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Introduction générale

Progressivement, les matériaux composites ont remplacé les matériaux traditionnels
dans de nombreux domaines, que ce dest domaines dunautisme de f a@onautique,de
flazi 2 Y20Af ST £ S Y20 A fnkdteNsh eifdtAcurs pfopriies édakidigs R QI dzi
spécifiques et leur résistance a la corrosanire autresen font de bons candidats pour ces
R2YlIAySa RQFLIWLIX AOFGAZ2Yyd® [ S& L) dza dziAf A&asa L
Fl ONA I dzS &z I atiaseKsidzbsRie verteletdSione.

Ces matériaux composites ont été les sujets de nombreuses publications scientifiques
durant ces derniéres décennies. Ces recherches se sont orientée<xs6r (i daR&radaton
des propriétés des composites renfoits fibreux en environnement de servigbumidité,
température, rayonnements UV) et occupent désormais une place de plus en plus grande dans
fF fAGOGSNY GdzZNE &aO0OASY(GATAILdzST OS JjdzA GSY2A 3
scientifiques etéchnologiques associés a cette problématiquéaat pour les académiques
gue pour les industriels. La littérature sur les applications des composites conventionnels ainsi
gue leur vieillissement en ireu humide ou aqueux est abdante. De nombreux autearont
décrit le comportement a long terme de&e O2 YL} aA (GSa L2 dzZNJ O2 Y LINF
vieillissementssuite a desexpositiors prolongéesianst Q S | diartestempéftures ou a
des sollicitations mécaniques sur leurs propriétés mécaniques et physidqadess.

Plus récemment, la recherche industté et académique, dans différents secteurs
RQI LI AOFGA2y> aQSaild AyiSNBaasS t RS y2dzS| d:
européennes et mondiales concernant la politique de développement durbtdévé par les
mesures gouvernementales, maiaussi par la prise de conscience générale sur
f QOSYGANRYYSYSYyi(is fQAYISNEBG LXR2dzNJ £ QF LILI A OF G A
O2YLRaAGSa 02y @SyiuAz2yySta I LN fibreREgétale, Y LI S«
comme le lin,lechanvreduS 2dz0S> ljdzA a2yid €S OSYyiNB RS f
maintenant. Leurs propriétés mécaniques spécifiques, élevées pour certaines variétes,
pouvant concurrencer les fibres de verre attirent fortemh les communautés industrielle et
académiqueProgressivement, les fibres de lin remplacent les fibres de verre dans certaines
applications, par exemple des raquettes de tennis, avec des fibres longues, ou des pieces
ROQAYGSNASdZNI RS @2 dourtdgNE pEsericadds GbreR $égétaléssdan
LJ2 f @ Y § NB I -mgrdeibdourc®de roriy appodtsh des avantages, que ce soit au niveau
de leur faible densité, de leurs bonnes propriétés mécaniques, du colt énergétique de
production faible, commeles inconvénients, avec une durabilité fortemi@émnpactée par les
phénomeénes de vieillissement en environnement humide ou en immetsiany & A |j dzQ | dzO«
solution en vue de leur recyclabilité pour le moment

Il est important de remarquer que les solutiotechnologiques proposées comme
alternatives auxomposites conventionnels doivent étre, selon une norme internationale (ISO
14062Y HANHOI RS LISNF2NXIyOSa GSOKYyAldzSa Sl dzi ¢
correspondant au marché, de meilleures p&ty I y OSa Sy @ANRYYSYSyil
empreinte é@ f 2 3A [ dzS LI dz& FlrAo6fSd tlFaasSN) RQdzy O2Y
biosourcé (biocomposite) doit donc prendre en compte les aspects environnementaux et
techniques pour répondre a cette attente. Pour ypo@dre, le champ de recherche se dirige
vers le renforcement des performances mécaniquesdes biocompositesa travers
IQ 2 LJG A Y ksplodédéRdé faticatiost S NE QI Y St dutabllitélerds2ryiceRS f S«

Ainsi, les procédés de fabrication utilsspour les composites traditionnels nécessiten
RQs iNBS NBO2yaARSNBa Si RFLIIS& | dzE aLISOATAOA
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premier lieu, & section et la longueur des fibres naturelles sont variables et les tissus réalisés
comportent éalement des variations dans le tissageQ | edzartNdur caractére hydrophile,

leur géométrie variableet leur température de dégradatiosont a prendre en compte.
Récemment, il a été mis en avant que les conditions de stockage et demitelzd NB ntR2 A @S
étre optimisées pour convenir aux fibres oelles et produire ainsi des matériaux aussi
performants que possible.

BiensiE f I YA&S Sy dzdzdNB SadG dzyS SGeéslS Of 8
composites. & pression, la température, le temps de mi&n en pression et température, et
lescondifk 2y & AYAGALIfSa RSa YIGASNBA LINBYASNBA 06
dégazage en cours de procédé et autres parametres influencent la qualité du matériau
LINE RAZA G ® [ QAYLI OGO RIS aur lesl chkhcrdstiindels dnécaRidndes INE O S
biocompositesest finalement mal connu. En conséquence, les performances mécaniques du
matériau composite final peuvent étre relativement variabéedon le procédé utilisét ne
sont généralement pas optimaldQ | NNJ y3SYSy i RS& TA m&deguey | (i dzNJ
OStdzA RS& FAONBa RS OSNNB RlIya tF NBaAyS 2N
naturelles induite par leur microstructure et de leur état de surface variable, ce qui induit un
bAlAa f2NAR RS I YA aB\ YSyYNKIAYD NISAER s/dRidatgiddsad iyS NIVS
NB y T 2 NI Hifficit® 8eGproduire dedissus unidirectionnels par exemple. De plus,
certaines techniques de mismdzdz&NBE SYLIX 2ASy G RSa quil 8erLISNI
conviennent pas aux fibres naturelles,le procédé doit alors étre repensé dans sa globalité.

[ QSald LI2dzNJ OSt I 1jdzS f Q2LIWAYA&lLF A2y RSa LI NI Y
la fabrication de biocomposites.

Un autre facteur tendnt a ralentir le développement industriel degocompositesest
leur faible RdzNJ} 6 Af AGSE y2iGlYYSyld f2NB RQdzyS SELRA
environnementales comme la température, les rayonnements UV, les sollicitations
mécaniques, les attagsebiologigues ou méme une combinaison de celficgtations et
expositions peuvent jouer un réle important dans la durabilité globale de ces matériaux. Les
fibres de verre ont habituellement une résistance élevée aux sollicitations hydriques sur le
long teme, car elles sont hydrophobe#\ contrariq la présence de fibres végétales
hydrophiles par nature, opére un changement drastique sur les mécanismes de vieillissement
I fQSOKSftS RSa O2YLRaAirAidSad [ QStdz ISYSNBE dzy
mécaniques et physicochimiques des biocosifEs que dans le cas des composites
02y @Sy iAz2yy St az I dzSsclufies arddésynécaristhéslle dRgiafafidni? & A i
qui peuvent étre assimilés a ceux rencontrés dans les congsoaiffibres synthégues, ou
ReXpositions longues, avec notammnteles mécanismes de dissolution de certains composés
LINR LINB& | dzE FTAONB& @S3ISilfSaow /SG aLsSold RSa
comme la principale limite a leur utilisatiodl est donc pminordial de compléter les
connaissances actlles surley SOl yAayYSa RS RSANIRIGA2ya RS f
ses performancet 2 NA ljedr@otirhige & desollicitationsenvironnementaleséparées ou
combinées

Les deux aspects (optimisation gocédé et amélioration de la durabilité) rsent
RQBSAzNBE LI a RA&ac22Ayl0ae 9y STFSG> fQS0GdzRS RS
performances mécaniques, mais peut également aider a comprendre les mécanismes de
vieillissement Dans ce cadra&leuxparametres microstructurauressortent de ldittérature
comme primordiauyy f QAY G SNF I OS FAONB «k YHelrvdgosau S f S
niveau de lamisen-dzdz&ONBE > S 22dz2Sy (0 dzy NbBfS LINAY2NRALI f
performarces mécaniques que dans la durabilitées aractéristiques microstructurales
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influent non seulement sur la vitesse du vieillissement, mais aussi sur les mécanismes mis en
jeulors de celuci.

Cette thésail Q A ¥ & O NJcallabétatigh @ntre2ydiS lboratoires francais le DRIVE
EA1859, Univ Bourgogne Franch€omté Nevers, le C2MAIMT Mines Alés, Univ.
Montpellier, Ales Si f GRMTEST A el Bourgogne  Franci@omté,
UFC/CNRS/ENSMM/UTBM, Département de Mécanique Appliquéej | y ce2eytise d§ QS E LJ
chaque laboratoire étéainsi sdicitée sur les problématiques de cette thése, avec le contréle
du procédé qua étéeffectué au DRIVE, les vieillissements hydrothermique et hygrothermique
cyclique ainsi que la caractérisation sous chargemesrigtone au C2MA et le vieillissement
hydrothermomécanique au FEMT®T. Une approche numérique de la durabilité des
composites étudiés étéS I f SYSYy G STFFSOGdzSS t f QF-3TRE Rdz C
f QSELISNIAAS &LISOA T Al dzS midrostiudre Lde MbROVEGStalgs diyY S NJ |j
C2MA.

Pour cela, le travail dinese a été segmenté en 4 périodes distinctes

- premiére annéeau DRIVEmise en place du procédé de fabrication et fabrication de
tous les échantillons nécessaires aux étudesadbdse

-deuxieme année au C2MA étude de vieillissements hydrothermique et
hygrothermique cyclique avec essais sous chargement monotone

-6 premiers mois de la troisieme année au FEMBITOcampagne de fatigue avec
étude du vieillissement hydrothernmeécanique et implémentation du modele

- 6 derniers mois de la troisieme année au C2M#Aplémentation du modéle et
rédaction du manuscrit

Cette collaboration a été initiée par le consortium BioLam qui a pour but de réunir des
compétences diverses, répties dans différents laboratoires, afin @2 y G NA 6 dzSNJ £ f Q
verrous scientifiques ou afin de développer des projets industriels. Cette these a donc été
lancée dans le but de répondre a des problématiques urbaines. Les villes souhaitent investir
de plus en plus dans des projets permettantrdettre en avant des solutions technologiques
avec un impact environnemental positif. Dansce cddie > f QA RSS RQS G dzZRA SNJ
ultraléger et mobile a émergé. Cette théaadoncLJ2 dzNJ 0 dzii Re@npréndie &@es S NJ S
problématiques diverses quan t f QdziAf A&l GA2y RS O2YLI2&aA0S¢
objectif final la production de structures composites dans le domaine du mobilier urbain.

lAYaArs £ Q2062S00A Te damdoyeiGh LJF NB R e SthuctuieX § 3 B Q S
encomposited A 2 82 dzZNOSS ljdzA &aSNI Al dziAft A&aSS Sy SEGS
SilFyd f2d2NRE I O2yGNAROdzi A2y &&SdudHiié deScesii K§ a S
composites, avec pour aboutissanteumodélisation numérique prédictive de lardbilité
pour la conception dstructuresen biocomposite.

¢2dzi RQIF 0602 NRX dzendrdk®eiéOseabliSoouR fermettve &uke
répétabilité de fabrication du matériau, mais également pour permettre pasuite de
produire un matériau avec de noeaux constituants via une méthodologie prédéfinie,
permettant de faire une optimisation plus rapide du procédé. La mesure des propriétés
mécaniques permisde valider le procéde.

Ensuite, les différents viagdsementont été étudiés, avec une mise @orrélation des
LI NI YSGNBAa YAONRAGNHzOGdzNI dzEZ O2YYS €S (1 dzE
microstructure, avec la dégradation des proprietés du composite au cours des différents
phénomenes de vieillisgnent.



Des essais sous chargememmotone, dynamique et cyclique ont étéffectués afin
de caractériser ces vieillissements.

Enfin, cette étude aensuite fait f Q#16 2BQdzy S Y2 RSt Adell@aAz2y |
YAONRAUGUNHZOGdzNE t f QSORSOf §RBRNA 28BS AFIRS2 ©
numérigue de la durabilité des composites a fibres végétales.

Le manuscrit estorganisé en quatre parties une étude bibliographique, une
présentationdes méthodes de caractérisation et une étude du procédéalarication, une
étude de la durabilité des composites sous chargement monotone et enfin une étude de
sollicitations hydrothermomécaniques et hygrothermiques cycliqupsrmettant de se
rapprocher desonditions de service envisagées pour ces composites.

La premiere partie esscindée en 3 chapitres, qui traiteront respectivement de la
structure et des propriétés des fibres, ainsi que des problématiques de fabrication associées
a ces fibres, de la dubaA f AGS a2dza SELRAaAGAZ2Y ttaR& f QS|
sollicitations mécaniques, et des avancées de la modélisation de la durabilité des composites
a fibres végétales.

La seconde partie présentd 2 dzi RQlI 602NR fSa YSGK2RS&a R
composites au cours de la thése, y comprisilor R S e fd@@atétiRqui esprésentée
ensuite.

La troisiéme partie permeR QS G dzZRASNJ £ S O2YLR NI SYSyid YSO
Y2y2G2yS RS&a O2YLRaAGSa az2dzyaa t dofrpageSAft f Az
RQSaal AaZR QADYALI LISYNSWSIGS NJ igag poit £tRdef 14 dundhilté SeNdes
composites.

La derniére patrtie traitéle sollicitations se rapprochant des conditions de service, avec
dzy' S O YLJ 3y S RQSaal Aa RS T | seiméhdzScoupléJ2 dzNJ
KERNRUKSNY2YSOLl VAl dzS sessdiddsbus chdmyeBentOtondtaheFpgus R Q
étudier un vieillissement en conditions hygrothermiques cycliques.
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t I NEASY MKS 38 0AOf A2

Cette partie bibliographique elRSRASS t f QSGI 0 RS f Q
compréhension desdvaux de cetteéheése. Elle eslivisée en trois chapitres.

Le premier présente les fibres végétales, leur structure et leurs propriétés
YSOFYyAldzSaz | Ayai dptadtque SinkdedoapsiteSy  dzdz
structurauxau regard de plusieurs parametres de fabtiima.

Le deuxiemechapitre traite de la durabilité des composites a fibres
végeétales, ou ifférentes sollicitations sonétudiées quant au vieillissement
j dzQ St f Salj de@ RidzA a O VedphsitienE R Q dsf/& & [delzla
température2 dz 0 AASEY dj@idoliditdtiéns mécaniquesupléesa cet
STFSG RS tQSYOANBYYySYSyl

Le troisiemechapitre permetde mettre en évidence les verrous liés a la
modélisation de la durabilité des composites a fibres végétales.

Enfin, une synthése efgite afin de présenter les renfortg procédeé de

FIONAOFGARZY SO fF YSUK2R2f23IAS RQSGdzR!
choisis au regard de la littérature.
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Chapitre Xk Lesfibres véqgétaleset la fabrication des
composites associés

Les compositessont désormais des matériaux courants dans les secteurs de
f QF SNRPALI GAFESES RS f QF SNBYE vli 8zl 8282 0 R8zSF S NN di
des matériaux qui présentent de trés bonnes propriétés mécaniques, qui permettent entre
| dzi NIBtat 3 YSy G RSa &G NHz2OGdzNBa 2dz ft QAaz2ftl A2
synthétiqgues couramment utilisés sont trémergivores a produire. Ainsi, avec la prise de
O2ya0OASYOS SY@ANRYYSYSyGlfS: RS&a aznédaler2ya L
O2YYS tQdziAtAalriAz2y RS NBYFT2NIa yI Gdz2NBf a0

Les fibresnaturelles par rapport aux fibres synthétiques, présentame origine
naturelle et une structure complexe. Leur comportement mécanique et leuagriétés sont
bien différentsdes renfortsclassiquementutilisésR I ya4 f QAYRdzZAGNAS® 5SS L
dzdz&NB LINBaSydS S3lFtSYSyid RS, é&echdpilfecestdabréd lj dzS &
la présentation des fibres naturelles, dont les fibres végétties particulier les fibres de lin,
puis a la fabrication de composites renforcés de fibres végétales.

1.1¢ Hbresnaturelles

Les fibres naturelles présentent certains avantagmaparées aux fibres synthétiques
comme les fibres de verre ou de carbom®mme un colgnergétiquede production plus
faible[1], [2]. Il existe des fibres minérales, animad¢végétales. Cette section esinsacrée
a la présentation des fibraggétalegdans un premier temps, et dans un second ten@pselle
des fibres de lin en particulier.

1.1.1¢ Fibresvégétales

Lesfibres végétales, du fait de leur grande disponibilité en Eur@)eet de leurs
LINELINASGSa AyiSNBaalyiSa o002yy 4> LINPYINAISH2SHES |
nombreuses études en eude développer des matériaux composites biosourcés ou
partiellement biosourcés.

