¢ du raccord d’un
échantillon de soudure a été constatée. Ce cas révéle que la soudure est plus résistante que le

raccord.
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Chapitre IV

Comparaison entre la Performance des Tubes en PE Soudés
Bout a Bout et leurs Analogues Non Soudés.

Dans ce dernier chapitre, les propriétés des anciennes soudures bout a bout de tubes
en PE utilisés dans les systemes de distribution du gaz naturel pendant différentes périodes de
temps, sont étudiées ensuite comparées aux propriétés des tubes peres (les mémes tubes non
soudés). Nous avons mis I’accent sur les soudures bout a bout compte tenu de leur ancienneté

par apport aux électro-soudures.

A cet effet, une étude multi-échelles est effectuée en utilisant plusieurs techniques
d’analyse telles que la calorimétrie différentielle a balayage (DSC), la diffraction des rayons
X (DRX), la spectroscopie infra rouge a transformer de Fourier (IRTF), la spectroscopie
Ultra-Violet (UV) et I’analyse thermique gravimétrique (ATG). L’essai de traction uni-axiale
et ’essai de pression hydrostatique ont été également réalises sur les soudures ainsi que sur

les tubes.

Par ailleurs, des soudures bout a bout non vieillies, préparées par le soudage des

tubes en PE non usagés, sont utilisées comme référence dans cette étude.

V.1 Présentation des matériaux etudiés

Les échantillons de soudure bout a bout, soumis a 1’étude, ont été prélevés dans des
réseaux de distribution du gaz naturel dans différentes régions du nord algérien. lls étaient en
service pendant des décennies (jusqu’a 30 ans). Les échantillons ainsi sélectionnés sont

présentés dans le tableau 1V-1.

Comme nous I’avons mentionné dans le précédent chapitre, 1’age de 1’échantillon

représente sa durée de service.
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Tableau 1V-1: Récapitulatif des échantillons de soudure bout a bout soumis a [’étude.

. . Site de Date de Date de Age - Matériau
Dimensions rélevement rélevement mise (an) Origine de base
P P en service
DN125 DR11 Ain

(e:=11,4 mm) | Temouchent 13/09/2009 13/08/1989 20 Wavin MDPE-M
n— I}

DN90 SDR11 Essania,

(e:=8,2 mm) Oran 25/11/2009 01/01/1984 25 Wavin MDPE-M
n=0,

DN90 SDR11 Staoueli,

(e:=8,2 mm) Alger 11/07/2009 1979 30 Wavin MDPE-M
n=0,

Selon le tableau IV-1, les échantillons choisis sont d’age et de dimensions différents
mais de méme origine (WAVIN, Hollande) et de méme matériau de base, designé MDPE-M.
Cette désignation signifie que c’est un grade de tube nommé Manolene 3802 Y fabriqué a
Anvers en Belgique, a la fin des années 60, par une société mixte franco-belge : Manufacture
Normande de Polyéthylene (Actuellement, TOTAL PETROCHEMICALS, Belgique)
(Source : Total Petrochemicals). Il s’agit d’un PEMD de type monomodal (deuxieme
génération du PE de la classe PE80) de masse volumique de 938 kg/m® et de MFR 2,16 de 0,2

9/10 min (mesurés sur le polymére naturel).

Par ailleurs, deux tubes de gaz commerciaux, non usagés, ont été selectionnés pour la
préparation des échantillons de soudure utilisés comme référence. L’un des deux est un tube
neuf de couleur noire et de dimensions DN125 SDR11, fabriqué a EI-Eulma (Algérie) par la
Sarl MAPROGAZ conformément a la norme EN1555-2 (2010), tandis que I’autre est de
couleur jaune et de dimensions DN90 SDR11, fourni par la société hollandaise
MAPROPLAST. Nous signalons que les conditions de fabrication et de stockage du tube

jaune sont inconnues.

Nous précisons que ces tubes sont a base de PE de la méme génération et de la méme

origine. Leurs propriétés d’usage sont regroupées dans le tableau 1V-2.
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Tableau 1V-2 : Propriétés des tubes utilisés pour la préparation des échantillons de

référence.
Probriétés Désignation des tubes
P Tube PE-B Tube PE-Y

Origine du tube Maprogaz Maproplast

Couleur Noire Jaune

Dimensions DN125 SDR11 DN90 SDR11

L. MDPE 3802 B Finathéne 3802 YCF

Matériau de base (PESO) (PESO)

Fina Chemicals
Total Petrochemicals (Actuellement, Total
Petrochemicals)

Origine du matériau de
base

Masse volumique a

23°C  (kg/n) 948 943
MFR5 ©
(9/10 min) 091 0,97
MFR21,6 P
(/10 min) 18,0 18,4
FRR 20 19

(MFR21,6/MFR5)
Température de fusion ©

Tt (°C) 131 129
Enthalpie de fusion ¢
AHr (J/g) 125 130

Teneur en noir de
carbone ¢ (%)

aMesurée selon la méthode A (1SO1183, 2012), utilisant un dispositif de pesée installé sur une
balance Kern dans de Iair et dans de 1’eau distillée.

® Mesuré conformément a la norme 1SO 1133 (2005) sur un fluidimétre de marque Zwick Roell.
®Mesurées par DSC a 10°C/min de 25 a 160°C.

9Résidu de TGA jusqu’a 600°C sous azote.

/1 I—

V.2 Préparation des échantillons de référence

Deux échantillons de 1m de longueur de chacun des tubes (PE-B et PE-Y) ont été
soudés bout a bout par la méme machine de soudage, citée dans le chapitre 11 (Figure 11-3).
Les parameétres standards de soudage pour les deux dimensions des tubes (DN90 SDR11 et

DN125 SDR11) figurent dans le tableau 1l-2 (chapitre 11). Des photos des échantillons
préparés sont présentées sur la figure 1V-1.
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Figure 1V-1 : Echantillons de soudures bout & bout utilisés comme référence
(Age 0): (a) Echantillon de soudure PE-B, (b) Echantillon de soudure PE-Y.

IVV.3 Caractérisation des échantillons de soudure

Aprés avoir présenté les matériaux étudiés et les conditions de préparation des
échantillons de référence, nous poursuivrons ce chapitre avec un descriptif des différentes
techniques de caracterisation ayant permis d’effectuer une étude multi-échelle des tubes et des

soudures.

1VV.3.1 A I’échelle microstructurale
A T’échelle microstructurale, deux techniques a savoir la calorimétrie différentielle a
balayage (DSC) et la diffraction des rayons X (DRX) ont éte utilisées afin de déterminer le

taux de cristallinité du PE de tubes et de soudures.

1V.3.1.1 Détermination du taux de cristallinité par DSC
La calorimétrie différentielle a balayage permet de déterminer et de quantifier les
phénomenes endo et exothermiques qui accompagnent un changement d’état physique ou une

réaction chimique.

Le principe de fonctionnement du calorimetre consiste a mesurer le flux de chaleur
nécessaire au maintien du matériau a la méme température que celle de 1’échantillon de
référence. L’enregistrement d’un signal proportionnel a la différence de flux de chaleur entre
ces deux éléments permet alors de déterminer, dans le cas du PE, I’enthalpie de fusion

représentative de la quantité de phase cristalline présente dans 1’échantillon.

Pour ce faire, les mesures ont été effectuées a ’aide d’un calorimétre de type Q10 de
TA INSTRUMENTS préalablement étalonné a I’indium dont I'intérét est d’observer les

différences du taux de cristallinité en différents endroits dans la zone de soudage et dans la
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paroi du tube. De ce fait, des petites masses de PE de 4 & 5 mg sont prélevees sur trois
positions différentes (interne, milieu et externe) de la zone de soudure et de la paroi du tube,
comme le montre la figure 1V-2, et ce, sur les echantillons vieillis et les échantillons de
référence (non vieillis). Ces masses ont été ensuite analysées dans des capsules en aluminium
scellées (Standard Lid et Pan de TA INSTRUMENTS) avant d’étre chauffées de 25°C a
160°C sous azote a une vitesse de 10°C/min. Les enthalpies ont été déterminées a ’aide du
logiciel Universal Analysis. Cette analyse a été réalisée a 'IMP (Ingénieric des Matériaux

Polymeres), INSA de Lyon.