/| SLISYRIFYy (G fQdziAtAalGAZ2Y Rt délanyddites 9SS
&0 NHzOUG dzNJ dzE a2 dzf 8§ @S LI dza A SdzNB  |jdzSaiAz2yas y2
valorisation des ressources et des déchets agrid@gsnais surtoutau regard dea durabilité
sur le long termedes compositeau sein desquels elesont intégrées Eneffet, la durabilité
RS 0O2YLlRaAraiasSa t FAoONBAa @gs3asaltSa Sad SyO2NEB
difficilement quantifiable du faiRS £ I O2 Y LJX Safich GeS phBr®mehe@ gig &nS NI
jeud [ QSY R2 Y Yl JEydrBifeimiqu& ecanstiue notemment un facteur
prépondérant susceptible de limiter drastiquement la durée de vie des composites a fibres
végétaled6].
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Les fibres végétales peuvent avoir différentes origines dans les plantes dont elles sont
issues.Lafigure 1.1.1.1[7] récapitule les différents types de fibres par leurgme dans la
plante. Par exemple, les fibres de lin sont issues de la tige des plantes. Lacatassiéin
fibres primaires ou secondaires se fait de la maniéere suivdetefibres primaires sont issues
RQdzyS LX I yiS OdzZ (A JSi8es,dandis@QueTes fibozS se@ndairesLsentizNI & ¢
des sousproduits ou des déchets. Par exemple, la bagasst issue de la canne a sucre, qui
est cultivée pour la production du sucre.

Bast fibres Leaf fibres

4 | )

Hemp Henequen
Flax "
Sisal
Ramie Banana
Short
J core fibres
e j Pineapple Abaca» .

Oil palm Bagasse
. Bamboo
Coir Straw
Cotton
Wood

Seed fibres

Figure 1.1.1.1 Classification des fibres végétales par origine audeia plante (basttige,
leaf: feuille, seed graine) et par produits ou soysoduits (primary. primaire, secondary
secondaire]7]

Letableau 1.1.1.1[6], [8]¢[11] récapitule les propriétés mécaniques spécifiques des
fibres végétalegle la lttérature. La représentation graphique defigure 1.1.1.2proposée
parShalj7]Sad S3If SYSyid AyGaSNBaalydasS LRdzNJ YA SdzE |
comme remplaementpotentiel des fibres de verre. Sur le graphique de gauche, les fibres de
verre ne sont pas représentéa=ar elles présentent un module de 78.5 @&Pane contrainte
a rupture de 1956 MPa. Cependant, surdephique de droiteles contraintes a rupre
spécifiquedles fibres végétaled QF @8 NBy i Ay FSNR S dzNS dtandis g@eSt S &
fSa Y2RdzZ Sa RQ, 2dzy3 & LISporiedsisglozSainatlds dzofbyesi s G N
végétales considéréedl. sera noté que ldigure 1.1.1.2utilise des données différentes du
tableau 1.1.1.1 comme il peut étre remarqué par rapport au module des fibres de lin ou de
chanvre.
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Contrainte a Module Iylodule
. Densité | Diametre | Contrainte a | rupture = RQ, 2 dz
Fibre L e RQ, 2¢ Ll
(g/cm3) (um) | rupture (MPa)| spécifique : spécifique
o (GPa)
(urly (E4)
VerreE| 2.5 20 2300- 2500 | 920- 1000 72-74 28-29
Lin 1.5 40-600 | 345-1300 230- 867 39-79 47
Chanvre| 1.5 25-500 | 454-1200 303- 800 65 43
Jute | 1.3-1.5| 25-200 393- 800 208-570 15-35 12-23
Kenaf - - 930 - 53 -
Ramie 15 - 400- 938 266- 625 31-70 21-46
Sisal 1.4 50- 200 468- 700 334-500 9-22 7-15

Tableau 1.1.1.1 Propriétés mécaniques épifiques des fibres végétalgs, [8]c[11]

Bast fibres: @ Flax Hemp Jute Seed fibres: o Cotton Oil palm ® Coir
Leaffibres:  Pineapple ® Sisal ®Banana Other fibres:® Bamboo ® Wood pulp*
(a) 1000 (_t.)) 1000
E-glass is at point (78,5, 1956) -
® £ .
] e E-glass
Sore® £0
= 800 V‘ $9§\‘ g h = 800
W a
B %7\ Y
E o E‘ Leaf fib
L.eal nbres
ED GO oo . ) ?z 600 Yh\s‘ﬁbrﬂ
= g
e p
& 5
= 200 . 2 200 +—— &
! g_ b
0 Seed fibres . W 0 Seed ﬁh;l'es !

0 20 40 60 80 0 10 20 30 40 50

Tensile stiffness [GPa] Specific tensile stiffness [GPa/gem|

Figure 1.1.1.2 Représentation graphiquaes propriétés spécifiquedes fibres végétalgs]

1.1.2¢ Fibre de lin

Les fibres de lin présentent une densité falBI& t Q 21 8B/ 12RAnsi, méme
si leurs résistance et rigidité peuvent paraitreaérées13], leurs propriétés spécifigS a
demeurent pas moins intéressantes. De plus, ces fibres @emtageusepour leur bilan
carbone redun[9] [10], [14L[16], comparativement aux fibres deerre [17], [18] EIIes ont

yasy

une graRS NBaAadlyOS Sy FlLGA3dzsST dzyS 062yyS |04
conférent aux composites un meilleur amortissement des vibrat{8hg419], [20]
Une fibre de lin a une structure complexe et hiérarchig&d. Elle est prismatique a
section polygonalarrondle avec 5 a 7 faces et constituée de deux pgpaiscipales:la
primaire @ f | aSOQYRI)\NBCD { I a0NHzO(G dzNB YdzZ G6A SO

O2YLIR2AaAGS yIy2aiNHzZOidzNBEEX O2yaidAiddzS RQdzyS Yl i
des microfibrilles de celluloses enroulées selon un angle, dit miditlzfite, autoNJ RS € QF E S
de la fibre[10], [12] Cette structure est tres bien décrite par C. Bl sur lafigure 1.1.2.1

Les microfibrilles se trouvent dans la couche &Pagparoi seandaire, qui représente 80% de

fI asom\zy G240t S RS f1 TAo0oNHW, R®RyadteS YAON
RAIFIYSUNB RQdzyS YAONER T)[ZE]I\AI\I tehtr® dedd fibk & tr&iyeuMelS H S
cavité, appelé lumen, dort le diamétreS & i R Sde & @a[NR[RE [27] La longuen

RQdzyS TA0NBE Ohm\eissn dianyeirenise 8 et 215 [28].
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Microfibrilles de
cellulose (70 %)

Polyméres non
cellulosiques

Paroi
secondaire

Paroi
primaire

Figure 1.1.2.2{ 4 NHdzO 0 dzNB O2 YLJ §18]S RQdzyS FA 0 NB

De plus, des hétéraméités structirales locales, généralement qualifiées de
«défautsn = a2yl LINBaSyiSa S f 2ykikesg63 FazdzRBEA PO L §
ou des dislocations (knkbands»), qui sont issus de la pousse naturelle de la plante (genoux,

y dzdzRa@ndes) ou dprocédé de décortication (dislocatiorfgp].

5QF dziNB LI NI=Z fF O2YLRAAIRSIy ®KRNoMEzSt RiSa
O2yGASYyld SYyGNB cp SiG T1TH 32 RS OStfdzg 284Sz wmn t
de lignine, 1.54 2 % de cireSG y t wmIig], 330], BN Sktidz composition
dépendnotamment de la variété du lin, de la qualité du sol, des conditions climatiques, de la
maturité des plantes ou encore des conditions de rouis$aQf [23], [26]

[ OSftfdzZ 2a4S 0ORS Y2 Rdzes le BoMpofadryeSpor@abled Ay RS
la forte rigidité de la fibre végétalgl32] et est également fortement hydrophile. Les
hémicelluloses sont amorphes, avec une masse moléculaire faljlet un trés fort pouvoir
hygroscopiqug29]. Le comporment mécanique des hémicelluloses est Hdimaire [29].

/ 2YYS StftSa az2yid dzy 02YLl2asS az2fdofS RFya QS
F2yOiAz2y Rdz G} dzE RQKdzY A R Aain®sphiedzeste f0DEGPA@eny (G A Sy
approchant de 100 %R [33]. La lignine est un liant qui assure la cohésion des faisceaux de
microfibrilles [26] et réduit également le caractere hydrophile de la fijBa#]. Elle peut
RQIFIAffSdzNE sONB adydKSiGAIl dzS Ye8 guiia ais8i palriiefed | dzE
RQIdzZAYSYy (i SN RN REISIHA QNG $y (i NIB5].ILSvariafilile adeNgia S f
origine biologique (dont les facteurs environnementaux lors de la culture et industriglde

la mise en forme des renforts), de leur compositiale, leur morphologie (longueur, angle
YAONER TAONRCE f [9JA[NE [36], BAEt dé $eiir Kitat Rygrthiermique peuvent étre

b fQ2NAIAYS RS GKany [BsSprofrigtdsimédaniouds. Nein kefigt(i dans le

tableau 1.1.2, les propriéés mécaniques de fibres de lin présentent desialalités trés
importantes. Cela constitue un verrou important pour leur caractérisation et pour leur
utilisation fiable dans des matériaux composites aux performances contrélées.

Dans la suite de ce marurg, la variété des plantes dont sont issuesfibges de lin
ne sera plus précisée, car les fournisseurs de fibres techniques a usage de renforts dans des
O2YLRaAdSa YStFryaSyd tSa FTAoONB&a RS RAFTFSNEBYI
ROK2Y2SA A SNJ £ S& LINE LINA S lilgéade I&uis prbduits daks leRehpsi & dzNES |
5S LXdzaxz fS Y2Rdz S RQ, 2dzy3d LISdzi sGNB RAT
LIKSY2YS8ySad ¢2dzi RQIO02NRX fSa TAoNBuapelRS f Ay
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rendre la mesure du module délicatecalzi S RQdzyS NB2NASy Gl GdA2y RS
f QLES RS az2tftAO0AGrGA2Y S | dzA[38FFhaufleyI&®eBiondinsS | dz3
fibresutilisée dans les calculs de contraiest souvent définie comme le diamétre moyen, or
les fibres présentent des sections variables et des lumens qui rendent cette mesure
contestable. Aussi, les fibres ontaitongueur variable, et certaingsopriétés nécaniques
RSLISYRSY G RS OS iiyps peiit BofcdaesS idpparant] EQffp,Od &Bure des
propriétés mécaniques est souvent effectuée sur des faisceaux, car un essai de traction sur
une fibre seule est un essai difficile a mettre en place. |l geat y avoir des glissements de
fibres les unesar rapport aux autres et induire delformationsadditionnelesa celles dus
a la déformation des fibres élémentaires

Lafigure 1.1.2.226] présente des courbes de traction classiques de fibres de lin. Elles
peuvent donc avoir un comportement linéaire (a), bilinéaire (b)baen trilinéaire (c). Ce
dernier cas a également été observé fiarBaley10], qui décrit ce comportement comme
typique des fibres de lin. Entre les trois comportements différ¢2@3, la mesure du module
RQ, 2dzy3 SaiG O2YL}X SESI LizA &lj dzQ dxgye o€ 36FRadA Bnt Y2 & Sy
trouvés. La premiére partie de la courbe trilinéaire correspondh &camportement quasi
linéaire [39] tandis que le coude et la réaugntation de la pente ont des origines plus
complexes. Une hypothése classique dans la littérature attribue leslimé@arités a des
déformations viscoélastoplastiqug$0], [26], [28], [40¢[42], dont des réarrangements des
parties amorphes et la réorieation des microfibrilles. La réorientation de microfibrilles a été
étudiée par de nombreux auteurs, dont C. Bal&g] et K. Charle{26], et pourrait étre a
f Q2NAIAYS Rdz O2dzRS o6f 2NAEIdzS £ S& YAONRFAONRKCE f
perte de rigidité assoceé a ce mouvement reld#) et la réaugmentation du module
correspondraitalorsaunet@i A 2y & dzNJ dzyS FAONB RAalLkRalyid RS
OKIFNABSYSyiG>x NBYRIylG fQSyaSyoeftS RS I FTAONB |
difficile & prouver en considéri A 2y RS I O2 YihXitS hededsgire poSr  Ql y
comprendre les phénomenes mis en j@4B].

5S LX dza>x f 2NE RQdzy OKI NHSY Syhadul©aigdrieritelj dzS > €
avec le nombre de cycles supl9], avec des déformations résiduelldes le premier cycle.
Cette augmentation est, de plus, dépendante du niveau de contrainte appliqué lors du
chargement gclique.

[ QS@2t dziA2y RS& LINE LINR PrittesimécaniqudsRBlépendany A |j dzS
de leur état hygrothermique sera discutée danshepitre 2relatif au vieillissement.
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Variété des| Année de Taux de Diametre 3 Module Contrainte a Allongemat a Référence
fibres récolte cellulose (%) moyen (um) |RQ, 2 dzy'1 rupture (MPa) rupture (%)
Hermes - 84 +3.5 - 68 + 36 1450 + 840 - (44]
Olivier - 77+25 - 38+13 720 + 290 -
- - 75.9286.2 - F mop - - [45]
Hermeés 2003 - 19.6 +6.7 68.2 + 35.8 1454 + 835 2.3+0.6
Ariane 2003 - 23.0+5.7 54.1+15.1 1339 + 486 3.3+0.8
Agatha 2003 - 21.3+6.3 57.0+£29.0 865 + 143 1.8+0.7
Everest 2005 - 16.9+4.9 41 +12.5 663 + 307 1.8+04 (9], [10], [46]
Everest 2008 - 154 +5.1 75 +£21.6 1232 + 554 2.1+0.8 ' '
Alaska 2006 - 15.3+54 46.3+12.1 691 + 253 1.8+0.6
Hivernal 2006 - 129+3.3 67.5 +23.7 1119 + 490 1.9+05
Oliver 2003 - 175+ 3.6 47.2+£21.3 751 +414 1.7+£0.6
- - - 26 a 103 343 a 2000 1.2a34 (3], [22], [26], [29],

[37], [38], [47], [48]

Tableau 1.1.2 Propriétés mécaniques du lin rencontrées dans la littérature
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Figure 1.1.2.2 Comportementslassiques de fibres de lin en tractif##6] ¢ linéaire (a),
bilinéaire (b) ou trilinéag (c)
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1.2¢ Fabrication de composites a fibres végétales

Les fibres végétales, alela de leurs propriétés mécaniques nolméaires,
représententun défi en termes de fabricatiode composites du fait de leur caractere
hydrophile ou encore de leur vabilité dimensionnelle. Cette section aura donc pour objectif
de guider le choixdupr&cRS RS FIONROF GA2Yy LI2dzNJ £ Qdzid At A &I |
réalisable de maniére industrielle.
Les différents pramétres de fabrication sondonc étudiésen premier lieupour
etudier leur influence sur les fibres de lin et sur les compodisiqués Ensuite, de
procédés de fabrication soprésentésafin de déterminer leucompatibilité avec les résultats
des différents paramétres pour des fibres végés

1.21 ¢ Parametres de fabrication

Il est important de préter une attention particuliére aux parametutiisésa chaque
étape de la fabrication pour cdémdler et optimiser les propriétés microstructurales et
mécaniques finales des composites pudd[49].

Les parametrede fabrication qui peuvent étre modulés dagiobalement les mémes
pour les différents procédés de fabricatiotraitement des renforts, pression, température
et éventuelle postuissonen sus. Dans cette partie sotbnc étudiées les influences de ces
parametres de fabrication sur les compositeoduits: le conditionnement de fibres avant
fabrication, la pression de consolidation, la température de cuisson et lacpasston.

1.21.1 ¢ Conditionnement des fibres

La cellulose est hydrophile, ceuigpeut provoque une baisse despropriétés
RRIKSaAzy f2NB RS f QA YLIND 3y lbiek qug celn @eSsait pagy S NI
forcément rédhibitoire Du fait de ce caractere hydrophile des fibres végétales, leur
préparation ou leur conditionnement avara fabrication est une étapanportante. Leur
teneur en eau dépend en effet des conditions de stockage et/ou de traitement.

5S4 | dziSdzNB 2y i Y2y (OUNB dzyS RAYAydziaAzy RS
eau[50], [51] De ce fait, les différences de teneur en ekns les fibres avant faloation
induisent de la variabilité de propriétés mécaniques dans les composites a fibres végétales.

De plus, sr lafigure 1.21.1[51], les composites lin/époxy fabriqués avec des fibres
séchées a 103C (teneur en eau MG 1.8 %) présentent des propriétés mécaniques
différentes de celles issues de composites fabriqués avec des fibres conditionnées a 23°C et
55%HR dz a4 SAY R QHpneffeQi@ 96dhiya desi fibres avdafabrication tendaussi
a dégrader les fibregn les rendanplus fragile§51], [52]
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Figure 1.21.1: Courbes de tractiode composites lin/épxy conditionné a 23°C, 55 %HR
(MC 7.6%) et séché a 103°C (MC 18ML: Moisture Contenf51]

o (MPa)

/| 2YYS Af Sald RAFFAOATES RS O hombrisidx buetnd £ QS G |
choisissenttout de méme sécher les fibre végétales avant la fabricatioavec des
températuresau-deld de 100C[53]c[62]® / S OK2 A E tJ& Nepetaiilité Re | & & dzNJ
propriétés mécaniques des composites sans avoir a stocker les fibres dans un environnement
controlé.

1.21.2 ¢ Pression de consolidation

La pression de consolidation, qui est la pression appliquée permettant la mise en forme
du canposite, a égalementrueffet important sur la qualité des composites fabriqués. Elle
modifie notamment les taux volumiques de fibres et de vide. Plus la pression appliquée est
importante, plus le taux volumique de fibres est importfi8], [64]et, si les fibres neant
pas dégradées pda pressiorniout en garantissant la présence de suffisamment de résine pour
lier les fibres entre elleplus les propriétés mécaniqueds composite produisont élevées.
/'S LI NFYSGNB LISNX¥YSG RQIGGSAY RMNBpdR&Ss. Parl dzE O
exemple, par thermocompression, le taux volumique de fibres maximal pour des composites
époxy a fibres végétales unidirectionleslest autour de 65%b1], [53], [62], [654[68]. Pour
uncomLJ2 aA0S LRt EeLINRPLRfSYS NBYT2NOS RQdzy GAa&adz
RQFGGUGSAYRNB dzy Gl dzE @2f dzYAljdzS§ RS TAoeNda Sy dNn
[56]. Shalet al.[69] ont trouvé, quant a euxyun taux wlumique de fibres maximal théorique
ROSYZANRY cn 23 L3 dzNJ RS adde@Midigedionie®a NBYy T2 NOSA
La dégradation des fibres p#a pression reste peu documenté&n revanche, la
dégradation de la structure du composite résultantldeompaction a été étudiée.
Une augmentation du taux volumique de porositpsut induireune diminution des
propriétés mécaniquefb3], [70] Une augmentation de la pression de consolidation permet
de diminuer le taux vaimique de porosité§70] 2 dza |j dzQt dzyy OSNI I[33) Y A @S|
Madsen et Liholt ont étudié cet effet dans leurs travqrk]. Lafigure 1.21.2.1 présente les
variations des propriétés mécaniquds mmposites de papier Krafit de résine aqueuse de
phénolformaldéhyde en fonction du taux massique de fibres papetieres. Les résultats
montrent un taux volumique de fibres optimal en termes de rigidité. En revanchdelalde
cette pression optimaleot a2 N2 aA S Sad YAYAYIFESs € ljdzZ € Ad
la résine ne peut plus remplir les vides présents dans la structure fibreuse trop compactée,
entrainant un partitionnement des zones de vide par les fibres qui deviennent des zones
inaccestles, et conduisant potentiellement a une augmentation du taux vaue de vide
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[71]. Le manque de résine autour des fibres (mauvaise interface ou zone non imprégnée) ainsi
gue la proximité des fibres les unes par rapport aux autres rend inefficace le transfert d
charge entre les fibres et la matrif@9], [71k[73]. Ce phénoméne ne semble cependant avoir
lieu que pour des taux volumiques déja élevémis peut dépendre de la complexité de la
structure des renforts

| A Exp, Kraft paper/PF(aqu), stiffness === Maodel, stiffness ‘ @ Exp, Manila hemp/PF(alc), strength === Model, strength |

350

18 A) B)

300

250

200
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-
~
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100
50 @

0
0.0 0.1 0.2 03 0.4 0.5 086 07 0.8 0.9 10 0.0 0.1 0.2 03 0.4 0.5 0.6 07 0.8 0.9 1.0

fibre weight fraction, W, fibre weight fraction, W,
Figure 1.21.2.1: Modélisation de A)f Q S @ 2R ddz(iVA22R/dzf &stiffReSs)ed fdmytian
de la fraction massique de fibrgal] ; B)t @blition de la contrainte a rupturen fonction
de la fraction massique de fibrgal]

1.2.1.3¢ Température de cason

La température de cuisson est un parametre qui permet, pows fésines
thermodurcissables, de réticuler la matrice ou, pour les résines thermoplastiquésidiger
la matrice. Ce parametre, avec la pression de consolidation, permet la misgnea fie la
pieéce composite.

vdzQAf aQlF 3AaaS RGudniBermdglircisgable, la terfpRidit@d geut a ( A
LISNXY¥SGGNE RS FEdZARAFASNI £ NBaAySo 5Fya S
directement celle permettant la mise en forme.nUefroidissement sera donc ensuite
I LILX AljdzS® 51 ya eftRermdiurdssaldeQ brzyfl@idifichtidra deyfait a une
température inférieure a la température de cuisspid], [75] et dépend des propriétés
thermiques et rhéologiques de la résine, dont la viscosité et le temps de gel a différentes
températureg[76].

Comme la vaporisation dé QS| dz LJSdzi LINB @21j dzSNJ £ QF LILI N
nécessaire de garantir une température de cuisson inférieure a 120 °C, température a laquelle
G2dz0S f QS dz LINBaSy (S éeRdonynie vidp@ise§7A. Un duBgosits 4 G O 2
fabriqué audela de cette température pourrait présenter des porosités importanpessque
les porosités sont produites par les constituants gazeux produitsderk fabrication et
peuvent dégrader les propriétés mamques [70]. Or, les résines thermoplastiques
nécessitent une température entre 200 °C et 400 [78], tandis que les résirse
thermodurcissables peuvemotammentétre réticuléest.  f QI Y[oQdzdyAdtSA aF GA 2y R
thermoplastiques peut donc étre difficile pour des composites a fibres végétdes sines
thermodurcissables peuvent leur étre prégjiiées.

9y NB Ol yOKS> f QAYyFtdzSyOS RS I (SYLISNI G dzN.
comll2aAidsSa t FTAONBA SISl qud dansyle’ Icas bdls #ésinBsi S | «
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thermoplastiqles, généralement du fait de la faible dégradatiooup les températures
utilisées.
Souvent, des polyesters insaturés ou des époxys sont emp|29E463], [74], [7R
[81]. Dans la littérature, les conditions de cuissoncamtrées vont de la température
ambiante pendant 24 heurd39]c[81] a 130°C pendarf heureq?20], [63], [74] Le premier
cas implique un teps de fabrication trés long qui ne convient pas aux problématiques de
production industrielle tandis que la seconde peut induire des endommagements thermiques
des fibres et/ou des créations de bille LJ NJ @F LI2NA &l GA2y RS f QS| dz
iYLRNIFYGS [[dzQAf Fldzi SGdzRASNI | 9SO az2Ay &A dzy

1.21.4 ¢ Postcuisson

[ S o0dzi ROsknh$st ddpariettré QF 6 2 dzi A & aélcdl&tignide RS € |
résine et de libérer les contraintes interngsi apparaissent lors de la réticulation initiale. Les
fournisseurs de résine indiguent généralement que la température et la durée depisson
devraient étre les mémes que lors de laicélation.

Cerains auteurs ne prennent pas en compte les dégradations possibles des fibres
végétaleset effectuent une postéticulation a haute température (>150°(8R], tandis que
RQIFdzi NBa LINBFSNByYyG SYLX 28SN) RSa (SYLISNI G dzNB
dégradation thermique des fibres végéta@9], [81] Les durées de posuisson rencontrées
dans la littérature vont de 45 minutes a 2§#9], [81], [83]et sont souvent issues des fiches
techniques des résines

Néanmoins, peu de travaux sont réalistg ce parametrade fabrication pour les
composites a fibres végétales. Dans les travaux de C. Cafi@ddndes composites lin/époxy
quastUD ont été fabriqués par infusion sous vide avec une réticulation a 80 °C pendant 24 h.

Une postcuisson a ensuite étééalisée pendant 2 h a 100 °C, 120 °C ou 150 °C. Il a été constateé
plusieurs phénoménesn fonction def QI dz3 Y S y'la teriip&ratyfe dR Bostuisson : la
température de transition vitreuse augmente, la densité diminue, la contraintepéure

diminue,la déformation a rupture diminue et le module augmente. Les deux premiers effets
GSY2A3ySyi RQdzyS YSAtfSdzNE NBGOGAOdz A2y >
mécaniques impliquent un comportement plus fragile du composite. De&reagons

similaies ont été réalisées sur les fibres seules soumises aux mémes conditions de
température. La baisse de propriétés mécaniques (contrainte a rupture et déformation a
rupture) a été plus marquée de 120 °C a 150 °C, ce qui a été attribuéégiadation

thermique de composés des fibres a partir de 120 °C. De ce fait, le compromis choisi entre
réticulation et propriétés mécaniques a été fixé a une pnssson de2h a120CQ206 2SOUGA T
yQSald R2y O LI & dzyAljdzSYSy (i rePéntanilifeAopuz8uxde dzy S K |
/| SGGS SGdzRS Sad AyasSNBaalydSs OFN SttS YSi
cuisson pour les composites a fibres végétales.

A des fins industriellesjl est importantRS YA YAYAASN) f QSYSNHAS
effectuer la postcuissm tout en garantissant des propriétés optimales. Pour cela, une étude
détaillée de la température et de la durée de pasisson petidonc étre nécessaire pour des
renforts et une matrice donnés.
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1.2.2¢ Procédés déabrication

Le pro&dé de fabricatiomécessite généralement plusieurs étapes, qui ne sont pas
toutesforcément obligatoires. Il y a le mélange des constituants, la mise en forme de la piece
OLINBaaAz2ys OdzAaaazys YzdzZ ST X0 Sduissbrélcoat,NI A G SY
peintuNS = X0 &

Il existe de nombreux procédés différents, qui nécessitent que les étapes citées
précédemment soient réalisées de maniére spécifigue a chaque procédé. Puisque les fibres
végétales présentent une compatibilité avec les résinesrnioelurcissablesliée a la
température de cuisson, plusieurs procédés de fabrication dédiés a ces résines seront
présentés succinctement dans cette sect|8A].

Pour le moulage au contaales fibres déposées manuellement dans un moule sont
imprégnées, également manuellemeng tésineparlepgaa I 3S RQdzy NRdzf St dz 2 ¢
La projection simultanée constitue une évolution du procédé de moulage au contact.

Des fibres coupées sont projetées simultanément avec de la résine. Aprés projection, un
rouleau ou une brosse assugecompaction, 8 A Yy a G F NJ Rdz LINRPOSRS LINBOSF

Le moulage sous vid@gnfusion) consiste a placer le renfort entre un moule et une
membrane déformablelanst | [j dzSf { S €S @GARS Sad NBFIfAaSe /S
progressive du renfort par lasée et la membraa prendra alors la forme du moule, assurant
ainsi la fonction de contrenoule.

Le moulage pamjection basse pression (RTM)es renforts sont disposés dans un
moule fermé ¢rigide qui est ensuite rempR S NB a Ay S LJ NJ dzy 2 dzarLJ dza A S
une basse pression.

Le moulage ar compression a basse pressides renforts et la résine sont disposés
entre un moule et son contrenoule. Le poids du contmmoule ou une presse a basse pression
sertk. £ QAYLINBIAYFiA2y £ FTNRARO®

Le moulage en autoaVe: les renforts et la résine sont disposés dans un moule rigide
et une membrane déformable les recouvre. Un fluided@ssus de la membrane applique une
pression hydrostatique sur la membrane et un videlze s G NS dziAf A &S LJ2 dzNJ
porositeés.

La compression a chaudes renforts et la résine sont placés entre un moule et son
contreY2dztf S® [ QSyaSyotS Sad SyadzAdS L} OS &2dza
LINBaaAzy ySOSateénlddsheBfortse. f QA YLINBS 3IY

[ QA Y 2 plsiduksdabibilités existent des fibres courtes mélangées a de la résine
thermodurcissable dans une wgrin froide ou des préproduits emélés (renforts +
thermoplastique) chauffés dans une-wigrin chaude sonnjectées a trés haute pression dans
un moule chad (thermodurcissable) ou froid (thermoplastique).

[ QSY NR dzf SYSYyYiI RS\E FoyBoyNiyr SaNBazyd Sy NRdz SSa
YA&AS Sy dzz@NB RS LIASOSA& ONSBdza S drégndtich oulbenzi S &
AYLINBIYS YIydS{RSMS yNR dzft $1QdzARdz RQdzy S o NRaas

Les différentes propriétés et variables de ces procédés sont présewiEns le
tableaul.2.2. Dans le cadre de cette these, ce tableau permettra de choisir le procédé de
fabrication par rapport aux renforts choisis, detéempérature, du taux de fibres atteignable,
etc. La température et la pression doivent donc étre des variables afin de pouvoir étudier
RAFFSNEBY(GSa YAONRA&GNUHzOG dzNBE & S onkBustiaisaa®.2 A NJ NJ
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Les renforts continus serdrprivilégiés pour cettethése 5S LJ dza> | FAY RQ20 10
pour des composites structuraux, le taux volumique de fibres atteignahbiteétre élevé.
[ QI dzii 2 @ Eom@eSsios & chawmemblent anc de bons candidats.

1.3¢ Conclusion

Les ibres de lin ayant été étudiées dans de précédents travaux et, comme présenté
dans ce chapitre, sont des candidates de choix comme renforts de composites dans le but de
remplacer les fibre§ 8 Y  KSGAljdzS§&ad [ S& (NI Ol dzE RS dOSGGS
composites renforcés de fibres de lin.

De plus, les problématiques soulevées quant a la fabrication des composites devront

SAFESYSyld sONB SidzRASSA | FAympdRi®e rohidtelzel 2id NJ Y S (

FILONROFGAZ2Y NBLIS( IsttubtBale dd desicampalifes dstvidég A f A &1 GA 2y
/| SLISYRIFY(GZ LI2dzNJ Sy@Aaral ASNI €t QdziAt A&l GAzy a
durabilité reste essentielle. Le chapitre suivant serg@® O2y al ONB t f QS dzR S

phénoménes de vieillissemerdes constituants et des composites renforcés de fibres
végeétales.
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Moulage L Compression :
Projection Sous Compression L Enroulement
au , ; : RTM basse Autoclave . Injection | _ .
simultanée| vide : a chaud filamentaire
contact pression
_ presson 2dza lj g 2 dza |j dze Wdza lj dz( Wdza lj dz( 150 & 180
Pression manuelle manuelle | atmosphér| quelques quelques quelques manuelle
. quelques bars | . L bars
ique max bars dizaines de barg dizaines de barg
. Wdza lj ¢ Wdza lj ¢ Wdza | dzd  Wdza lj dzd Wdza | dz
Tempeée . . plusieurs | plusieurs . . : . :
ambiante ambiante : . ambiante plusieurs plusieurs > 150 °C plusieurs
rature centaines | centaines ) . ) . ) .
o R centaines de °Q centaines de °C centaines de °(
de °C de°C
fibres fibres fibres fibreslongues, | fibres longues, | fibres longues
Type de | continues, fibres : continues, 'gues, gues, gues, fibres .
) continues, ) mats, fibres courtes, mats, | courtes, mats, rovings
renforts mats, coupées mats, fibres . L . . courtes
: mats courtes préimprégnés préimprégnés
rovings courtes
Taux
volumique i i .
q 40% 40% 50% <50 % <50 % maximum de | maximumde | o500 | o0 venceiong
de renforts compaction compaction
atteignable
Taille des | grande : grande petite a petite & petite & petite & petite a moyenne a
s ) grande taille ) moyenne . . . moyenne .
pieces taille taille taille moyenne taille | moyenne taille | moyenne taille taille grande taille
Forme simple simple simple simple simple simple simple simple ou simple et
P P P P P P P complexe creuse
Bel aspect une seule |~ uneseule | une seule deux faces| deux faces une seule face| deuxfaces | deux faces| face intérieure
face face face
dégradation
Rq - - - - - codt élevé - potentielle -
des fibres

TaHeau 1.2.2: Propriétés et variables de différents procédédaarication dédiés aux résines thermodurcissables
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Chapitre Z; Durabilitéde composites a fibres véqgétales

[ S OASAttA&aaASYSYyld NBEsS§OS RQdzyS S@2fdziAzy
matériau a travers une modification de la structure, de la compasiou de la morphologie
RS&a O2yaiAddd yidao Lt LISdzi aQlF 3ANI RS LIKSYy2YS8y
matériau est donc sa capacité a résister au vieillissement.

Dans le cagk des composites renforcés de fibres de lin, plusemécanises de
vieillissemententrent en jeu, a des échelles différentes suivant les constituaris
GASATEA2aSYSYyld Sy LINBaSyOS RQSFdzz GKSMKVAILdzSZ
la difference des composites a fibres synthétiques, la nature dessfibégétales induit des
LIKSY2Y8ySa RS OASATttA&aaASYSYyld RATFTFSNByGaz y2
@SsaASUlfSar RS LI N £Sdz2NJ yIGdz2NBx az2yi fieSy ST¥F
AAIAYATAOF GAGSYSyYy(d f SdzNE  LaNPpliNApHie dpei dour [eQ 6 & 2 N.
composites a fibres synthétiques. Les constantes de temps mises lengeles dégradations
liees a cette absorptionpeuvent donc égalementétre différentes. Plugiurs échelles
temporelles peuvent étre considéréesomme une drée de saturation ou une durée
RQSELR&AGAZ2Y. 6ASY L)X dza f 2y 3dzS

554 YAONR2NHIyYyAaYSa LISdz@Syd S3aFESYSyid sl
@SASHI £ Sa Sy LINBASYy OSsismednK seoit Bependane pas Guiliés\ad O NP 2
cours de cette thése.

Dans le cadre de cette thesesleollicitations étudiées sorles sollicitations par
SELRA&AAGAZ2Y Lt QS| dgies. &S Néctonj peBrietle PrésenterSd3| v
phénoménologies obsgées dans la littérature pour ce type de matériaux. Le visthent
LJ- NJ SELJ &A ( Apégentéten prénder, qumis Sedvieillissement sous sollicitation
thermique. Ensuite, le vieilissement sous sollicitations mécanigsesxplicité selon deux
modes de sollicitationsla fatigue et le fluage. Pour finirsl€ouplages entre sedifférentes
sollicitations & y i NI A (i S &idS Y LA yRFG SIESLy2Cifkciifde@lafis lasedtiiad S | dz S
dédiée aux couplages, car la durée nécessaire pour atteidés endommagements est
grande,eE & QI I A a &l y { e dé@adatinPéherafeangnbtliernivactivéss essais
de laboratoire nécessitent ainsi une exposition a la température pour acceélérer les cinétiques
RQSYR2YYlI3SYSyidia Sy LINBaASYyOS RQSI dzo

21cVSAf t A2aASYSyYyd LI NI SELRaAAGAZ2Y

Pour un vieillissementpNJ SELR &AGA2Y t £ QS dzZ f QS| dz LIS
RFrya €S OFla RS fQAYYSNEAZ2Y 2dz RS @I LJISdzNJ Rl Yy
Yy2Y0NBdzE R2 Yl Ay S &fmentdontil@duahiifidatioR €stipyimo@ialé potir t
f Q dziioh ded cdrhpidsites renforcés de fibres végétales dans des piéces structurales, comme
le domaine nautique par exemple.