Le taux de cristallinité en masse est alors determiné par la relation suivante :

_AHy
Xc—m x100 (Eq.IV-1)

Ou

e Xcest le taux de cristallinité (%),

e AHs est I’enthalpie de fusion du polyéthyléne (J/g),

e AHr est ’enthalpie de fusion d’un polyéthylene 100% cristallin (J/g).

Bourrelet de soudure

Interface de la soudure /

I R Externe

— — — O — A — O — N — . w— .Milieu

Paroi du tube

................ Interne

S

Zone de soudure

Figure IV-2 : Présentation schématique des positions de prélévement des
échantillons analysés par la DSC.

Pour le PE, la valeur de AHo rapportée dans la littérature est de 290 J/g (Gueugnaut

et Rousselot, 1999). L’aire sous le pic de fusion correspond a I’enthalpie massique nécessaire
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a la fusion (AHs). La mesure a été prise entre deux valeurs de températures en utilisant la ligne
de base apres fusion pour définir le pic de fusion. Un exemple de thermogramme est présenté
sur la Figure 1V-3. La température au sommet du pic correspond a la température de fusion
(To).
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Figure 1V-3: Enthalpie (4Hs) et température de fusion (Tf) du PE sur un thermogramme de
DSC.

IV.3.1.2 Diffraction des Rayon X (DRX)
Des analyses par diffraction des rayons X (DRX) ont été effectuées afin de conforter

les résultats obtenus en termes de taux de cristallinité par DSC.

Les polymeéres semi-cristallins, comme le polyéthylene, peuvent étre décrits comme
une succession de plans cristallins et amorphes de densité différente. La longueur d’onde des
rayons X étant de quelques angstroms, les interférences des rayons diffusés vont étre
alternativement constructifs ou destructifs. Selon la direction de I’espace, il y a un flux
important de photon X, ou bien au contraire un flux trés faible. Ces variations de flux
s’expliquent par un phénomeéne de diffraction des rayons X sur les plans cristallins.

Les directions dans lesquelles les interférences sont constructives, nommées pics de

diffraction, peuvent étre définies par la loi de Bragg :
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nA
sin 0=—=——— Eqg.lV.2
Zd (Eq )

ou
e dnk est la distance entre deux plans cristallins,
e nest ’ordre de diffraction (nombre entier),
e 0 est le demi-angle de déviation,

e A est la longueur d’onde du faisceau de rayon X incident.

Les essais ont été réalisés sur un diffractométre BRUKER fonctionnant a 20 kV et 5
mA utilisant une radiation Cu Ka. Un pas de 0,020479° est utilisé de méme qu’un temps de

comptage par pas de 192 s. Les mesures sont prises avec un angle 26 variant de 5 a 50°.

Des copeaux de PE prélevés dans la zone de soudure et dans la paroi du tube, ont été
pressés a 200°C sous une pression d’environ 200 bars pendant quelques minutes avant d’étre

soumis a I’analyse.

Le taux de cristallinité (Xc) représente le rapport entre 1’aire sous les pics
correspondants a la diffraction des plans (110) et (200) de la maille orthorhombique (Acrist), et

I’aire sous la courbe totale (Awt) (Figure IV-4) :

Acrist

Xe=—"=x100 (Eq.IV.3)
tot
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Figure IV-4 : Un diffractogramme typique du PE orthorhombique.

IVV.3.2 A I’échelle moléculaire

L’¢tude a 1’échelle moléculaire a pour but d’évaluer la stabilité thermique des
échantillons vieillis par la mesure du temps d’induction a 1’oxydation (TIO), par I’analyse
spectroscopique infrarouge a transformee de Fourier (IRTF), Ultra-Violet (UV) et par

I’analyse thermique gravimétrique (ATG).

IV.3.2.1 Temps d’induction a I’oxydation (T10)
La mesure du temps d’induction a I’oxydation (TIO) permet de quantifier les
antioxydants contenus dans la matrice du PE. Le TIO correspond au temps necessaire pour

amorcer 1’oxydation du polyéthyléne sous oxygene pur en condition isotherme.

Les mesures ont été effectuées a I’aide d’un calorimétre différentiel a balayage
(DSC) de type DSC200F3 et de marque NETZSCH (disponible a la Sarl Maprogaz). En se
fondant sur le mode opératoire présenté dans la norme EN 728 (1997), des masses de 10-12
mg de PE ont été prélevées sur trois positions (interne, milieu et externe) de la zone de
soudure et de la paroi du tube (Figure 1V-2). Chague masse est, ensuite, placée dans une
capsule en aluminium scellée et percée (un trou effectué au niveau du couvercle) avant d’étre
chauffés sous azote & 20°C/min et a température ambiante de 200°C. Au terme d’un isotherme

de 3 min a 200°C permettant de stabiliser la température, ’azote est remplacé par de
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I’oxygéne (débit de 50 ml/min) pendant toute la durée nécessaire a I’oxydation de

I’échantillon.

Flux de A A
chaleur
(exo4) 200 °C
N,
< : »
I/ : Sl
o
Temps

Figure IV-5 : Méthode de détermination du temps d’induction a [’oxydation (TIO) par DSC a
200°C.

La figure 1V-5 résume la méthodologie de cette caractérisation et indiqgue comment
la valeur du TIO est déterminée a partir du thermogramme enregistré. Cette valeur représente
la durée (en minute) séparant 1’instant d’alimentation en oxygéne et le temps correspondant au
point d’intersection du prolongement de la ligne de base et du prolongement de la tangente a

la montée du pic exothermique a son point de pente maximale.

IV.3.2.2 Spectroscopie Infrarouge a Transformeée de Fourier (IRTF)
La spectroscopie infrarouge permet, a partir de la détection des modes de vibrations
caractéristiques des liaisons chimiques, d’analyser qualitativement et quantitativement les

fonctions chimiques présentes au sein du polymere.
Deux modes principaux permettent de réaliser des spectres infrarouges : en

transmission (le faisceau traverse I’échantillon) et en réflexion totale atténuée (ATR) (le

faisceau traverse un cristal avant d’étre réfléchi par 1I’échantillon).
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Dans notre étude, nous avons eu recours au mode de réflexion totale atténuée (ATR)
pour identifier les groupements chimiques présents sur la surface des échantillons, du fait que

cette technique ne permet qu’une analyse qualitative.

Les analyses ont été réalisées a I’aide d’un spectrométre infrarouge de type
NICOLET-Is 10 (disponible a I'IMP), piloté par un logiciel OMNIC. Tous les spectres,
enregistrés en absorbance, ont été obtenus dans un domaine de nombre d’onde s’étendant de

4000 a 600 cm'*, avec une résolution spectrale de 4 cm™ et de 32 enregistrements.

1V.3.2.3 Spectroscopie Ultra-Violet (UV)
La spectroscopie UV a été utilisee afin de conforter les résultats obtenus par la
spectroscopie IR.

Les spectres ultraviolets (UV) ont été réalisés a 1’aide d’un spectrometre UV300 UV-
VIS UNICAM, enregistrés en mode absorbance. Le domaine de longueur d’onde balayé

s’étend de 200 a 500 nm.

IV.3.2.4 Analyse Thermique Gravimétrique (ATG)
Le principe de 1I’Analyse Thermique Gravimétrique (ATG) est la mesure de la perte

de masse d’un matériau en fonction de 1’élévation de température.