Deux modeles classiques de diffusion seront évoquésdiffusion de Fic et la
diffusion de Langmuir. Ensuitegsl phénoménologies desonstituants, séparés, sont
LINB&ASyiSSad 9y TFAaAys S OASAttAaasSYSyid LI NI SEL
phénomenes supplémentaires via daegeractions fibres/matrice, esabordé.
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2.11 ¢ Loi de Fick

La loi de Fick est le modele le plus répandu et le plus simple permettant de décrire la
RATFdzAA2Yy tAO0ONB RS Y2t SOdzZ $88). R @d&elaesticampés SA Y R
de deux parametres principauxle coefficient de diffusion, qui définit la cinétique du
LIKSY2Y8§ySs SG S LIEtASNI RS al dzNY GA2Yy S |j dzA
matériau peut absorbedans les conditionrR QS G dzRS ® 5 | y A tiodnklle, B BN S  dzy A
CAO1l Said Ift2NAR R2Yyy8FS LI NI f QSljdzZ A2y &dzA @ y i

_ 081o (Eq. 2.11.1)

Avecc : concentration locale erau, XY I 0 8 OA &a4S RI y & cdefficipmt) A & & S«

de diffusion (en m2:y)
[ S O02STFAO
a

Syidi RS RATTdza A R3[, masadépertd deRl® LIS Y R |
0 SYLISNI G dzNB f

A
St2y dzyS f2A RQ! NNKSyAdzaod

hy LISdzi FAyaix AydS3aNSNILL{POS lpndbniahepfan RA F T S
RQSLJ doésélﬁejlzNﬂter‘l\euren eau esstensiblemenproportionnelle a la racine carrée
Rdz G4SYLA RQSELRAaAAGAZ2Y LR dzNJ dzy 3IFAYy RS Yl aas
coefficient de diffusion est obtenu selon la formule suivante

0 — 5= “ —— §(Eq2.11.2)

Avecd le gain de masse a saturatialn, f S I Ay RS Yl aasS t fQAy
RS tQSOKFyGAft2y &G | t1 LByOLRS €1 LBRNIA2Y

2.12 ¢ Modéle de Langmuir

Le modele de Langmuir est un modeéle proposé par Cattétibler[88] basé sur le
YSOIYAAYS RS [IY3aYdzANI dziAfAasS L}2dzZNJ RSONANE f
GeLiSa RQSIHdzZE Y2VQSESAS t RS NBY ASAl pes eofréspanddnth SS &
NBaLISOGAGBSYSyld t QS| dz L2 dahainésimadr@nolRcglaidesletO S NJ f
b £ QStkdz F2NXYI Yyl dzyS fAlLAaz2y NBOSNRAOES | SO
peut devenir liée et inversement avec une fréquencepextivel et b. Des liaisons chimiques
SYGNB t QSIdz Si f Sonddvaedte)dn desSmictdgofosditésHduient étfe & |
f Q2 NR 3 A Y S[BR Sa diffi@iSr ddzLahgimGirJeut donc étre formulée selon les deux
égquations suivantes

— 02 — (m2121)

(o]

— | & 10 (Eq2.12.2)
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Avec n le nombre de moléc® QS| dz €t A6 NB S bsRGSIyd2 Y oANES dR
PourundomaineLJt 'y RQSLI A&d&aSdzNJ O2yadlyadsS KX f QSE
RIya f QstdbtendedclodaNdrmule suivante

O io (Eq 2.12.3)

Avec kOl £ OdzZf'S £ LI NIANJ RS fQSljdzr A2y adz @l yi
0.7):

a — — A4 WQOEq2.124)
Le ratio—— peut étre calculd.  LJ- NIi A NJ R Qdzy Sa ISljdI(iAi2/y to (L&
a —Qa (Eq2.1.2.5)

2.13 ¢ Phénoménologies

2131¢+xASAft A44SYSyd LI NI SELRaAGAZ2Y L f
SY2Y

t f dza A SdzNB LIK

M‘<

S
f QFF dzI RAFFdzaAAZ2Y £t
¢2dzi RQIFI62NRXI tQSldz aS RA&azdzi RlIya €8S
AdzNF I OS RS& RSTI dzia 2 dzgS NEapillaité|eypiogrésseemsoird t a
dans le matériau par diffusion. Pour des températures inférieures a la température de
transition vitreuse,la diffusion est plus lente que la dissolution, pour des épaisseurs
suffisantes comme pour un composite multiplisy gradent de diffusion apparait et la
RAFTFdzaA2Yy O2yiNbES fF OAYySOAldzS 3Ft26FfS RQlO
[ 2NB RS fF RAFFdzAA2Yy I € QSIdz LINPINBaasS Syl
[ QS| dz LISdzi OANXDdzE SNJ f A 6 NBYSOQiz RSI alSiddi KPRR-NRS.
fixer pour former une liaison covalente. Cette eau entre les chaines macromoléculaires
provoque OS 1|j dzQ2y | LISt f S plas#idatodzyqs &rgsponddzay dhe
augmentation de la mobilité de ces chaines maat#oulaies les unes par rapport aux autres
(Figure 2.13.1.1). La diffusion peut étre notamment décrite par le modéle de Fiekt{on
2.1.1) ou par le modéle de LangmuireCtion 2.12).

a 2y

Aadaztdziazy SO €S l'j J Y3
Y |
f
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5S LX dzasx fQFoa2NLIiA2Yy RQSFdz LISdzi LINRB G2
coupures de chaines mamnoléculaires de la structure interne du polymggj. Aussi, le
comportement devient plus déformable et la température tlansition vitreuse diminuf91].

[ QS| dbée se présentsous plusieurs formeg f QS dz t AOGNB I |jdzA &
cavitésetporesdumabeh | dz= Si t QS dz t ASST ljdzA &S FAES R
Y ONRY2f SOdzf Sad [ QSlIdz f ASS | dAYSYyINS & I'S IR AaqS |
fAONS NBYLIX AG tSa RSTFldzia O02YYS tSa LAB®NRAAGS
RS fF YI&aasS Rdz yonfierSeNthLsidare 2 A3/1® présgntzQrazyinétique
de gonflement mettant en évidence le remplissage du volume libre qui induit un gain de masse
sans prise de volum@]. Effectivenent, le matériau gagnera de la masse par remplissage des
espaces libreérolumeslibres, porosités, fissures, lumens), sans que le volume ne soit altéré.

/

~
[}
T

rd
N Vglume
oy libre
/

[Sv)

ot
%
A Y

Volume initial de 1'échantillon
o
I
\

Variation de volume de l'échantillon

1 1 I 1 1 1 1 Ly
2,5 5 7,5 10

Volume d'eau absorbé
Volume initial de I'échantillon
Figure 2.13.1.2: Cinétique de gonflement avec mise en évidence du remplissage du volume
libre [92]
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Les fibres de lin sont poreuses, non homogénes $tPS Y G Sy i dzy S & dzNJF |
importante [93]. LQS | dz LJSdzi R2y O LISYSUNBNJI LI dz& FI OAf
structure. De plus, leur caractere hydrophile, issu de leur composition chimique, les rend
RQIdziih yi LI @ 0a& 8 WaEAPR FERISIOHzy AaYS RQI 6&2NLIGA
L dzi AOA t RS fI RAFTFAzZAA2YI Yl A& AQSGSYR | dz
également dans le lumen présesu centre des fibreR27].

Les fibres de lin étant organisées en différentes couches, composées de polyméres
lignocellulosiques différents, des gonflements différentiels apparaissent au sein des fibres
9510 [ QF 60 &a2N1LJiA2Yy RQSlFdz LISdzis RIFya OSNIFAYySa
fissurations des couches externes et des décohésions entre les microfibrilles et leur matrice
constituée R Q K @INilas® et de pectinego5]z LINA Y OA LI £ SYSy i LI NI f QF
remplit les pores de ces fibres perméablédeclumen. Des effets de capillarité peuvent donc
&S LINPRAZANB® [ QSldz £fASS SyiNlAYyS RS& LISNI
endommagementg§95] et des modifications chimiques des fibfg$]® 9 FFSOGaudSYSy i
liée provoque une plastification de certains constituants macromoléculaires de la paroi des
fibres [27], qui augmente leur déformabilité, mais diminue également leur rigidité et leur
résistancg95]. Cette plastification induit aussi une mobilité accrue des microfibrilles dans la
paroi des fibre$97].

O
S

Letableau 2.13.2 présente des propriétés de diffusion relegdanda littérature
[27], [95], [98]pour différents composites et différentes conditions de sollicitasi, etselon
des modeles de diffusion différents (vekictions 2.11 et 2.12).

Type de | Modele de Conditions Parametres de diffusion Référence
fibres diffusion RQSELJ a| D (m2s) Msat (%)
Fick oo oA 1.2.1012
Jute Langmuir Immersion & 23 °C 5.9.1012 67.8
Fick 80 %HR, 23°C | 4.0.1010 12.3
Fick s mmod 2.2.1012
Sisal | Langmuir | 'mmersiona 23 G—g7 1515 60.6 [98]
Fick 80 %HR, 23°C | 1.2.1010 11.2
Fick s anod 1.2.1012
Lin Langmuir Immersion a 23 °q 6.8 .1012 62.5
Fick 80 %HR, 23°C | 2.0.1010 12
Lin Fick 75 %HR, 23°C | 3.7 .1010 - [95]
Lin Fick 66 %HR, 23 °C | 4.0.1010 15 [27]

Tableau 2.1.2 : Propriétés de diffusion des fibres végétd2g], [95], [98]
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[ QdziAt AaldA2y RS TFTAONBA @S3ISiltSa RIFEIya R
RANBOG | SO t QSlkdzx ySOSaaAidsS fI O2 ¢reNuBitK Sy & A 2
en immersion ou en conditions humides. De nombreuses études ont déja souligné
f QAYLIR NIl yOS Rdz NS [[dzS 22dzSyi fSa FTAONBA
hydrophile[67], [94] [96], [99], [100]

2.14.1 ¢ Phénoménologies

t f dzZAASdzNE YSOlIyAayYSa RQl 6a2WLilA 2RA TaTSdza IN2YR
dans le polymérg101], [102F t F OF LAt £ | NAGS R y #natfic[#)], RS F | dz
[100]SG f QF6&a2NLIJiAz2y RQSI dommdl prcisé Pracentmerd, M54 S =
diffusion a une cinétique plus faible §u f S& | dziNB& LIKSYy2YSySad 5¢
globale du composite va grandement dépendre de la cinétique de diffydindt que de la
capillarité

En effet, dans la littérature, la diffusion semigiéoter f QI 6 & 2 NLJidar@ {és It 20 |
composites h / époxy selon une loi de Fif#5], [103] parfois un modéle de Langm{i@6],

[98] ou encore desmodéles plus complexes comme une combinaison desetesdde
Langmuir et de Henrj104].

Ceil S [ 0a2NLIJiA2y RQSlIdz LINRP@21jdzS dzyS |t SN
O2YLRaAlSad 9y STFFSUZ RSA RAYAydziAzya ySiaSa
composites lin / époxy ont été obsem®[65], [67] Cette diminution, dans lesavaux de Le
Duigouet al.[57], est linéaire en fonction de la prise en masse et réversible ag@sagecar
elle dépend principalement de la modifition sans endommagement des propriétés des
O2yvYLRalyda I SO ftQFoa2NLIiIA2Yy RQSI dzo

Les courbe2 6 G Sy dzS & fde titionRr@ssriteiittine dnflexion (coude) au
début de la courbesimilaire a cellegncontrée pour le comportement des fibreavecune
portion linéaire ensuite ou bien une portion ndnA Y S ANBX &adzA GA S RQdzyS L
section 1.1.). Pour des composites avant vieillissement, des auteurs ont ainsi pu observer ces
différents conportements sur des composites de lin unidireatiels[65], [105] En revanch,
dans de précédents travayg&5], le comportement bilinéaire observé avavieillissement a
subi une altération pour rejoindre le comportement en trois phases aprés vieillissement
hygrothermique. Cet effet a été attribué a la plastification de la résine époxy et des fibres par
lea Y2f SOdzZ Sa RQS!I dzd

9y NB I y OK & conthimeSaFrdpiiie soasdeNdrgemede traction simple
monotone reste dépendant de la structure du matériau et des conditions de sollicitations. Des
observations contradictoires ont en effet été observeéesigita littérature[57], [65], [67],

[106]. Parfois une augmentation da contrainte maximale (oWTSpour Ultimate Tensile

Strength) avec la saturation a été obsr/€e, attribuée a un phénomerde frettage dedfibres

2y ¥ SSa LIRQSIQrYENINIARY Ay air f Samatidd? LINR S
5Fya RQlIdzZiNBa OF&axX dzyS RAYAydziiAzy | SGS O2ya
par le gonflenent excessif des fibres dans larésineetpaii RSINI RF GA2y- RS Q.
matrice ainsi que des propriétés des constituants.

L'yS dzAYSydaldA2y RS tQFftf2y3aSYSyid t  NYzLX
constatée, issue également de la plaséifion des compositefp7], [65], [67], [106]
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5ya tS8 OF&a RQdzyS § Bygidtheiiiues® yhydiotheRrigiies O2 y R A
évolutives telles quepar exemplecelles rencontréepour une utilisation extérieureou le
matériau subit alors des cycles de sollicitatidnysirothermiquess 5 S & LIKIF &48S&8 RQF ¢
suivies de phases de désorption peuvent aingvpquer des endommagements additionnels.

lesi R2Yy O AYLERNIIYd RS O2YLINBYRNEBE feSéa LKSY
ces phasslj dzQ Ss#chageé. Ses fibres perdent du volume plus rapidement que la rgaine
désorption Ainsj le séchage peut proquer un retrait important des fibres et créees
décohésions fibrematrices importante$107].

5S O0S TFFrAGET fQFfdSNYIFyOS SyidaNBS tdiyeSle LIKI &S
fortes décohésions en plus des endommagements de la résine liée au gonflement des fibres
f2NAR RS fI LKFaS RQIFoa2NLINIA2yd [ S& YapeSl YA ayYS§
présentées sur ldgure 2.14.2.1[107]® ¢ 2dzi RQlFI 62NRXZ I FTAONB 3I2)
SYR2YYlI 3SYSyida RIEya 1 NBaAyS oIMsidiNREhtAAE & dzNE 2
GNI OSNE OSa YAONERTAAAdzZNEB & séhage tprovogleh uf (redaitlF 1 O S
AYLR2NIFYG RSa ¥FA o NS amaticdziorteiméntheidorBmadé@a]y[IB]S NF I OS
Dans les travaux de Le Duigetal.[57]>  dzy' S FAdasS RS tQ'¢{ | Sy S

0
ASOKIF3aS RQSLINRPAzSG(iSa RS O2YLRaAGS ftAYy k SLR

=
N

—¥

\k(_

a) (b)

r\jk*ﬁf
7 A

(c) (d)
Figure 2.14.2.1: Endommagements de comps6 & f A 3y 2 OSft f dzf 2 a A lj dzS
RQI 0 a 2 tEkdipfioR, yidapté €[107]
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Des sollicitations cycliques peuvent donc provoquer des endommagements de plus en
plus impatants lors des cycles successifauisque les endommagements acceélérent¢
YsYSa fSa LKSy2YS§ySa RQI06&az2NLIiAzy 2dz RS RSaz

Dans les travaux de Newm4é2]z € QS LI A a4 SdzNJ NBAARdAzStE{S R
LINEIANBAAADSYSYyld @SSO tQldzAYSyYyiGl A2y Ralz y2Y0
résiduelle diminue par rapport & la masse initiabe qui a été atk 6 dzS +t RS f QSNEP
morceaux de résine

Sur lafigure 2.14.2.2 [60], une altération de la diffusion est observ@eur des
composites sisal/époxiprs de cycles de sollicitatiofg/drothemiques (immersion a 20 °C
L2 dzNJ f I LIKFaS RQI 6&2 Ndvic urkeyaugBdntationSd® kInasSe & p n
A GdzN> GA2Y | AYyaA 1jdzQdzyS | dzAYSyidGlr A2y Rdz O2S¥
suivs Rude stabilisation. Ces observations orgaéement été faites pour des matériaux
composites lin / époxy62]. Cela traduit que les endommagements accéiérensuite la
RAFTFdzaAA2y > OS ljdzA LINRB@21jdzS RIFIGlIyidlr3S RQSYR2Y
seules, la masse a saturation diminue légerement en fonction du nombrecydles
RQlI0a2NlLJiA2Y k RS&a2N1LIiA2Y Rdz T Asé (dRQBE R2 YY |
LI2aadaAofsS LISNIS RQStESYSydGao Sa tF ONXealil ttAyA

(b) 25
—&— Epoxy
A ®— Vinyl-ester
5%
4 15 f ( f
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Figure2.14.22Y S5AFFTdzA A2y f 2 NE déBofptiod dverferdlammadgements 2 N1JG A
de composite sisal / époxy et sisal / viegker[60] sous sollicitations hydrothermiques
(immersiont HA ¢/ LIRdzNJ £ LIKIA&S RQI06a&2NLIA2,

Pour les composites efollicitations cités précédemmentpiites ces modifications
altérent la structure des fibres et du composite et provoquent une baisse des propriétés
YSOlIyAljdzSad Rdx ${ aByid (ISAYWRA RAYAYydzSa G YRAA
augmente avec le nonmb de cycles. Ces modifications de propriétés apparaissent clairement
sur lafigure 2.14.2.3 [60]. Le comportement a rupture a été modifié a partir ducjcle,
témoignantde laplasi A OF A2y RSa Oz2yaidAiddzadyida Si RS tQ
observations snilaires ont été faites par Gassan et Bledi@kj sur un composite jute / époxy,
YIAa dzyS ail oA fYbund aprdsB\yclesdrétdy @atambnSconktée.
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Figure 2.14.2.3: Courbes de traction monotone sur composites sisal / époxy apres des
Oe 0t Sa RQl 6 a2 Nasduesyllicitatiors Sy tNdrdiighdBrynersion a 20 °C
L2 dzNJ f I LIKIFaS RAMDIASGNLIIAZ2Y Si aSOKI

2.2¢ Vieillissement thermique

Dans des conditionslcla & A lj dzSa RQdziAf Aal GA2y RS& 02 VYL
également étre confrontéd + RSa GSYLISNI GdzNBa GFNARIof Sad L
phénoménes de vieillissement $iéa la température. En revanche, dans cette section, les
dégradatons a haute température neost pas présentees, afin de se concentrer sur les
O2YRAGAZ2Y A& RQAMBABYaAHAZANE 8BS IROE FekIoAgosit&H 0 F M7/
fibres végétale$108]).