Les mesures ont été realisées sur un ATG Q500 de TA INSTRUMENTS (disponible
a ’IMP) équipé d’une microbalance placée dans un four a atmosphére contrélée. Une masse
d’environ 7 mg de PE est déposée dans une coupelle ouverte en aluminium ensuite chauffée a
la température ambiante jusqu’a 600°C, sous un flux gazeux inerte d’azote, a une vitesse de
5°C/min. Les thermogrammes obtenus donnent la perte de masse en fonction de la

température.
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IVV.3.3 A I’échelle macromoléculaire : Rhéologie a I’état fondu

Les mesures de rhéologie a 1’état fondu ont été réalisées sur I’échantillon le plus agé
(30 ans) et sur celui de référence PE-Y (0 an), a I’aide d’un rhéomeétre oscillatoire ARES de
marque TA INSTRUMENTS (disponible a 'IMP). La géométrie de la cellule de mesure est

plan-plan (deux plateaux paralléles de forme circulaire de 25 mm de diametre) (Figure 1V-6).

0- Angle de déplacementl; h-Entrefer entre les
plateaux ; R - Rayon des plateaux.

Figure 1V-6 : Géométrie de la cellule de mesure du rhéometre oscillatoire.

Les échantillons de PE, soumis a I’essai, ont été préparés par compression a la
température 160°C pendant 3 min. Les disques, ainsi obtenus (de méme diamétre que les
plateaux et de 2 mm d’épaisseur), sont placés entre les deux plateaux ensuite chauffés a la
température de 170°C. L’entrefer entre les plateaux est ajusté a 1,5 mm en appliquant une
faible force axiale. Ainsi, la partie du matériau fondu, éjectée a I’extérieur, est enlevée avec
prudence tandis que celle entre les plateaux est cisaillée en imposant le déplacement d’un
plateau par rapport a I'autre. L’amplitude de déformation est fixée a une faible valeur de

I’ordre de 1%. Le balayage en fréquence a été réalisé dans I’intervalle 0,1-100 rad/s.

L évolution des modules (G") (module de stockage) et (G'") (module de perte) a été

enregistrée en fonction de la pulsation (fréquence angulaire) (). Ces enregistrements ont

permet le calcul de la viscosité complexe (|n*|) comme suit :

|;7*|=é\/ G”+ G (EqIV.4)
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1V.3.4 A I’échelle macroscopique : Caractérisation Mécanique
Enfin, a I’échelle macroscopique, 1’analyse multi-échelles a été complétée par ’essai

de traction uni-axiale et I’essai de pression hydrostatique.

1V.3.4.1 Essai de traction uni-axiale

L’essai de traction uni-axiale a été réalisé sur des éprouvettes prélevés dans les
soudures et les tube (Figure 1V-7) et cela pour I’ensemble des échantillons (vieillis et
référence). La machine utilisée, les conditions d’essai et la méthode de préparation des

éprouvettes sont citées dans le chapitre Il (paragraphe 11.5.2).

Figure IV-7 : Prélevement des éprouvettes de [’essai de traction dans la soudure (a) et dans
le tube (b).

Afin de comparer les propriétés des soudures a celles des tubes, une approche
largement utilisée dans la littérature et décrite dans la norme DVS 2203-4 (1997) pour évaluer
la qualité des soudures bout a bout, a été retenue dans cette étude. Elle consiste a déterminer

la résistance mécanique de la soudure et la comparer a celle du tube en utilisant un facteur

appelé, facteur de soudage (f). Ce dernier est défini, par Barber et Atkinson (1974), comme

suit:

__Résistance de la soudure

S (Eq.1V.5)

Résistance du tube

En effet, un facteur de soudage égal a I'unité, signifie que la soudure est aussi

résistante que le tube.
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Ainsi, dans beaucoup de travaux de recherche (Nishimura et Narisawa, 1991,
Wilson, 1995 ; Bowman, 1996; Decourcy et Atkinson, 1977; Zhao et al., 2002 ; EI-Bagory et
al., 2013) les propriétés en traction a savoir, la contrainte au seuil d’écoulement,
I’allongement a la rupture, la contrainte maximale a la rupture, le module d’élasticité et

I’énergie de traction a la rupture TEB (Tensile Energy to Break) ont été utilisés pour le calcul

de (f).

1V.3.4.2 Résistance a la pression hydrostatique
L’essai de pression hydrostatique a été réalisé sur des éprouvettes prélevées dans les
soudures et dans les tubes (Figure 1V-8).

Ces éprouvettes, dont la longueur libre (lo) est de 35 cm (Figure 11-25), ont été
soumises a une pression interne d’eau de 8 bars, calculée selon I’équation EQ.II-5, pour un

niveau de contrainte circonférentielle (o) de 4 MPa et a une température de 80°C.

Le type d’appareil et la méthode de préparation des éprouvettes sont les mémes que

ceux indiqués dans le paragraphe 11.5.4 du deuxieme chapitre

Les éprouvettes de tubes et de soudures sont jugées avoir une bonne résistance si

elles tiennent pendant 1000 h ou plus dans les conditions de ’expérience (EN1555-2, 2010).

Figure 1V-8: Eprouvettes de tubes soudés et de tube sain préparées pour [’essai de pression
hydrostatique.
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V.4 Résultats et discussion
IV.4.1 Evolution du taux de cristallinité
IV.4.1.1 Résultats de la DSC
La figure IV-9 présente les taux de cristallinité obtenus sur trois positions
différentes : interne, milieu et externe de la zone de soudure et de la paroi du tube (comme

montré par la figure 1V-2) sur les échantillons vieillis et les références.
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-m Soud PE-B —A— Tube PE-Y
95 —A- Tube PE-Y 55 -A Soud PE-Y
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Figure 1V-9 : Taux de cristallinité (Xc) mesurés sur trois positions différentes de la zone de

soudure et de la paroi du tube pour: (a) tube et soudure de référence (PE-B et PE-Y) et ceux

agés de 20 ans, (b) tube et soudure PE-Y et ceux agés de 25ans, (c) tube et soudures PE-Y et
ceux ageés de 30 ans.
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Nous remarquons que les taux de cristallinité mesurés sur différentes positions de la
zone de soudure, sont quasiment identiques (la différence est d’environ 1%) et cela sur la
totalité des échantillons analysés (vieillis et réferences). Tandis que pour les tubes, les valeurs
de Xc a leur surface externe sont plus faibles que les valeurs obtenues au centre de leur paroi
et a leur surface interne (la différence varie de 3 a 5 %). Un résultat similaire a été rapporté
par Frank et al. (2009) pour des tubes en PE8O vieillis naturellement. Ceci est attribué au
processus de refroidissement des tubes au cours de leur fabrication par extrusion. En effet,
dans ce procédé, le tube est refroidi relativement rapidement par sa paroi externe avec de
I’eau froide (voir le sous chapitre 1.1.4).

La comparaison entre les résultats obtenus pour les tubes avec ceux obtenus pour les
soudures revele que sur la position externe, les taux de cristallinité obtenus pour soudures sont
supérieurs a ceux obtenus pour les tubes. Ceci est constaté sur les echantillons de référence et
sur ceux vieillis. En effet, la difféerence de taux de cristallinité est d’environ 3 % sur les
échantillons de référence, alors que sur les échantillons vieillis elle atteint les 6 %. Cette
différence s’explique par le fait que le refroidissement durant le processus de soudage se fait
moins rapidement (refroidissement a 1’air, non forcé) que lors du procédeé de fabrication des
tubes. Cependant, les valeurs de Xc, au centre et a la position interne, sont du méme ordre de
grandeur (I’écart est d’environ 1,5 %). Des résultats semblables ont été rapportés par Hehn

(2011) pour des tubes et des soudures non vieillis.

Par ailleurs, les valeurs de la température de fusion (Tf) obtenues pour 1’ensemble
des échantillons analysés sont comparables (entre 129 et 131°C) (Figure 1V-10). Ces résultats
sont en accord avec ceux rapportés par Leskovics et al. (2006) pour des échantillons de tube

et de soudure en PES8O non vieillis.

L’on notera que les résultats de mesures par DSC n’ont présenté aucun effet notable

du vieillissement sur la microstructure des PE’s de soudures de méme que sur celle des tubes.
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Figure 1V-10 : Thermogrammes de DSC enregistrés pour les soudures et les tubes vieillis et
ceux de référence (PE-Y, PE-B).