2.2.1¢ Vieillissement thermique de la résitiermodurcissable

La température peut induire deux phénomeénes de vieillissement pour une matrice
L2t @ YSNAIjdzS RIya RSa laOdayaioh (stkugtyfale eRIQ daéring A & I § |
oxyadation.

2.2.1.1¢ Relaxation structurale

La relaxation structula dépend des conditions de refroidissement lors de la mise en
forme du composite. En effet, durant le refroidissement, la matrice durcit, ce qui diminue la
mobilité des molécules la compasa La mise en place de la configuration du réseau
macromoléculaie prend cependant trop de temps par rapport au refroidissement, le
YFGSNRFdz &S GNRdz@S R2y O FTA3IS RIya dzy SOl 0 Y
structurale.
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Cette relaxatiorstructurale augmente la contrainte au sedd plasticitéet fraglise le
matériau[6]. Elle ne dépend que de la température et de la contrainte appliquée au matériau,
YEAd fQSYOBANRYYSYSy( SELSHAS d8\D fy Iy 0.8 yali N QRS
de masse ou de composition

2.2.1.2¢ Thermo oxydation

[ GKSNXY2 2EeRFiGA2z2y O2yaAraags Sy dz$s
couche de résine. Cette transformation est une réaction chimique quemt#portement de
la composition de la matridd.09]. Elle se repere visuellement par un changement de couleur
de la résine, comme il a été observé sur des échantillons de polyméres époxy dans les travau
de Buch et Shanahdh10].

La thermo oxydabn implique une variation de la densité et de la masse a cause de
f QS@IF Odz A2y RS& LINPRdAzZAGa @2t GAf AT ljdzA LINRQ

Elle impacte le comportement des polymeres par fragilisation des surfaces altérées
[109]. En effet, la thermaxydation induit des microfissures, du micro délaminage et des

I £ G4SN

~

décohésions fibrey' I 4G NA OS> O2yadGAaddz yd RSa | Y2NOSa RQS
de diminuer les propriétés a rupture ggolymeres.
2.2.2¢ Vieillissement thermique des fibres

5l ya fSa O2yRAGA2Ya RQdziAf A&l dA2yZ tSa TFA
f QSTFSG RS fF GSYLISNI GdzZNBd t 2dzNJ dzy &aSOKF3IS S

plusieursheures, une diminution dgsropriétés mécaniques appat4i08]. Audela de 120°C,
des pertes de graisses en surface sont observées et, a 180°C, les pectines se défériprent
En revanche, autour de 320 °C et de 410 °C, des dégradationaufie=s composants sont

observées sur lagure 2.2.2LJ- NJ | y I f 84§
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propriétés mécaniques, puisque la dégradation de différents composés induit des
changements de propriétés mécaniqudifférents.

Ainsi, une augmentation de tampérature dans les travaux de B. Wielagel.[112]
a entrainé une forte diminution de la résistance en traction. Il est important de noter que la
températureétudiée dans ces travaux étaupérieure a 180°©y les dégradations observées
correspondaientINA y OA L) £ SYSyid t RS f Q2E@éRIFiGA2Yy RS NB

t 2dzNJ &S F2O0Ff A &SN a @I RSE YA AR R A @308 NISD ki
fibresvégétales (<100 °C), cette dégradation neageas considérée.

2.3¢ Vieillissement parddlicitations mécaniques

Le vieillissement induit par des sollicitations mécaniques peut apparaitre sous
plusieurs types de sollicitationsine sollicitation cyclique, une sollicitation statique ou toute
comhnaison de sollicitations cycliques et states.

La sollicitation statique (fluage) induit un vieillissement, mais sur des échelles
temporelles généralement tres longues. Dans le cas de structures utilisées en ingénierie, le
fluage provoque peu de ruptas par ses seuls effets. Les altérations gegpriétés peuvent
SYy NBJIyOKS siNBE NEppURYlAdZONSH WRIDRYDH MRBIzLA 21INA

La sollicitation cyclique (fatigue) est la principale cause de rupture des piéces et
structures utiliséesg A Y ISYASNRARS Rdz Tl Aoihmagerdayfsiu dodsQidzY dzf | (
temps de vig113], [114] Cela fait de la fatiguenuaspect primordial a étudier pour envisager
une utilisation industrielle de tout matériau. Elle dépend du nombre de cycles effectués, ce
qui peut se produire a différentes échelles temporelles.

Les phénoménesle fluage se retrouvent partiellement dans demportement en
fatigue et seront donc étudiés de maniere succincte. Ainsi, dans cette section, le déstage
évoqué erpremier lieu et la fatigue edtaitée en second lieu.

2.3.1¢ Fluage

Lorsque les matéraux présentent une réponse viscoelastique la variation de
déformation au cours du temps sous une sollicitation statigsiemajoritairementréversible
dansletemps{ Ay2y > Af aQF3ANI RQdzy O2YLERNILUSYSyild @)
partie dela d€ormation irréversible.Dans tous les ca® Ifluage est un comportement
dépendant du temps et de la température. ligure 2.3.1 propose une synthese du
comportement en fluage de composites a fibres végétales. En effet, sur la cArie
déformation est représentée en fonctiodu temps de fluaggL15].

Trois zones distinctes sont observables. La premiere consiste en une forte
augmentation de la déformation, la seconde en une stabilisation de la vitesse de déformation
(augmentation légere et catante de la déformation) et la troisieme précede la rupture avec
une forte augmente de la déformation avec des endommagements liés au fluage qui
apparaissen{115]. Il est important de noter que:l 1T 2y S i S NI fue bdwide y QI LILJ
longues duréesu bien de fortes contraintes de fluage
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Sur les courbeB)et C) la déformation et le module évoluent en fonction du temps de
Ftdzr 3S Sy T2y OiA 2y [1F6ELefébultalsSes cafrbeB)at MMBtrdRtQ S & & | A
donc que le fluage induit une augmentation de la déformation moyenne et une diminution du

module[6], [116]
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Figure 2.3.1 Comportement en fluage de composite&) Déformation théorique en
fonction du temps de fluaggll15];B)5 ST2NX I G A2y Sy F2y OUA2y Rdz
O2YLRAAGS £ FTAONBA RS Ay 4&2[dA6]; QRigidieeNSy (S a
fonctionRdz G SYLJA RS Tositdz fiir&s dRRliR says didéevites températures
RQSaal1a6] 6 ¢ ao

38



2.3.2¢ Fatigue

Dans cette section, la majorité des études sur des composites a fibres végétales
mentionnées ont été réalisées en amplitude contraintes fixe sous chlgement uniaxial en
traction-traction a 5 Hz et un ratio de chargementR=[@3® { A NASY ydiSaid & L.
donc ces parametres qui baté utilisésdans legéférences ciées icj et tout changement par
rapport aces conditions de référence asbtifié.

/] Sa& LI NFXYSUNBA 22dzsSyid dzy NS AYLRNIIFy
exemple, aura un effet non négligeable (afure 2.3.2{117]). De 0.5 Hz & 2 Hz, des différences
majeures peuvent étre observées sur la rigidification au cours des cycles, qui correspond a une
augmernation de la pente de chaque cycle detiae, du fait de la viscoélasticité des
composites testés provoquant une rigidification dépendante de la vitesse de sollicitations
Ceci a été attribué au fait que cette rigidification est principalement due a téedde
chargement et non pas au nombre dyclesEn revanche, dans la méme étydé7], aucune
RAFTFSNBYOS RS Obtenlga RHz 2tYa%yz la duré@ 8eichargement étant
faible, aved QK& L2 1 K8 &S S YestdoBcnort signifitativeDe PINES|¢ i@nSde
chargement R a également un impact significatif sur la durée de vie en féti8p [119]
OFFSOGADBSYSYyiUS dzyS dzAYSyidl GA2y Rdz N A2 AYL
de contrainteqg118] ce qui induit une augmentation de la contrainte moyenne appliquée, ce
j dzZA  LISdzi | OOSt SNBENJ £ QF LI NAGA2Y RQSYR2YYI 3ASY

Relative increase ofthe stiffness [%]

—0.25 Hz
6 4
—0.5 Hz
41 —1Hz
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O T T T
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Figure 2.3.2 Influence de la fréquence de sollicitations en fatigeecomposites lin/époxy
unidirectionnelqd117]

De plus, il est important de noter que les chargements sont uniaxiaux tandis que pour

une utilisation réelle une structure peut subir des chargentenmultiaxiaux. Cette
multiaxialité ne sera cependant pas discutée ici.
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la fatigue sont indgendants du type de plante utilisée dales composite$118], du moins
pour des fibres issues de la tige des plantes, comme pdum, le jute ou le chanvre.

Les endommageents et les modes de rupture sont les mémes que ceux identifiés lors
RQSaal &A@l djdy dz8a a dzNJ G8ie deS BsattelR dards leSparoisdoLiibrés i
des fissures interfaisceaux, des décohésidre/matrice, des putbut de fibres, desuptures
de fibres et du délaminaggl20]c[122]. En revanchedes fissures dans les zones riches en
résine ne sont pas usuellement observéE21].

Sur lafigure 2.3.2.1[120], des observations au MEB ont mis en évidence les
LIKSY2Y8ySa RS FTA&aa4dzaNI GA2yd® 5S& SyR2YYIlI 3ISYSy
apparaissent des le premidiers de la durée de vie totale en fatigu(@). Cela peut
O2NNBaLRYyRNBE t dzyS NHzZLIi dzNBE RS f QAy G S[Nwl OS LIS
|l LINB& Hko RS fI RdZNBS RS @AS G2aG4rtS Sy 7Tl
F LILJ NF AaaSyid o600 /St GNIRdzA G 1jdzS € QF RKSaA
fibre/fibNB | dz SA Y [4B.Q\dayrupthire HuadOrBposite (c), les fissures se sont
QAYUSNFI OS FTAONBKTAONBS Si RIya

>

a
LINR LI 3SSa t f

Figure 2.3.2.1 Clichés au ME@e composites lin/époxy unidirectionnga a c)
respectivement aprés un tiers, deux tiers et la totalité de la durée de vie en f3fig0g
1: faisceau de fibres, 2début de fissure intrafaisceau, propagation de fissuge
intrafaisceau, &4 FA & a dzZNB - @dtricd) B pidpagalibn de fissus@s la dzE
résine

[ 2 NBE mSrBraeatedh @S O R S a ér@idsibdintodshigiie, deautefi0],
[121] ont déterminé que les endommagements pouvaient étre classés en fonction de
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f QI YLIX AGdzRS Y| EA: YdsureSldaR&Site (iéi tét T satie 85 tG3 dB,
FAAAdZNE bt f QAYy (i SNFdt 3IB & uueRies Yibras BidreO6B51605aB.0 NJ
Néanmoins ces approches de classification par méthode monoparamétrique sont a considérer
avec prudencgl23]. Ces endommagements sont apparus principalement dans deux phases
extrémesde la durée de vie, soit les péemiers pourcents et les 20 derniers pourcefiz0],
[121].

De plus, la densité de fissures dans le composite est cergglg déformations d
matériau[120], [121F OS |j dzA  LI&&EM SinlindiRaielir @& dedNdndommagements
I dz O2 dzNRE[43RS f QSaal A

Aussj les parametres microstructuraux ont une influence sur le comportement en
fatigue des matériauk | y G} dzE @2t dzYAljdz8 RS FTAONB St S@S
en fatigue[118], [124],[125Y Rdz Y2 AY A RS8dzA j dZ@t | dzZY A ¥ XY @ [ Q2 N.
RFya fQSYLIAf SYSy( [L05],9E8] {1807, Sl [126}haisisatileihedti
arRStt RS I f JOBREGE FRYOMRENT yvo@S:: RS Q! ¢{d L
les stratifications [+45°] se @lirment moins en fatigue que les stratifications [0°/9{121],
[126], [127] mais les stratifications unidirectionnelles [0°] sont celigs ménent a des
déformations résiduelles les plus faib[@95], [128]

2.3.2.2¢ Bvolution des propriétés mécaniques

Les matériaux composites a fibres végétales suivent, dans laithajes ca$43], une
loi logarithmiquequantt. f QS @2f dziA2y Rdz y2YONBE RS ma Of Sa
peuvent parfois suivre davantage une loi puissance. Dafs Otedoi ldg&idmmique, une
loi de Wohler est utilisée

1T o6 68 (Eq 2.3.2)

Avec N: durée de vie en fatigug, :la valeur maximale de contrainte appliquée. A
et B sont des parametres qui seront déterminés a des fins de comparaisons dank el
2.3.2.2 [43]. Les parametres desourbes de Wohler associés a des composites
unidirectionnels y sont références.

. - Taux vol. de
Type de fibre Résine fibres A B

Sisal Epoxy environ 70 % 9.724 -0.029

Lin, Jute et Sis§  Polyester entre 32 et 38 % 9.470 -0.037
Chanvre Polyester environ 36 % 10.98 -0.062
Chanvre Polyethyler_mel environ 14 % 9.224 -0.268

haute densité
Lin Epoxy entre 43 et 49 % 8.881 -0.025

Tableau 2.3.2.2 Parametres des courbes de Wohler pour différents syge composites
unidirectionnels avec un empilement [0] a fibres végétfdes

En couplant cessollicitations de dtigue avecdes conditions hygrothermiques
ambiantes, ¢s composites lin/époxy ont de bonnes performances meécaniques, avec des
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pentes de courbe de Wohler comparables a celles de composites renforcés de fibres de verre
[105], [117E[122], [126]

Ensuite, la limite en faidzS y QI LI & S0S Of I ANSYfesli ARS)
essais ont été arrétés a un maximum de 1 ou 2 millions de cycles.

[ 2NB SRESAIAMNRSYGASEt NBadlyd FLNBa pnndn
Bensadour{105], [128]y QF LJ & 206aSNIWS RS RATTSNBtjE@S |
sans fatigugréalable Cela a été atibué & un endommagement par fatigue de la matrice et
des interfaces. Effectivementyjsque la rupture quasstatique se produit principalement par
NHzLJG dzZNB RS&a FAONBA RIya aSa (NI Ol dobtpast Sa& S
impacté & mode de rilJi dzNB = Rasgoadutyefla ndpiure prématurée defibres.

/ St I a AlBeyity avhirlinelpogsitilité de déterminer plus rapidement une limite
RQSYRdzN}F yOSs &A SttS SEA&GS LIRdzNJ £ Sa O02VYLR
R QS y Rgemants, par exemple la contrainte pour laquelle le comportement sous
chargement monaine (CM) apres 2 millions de cycles sans rupture reste le méme que sans
fatigue[43].

n

n
DS

Cependant, la détermination de la durée de vie en fatigue, ou la limite en fatigue,
AdzFFAG LI & LI2dzNJ OF N OG SNR A SNJ f $éame [piiNdEL NI | y C
O2YLI2aAridsSa | SO dzyS RdzZNBS R Sdu@ompBortedngh ddsl (i A 3 dzS
compositegdéformation et rigiditey QS a i LI fal (RsdxXe diNd&kgeliddz@st S O
type de fibres notammeni43].

Pour les composites a fibres de lin dang matrice époxy, le comportement en fatigue
ne se conforme pas au comportement cigsement observé pour les composites renforcés
de fibres longues de verre ou de carbdi@5], [120], [121], [126], [128]Ce comportement
classique est rapporté sur feyure 2.3.2.2.1[129]. En efét, pour les composites a fibres de
lin, une forte augmentation de la rigidité est observée dans un premier temps, puis une
AdFoAfAalrGA2Y Y 2dz dzyS FdzZ3YSy il A2y fS3ISENBI 2
fatigue, puisd rigidité diminue justeavant la rupture[43] (cf. figure 2.3.22.2 [120]). Cette
rigidité est parfois mesurée comme la pente entre les points extrémes des cycles de
OKIFNBSYSyiGx 02YYS I LISyidiS £t fQ2NAIAYS f 2NA
biey O02YYS f I gineldng deSa phasefd@ddhBrgement de chaque cycle.
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Figure 2.3.2.2.1 Perte de rigidité classiquement obseewans les composites renforcés par
RS&a FTAONBa adedyiKSUAldzSa | dz O2 dzNBenRydeyet S al A
Nfladur§& RS @GAS (20F€tS SYI29FF GA3dzZS RS f QS
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Figure 2.3.2.2.2 Bvolution de rigidité classiquement obseméans les composites renforcés
pardes fibre#SA S I f Sa ¢éssa dORtigEEN éRM dzgurée de vie en fatigue et
b¥ I RdZNBS RS QOAS G2@mpol S Sy FI GA3IdzS

Cette rigidification dépend également du niveau de chargement (NC) appliqgué. En
revanche, Liangt al. [121] observent me augmentathn de rigidité plus faible pour des
niveaux de contraintes (NC) élevés, tandis que El &aali[120] observent un effet inverse.

Il est important de noter que, dans le cas de Lianhal.[121], la déformation a été estimée a
partir du déplacement de traversadis que, par les travaux de El Saei al. [120], un
extensomeétre a été utilisé ee$ mesures pevent donc étre considérées plus fiab[d8]. De
plus, dans de précédents traval®6], pour des hauts NC, une légére diminution du module
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dynamique a précédé une augmentation de tdité et, paur des NC plus faibles, la rigidité

I N} LARSYSyYyd 1dAYSY(dS LR2dzNJ FGGSAYRNB dzy LI I
Cette rigidification au cours de la fatigue est souvent attrébbaéune réorganisation

microstructurale (réorientation de microfibrillesristallisaton de la cellulosamorphe due a

la déformation)qui a pourconséquenceette augmentation de rigidit¢105], [118], [120],

[121], [126], [128] Ces changements sont partiellement irréversibles et entrainent une

déformation permanente das le sens des fibres. Cependant, ces hypothéses sont a

considérer avec beaucoup de précausp® | NJ St t S& yQ2y G LJ a Llz s dN

I Ol dzSt t SsituRSF YISEHE &Sy 2Y8ySa Sl 8. RQdzyS 3ANIT y

Aussi, la déformatiomoyennemesurée est en augmentation permanente au cours
des essais de fatigue selon une évolution en trois étapee premiere augmentation rapide
et importante au début deQSa al A > dzyS [ dzZAYSydal GA2y FFLAo6f S
nouveau une augmentain rapide avant rupturge5]. Cette évolution peut étre observée sur
la figure 2.3.2.2.3[121]® / QS&aG Rl ya f | ladéaBndtios peBnansniel LIS |
aQlF O0dzY dfIOBpf SS LIKJIzdza s f I RSF2NNIF GA 2 ¥ qudIpa A RdzS €
rigidification est importantg117]. Cette augmentation de k&éformation moyenne peut étre
attribuée a des comportements dépendant du temps. Ereteffes composites a fibres
végétales ont un comportement viscoélastique qui peut induire un tel comportement
RSLISYRIYyld Rdz G4SYLlAd f2NBE R1B§A[AILAEN plesS dedi NI O 7
endommagements et des effets de fluage pewntvee produire et augmenter la déformation
moyenne[65], [120]

0.8
0.7}
£ —4— 1 ~-08UTS
g : : : r ——0.7UTS
® 04y ! oo -0-0.6UTS
S " = 0.5UTS
203 ‘ | —+-04UTS,
(] | i
£ o2 el
0.1 :
0 i FE[0]
0 02 04 06 08 1
n/N

f
Figure 2.3.2.2.3 Courbe déformation résiduelle = f(fraction de vie)dza G NI y i € QS O
fl RST2NXIFGA2Y | dz Q@21dzNBR RS f QSaal

Suivant les publications, différentes déformations sont mesurdasdéformation
totale [126], [132] la déformation permanente ou résiduel[@05], [117], [121], [128]la
déformation moyennd120] et la déformationminimale du chaque cyc[&26], [132]

[ OSYSNHAS RA&AALISS RAYAY daSgud{1a1], RWHINA] RS f |
/ SGGS SYSNHAS Sad OFtOdz SS £ tQFARS RS f QI 2
fonction de la déformation au cours de chaque cycle. Cette énergie esopimmelle au
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niveau de chargement appliqud121]® 9f f S LIS dzi St SYSyi a
ROQSYR2YYHIBZYSy i

Denombreuxphéd Ys§ySa 2y i R2y O Lz sGNB ARSYUGATFAS:
essais sont nécessaires, notamment a différents rapports de chargement R, et des essais
supplémentaires permettraienRS O2 Yy FANNSNI f QS@2f dziA2y RSa LI
quelesY RA OF (1 SdzZNB R Q[83[IR 2 YXalaARSY SIS @2t dziA2y RS fQ
est rarement analyséalans les études de fatigupt3]. En effet, cette amplitude de
déformation semble augmenter au cours de la fatigue et peut avoir une influence sur les
propriétés mesurées W composite. Mahboob et Bougherafd3] conseillent donc de la
YS&dzZNBENJ S RS fQlylrfeaSNI RIFya f£Sa LINRPOKFAYa

2.4¢ Sollicitations couplées

Siune tempéraure de vieillissement inférieure a 10020un effet sur la résine et sur
fSa FAoONBaxz StftS yQl LI a tSa YsyYSa OAySGAl dzS
SFFSGX £ GSYLISNI G§dzNBE RQdziAftAal dAz2y> ksdea RS3IN
GSYL3A 1jdzS OSftSa tASSa £ fQFroaz2NLIiA2y RQSI dz
SELRA&AAGAZ2Y t fQSldz a2zyid OSLISYyRIyld AYLI OGSSa
diffusion de la loi de Fick dépend de la température. De phuatigue peut induire des
SYR2YYlI ASYSyGaszs ljdzA LISdzSyid SyadziidsS siNB t f
RS&a ST¥Sia RSa OASAtt AaladBmpératireCeclihefNsh &iddried A (0 A 2
des couplages qui existent entre lesféiéntes sollicitations, qui induisent des phénomenes
de vieillissement plus importants ou avec des cinétiques plus rapides. Pour une structure
réelle, de nombreuses sollicitations existent, ainsi que toutes les combinaisons deccelles
regard decegiaSiS LINBaSyidsS RIya OS OKFLAGNBI €S o
O2dzL) | 384 ljdza SEA&GSYyG SyGaNB S GASAtfAaas
thermique et le vieiIIissement sous sollicitations mécaniques.

¢ 2dzii RQI 02 NdefolliditafionOeaettrbiniquaestS G dzZRA S | SO f QS
0SYLISNI GdzZNE  &adzNJ £ QFroaz2NLIiA2y RQSIFdz SaG f Qdzi
LIKSYy2YsySa RS OASAttAaasSYSyid tAsa t dzyS SELR
hydro-thermo-mécangue sonttraités.

2.4.1¢ Vieillissement par sollicitation edempérature

2.4.1.1¢ Effet de la température sur la sorptiBnQ S | dz

[ GSYLISNI GdzNB AYGSNIBASY(d RIya fQF oa2NLIA
dépend de la température selamef 2 A R Q! NNK Sy A dzid @

9y NBGJIFIyOKS> O0S yQSad LIl a €S aSdzZ STFSi
nombreux travaux[67], [68], [81], [94]ont mis en évidence une dépendance entre la
température et le palier de saturation, pour e@nd¥ F SNEY OS RS (G SYLISNI {c
GASATEAAASYSY(d LIN az2tt A0AGFGA2ya Ke&3INRIKSNY
par sollicitations hydrothermiques (immersion) (@jure 2.4.1.let tableau 2.4.1.1) Avec une
température croissante, desinéiques plus rapides et des paliers de saturation plus hauts
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sont observés, ce qui peut indiquer des dégradations plus importantes causées par une
AYGSNI OGA2y L) dzA AYLERNUIGHMS SyidNB f QSkdz S f

7.2
0.4 F
=——90% RH and 40°C
56F
)
S 48t
W
E. 40 e = = ==
= 32t
-+ ~=——90% RH and 20°C
—
§ 24}
1.6 )
Fick's model
0.8 F . Experimental Results
0-0 1 L 1 1
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Root time (s%%) / Thickness (mm)

Figure 2.4.1.1 Prisedeml 84S RQdzy O2YLIR2aAisS tAYy Kk SLIREeé f
sollicitations hygrothermiques(20 °C, 90 %HR) et (40 °C, 90 %#¥R)

Température Gain de_masse Coefficient de diffusion
a saturation (%) D x 1P (mm2/s)
23°C 7,245 1,414
3738°C 8,652 3,525
60°C 9,365 11,924

Tableau 2.4.1.1 Gain de masse a saturation et coefficient de diffusion pour des composites
fAYy K SLIEeé f2NARA RQAYY[BSNAEAZ2YA t HoO c/

5SS OS FlLAGxX tSa SyR2YYIFI3ISYSyda ftASa |Idz
apparaissent plus rapidement et de maniére exacerbée avedempératire plus haute, et
les propriétés mécaniques en sont affectées en conséquence. La température ne change
cependant pas le comportement a saturation, mais amplifie seulement les phénomenes mis
en jeu. Ainsi, le module diminue linéairement en foaotide la pise de masse lors de
f QA YYSBREA2Y

Il est important de noter que dans les travaux de Liet[68¢& f Q} ¢ { | LINB & &
RSa SOKIyGAtt2ya GOASAffAAd £ Hoc/ LISYRFEYG H F
qui traduit ici la réversibilité des phénomenes en jeu. En revanche, dés 37.8 °C, les
phénoménese sont pus entierement réversibles a cause de fissurationdiwepelagedes
fibres.

Ainsi, & saturation, le vieillissement sous sollicitations coupléegieS NI A Ij dzS Yy QA Y
L& RQSYR2YYIF3ISYSyd &dzllLJX SYSydl ANB 200 M) NIQSLUI
aSdz X YIFA&a LISNX¥SG RQIFOOSEt SNBENJ f QF LILI NRGAZ2Y
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réversible des composants, la réorientation des fibres dans le composite et des microfibrilles
dans la paroi des fibres ainsi que des fissurations et aettdemmagenrents irréversibles.

5S OS FIFAGZ f QdziAf Athdrmiigue?eft trés @amfoyeafid e O 2 dzLJ
réaliser des essais de vieillissement accélérés, pour atteindre des endommagements
correspondant supposément a un vieillissement de longugelen couwlitions réelles en un
temps réduit. Malheureusement, il reste difficle de mettre en place un protocole de
GASAtEtAaaSYSyd | OOStSNB LSNYSaadrkryd RS NI R
vieillissement réel de longue durée. Un protocole deilissemat dans des conditions
ASOSNBAE LISNXYSG ldz Y2Aya RQSEIF OSNBSNJI £ S& LIKS)
ce qui reste, pour des utilisations industriellasceptable dans une certaine mesure.

2.4.1.2¢ Exposition prolongéecouplage tempsempérature-eau

Une immersion prolongée consiste a atteindre le palier de saturation initial, puis a
fFAZaSNI £S YIFIOSNARFdz RIFya f QS| dz L2 dzNJ dzy S R dzNJ
cruciale lorsque les matériaux sont utilisés @ites dans lemilieu martimez 2 dz SEL}R2 &S t
ddzNJ RS f2y3dzSa RdAANBSad 9y fFo02NFG2ANBZI f QS
f2y3dzS yQSad GdSAIylrotS 1jdzQF dSO € QI LILIK A O {7
mises en jeu.

Une expositin prolongée provoque de endommagements supplémentaires par
rapport a une simple saturation, notamment une dissolution des pectines, des hémicelluloses
et de la cellulose peu cristalline, lorsque la température est suffisamment élevée. Ces
endommagement®nt été observés par kit Xue[68]LJ2 dzNJ dzy S RdzZNBS RQA Y YS!
c n ¢ /contpesideyiin / époxy. prés séchage, les fibres présentaient désmeétres plus
faibles que celleslu compositeavant vieillissementce qui traduit la perte de composants
RFya fSa FAONBaAad /SGGS RA&aaz2tdziAzy SyaNlAyS
aux microfibilles moins efficacgl6], et de contrainte a rupture en cisaithent interlaminaire
[68].

/ Sa LIKSYy2Ys8§ySa yQ2yid LI a ugsipls faildes @NW 8ta LJ2 d
37.8 °C). Cela signifie que la température induit des dommages supplémentaires qu
YQF LI NI AdasSyd LIFa t RSa 0GSYLISNY GdzZNBa& LISdz S
durée ne traduisent donc pas des phénoménes réels sur urposite utilisé pour des
températures ambiantes.

2.4.2¢ Vieilissement par sollicitations couplées -tampéature-
mécanique

2.4.2.1¢ Vieillissement par sollicitations couplées-tsmpératurefluage

La réponse viscoélastique/viscoplastique des mateéxilors dufluage est exacerbée
par la présencé QS| dz SO f I figus YAISINHIBdz2MNBE SYIGS  QS@2f dzf
déformation en fonction du temps pour des échantillons testés en atmosphére controlée et
des échantillons testés emmersion[6], [116] La déformation est donc plus importante en
LINBa Sy OS RQSI disvfigiseS2.4.Y.5.20136], le amimlule relatif décroit plus
NI} LAWRSYSy(d Sy LINBASYOS RQSI| dzz ceksdtgquijatz8e t I G
pour les difféerents échantillori§], [116]
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Figure 2421 Y 5ST2NXIF GA2Yy Sy F2yOGAz2y Rdz 6SYLlA RS
sous différentesonditions environnementale@M: thermomécanique MHT:
hydrothermomécaniqug[116]
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Figure 2.4.2.1.% WA 3IARAGS Sy 7¥F2y QuidodpbsitRRadiibrésSelinousRS ¥ €
RAFFSNEBY(GSa GSYLISNI ( diNBdomdRani§ueMTA S G KdzY A F
hydrothermamécanique HT: hydrothermiqué [116]

2.4.2.2¢ Vieillissement par sollicitations couplées-bampératurefatigue

Lecouwplage hydrehermomécanique reste a ce jour peu documenté dans la littérature.

Certains auteurg124], [132], [135]12y i 20 a4 SNIS dzyS I dzZa3YSy il
ROWRI3SYSyid I 3S0O RS f QKdzYARAUGS RIEya fSa TAO
FFEGAIdzZS SiG t QSYSNHAS RA & aeéhdsntent Celdd éF atFiRUSY | G A 2
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apres analyse par émissions acoustiq(E32] ou par observations microscopiques post

mortem[124],[125F t dzy'S LISNI S RQI RKSaAARY HASINE® Yl i NR
En revanche, dans de précédents travia®q, la contrainte nécessaire pour atteindre

1 millionde cycles pour des échantillons vieillis en environnement humide a été trouvée plus

importante que celle pour des échantillons non vieillis, respectivement 155 et 140AitBRA.

sur lafigure 2.4.2.2.1[65], pour les NC les plédevés la durée de vie des échantillons vieillis

WM 0 S840 NBRAZAGS LI NI NI LILR NI FdzE SOKIFYyGAft 2y

aux NC plus faiblg65].

H
b

................ USSR ' 21 11(Y) SR S

w
o
o

~

Maximum tensile stress (MPa)

; ~
o, .= 353-14.3 In(N) N-q\
s N {:
100 1 ------------------------------
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v Fatigue - DRY specimens
0
10 10° 10° 10"

Number of cycles

Figure 2.4.2.2.1 Courbe contrainte = f(hombre de cycles) pour des éprousditéépoxy
avant vieillissement (DRY) et a saturation (W6&%))

De plus, le phénoméne de rigidification obser&y Tl G A 3dzS Sy QI
vieillissementest plus importantque pour le matériau testé en fatiguspresvieillissement
(cf. figure 2.4.222[65)® [ QSYSNHAS RAAAALB SRS LINBKR EI 5 RV
également plus importante pour les éprouvettes vieillies (b) que pour les éprouvettes non
vieillies (a)65].
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Figure 2.4.2.2.2 Cycles contrainte = f(déformation) pour les cycles 1, 125, 312815
pour les échantillons non vieillis (DRY) (a) et leéa#iillons vieillis (WVS) (E§5]

De plus, dans ces travalg5]z RS& FAaadaNBa t f QAYISNFI O
20aSNWSSaxr alya FTAaadWNB t f QAYGSNRARSHzZN RSa -
A2y FESYSY(l AYRdARASHLAZNI EINE @AIRALIGA 2y Ay aA  dzy S
matrice par un phénomene similaire a du frettag@b]. Ainsi, la limite en fatigue a pu étre
augmentée.

Il est important de noter que dans ces travai@6]lz f S GASAT f Aaa
conditions hygrothermiques, pour une absorptign- 8 & A lj dzS Rdz O2 YL} a A
3.5%6 LJ- NJ NJ LJLJ2 NIi reipourflengatériali comifio@nig deRE, 5M®OHR) ce qui
reste modéré comparé aux vieillissements en immersion, qui pourraient donc induire des
endommagements plus importants, gei peut justifier les difféerences de phénoménologies
observées.

SYSyi
iS R

On peut @nc en conclure que des effets contradictoires ont été observés, qui peuvent
RSLISYRNBE RS& O2yRAGAZ2Ya RS az2fttA0AGlIA2YyadD |
propriétés en fatigue de maniere non négligeable et des études supplémentaires détvent
YSySSa LJ2dzNJ dzyS |yl feasS LXdza FAYS RS& LKSy2Y
de fatigue.