De plus, aucune différence significative n’est constatée entre les taux de cristallinité
dans la paroi du tube et dans la zone de soudure, comme rapportée dans la littérature (Vesely
et al., 2009 ; Seveik et al., 2011 ; Mikula et al., 2015) (voir le sous chapitre 1.4). Ceci peut étre
dd a la taille des échantillons prélevés pour I’analyse par DSC, qui est relativement grande par
rapport a la taille de la zone de soudure. C’est la raison pour laquelle des analyses par la DRX

ont été effectuées.

IV.4.1.2 Résultats de la DRX

Les diffractogrammes de 1’échantillon le plus ancien (30 ans) et la référence (PE-Y)
sont présentes sur la figure 1V-11. Nous remarquons que les pics a 20 de 21,5 et 23,8 °
(correspondants a la diffraction des plans (110) et (200) de la maille orthorhombique du PE)
enregistrés pour les soudures ont presque les mémes intensités que les pics obtenus pour les

tubes, ce qui signifie que les degrés d’orientation des plans (110) et (200) n’ont pas changé.
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Figure IV-11 : Diffractogrammes enregistrés pour le tube et la soudure les plus anciens (30
ans) et ceux de référence (PE-Y).

Tableau 1V-3 : Taux de cristallinité (Xc) mesures par la DRX.

Age de I’échantillon Points de mesure Xc (%0)
Paroi du tube PE-Y 47,7
0an
Zone de soudure PE-Y 47,3
Paroi du tube 47,9
30 ans
Zone de soudure 48,3

Ainsi, les taux de cristallinité calculés sont tous comparables (Tableau 1VV-3). Dans

ce cas, les résultats de la DRX confirment ceux de la DSC, sauf que les taux de cristallinité

obtenus par la DRX sont un peu plus élevés en comparaison avec ceux obtenus par la DSC,

cela s’explique par le fait que les échantillons analysés par la DRX ont subi un recuit lors de

leur préparation par chauffage a 200 °C suivi par un refroidissement a Iair.
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IV.4.2. Temps d’induction a I’oxydation

Le temps d’induction a [I’oxydation (TIO) est une mesure de la quantité
d’antioxydants présents dans le polymére. Pour un échantillon stabilisé, le TIO correspond au
temps nécessaire a la disparition de ’ensemble des fonctions stabilisantes (la fonction O-H
dans le cas des antioxydants phénoliques). En effet, une oxydation rapide a lieu apres que la
quantité d’antioxydants de 1’échantillon est totalement épuisée. Il a été trouvé que pour un
échantillon de PE non stabilisé, le TIO est quasi-nul (environ 13 s) a la température 190 °C
(Tireau, 2011).

Dans notre étude, la détermination du TIO a pour but de quantifier les antioxydants

résiduels.

Les résultats de mesure du TIO a trois positions (interne, milieu et externe) de la
zone de soudure et de la paroi du tube (Figure 1V-2) pour les échantillons vieillis et ceux de
référence sont regroupés dans le tableau 1V-4.

Globalement, nous remarquons que les valeurs de TIO obtenues pour les échantillons
vieillis (comprises entre 38 et 67 min) se révelent inférieures a celles obtenues sur les
échantillons de référence (comprises entre 70 et 92 min). Ceci est le résultat de la perte des
antioxydants par voies chimique et physique ainsi que par leur consommation par les

microorganismes au cours du service (voir le sous chapitre 1.1.4.4).

De plus, la perte en antioxydants peut également avoir lieu durant la fabrication et le
stockage ce qui explique les faibles valeurs de TIO a la surface externe des tubes par rapport
au centre de leur paroi et a leur surface interne pour le tube PE-B (tube neuf) et le tube PE-Y.
Par ailleurs, I’écart entre les TIO’s obtenus pour les échantillons de référence peut étre di a la

présence du noir de carbone du fait qu’il peut augmenter le temps d’induction a 1’oxydation

(T10), selon Phease et al. (2002) et Viebke et Gedde (2004).

111



Tableau 1V-4 : Temps d’induction a [’oxydation (T10) obtenus pour les échantillons
vieillis et ceux de référence (PE-B, PE-Y).

Age de . TI1O (min)
I’échantillon Points de mesure Interne Milieu Externe
Paroi du tube PE-B 89,2 92,0 83,7
Zone de soudure PE-B 87,7 90,0 91,2
0 an
Paroi du tube PE-Y 79,6 88,5 70,0
Zone de soudure PE-B 80,5 85,9 79,2
Paroi du tube 60,0 67,2 55,4
20 ans
Zone de soudure 58,5 60,3 57,5
Paroi du tube 56,3 61,1 49,8
25 ans
Zone de soudure 61,4 57,4 56,3
Paroi du tube 35,2 40,2 27,6
30 ans
Zone de soudure 40,1 36,0 38,1

La figure VI-12 illustre clairement la différence entre les TIO’s a la surface externe
et au centre et de la paroi du tube pour 1’échantillon vieilli (30 ans) et la référence (Tube PE-
B).

Par ailleurs, la comparaison entre les résultats obtenus pour les tubes et les soudures
révele que le TIO dans la zone de soudure est plus faible que le TIO dans la paroi du tube,
notamment sur les échantillons vieillis. En effet, la différence varie de 4 a 7 min sur les
¢chantillons vieillis et elle est d’environ 2 min sur les échantillons de référence, comme le
montre la figure 1VV-13. Ceci peut étre le résultat de 1’épuisement des antioxydants au cours du
processus de soudage (chauffage des surfaces a souder a une tempeérature supérieure a la

température de fusion (Ts)).

Malgré ces pertes en antioxydants, nous constatons que le plus faible TIO (environ
28 min), obtenu pour la soudure la plus agée (30 ans), dépasse le temps minimal (20 min)
recommandé pour une durée d’utilisation jusqu’a 50 ans (EN1555-2, 2010). Ceci signifie que
la quantité résiduelle en antioxydants peut assurer une bonne protection des soudures et aussi

des tubes pour une longue période de temps.
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Figure 1V-12 : Comparaison entre les thermogrammes de TIO a la surface externe et au
centre de la paroi du tube sur I’échantillon vieilli (30 ans) et la référence (Tube PE-B).
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Figure VI-13 : Thermogrammes de TIO sur la position milieu du tube et de la soudure les
plus anciens (30 ans) et ceux de référence (PE-B).
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IV.4.3 Spectroscopie IRTF-ATR

Contrairement a la mesure du TIO qui prend en compte la totalité de 1’échantillon, la
profondeur analysée par la spectroscopie IRTF en mode ATR est trop faible pour quantifier
les antioxydants. Ainsi, cette méthode va nous servir d’identifier le type d’antioxydants

contenus dans le PE des échantillons vieillis.

Il existe une grande diversité d’antioxydants se différenciant par leur structure et
leurs propriétés. Comme nous 1’avons rapporté dans la partie bibliographique, ces espéces ont

pour rdle principal d’inhiber ou de ralentir les phénomenes d’oxydation.

L antioxydant présent dans la matrice du PE de base des tubes de référence est de
type phénolique. 11 s’agit de I’Irganox 1010, un antioxydant primaire. Son action consisterait a
capturer les radicaux produits au cours de 1’oxydation. Cependant, le type d’antioxydants
contenus dans le PE d’échantillons vieillis est inconnu. Vu que ces échantillons sont a base du
méme grade de PE (Manoléne 3802 Y), nous estimons qu’ils sont stabilisés avec le méme

type d’antioxydants.

Sur la figure 1V-14, nous regroupons les spectres IR enregistres pour les tubes vieillis

et les tubes de référence et cela dans le but de les comparer entre eux.

Du moment que I’analyse IR permet d’identifier les matériaux polymériques, nous
observons, sur la totalité des spectres, la présence des pics caractéristiques du PE tels que le
doublet de déformation de la liaison (C-H) qui apparait a environ 2850 et 2925 cm
(absorptions maximales), le pic du groupement (CH2), observé a environ 1470 cm?, et celui

caractéristique de la structure linéaire du PE (CH.)4 qui apparait au voisinage de 720 cm™,

Sur les spectres des tubes vieillis et des ceux de référence nous observons
I’apparition d’un pic de faible intensité a environ 1741 cm™. Dans la littérature (Karlsson et
al., 1992 ; Mallégole et al., 2001; Mdller et Gevert, 2003 ; Tireau, 2011; Mkacher, 2012), ce
pic a été attribué a la fonction ester (O—C=0) de I’antioxydant Irganox 1010 (cercles pleins de
couleur rouge, Figure VI-15) du fait qu’il a été détecté méme sur des échantillons de PE non
vieillis, ce qui est en accord avec notre résultat d’analyse du grade MDPE 802 B (PE-B)

vierge (avant sa transformation en tube).
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Figure 1V-14 : Spectres IRTF-ATR des surfaces externes des tubes de référence (Tube PE-B
et Tube PE-Y) et des tubes vieillis.

Figure VI-15 : Fonctions chimiques de I’antioxydant Irganox 1010.

Toutefois, les pics correspondant aux liaisons (C-O) et (OH) du groupement phénol
(cercles en pointillés bleus, Figure 1\V-15) observés a 1209 cm™ (Carlotat, 2012) et entre
respectivement, 3000 et 3500 cm™ (Frank et al., 2009), sont assez mal définis dans notre cas.
De méme, Tireau (2011) n’a pas observé ces pics sur les spectres des films en PE8O contenant

de I'Irganox 1010 a différentes teneurs (jusqu’a 0,125 %). Ceci peut étre di a la stabilité
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chimique de la fonction ester (O—C=0) par rapport a la fonction phénolique (Ar-OH) qui est

la fonction stabilisante (réactive) de I’Irganox 1010.

IV.4.4 Spectroscopie UV

Les spectres d’absorbance UV obtenus pour les tubes vieillis et la référence (Tube
PE-Y) sont présentés sur la Figure VI-16. Ils révelent ’apparition de deux absorbances a
environ 276 et 283 nm. Tireau (2011), Carlota (2012) et Mkacher (2012) avaient déja observé

ces absorbances pour I’Irganox 1010, qu’ils les avaient attribuées aux groupements

phénoliques.
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Figure 1V-16 : Spectres UV enregistrés pour les tubes vieillis et la référence (Tube
PE-Y)

Par suite, les analyses spectroscopiques IR et UV ont mis en évidence la présence
d’un antioxydant de type phénolique (antioxydant primaire), précisément 1’lrganox 1010, au
sein du PE d’échantillons vieillis. Ce dernier peut également contenir initialement un
antioxydant secondaire, par exemple, I’lrgafox 168 (systématiquement présent avec

I’antioxydant phénolique dans la composition du PE de tubes) qui n’a pas été détecté du fait
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que sa plus grande quantité s’oxyderait pendant la mise en ceuvre, comme montré par Haider
et Karlsson (2002).

IV.4.5 Analyse thermogravimétrique (ATG)

A partir des courbes d’ATG, représentant la perte de masse de I’échantillon en
fonction de la température, trois parameétres ont été déterminés : la température de début de
dégradation (T4q, onset), correspondant au point d’intersection du prolongement de la partie
aligné de la courbe TGA et du prolongement de la tangente a la décente a son point de pente
maximale, la température maximale de degradation (Tq, max), cOrrespond au point maximal du
pic de la premiere dérivée DTGA, et la perte maximale en masse. En effet, les résultats
obtenus pour les échantillons les plus anciens (25 ans et 30 ans) et ceux de référence sont cités
dans le tableau IV-5.

Tableau 1V-5 : Résultats de I’analyse thermogravimétrique (ATG) obtenus sur les tubes et les
soudures vieillis et ceux de reféerence.

Age de Point de o o Perte de masse

1’échantillon mesure Ta. onset (°C) Ta.max (°C) (%)
0 an Tube 460,9 478,9 08,1
(PE-B) Soudure 459,7 478,6 98,1
0 an Tube 4515 474.6 99,7
(PE-Y) Soudure 451,0 473,1 99,8
Tube 448.0 473,7 99,7

25 ans
Soudure 4477 470, 0 99,8
Tube 450,6 4747 99,6

30 ans
Soudure 450,4 471,2 99,8

Nous remarquons que les résultats obtenus sur les tubes vieillis sont quasiment
identiques a ceux obtenus sur le tube PE-Y, notamment les températures maximales de
dégradation (T, max) dont I’écart est trés minime (entre 0 et 1°C) alors qu’il est un peu plus

élevé (de 2 a 3°C) dans le cas des soudures.
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Néanmoins, les températures de décomposition (Tq, onset, Td, max) Obtenus sur le tube
et la soudure PE-B sont nettement supérieures. Ceci est dii a I’amélioration de la stabilité

thermique du PE par le noir de carbone, comme le rapportent Jakab et Omastova (2005).

De plus, une légére diminution est constatée pour les échantillons vieillis en
comparant les températures Tq, max Obtenues sur les tubes avec celles obtenues sur les
soudures (la différence est d’environ 3 °C), ce qui n’est pas le cas pour les échantillons de
référence PE-B et PE-Y (la différence est presque nulle). Ces résultats sont bien illustrés par
les figure-1V-17-a et I\V-17-b.
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Figure IV-17: Thermogrammes (a) ATG et (b) d(ATG) sur le tube et la soudure vieillis (30
ans) et ceux de référence (PE-B).

Par ailleurs, nous remarquons que les échantillons de PE-B subissent des pertes en
masse plus élevées par rapport aux échantillons vieillis et la référence PE-Y. Ceci est dd a la
présence du noir de carbone. En effet, le pourcentage des résidus est de ’ordre de 1,9 % qui
est comparable avec la teneur (2 -2,5 %) donnée par le fabricant (voir la fiche technique du
MDPE 3802 B en Annexe).
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IVV.4.6 Evolution de la viscosité a I’état fondu.

L’évolution de la viscosité complexe (jn*|) a été tracée en fonction de la pulsation
() pour le tube et la soudure les plus anciens (30 ans) et ceux de référence PE-Y (Figure VI-
18). Pour I’ensemble, nous remarquons une diminution le long de I’intervalle de la pulsation

traduisant un méme comportement des PE’s de tubes et de soudures a 1’état liquide.

De plus, les courbes viscosité/pulsation des tubes et des soudures sont similaires que

ce soit ceux vieillis (30 ans) ou non vieillis (la référence PE-Y).

Toutefois, a faible pulsation (entre 0,1 et 1 rad/s), les viscosités observées sur les
échantillons vieillis sont un peu plus faibles en comparaison avec la référence. En supposant
qu’initialement les masses moléculaires des PE’s étaient identiques, ces resultats peuvent étre
attribués aux coupures de chaines se produisant au debut de vieillissement (Costa et al., 1997 ;

Fayoll et al., 2007).
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Figure 1V-18 : Viscosité complexe (|n*|) en fonction de la fréquence () pour le tube et la
soudure vieillis (30 ans) et ceux de référence (PE-Y).
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IV.4.7 Propriétés en traction
Les essais de traction ont été effectués sur des éprouvettes, prélevées dans les
soudures et dans les tubes, sous les mémes conditions et cela dans le but de comparer les

propriétés des tubes a celles des soudures.

Pour ce faire, les propriétés en traction a savoir la contrainte au seuil
d’écoulement (o), le module d’¢lasticité (E), I’allongement a la rupture (&,) et la contrainte
maximale & la rupture (o,.) ont été déterminés a partir des courbes contrainte/déformation des

échantillons vieillis et des références.