2.5¢ Conclusion

Au regard des phénomenes de vieillissement préds dans ce chapitre, il gsbssible
de positionner les travaux de cetteése.Une utilisation de ces composites est envisagée pour
Rdz Y20Af ASN) dzNBFAYyS Sy SEGSNASdNY 58 O0S FI A
sollicitations mécaniques @A Y SOA G o6f S® [ S o6dzi RS OSGGS (K
composites linf€J2 E&@ Rl ya ¢S O RtNsBus solliditationsZebuplées feh 4 4 S Y
immersion ou en conditions humides avec de la température et une éventuelle sollicitation
en fatigue.

Cepemant, il faut étre conscient du fait que la structure réelle sera égalemgmsce
a des sollicitations plus complexes, que ce soit paatactéremultiaxialde la sollidiation
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mécaniqu€& LI NJ RSa O2yRAGAZ2y & O2YLX SESaliqdded Y2 & LI
selon des cycles météorologiques) ou par leur plurdéisositionaux UV, au fluage, a la
FIFEGAIAzZST £ €t QSFdzZ2 £ RS&a YAONR2NHIyAaYSaxoo L
température seront les facteurs principaux de vieillmeat, ce qui reste discutable. Les
vieillissements en conditions réelles sdohgs et difficiles a étudier, car la littérature ne
LISNXYSG LI a RQFP2ANI FaaST RS NBOdzZ &adzNJ £ Sa LI
moins complexes, comme le vieilbssent sous sollicitationBydrothermomécaniques, afin
RQSY @A al 3S Nsiondss pligaovmedsssi«vieillissement sous couplage complet des
sollicitations réelles. Ces travaux seront donc une premiére étape dans la caractérisation du
vieillissement desomposites a fibres végétales.

5Fya fQ2LIAIldzS RS LaéEnRézAuNBompositesdenfirde® @&t f S Y ¢
fibres végétales, la modélisation de leur durabilité est également importante pour la
O2y OSLIiAzy SG fQSadGA YL ( ArésylLe BhSpitré suivaRtdNESdenc RS @
RSRAS t fQSild RSAIfdes-aNIiR Qi dzBLINE S SéaibtiBhady $ Y dj dz
comportement lors de vieillissemepbur des composites a fibres végétales.
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Chapitre X Approches numérigues de la durabilitésd
composites a fibres végétales

[ QF LILINE OKS vy dzY S NA |j dzScésRi§ dibre© 8ymihdagaca (ea NBy
beaucoup étudiée dans la littérature pour répondre a des problématiques de résistance
mécanique et de conception de structur€sy’ NXB @I yrdotie Buinériqu dd 3 durabilité
est encore confrontée a des verrous, donttamplexité morphologique du matériau et, plus
ALISOATAIAzSSYSyYy G 1 LINRAR&AS Sy O02YLIIS RS fQAyd!
RFya 1 RATTdzaAm@magemany a8 A |j dzS adzNJ £ QSy R?2

Les fibres perméables présentent des problématiques supplémestaira diffusion
dans les fibres ne peut donc plus étre négligée et les contraintes internes liées au gonflement
des différents constituants en sont largement modifiées. &beurs, les fibres végétales, en
LJX dza RQs UNX LISNXSI of &iabHité disheBsiodnglla, 8e/qii cotaglekified NI y R
la modélisation numérique réaliste du vieillissement des composites.

Ces difféerets aspects de la littératureosit donc abordés dans ce chapitre. Tout
RQF62NRX f | Rdited & fibfed syhétiRudsst @brddel?au regard de la
YAONRAUGNHzOGdzZNE SG RS fF GFAffS RSa AYUGSNLKLI &
numérique de la perméabilité desbfesl dz a4 SA Yy R QdzyexplrBéy. Bafia, e S S a i
différentes approches numériques visgaa comparer une modélisatioa une campagne
expérimentale ent discutées.

3.1¢ Approches numériques de la durabilité des composites a
fibres synthétiques

Le but @& cette section est derésenterles travaux de la littérature qui traite de
1Q I LILIMB@hgGedurabilité des composites a fibres synthétiques.

¢2dzi RQFO0O2NRX fF RA&AGOGNAROdzIAZ2Y RS& TFTAONBA
adzNJ f I Bk 87F GIA 22y0zNR T Beyid’ 2ompdsiBSubisSefd 5 QlF 6 2 NR X
NBaAaill yraé iR | i QA YES || SO wdiMihue [A3B]N[L3E] Erdsyite, RQ S | dz
les contraintes internes dépendent A2 Yy Ff SYSy i Ke@3INR&aO2LAIldzS Ay
R Q §86[4138] Ainsi, une perte de performance est observée dans la littérd&6k [138],
[139], SY Y2RStAalyd dzy Sy Re Yaftraat®rsépafaiion Badhs 6sQA y (i S
0 N» O dzE dR4[1Z0Fethehn madlélisant le gonflement hygroscopique dans les travaux
de Peretet al. [86], [138]

Ensuite le couplage entre les proj@tés de diffusion et les contraintes été étudié
[138]. Un chargement en traction augmente la cinétigieQ !l 6 & 2 NLJ( |} &¢ dzyiS v R
compression la diminugl40], [141] Les équations de Doolitt[@42], [143]lient la diffusivité
RQdzy YIFGSNAI dz t & Ea6 égpationsg, asRoSiéeOR dési dddrationsiiishtilad
RAFTFdZAAQDGAGS Lt QS lrail peRretterR GeTnddéNser ez @lgtionRdan Y | (' S
fAYSEFANBAE SyidaNB QSO ([144 da45)y Delpudlies groptetés f I R
meécaniques des constituants dépendent de leur teneureamn [146]. Il existe donc un
couplage fort. Leigure 3.3.1Af f dzZa G NB f QSFFSG RSa[1402tlai NI Ay G
figure 3.3.2[138]illustre les effets des contraintes internes (compression &gatif, traction
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C (%)

en positif) sur la prise en masse et de la déformation sur la prise en massefi@uel8.3.2
les valeurs d contraintes internes (a) ou de déformation (b) appliquées varient et on observe
donc la modification de la diffusion associédeec ce couplage, téductionde diffusivité du

modele dans le cas des composites étudiés dans ces trfl@a8kS &4 G RS f Q2 NRNBE R

rapport au modeéle sans ce couplage et correspond mieux aux données expérimentales.

(um?/s)

eq
DF
.

all? (M Pa)

vy

Figure3.3.1Y wStlFGA2y SyiNB fQSOFd RS[I@MPYGNF Ay

C (%)

U;mp
A -2.5 (A)
A —1.0 (o)

Vi (V3) 2000 0 Vi (V5) 2000

(a) (b)
Figure 3.3.2 Relationgléformation- diffusion(a) ot Uy™ un déplacement imposé en pat
contrainte- diffusion(b) 2 Gy/™ une contrainte imposée en MRmur un modéle de
composite a fibres hydrophas (carbone ou verrg138]
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Enfin,f QI LILINE OK Sde jadhYehiNd djedz&mposites repose sur un autre
aspect: les interphases existant entre la miak et les fibreskn effet, les pertes de propriétés
YSOlIyAldzSa az2yid a2dz@Syid FGONRARORBRSSEQAY RSHILIRIS Z
composites[147]¢[149]. Dans les différents travaux de Jolf al. [103], [150], [151] la
modification de propriétés de la résine autode fibres de verra été étudiée a travers des
analyses de tetJSNJ G dzZNBE RS NI Y2ttt AaasSySyid RS tQSLRI
interphase) yS AYUGSNLKIF&AS RQSYJ®NBY | duzil 2 dzNér RFMHZY § & X A
ce qui correspond, dans le calu composite étudi¢ a la totalité de la résinedu
composite[151], avec un impact significatif sur la température de ramollisserfiedf] selon
une loi nonlinéaire [150]. Par approche inverse, le coefficieRtS RA FFdzaA2y RS
f QAYVGSNLIKI &S | SGS RSUSNXYAYS 02YYS sSiabtyd p
danrs la résinenon modifiée Rocha et al[152] ont observé une augmentation du coefficient
de diffusion dansd sendongitudinaldes fibré&a  |j dzQaktribdée BQY/Alyhass. Nlhe baisse
importante et graduelledes propriétés mécaniquessd f QA Y G SNLIKIF &S | SiS Y
résultats ont alors été bien corrélés avec les données expérimerjide}

t
F

Ces diférentes problématiques sontonc présentes également pour les fibres
végétales, cependant les fibres végétales impactent plus radicaletaedurabilité des
composites comme il a été évoqué danshepitre 2 notamment du fait de leur perméabilité.

3.2¢ Approches numeériques debres perméables

La perméabilité des fibres végétales provient de leur composition et de leur structure.
Les fibres végétalesontcomplexes (cf. chapitre 1) et la modélisation de leur structure et de
leurs propriétés peut donc étre une problématique imgpante pour modéliser leur
O2YLRNILISYSYy(d LISNXYSIFofS Fdz O02dz2NBR RS I RATFT
dimensionnelles externes, mais également de leur structure interne hydrophile.

Les fibres vgétales peuvent donc étre modélisédémrs du caposite,selon plusieurs
approches.

La premiére approche consiste a modéliser les fibres végétales comme des parois
cylindrigues concentriqug4 53], en accord avec la microstructure réelkes fiboresDans leurs
travaux, Gassast al.[154]ontLJdz O2 Y AaARSNBNJ f QAYy Ff dzSy OS RS ¢
teneur en cellulose des fibres sur les propriétés mécaniques de fibres.

Une seconde approche consiste & modéliser les fibkgétales comme des matériaux
homogeénes, sans dafit et sans lumefl0]. La validité de cette modélisation a été étudiée
LI NJ f QFylf@aS Rdz Y2RdzZ S RQ, 2dzy3 f 2 NBA d&Qdzy Sa
a donc pu étre corrélé correctement aves lgsultats expérimentaux, & un phénomene pres,
a4S LINPRdAzZA &l yi | dz RSodzi RS {-®ISYRI A&y &dzR I BRI WA 0 @
RS fAy0 Si RQ{AE@arédrthe, leRnSdultdi 1220ty/A0  SES a2 dz@Sy i
RQS&dalAad RS GNIOGA2Y &dzNJ RS&a FTAONBA aSdzZ Sax
du lumen. Le méme biais est donc présent sur les résultats expérimentaux ket modele.
Cette approche est donc a considé avec prudence, mais permet la simplification des
modéles de compositeguisque la premiere approche reste difficile a implémenter dans un
modéle de composite
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Ensuite, le modeéle diffusif Fickien appkgaux composites a fibres imperméables
(fibres ynthétiques) est altéré par la présence de ces fibres perméables. Les travaux de Rao
etal.[155], [156]2 Yy i LISNX¥A A& RQSGIFIO6fANI £ S& SldaAs@Az2ya F
fibres perméables. Ensuite, les travaux de Gueeba.[157], via une approche numérique,
ont permis de déterminer des formules seampiriques permettant de caloceit les propriétés
de diffusion des fibres au sein du composite. |l estartgmnt de noter que dans ces travaux,
dzy S O2yiiAydzAi S Rdz FtdzE t f QAYGSNFIFOS FAoNBk
O2y OSYyiGNY GA2Y RQSI dz 02yt fay ¢eSsibI® cohtaeriu3la YA A
f QF 0 &4 RISHiekiBlys grandgour lesfibres quepour la résine (autant en cinétique
j dzQSyYy ljdzr yGAGS £ &l Gdz2N> GA2y 0 [ S &l dzi RS 02\
suivante[157]:

Cp = oG (Eq3.2.]

Avec €la concentration en eau dans les fibres, I& concentration en eau dans la
matrice eth une constante représentative du saut de concentration en eau.

Ainsi, les formule suivantes ont pu étre établiesyl Ms estla teneur en eau des fibres
dans le composite € le coefficient de diffusion des fibres dans le compofite/]:

Mf — aMHI!)m sec

pf sec (Eq322)

v

D,f‘ — Dm -
* (Eq3.2.3)
Avec M la teneur en eau de la matricépsect | Y 2885 @2t dzYAljdzS RS
sec, tseclamasse valzY A [j dzS RS a ¥ D@lddBeiftient dé didfGsipn dé la tn&rioe
et- un paramétre assimilé a un indice de pefabilité des fibre§l57].

[ LINBPOf SYFUGALdzS £ ASS Lt f QAeyabtdpeliudideS | a3 2
Dans les travaux de Liu et HI58], unemodélisationR Qdzy O2 YLIZAAGS & FA 06 NX
été implémentée en concentration relative. lls ont utilisé eméthode HHMEheterogeneols
hybrid moisture element). Elle consiste a modéliser les interphases et les fibores comme des
matériaux multicouches, avec chaque couche considérée comme un matériau homogéne
différent avec des propriétés spécifiques. Cette méthode a été validée par camparavec
une méthodepar éléments finis. Elle permet notamment de rendre compte de la modification
de propriétés au sein des éléments (interphase et fibres perméables) plpesient que par
une méthode classique.

La durabilité influant sur de nombrsas propriétés, il peltdgalementétre intéressant

RQS{ dzRA S NJ lathatilisat®y de R $lirdbiitd des composites a fibres végétales au
regard de la durabilitéaractérséeexpérimentalenent.
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3.3¢ Approche numériquede la durabilité des composites a
fibres végétalesaractérisée expérimentalement

Des travauxSEA &GSy (G &dzNJ f QlF 6a2NLIiA2Yy RQSIdz Si
composites a fibres végétales, mais la paeecompte de la microstructure reste peu étudiée
a ma connaissance.

t 2dzNJ dzy S LINR&AS Sy O2YLIIS RS I YAa@BEPAad NHzC
guatre grandes approches semblent émerger

- la modélisation 3Momogénéiséesans représentation dirte des fibres

-la modélisation 2D simplifiée des fibres, représest@ar des ellipses pouvant
produire une microstructure avec un agencemer@al i 2 ANB X | SO RSa LI NI Y
accord ou non a des observations microscopiques

- la modélisatior2D reconstituée des fibreaux contours modélisgsar des fonctions
polynomialespour produire des microstructures avec un agencement aléatditae forme
des fibres / des faisceaux aléatoire et représentatigdadmicrostructure réelle observée par
microscopie.

- la modélisation 2D réaliste, par analyse directe de clichés microscopiques

5Fya fF LINBYASNE I LILINE OKBER lofs He |aRcarfipagie A 2 Y
SELISNAYSyYyidltS S AyGiS3IaINBS LI NJ f | ervappobe Sy L
macroscopique homogénéieéDans les travaux de Saidaetal. [80], des cubes de 15 mm
de c6té de composites ont été couverts sur 4 faces seldiglae 3.3.1 Ce protocole leur a
permis de déterminer les coefficients de diffusion dans les diffé@saitectionsR Q 2 NIi K 2 { NP LJA
Rdz O02YL}R2aAdS | FAy R@droschpifiSeyhdndéhéisestYheRrssdnS o0 5
de noter que dans ces travaux, lafdgion dans le sens des fibres est environ 2 fois plus rapide
gue dans le sens perpendiculaire aux fibresrdea composites quasiD.

Selonun protocole similair® dzy'S O Y L3 rAéfaBiquer gbGriait &tra
intéressantepour alimenter une partie mg&aniqgue du modéele et ainsi déterminer la durabilité
de la stucture en 3D.

Cette modélisation 3acroscopige homogénéiséne représente cependant pas les
fibres au sein du composite.

Fibres direction Dy D

d
| L4

Yooh h

B Clogged L Dy L L
[ Unclogged ’ D-

Figure 3.3.1 Schéma des cubes de composites couverts sdtés (clogged) selon 3
configurationsgOs 1S& f A0 NBa odzyOf 233SR0O 2Ll asSa

[ QS dzRS iReS intere? gail Idlbiais du gonflement relatif des fibres dans la
résine est difficleRI ya S OF & RmMoggnéisés? messeréitpas mrcément
représentatve des concentrations de contraintes liées aux artefacts de la microstructure
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(angles ds fibres, proximité de fibres, etdyour pallier ce probléme, des microstructures 2D
peuvent étre utilisées dans un modele diffusif. Dansag comme évoqué précédemment, il
reste plusieurs possibilités.

Une modélisation multiéchelle des fibres par g SN} G A2y | € S G2 AN
microstructure par ellipses représentatives de géométrie des fibres observées par
microscopiea notamment été rébsée dans les travaux de G. Apolinafiestoni[116].
Effectivement, @s observations microscopiquesitoété analysées au regard de différents
parametres morphologiques et les ellipses générées étaient alors statistiquement
représentatives déa réalité du compositeelon plusieurs parametres étudiéfa surface, le
grand diamétre et le petit diametrdeux échelles ont pu étre définiete par la présence de
méches dans le compositaine échelle macroscopique (représentation des méches) et un
SOKStftS YAONRAO2LAIdzZS ONBLINBaSyidldAz2y RSa 7T
f QSOKS T f SdzSY AFONBSINO2ALAA ljdzy S K2Y 23Sy SAaldAazy RSa
a donc conduit a un modéle de répartition de ces méches, de taille titlope. Il sera noté
j dzS§ OSG0iS I LILWNRPOKS Ydztf 6ASOKStEtS yoSad LI a LIS
dS YS8OKS&AZ YIA&a RSa FAONBa Y2RStAasSSa LI NJ
Y2NLIK2f 23A1dzZS RQ206aASNIDI (A gagtes. YAONR&AO2 LI I dzS N

5S4 NBOKSNOKSa aQ2NASydSyd S3aFfSYSyld OSNE
fibres dans les compasii S&a> NBYRdzS RAFTFAOAL S LifdisteduRl ISy O
et/ou meéchesdans une section, ainsi que des tailles et des formes variable$116], [159]

Cette représentatiorelliptique reste cependant simplifiee, en considération de la complexité
de la morphologieéelledes fibres végétales.