Sur les figures 1V-19-a, 1V-19-b, 1V-19-c et IV-19-d, nous présentons 1’ensemble des
résultats obtenus. Nous remarquons que les valeurs de o, obtenues sur les échantillons vieillis
et les réferences que ce soit les tubes ou les soudures sont toutes pareilles sauf que la
contrainte obtenue sur la soudure la plus ancienne (30 ans) est un peu plus faible (Figure IV
19-a).

Concernant le module d’¢élasticité (E), la comparaison entre les valeurs obtenues pour
les échantillons vieillis et les références ne montre aucun effet significatif du vieillissement,

comme illustré par la figure 1V-19-b.

De méme, les tubes vieillis montrent des allongements a la rupture légérement
inférieurs a I’allongement obtenu sur le tube PE-Y (I’écart entre les valeurs moyennes est de
20 et 50 %), alors que I’écart est plus important (de 130 a 150 %) en comparaison avec
’allongement obtenu sur le tube PE-B (Figure 1VV-19-c). Ce résultat peut étre dd au faible taux
de cristallinité du PE de base du tube PE-B, selon la figure 1V-9-a, comme il peut étre
expliqué par le bon état de la surface externe du tube PE-B (tube neuf) par rapport a la surface

des autres tubes.

De plus, les allongements enregistrés sur les tubes vieillis sont satisfaisants du fait
qu’ils dépassent la valeur minimale (&, > 350% a 50 mm/min a 23°C) préconisée par la norme
EN 1555-2 (2010).

Dans le cas des soudures, I’écart entre les allongements obtenus sur les échantillons

vieillis et les références est insignifiant (varie de 13 a 20 %) (Figure 1V-19-c). A I’inverse de
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ce qui est constaté pour le tube PE-B, I’allongement de la soudure PE-B est similaire a celui
de la soudure la plus ancienne (30 ans). D’apres, Leskovics et al. (2006) ce résultat peut étre
lié a la nature de la dispersion du noir de carbone dans la zone de soudure du fait que les
particules de noir de carbone, ayant la forme de disc, peuvent se réorienter avec la matiére
fusionnée dans le sens radial durant 1’étape de soudage (voir les figures 1-18 et 1-19 du
chapitre I).
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Figure 1V-19: Propriétés en traction obtenues sur les tubes et les soudures vieillis et sur ceux
de référence : (@) Contrainte au seuil d’écoulement (0,,) () le module d’élasticité (E), (C)
[’allongement a la rupture( &,), (d) la contrainte maximale a la rupture (o).
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Ainsi, cette orientation qui oppose le sens de la force de traction, peut provoquer la
défaillance de I’interface de la soudure. En ce sens que 1’étude de I’effet de noir de carbone

sur le comportement plastique serait nécessaire pour valider cette hypothése.

Pour ce qui est de la contrainte maximale a la rupture (a,.), les valeurs obtenues sur
les échantillons vieillis sont comparables a celles obtenues sur la référence PE-Y (Figure V-
19-d). Tandis que, sur la référence PEB, les valeurs de o, montrent la méme tendance que

celles de I’allongement a la rupture (&,.).

Dans le but de comparer les propriétés en traction des tubes avec celles des soudures,
le facteur de soudage (f) a été calculé pour chacune des propriétés étudiées. Il représente le
rapport entre la propriété de la soudure et celle du tube. Les résultats ainsi obtenus sont
présentés sur la figure 1VV-20.

1
O'r 1
1
| 1
] 1

! ! [ 30 ans
 — | SEm
: : I 20 ans

1 1

[ 1PE-Y(0 an)

[_1PE-B(0an)
E

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2
f

Figure 1V-20: Facteur de soudage (f) obtenu pour les échantillons vieillis et pour
ceux de référence (PE-Y, PE-B).

La premiére remarque que nous pouvons faire est que les facteurs de soudage
déterminés a partir des allongements a la rupture sont trés faibles. Cette constatation est
valable pour les échantillons vieillis et ceux de référence. En effet, f est d’environ 0,5, pour

les échantillons vieillis et la référence PE-Y, et environ 0,4 pour la référence PE-B. Ceci
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signifie que le mécanisme de déformation plastique des PE’s de tubes est trés influencé par le
soudage, ce qui est clairement illustré par les figure IV-21 et 1V-22.

Un résultat semblable a été rapporté dans la littérature (Chen, 1997; Leskovics et al.,
2006; El-Bagory et al., 2013 ; Savu et al., 2014). Selon Leskovics et al. (2006), ceci peut étre

d0 aux cavités générées lors de la rotation moléculaire constatée au niveau de la zone de
soudure.

Les bourrelets de soudures peuvent également avoir un role non négligeable du fait
qu’ils constituent un point de concentration de contraintes au niveau de la zone de soudure,
comme cela a été montré par Hessel (2011), Florian et al. (2013) et Mukula et al. (2015).
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Figure 1V-21: Comparaison entre les courbes contrainte/déformation des tubes et des
soudures vieillis et de ceux de référence (PE-Y).
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Figure 1V-22 : Rupture des éprouvettes de tubes et de soudures soumises a [’essai de
traction.

Toutefois, aucun effet notable n’est noté sur le comportement élastique des PE’s de
tubes, et ce, suivant les facteurs de soudage déterminés a partir des valeurs de la contrainte au
seuil d’écoulement (ay) et du module d’¢lasticité (E), qui sont proches de I'unité. Ceci est en
accord avec les résultats rapportés dans la littérature (Chen, 1997; Leskovics et al., 2006; EI-
Bagory et al., 2013 ; Savu et al., 2014).

Dans le cas de la référence PE-B, les faibles valeurs de f calculées a partir des
allongements a la rupture (&,) et les contraintes maximales a la rupture (a,.), s’expliquent par

la résistance élevée du tube a la traction par rapport a celle de la soudure.

IV.4.8 Résistance a la pression hydrostatique

En raison de la longévité de la durée d’essai de pression hydrostatique (temps
minimal est de 1000 h), seuls le tube et la soudure les plus anciens (30 ans) et ceux de
référence PE-Y ont été testés. Les résultats révelent la bonne résistance des tubes ainsi que
des soudures du fait que le temps avait dépassé les 1000 h sans enregistrer aucune rupture

pour la totalité des échantillons testées.

IVV.5 Conclusion

L’étude comparative des caractéristiques des soudures bout & bout et des tubes sur des
échantillons vieillis naturellement et d’autres non vieillis utilisés comme références, a permis

d’aboutir & ce qui suit :

124



e A I’échelle microstructurale

Les résultats de mesure du taux de cristallinité par la DSC, sur différents endroits de la zone
de soudure et de la paroi du tube, n’ont montré aucun effet notable du vieillissement. Ainsi,
les écarts constatés sont dus a la différence entre les vitesses de refroidissement du PE durant
la fabrication des tubes et au cours du processus de leur soudage mais pas au vieillissement.
Ceci a été confirmé par les résultats de la DRX. Toutefois, les résultats obtenus par ces deux
techniques n’ont pas mis en évidence la différence importante, présentée dans la littérature,

entre les taux de cristallinité dans la zone de soudage et dans la paroi du tube.

e A P’échelle moléculaire

Les résultats du temps d’induction a I’oxydation (TIO) ont montré que le vieillissement se
manifestait par une perte en antioxydant de nature chimique et physique. Cette perte résulte de
la consommation de I’antioxydant par réaction avec les produits d’oxydation et les
microorganismes et également par sa diffusion et sa migration de la surface vers le milieu
environnant. Les soudures ont présenté des TIO’ inférieurs par rapport aux tubes, ce qui
semble étre da a la préalable consommation des antioxydants durant le chauffage des surfaces
a souder. Cependant, les valeurs de TI1O ont révélé que la quantité résiduelle en antioxydants
peut assurer une bonne protection des soudures, de méme que les tubes, pendant leur durée de
vie restante. Notre étude a mis également en évidence la perte par voie chimique et physique
en antioxydants au cours de la fabrication et le stockage des tubes et, en concordance avec la
littérature, I’effet synergétique des antioxydants en présence du noir de carbone. De plus, les
résultats des analyses spectroscopiques IR et UV ont confirmé la présence de I’antioxydant,
dont le type est phénolique, aprés vieillissement. De méme, les résultats de I’analyse ATG
n’ont présenté aucun effet significatif du vieillissement. Par ailleurs, ’amélioration de la

stabilité thermique par le noir de carbone a été clairement montrée a travers cette analyse.

e A I’échelle macromoléculaire

D’apres les résultats de 1’étude rhéologique a 1’état fondu, les PE’s de tubes et de soudures ont
montré le méme comportement viscoélastique se révélant étre non affecté par le
vieillissement. La légere diminution de la viscosité, constatée a faible fréquence, peut étre
attribuée aux coupures de quelques chaines moléculaires, si le poids moléculaire initial était

identique aux poids des échantillons non vieillis.
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e A I’échelle macroscopique
L’étude des propriétés en traction n’a montré aucun effet néfaste du vieillissement sur le
comportement mécanique des tubes ainsi que celui des soudures. Toutefois, le comportement
plastique s’est révélé étre tres affecté par le soudage (’allongement a la rupture de la soudure
représente la moitié de celui du tube). Ce résultat est en accord avec la littérature.
L’explication de ce changement significatif renvoie a plusieurs facteurs pouvant intervenir,
entre autres, la dispersion du noir de carbone qui nécessite des caractérisations
complémentaires.

Quand aux résultats de I’essai hydrostatique (essai & moyen terme), les soudures
n’ont montré aucune fragilité pouvant étre causée par le vieillissement, de méme que les

tubes.
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Conclusion Genérale et Perspectives

L’objectif de ce travail de thése était d’une part, de mettre en évidence 1’0rigine des
défaillances des soudures de tubes en PE constatées sur terrain, et, d’autre part, de
diagnostiquer 1’état de vieillissement des soudures en service pendant des années (jusqu’a 30

ans).

Dans une premiere partie, nous avons étudié 1’effet du non alignement des tubes et de
différents types de polluants sur la résistance mécanique des soudures bout a bout et des
électro-soudures, et ce a court et a moyen terme. L’effet du temps de refroidissement des
soudures bout a bout a été également pris en compte dans cette étude. Les résultats obtenus
ont montré qu’un désalignement important (plus de 10 % de I’épaisseur de la paroi des tubes)
conduit a la fragilisation de I’interface de la soudure bout a bout. En revanche, les polluants, a
savoir ’eau et la poussiére, n’ont présenté aucun effet notable du fait de I’évaporation rapide
de I’eau en contact avec les surfaces chauffées a plus de 200°C et I’exclusion des particules de
poussiere dans les bourrelets des soudures, a cause de la paroi mince des tubes (11,4 mm). En
I’occurrence, une étude similaire est recommandée pour des soudures de tubes plus épais. Par
ailleurs les soudures bout a bout ont préservé leur propriétés mécaniques méme lorsque nous
avons reduit le temps de refroidissement jusqu’a 13 % du temps recommandé. Ce résultat est
insatisfaisant vu que les contraintes induites par les longueurs réelles des tubes n’ont été pas
considérées dans notre étude. Il est donc préférable que le soudage soit réalisé dans les
conditions réelles du chantier. La cohésion des electro-soudures révele une grande sensibilité
a tous types de polluants (la poussiére, le solvant nettoyant, les produits d’oxydation....).
Cependant, aucune conséquence sur leur résistance a la pression hydrostatique n’a été
enregistrée. Ce constat s’explique par la réduction des défauts issus des polluants au cours de
I’essai sous I’effet de deux contraintes opposées, une est interne, induite par la pression
d’essai, et ’autre est externe, exercée par le raccord. De méme, aucun effet du non alignement
sur les propriétés mécaniques des électro-soudures, soit @ cout ou moyen terme, n’a été note.
Du fait que nos échantillons de soudures ont été préparés au laboratoire dans des conditions
idéales, loin de la réalité, il serait utile de refaire les mémes essais sur des échantillons

préparés au chantier.
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La deuxiéme partie a été consacrée a I’étude des propriétés mécaniques de trois types
de soudures de tubes en PE (réalisées par soudage bout a bout, électro-soudage et par
polyfusion) d’usage dans les réseaux de gaz algériens. Ces soudures ont été exploitées
pendants différentes périodes de temps (de 8 a 30 ans). Les résultats n’ont révélé aucun
impact du vieillissement sur le comportement mécanique de I’ensemble des soudures y
compris celles soumises aux conditions d’utilisation les plus séveres (au sud algérien). En
effet, une bonne cohésion des électro-soudures ainsi qu’une remarquable tenue de I’ensemble
des soudures a la pression hydrostatique ont été constatées bien qu’elles aient été soumises
aux conditions d’essai similaires a celles préconisées par les normes pour des soudures non
vieillies. De plus, suite au comportement fragile que le raccord de 1'une des jonctions par
polyfusion a présenté sous la pression hydrostatique, nous avons pu conclure que le PE au

niveau de la soudure pourrait étre plus performant que le matériau de base du raccord.

Dans une derniere partie, selon une approche multi-échelle par différentes
techniques, la caractérisation des soudures bout a bout et des tubes vieillis (de 20 a 30 ans) et
ceux non vieillis, utilisés comme référence, a permis une étude comparative approfondie des
propriétés des tubes et des soudures. Au vu des résultats de la DSC et de la DRX, aucun effet
notable du vicillissement n’a été noté a I’échelle microstructurale. En effet, comparativement
aux réferences, le taux de cristallinité mesuré que ce soit sur les tubes ou sur les soudures n’a
pas changé. Alors qu’a 1’échelle moléculaire, le vieillissement serait marqué par des pertes
physique et chimique en antioxydants qui auraient pour conséquence la diminution du temps
d’induction a I’oxydation (T10). Bien que les soudures aient subi des pertes plus importantes
par rapport aux tubes, les quantités residuelles en antioxydant pourraient garantir une
protection contre la dégradation thermo-oxydante pour une longue durée de continuation de
service. La détection d’un antioxydant de type phénolique aprés vieillissement, par les
analyses spectroscopiques IR et UV, a confirmé les résultats de TIO. De plus, ces derniers ont
permis de mettre en évidence les pertes préalables en antioxydants au cours de la fabrication,
du stockage et du soudage des tubes. A la méme échelle, I’analyse ATG n’a révélé aucun
changement significatif du comportement thermique du PE de tubes ainsi que celui de
soudures aprés vieillissement. De méme, les résultats de 1’étude rhéologique a I’état fondu
n’ont montré aucune consequence du vieillissement a 1’échelle macromoléculaire. A plus
grande échelle, le vieillissement n’a pas d’effet marquant sur le comportement mécanique des

tubes ainsi que sur celui des soudures, que ce soit a court ou a moyen terme. En effet, aucune
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trace de fragilisation des matériaux due au vieillissement, n’a été signalée sur les tubes ainsi

que sur les soudures au cours de ’essai de traction et ’essai de pression hydrostatique.

Par ailleurs, selon les résultats de I’essai de traction, le comportement plastique des
tubes semblerai étre tres affecté par le soudage. Comme les résultats de nos analyses par la
DSC et la DRX n’ont pas mis en évidence cette altération par le soudage, il serait préférable
de les refaire sur des soudures de taille plus élevée. Etant donné que le degré
d’interpénétration des chaines de polymeéres par diffusion dans la zone de soudure est
inconnu, il devrait également étre étudié. De plus, pour le PE chargé en noir de carbone, il
serait intéressant d’étudier 1’effet du noir de carbone sur le comportement plastique de la
soudure sous la contrainte de traction. Ce changement du comportement mécanique pourrait
également étre di a la présence des bourrelets de soudure ce qui nécessiterait des

caractérisations mecaniques des soudures sans bourrelets.

Enfin, il serait utile que notre étude soit complétée par la prédiction de la durée de
vie restante des anciennes soudures en adaptant une méthode fiable parmi celles rapportées
dans la littérature. Comme il serait intéressant d’effectuer une étude similaire sur les soudures

d’usage dans les réseaux d’eau potable.
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Annexe 1

Fiche technique du grade MDPE 3802 B

Total MDPE 3802 B Medium Density Polyethylene, Pipes & Fittings

Category :

Material Notes:

MDPE 3802 B is a high performance hexene-based black compound, with a MRS 8 MPa - PE 80 classification, and primarily intended for
potable water and gas pipe applications.MDPE 3802 B key characteristics are a superior resistance to slow crack growth ensuring safe and
long-term network operation,an optimal balance of flexibility and mechanical strength that allows easy coiling, handling and installing of
pipes,an optimized formulation of additives and finely dispersed carbon black providing outstanding long-term stability in

service.Designation 150 1872-PE,E/M-ACGHL,40-T012.Information provided by Total Petrochemicals.

Order this product through the following link:
http://www.lookpolymers.com/polymer_Total-MDPE-3802-B-Medium-Density- Polyethylene-Pipes-Fittings.php

Physical Properties Metric English Comments

Specific Gravity 0.948 g/cc 0.948 g/cc 1501183

Carbon Black Loading 20-25% 20-25% 1S0 6964
0.90 g/10 min 0.90 g/10 min

Melt Flow (@Load 5.00 ka, @Load 11.0Ib, SO 11z
Temperature 190 °C Temperature 374 °F

Processing Properties Metric English Comments

Processing Temperature 190-220°C 374-428°F Extrusion
200 - 260 °C 392 - 500 °F Injection

Descriptive Properties Value Comments

Carbon Black Dispersion, Rating =3 IS0 18553

Thermal Stability 200°C =20 min ENT2B/1S011357-6

Water Content =300 ppm EN 12118, measured at the stage of compound manufacturing
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Annexe 2

Fiche technique du grade HDPE XS10 B

TOTAL PETROCHEMICALS Polyethylene HDPE XS 10 B
|

Technical data sheet
High Density Polyethylene PIPES & FITTINGS

Produced in Europe

Description

HDPE XS 10 B is a high performance hexene-based black compound, with a MRS 10 MPa -
PE 100 classification, and primarily intended for potable water and gas pipe applications.

HDPE XS 10 B key characteristics are
» a superior resistance to slow crack growth and rapid crack propagation ensuring safe
and long-term network operation
+ a broad bimodal molecular weight distribution offering easy processing for perfect
pipes and fittings
» an optimised formulation of additives and finely dispersed carbon black providing
outstanding long-term stability in service.
Designation ISO 1872-PE,E/M-ACGHL,50-T003

Characteristics

Property Method Unit Typical value (*)
Density ISO 1183 kg/m? 959
Melt Flow Rate (190°C/5 kg) 1SO 11337 g/10 min 0.3
Thermal stability 200°C EN 728 /1SO 11357-6 min >20
Carbon black content ISO 6964 % 20-25
Carbon black dispersion 1SO 18553 rating <3
\Water content (**) EN 12118 ppm €300

(*) Data not intended for specification purposes
(**) Measured at the stage of compound manufacturing

Processing

HDPE XS 10 B can be processed under the following recommended conditions.

Adjustments may be useful depending upon the pipe/fitting dimensions, appearance and/or
the type of processing equipment used.

Extrusion melt temperature 190-220°C

Injection melt temperature 200-260°C

Carbon black is hygroscopic, consequently drying of the compound is required to ensure that
the water content does not exceed 300 ppm at the time of processing.
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Annexe 3

Fiche technique du grade Eltex TUB121

Eltex® TUB 121 Black

Product Technical Information

Eltex® TUB 121 is a high-density polyethylene copolymer designed for the extrsion of pressure
pipes and injection moulding of pipe fittings. It is classified PE 100 i accordance with
ISO 12162 based on ISO 9080 analysis.

Characteristics
¢ PE 100 Black pipe compound

Applications
*  Gas
* Water

¢ Industnal

Properties Test Method Value Units
Physical

Density (pigmented) ISO 1183/A 959 kg/m?

Melt Flow Rate

(5 kg/190°C, Condition T) ISO 1133 0.45 g/10min
Mechanical

Tensile Strength (@ Yield

(23°C (@ 50 mm/min) 1SO 527-2 25 MPa

Tensile Elongation (@ Break

(23°C (@ 50 mm/min) 1SO 527-2 > 350 %

Tensile Modulus (23°C @ 1 mm/min) ISO 527-2 1100 MPa
Thermal

VICAT Softening Point (1 kg) ISO 306 128 °C

Thermal Stability (OIT, 210°C) ISO 10837 >20) min
Pigmentation

Carbon Black Dispersion ISO 18553 <3 Grade

Carbon Black Content ISO 6964 2to0 2.5 %

The values given are typical values measured on the product. These values should not be considered as specifications.
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Résumé :

Le soudage bout a bout et I’électro-soudage sont les techniques majoritairement utilisées pour
assembler les tubes en polyéthyléne destinés a la distribution du gaz naturel. Suite aux défaillances
relevées sur le terrain par I’entreprise nationale SONELGAZ, qui se traduisent par des soudures de
qualité médiocre, nous nous sommes intéressés de 1’é¢tude de ’effet des conditions de soudage sur la
qualité des soudures bout & bout et des électro-soudures en montrant les conseéquences de la négligence
et la non qualification de la main d’ceuvre. Les résultats ont mis en évidence I’importance de
I’alignement des tubes soudes bout & bout par rapport au nettoyage et la grande sensibilité des électro-
soudures aux contaminants. En Algérie, des réseaux de gaz sont en service pendant des décennies
(depuis la fin des années 70). Vu que les soudures font partie de ces réseaux, il est intéressant
d’évaluer leur état de vieillissement apres cette longue durée de service. Pour ce faire, les propriétés
mécaniques des soudures vieillies sur site ont été étudiées. Aucune altération des propriétés de
I’ensemble des soudures n’a été constatée méme de celles les plus anciennes. De plus, 1’étude
comparative multi-échelles (microstructurale, moléculaire, macromoléculaire et macroscopique) des
propriétés des soudures bout a bout et des tubes d’age jusqu’a 30 ans n’a révélée aucun effet notable
du vieillissement. Quoique des pertes en antioxydants aient été constatées sur les tubes et les soudures
vieillies, les quantités résiduelles sont suffisantes pour assurer encore une protection pour une longue
durée de service.

Mots-clés: Tubes en polyéthylene, soudage bout a bout, électro-soudage, distribution du gaz,
vieillissement.

Abstract:

Butt fusion and electro-fusion welding are the techniques mostly used for assembling polyethylene
pipes used for sapling natural gas. Due to defects detected by the national company SONELGAZ,
which results in poor quality welds, we were interested in studying the effect of welding conditions on
the quality of butt fusion and electro-fusion welds considering the consequences of neglect and non-
qualification of the operators. The results showed the importance of the alignment of the butt welded
pipes welded with respect to the cleaning and the high sensitivity of the electro-fusion welds to
contaminants. In Algeria, gas networks have been in service for decades (since the late 1970’s). Since
welds are part of these networks, it is interesting to evaluate their state of aging after this long service
life. In order to do this, the mechanical properties of the aged welds on site were studied. No alteration
of the properties of all welds has been found even those of the oldest ones. Moreover, the multi-scale
(microstructural, molecular, macromolecular and macroscopic) comparative study of the properties of
butt welds and pipes up to 30 years old revealed no noticeable effects of aging. Although losses of
antioxidants have been observed on both aged pipes and welds, the residual quantities are sufficient to
ensure protection for a long service life.

Keywords: Polyethylene pipes, butt-welding, electro-fusion welding, gas distribution, ageing.
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	Les échantillons de tubes utilisés dans cette étude sont fournis par la société MAPROGAZ (El-Eulma, Algérie). Ce sont des tubes de diamètre nominale (DN) de 40 mm et de 125 mm avec un SDR11 (en est de 3,7 mm et 11,4 mm, respectivement) (Figure II-1), ...