Ainsi, das les travaux de Mattranet al.[159], des reonstructions de forme de fibres
en 2D par Transformée de Fourier Discréte (DRDgté étudiéesafin de créer des géométries
LJ dza aAYLIX Sa [[dzS tSa 3IS2YSUNRSa NBStfSaz Yl
RQStftALIASaDd [ S YI (B Ndelrézartivd deéddideidesS fibréINdans Sy ( |
f QSLI AaaSdzNE al ya 2NN S$WMISH ARXA YLINDFS@A I A AYSASOINEQ
auteurs[159] ont pu analyser 849 fibres élémentaires et 174 faisceauxchetours de ces
objets ont ensuite été décrd comme un vecteur de coordonnéespntours qui ont été
discrétisés et reproduit £ f QF ARS RS ¢C5d [ I NI O3aiyeadld NHzO (i A
f QF ARS RQdz[&iguteGR2YRWANEE Sz S FT2NX¥S NBSE{S RQdz
faisceau ainsi que la reconstruction par TFD avec wrec#éiture a partir du coefficient de
Fourier M (fibres élémentaires) et M(faisceaux]159].
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—e— observed elementary fiber
Fourier with Mg =15

—e— observed bundle
Fourier with My = 15

—— Fourier with M, =8 —— Fourier with M, = 8

Fourier with M, = 4 Fourier with M, = 4

Figure 3.3.2y wS 02y a i NUzO( A 2ayd NSSdz 6Q.2 yHill 2ddeNG SRIQIEEES RIQ dzy
f QI A RS Qrontafuge a pattibdu coefficient de FourierNfibres élémentaires) et
My (faisceaux)159]

A partir de la modélisation de formes aléates [160] A & 4 dzS RQdzyS RS O2Y
KarhunenLoeve, une base chaotique de polynémesYp&i f QARSY GATFTAOI (A 2
aléatoires[159]. Ainsi, la simulation aléatoire de polynédmes de coordonnées donne des
YAONRAUNHZOGOdzNBEA FfSFEI2ANSaE NBLINBaSyulaaxosSa
travaux[159], il reste tout de méme a étudidr QA y TRQAYY AISSt Y2 RSt S Y2 NLJF
les comportemens mécaniqueet diffusionnel du matériau

Cette approchddA Yy QS&adG OSLISYRI Yyl pibcle mulyemellysld: ( A o f
présentéeprécédemment, en remplacant le modele elliptique des fibpas le modéle de
reconstitution de la géométrie complexe présentée ici.

Enfn, dans les travaux de G. Apolinafiestoni[116], des images microscopiques
réellesont pu étre importées et maillées pour obtenir une surfawemériqueréaliste Les
résultats sont donc plus précis quant a la diffusion et aux propriétés mmieas, mais le
temps de calcul est trés long du fait de la finesse du maillage nécessaire, compte tenu de la
complexité de la microstructuneelle. Cette approche semble donifitile a mettre en place
pour une utilisation industrielle.

DansceRA FFSNBY (iSa | LIINRBOKS&>X Af Sad R2y O AYl
le matériau doit étre étudié en fonction de sa morphologie (présence de meches ou non,
agencement compixe des fibres, taille de la structure).

3.4¢ Conclusion

Dans ce chdpe, de nombreuses problématigeent été évoquéa LJ2 dzNJ f QI LJLJIN.
numérique de la durabilité de compositest R Q| dzii I yué led Hordpdsites a fibres
végétales présentent des gétries et arrangements plus complexdl reste donc de
nombreux verrous. f SOSNE O2YYS f QAy (S @ndséntat®e/ddR Qdzy S
réalité extrapolable en 3D, en prenant en compte la variabilité longitudinale des fibres
végétalesLaprobléma A j dzS RQAYGSNILIKIF &S3I S@21jdzSS L2 dzNJ f &
ed encore complexe a mettre en place pour des microstructures a fibres végétales, puisque
la représentation de la microstructure des composites a fibres végétales est encore discutée
et en développement dans la littérature.
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{QF3raalyil RQdxfiontRrddéisktiorS2D gay reddnsikiction des
O2yG2dz2NBA RS FTAONBA aSYofS LINRPRYSGGSdzaS> LlzA &l
b f Q SdésKiibrésttdhit en étant peda & A YLIX S |j dzQdzy Y2R8§f S NBI €
microscopique qui néssite un maillage trés fin et augmente ainsi les temps de calcul.
Cependant, cette méthode de reconstruction requiert dBsQ 1 f 3 2 NPEdfigUES &

RQI y I ésémodi®smdcroscopiges homogénéisé 3D et les modeéles 2D avec fibres
elliptiquesrestent cegndant ces approches numériquemnvisageables et cohérentes avec

les objectifs de cette thésé SLISY Ry i | FAY RS &aAYLIX AFASNI f QS
guasiisotrope transerse est visée.
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RaAAGAZYYSYSYyl RS t QSddzRS

[ Q202SO0GAFT Sald RS LINPRdAzZANB dzy O2YLIRaAds
structurale en extérieur. Pour cela, le choix des renforts pour remplacer les fibres synthétiques
doit étre mené avec précaubtins. Les fibres de lin unidirectionnelleans ils de trameont
donc été choisies pour les caractéristiques meécaniques, poler fait que les différents
collaborateurs liés a cette these avaient déja une expérience des fibres eledirssi pour
leur disponibilité en France avec un marché et des emtises capables de fournir les
guantités nécessaires avec le type de tissu voluks renforts unidirectionneksans fils de
tramed 2y d dzy Y2@8Sy RQSUdzZRASNI fSa LIKSy2YesySa 7;:
couplages ddissage(LJ ZeffeRdD tissagege la torsion de fils, des fils de couture, etmjt
Sy &aAYLE AFALFYG f QF LILINPOKS ydzZYSNAIjdzS. RS f SdzNJ

9y AadA ST FFTAY RS RSOSN)YAYSUN siirs pfopricesS y OS |
mécaniques et leur évozi A 2y  dz O2dzNBE RQdzy GASAff AAaSYSyl
aqueuses (immersion ou atmosphére humide), le procédé de fabrication doit permettre de
générer des composites différents. Ces compositageatt cependant étre cohérentavec
f Qdz( ¥t A& INGHZ0% dzNJ £ ST O0QS&G LR dz2NJjdz2A €F YA&asS |
importante.

9y adziGSx dzy S OF YL 3y S RQSaal Aa RS i NI C
longitudinales, trasverses ou en cisaillemt) estréalisée afin de caractériser les prages
mécaniques des différents composites fabriqués. Un visltieent thermique et aqueux est
donc appliqué pour étudier la durabilité de ces composites.

Cette campagne donnéu a une modélisation quigrmet, a défaut de pouvoir aider
la conception @dzy' S & (0 NHzOG dzZNBE SRSO@8 Yy REA 6 @28 NILIE A ©OIQE X 2
scientifiques actues 02 YYS I NBLINBaSydaldadazy RS 1Y)
propriétés mécaniques des composites moddisé

Enfin, pour répondre a des problématiquasdustrielles des sollicitationsse
NJ LILINR OKI yi RS OSf deSchndiiohsidé serviSeyire plidz€ENIEespRtl Y a
SidzRASSaz @SO dzyS OFYLI 3IyS Sy FFdA3adzsS LIS
LIKSY2Ys8ySa YAa Sy 28 dzinkitpobr leRdiférénts lcoimpositSsyet A Y Y S 1
dzy S OF YLI 3yS RQSaalAa RS (NI OGA2Y Y2y20G2yS 3
cyclique a des conditions atmosphériques séches et humides en altetnance
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V4 V4

t F NlGASGSNAI dzE S aSt

Dans cette partie, les matériaux et les méthodepérimentaleseront
présentéslS& YI GSNALFdzE 2y FLFAG t Q20280 RQc
nécessité la caractérisation de propriétés mégaes des différents composites
fabriqués selon des parametres de fabrication divers.

Ainsi, les méthodes de caractérisation employémssdcette thésesont
présentéeglans un premier chapitre

Ensuite,un second chapitre traitele la fabrication etqui préseng les

parametres sélectionnés pour cette étudie procédéinsi que les composites
j dz§ O0S&a LI NI} YSGONBa 2y LISNX¥Aa RQ206GSYyA
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Chapitre 4 Méthodes

Ce chapitreest présenté en deux grandes parti¥s f S& G SOKY Al dzSa
microstructuraleet les techniques de suivi des propriétés mécaniques.

La premiere partie@stdonc dédiée a la caractérisation de la microstructure endeie
la compréhension des phénomenes mis en jeu lors des différents essaist gt réalisés et
en vue de la mise eplaceR Qdzy Y2 RS8f S vy dzY S.NA fhemSauRdxi def Y LJ2 & A
vieillissementgar pesée estonc présentée, puis la mesure des tauxfacigues de fibres
LIFN) FylrfeasS RS Of AOKS&a YAONRAaO2LIAIdzSaxz Si Sy
ces analses de clichés.

La seconde partie perméR QS E L2 aSNJ f Sa Rleparideigsidea (SO
OF N} OGSNRal A2y Yywénmoyale palz8estruttid $ab vidRaBond liboesy |
constituele moyen de suivi des propriétés mécaniques lors ddligsement de la traction
monotone avec un suivi de la déformatidans le plan (tenseur plab)k NJ O2 NNBf | G A2y
et des essaide fatigue.

41¢¢ SOKYAljdzZSa RQlIylFf&aS YAONRAE

4.1.1¢ Mesure par peséemasse et taux volumiques

Despeges ont été effectuées sur une balance Kern PRS (précision de 0.1 g) pour
déterminer les taux volumiques de fibres et de porosités dans les composites lors de la mise
en place du procédé de fabricatiore(tion 5.3.

Cette détermination emploie une éhode inspirée de la norme ASTM D 31/A09.

Des échantillons de composites de 100 mm x 250 mm ont été pesés. Les dimensions ont été
YSadiNBSa | 9SO dzy LIASR t O2dzZ AaaS O6LINBOAAAZY
une régle (précision de ®mm) pour la longueur.

Les densités des fibres, de la résine et des composites ont été mesurées en utilisant le
LINAYOALIS RQ! NOKAYSRS® 5Sa SOKFIyGAftz2ya 2yi ¢
solution de dodécane. Le dodécane a été choisiRf@ir une absorption du solvant par les
FAONBA® [ YIaasS @2fdzyAljdzS RSa SOKIyldAaff2ya

Q (Eq. 4.1.1.1)

AecmiY Yl &d34$5S R§ VOSHKBFIRLY2YE QEBNREI 6 Q Y i
dans le dodécane (g) wt RSy & A U J6.1R°R21FCRIF Y M) £ S& O2 y R\ y
ddod : densité du dodécane (0.748R21°CRI ya f Sa O2yRAGAZ2Y A R Ql

oyadAaiGSs t8a GFdzE @2t dzyYAljdzS&a RS FAON b2

éguations suivantes

K

vb'l
O(

a
I

)
N

=AU
¢, N

0Q 0i O 0 & (Eq4.1.1.2

wQ — pmnrEgq4d.1.1.3
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wi —— pnrEq4l.1.19

wn pnnmwQ wi (Eg. 4.1.1.5)

avec Mf: masse de fibres (g); Msnasse surfacique des fibregiftf); N: nombre de
plis; L:t 2 y 3 dzS dziatilRS(m) IS I ONE S dzNJ RS \R:JadKvblymighetde 2y O Y
fibres (%); " f : masse volumique des fibrég/m3);V: @2 f dz¥YS RS @R HOEux y i A £ £ 2
volumique de résing%); Mc :YF a4 S RS (¢ S Ofabsy wlrhique ¢é la sine
(9/md); Vp: taux volumique de porosité@o)
Cette méthode est sensibéela dispersion des valeurs des grandeurs intervenant dans
les formules. La dispersion des messidimensionnelles ainsi quelle de la mesure de la
densité des renforts ont danété prises en compte, ce qui a permis de définir un éyae
pour les diférents taux volumiques.
Des pesées ont également été effectuées pour suivre la prise en masse des échantillons
au cours des différents vieillissements.

4.1.2 ¢ Mesure des tawsurfaciques par microscopie électronique a
balayage

Un microscope électronique a balayage (MEB) FEI Quanta 200 FEG a été utilisé pour
f QLI OljdzA aA A2y RS&a AYlF3ISad t2dzNJ 200 SYyAN OSa
métallisée avec un fil dearbone par un métalliseur Balzers CEDO030.

Unemesu & dzNJFI OAljdzS RS& (I dzE RS FTAONBAZ NBas
logiciel Apheliof” sur les clichés MEB. Chaque cliché, similaire a celui présenté sur la
figure 4.1.2, a une surface dé&.2 mm2 Entre 192 et 235 clichés ont été analysés pour chaque
détermination du taux surfacique de fibres et de porosités des composites, représentant une
surface totale de 231.7 a 283.6 mm? par type de composite et état de vieillissement.

Une analyse sti#tique a été menée afin de déterminer le nombre de clichés
ySOSaal ANB LJ2dzNJ ljdzS f S& NBa&dz dypeidavied ftapl@® NH Sy (i
LI NI A NJ 7R QichgdOk INRP & & Sa LJ2dzNJ £ Sa FAONBA oyn YYuo
(132 mm?) pour les porositésles surfaces analysées ont ésfipposéessuffisamment
importantes pour considérer les taux surfaciques mesurés comme étant représentatifs des
taux volumiquesC | A & hygbihésd qDe toute tranche aléatoire du matéridécoupée
normalement au sens des fibreontiendra le méme taux surfacique fibres etde porosité
At Sail ektlapolarkes téSultai®ermes de taux surfaciquésdestaux volumique
de fibres et de porosit

Un seuillage des images en noir et blaret@effectué afin de séparer les différentes
phases (phase fibreuse pour exemple sur kigure 4.1.2): vide, résine et fibres.
Grossierement, les porosités apparaisseoires, les fibres gris clagt la résine grigonce
Ainsi, on peut comptabiliser $epixels de chaque phase et en les ramenant au nhombre total
de pixels, on peut en déduire le taux surfaciqgue de chaque phase, pour chaque cliché. On
NBY2yidS FFf2NB LI2dzN) dzy y2YONB adzFFaralyid RQAY
Concernant les zones gsesituent entre une porosité et la résine, elles peuvent apparaitre
RS fI YsYS ydzayO0OS RS 3INA& 1jdzQdzyS FTAONBZ YI A2
par rapport au nombre de pixels de la phase fibreuse effective. On peut donc négliger cet
effet.
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Figure 4.12 : Cliché MEB a gauche et phase fibreuse extraitege apres seuillage

4.1.3 ¢ Extraction de données morphologiques par microscopie
électronique a balayage

Les données morphologiques de la phase fibreuse qui sont analysées pde Ises
résument principalement en quatre grandeure diamétre maximal, le diametre minimal, la
surface et la circularité. Elles sont extraites en vue de réaliser une modéiisisfibres.
Cette modélisation sera détaillée dansleapitre 7.

Parmila phase fibreuse, le logiciel Aphell¥nidentifie des objets comme étant
f OSyaSyotS RS LAEStf& RQdzyS YsYS LKIaAS ljdza a2
analysés ila QF 3A G RS& aS0iGA2ya RS areprébehtded faunzE S |
bordure rouge sur I&igure 4.1.31).

Figure 413Y / f AOKS a9. Fylf @ adinispdeOboiBes foygasi A 2y
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Des mesures sont effectuées sur chacun@&a 202SGa FFAYy RQSy
caractéristigues morphologiques reclobees. Tous les objets fibreux définis par le logiciel a
cette étape ne sont pas des fibres ou des faisceaux entiers. En effet, des parasites présents
sur la surface (issus du prde& RS LRt Aaal 3S0 2yd SGS StAYAY
logiciel, provguant des défauts sur certains objets. Un tri est donc fait afin de définir des
Of 448548 RAFTFSNBYy(dISa L2dzNJ £t S8 FLAa0SIHdzE Si f
défauts Une sélection des objets avec des défauts (liés a la présxuessivale parasites)
I LISNX¥YAa RQSGOFOEANI £ OANDdzE F NAGS oL} NI YS {GNJ
NI LILINE OKI yi RS 1T SNR f 2NAEIldzQ2y &t€@deflazshrAcf)S RS
minimale des objets a sélectionner (0.25 pour les filmeitaires et 0.03 pour les faisceaux)
Seul le cas ou les parasites étaient trop importants est considéré par ces circularités
minimales, car les fibres et faisceaux peu parasidisété etudiés, en considérant que la
morphologie globale est peu impactéPe plus, les fibres unitaires et les faisceaux ont fait

~

fQ2602S0 RQdzyS lylrfeasS RS tF RAAGNRAROdzieA2y RS
fibres isolées ont été défies comme étant les objets fibreux ayant une surface de 30 a 60

umz (critere de surface de 30 a 120 um? sufidaire 4.1.3.9 et avec une circularitéupérieure

20256 ONRA G8NB RS OANDdz I sLNaifigureR.$.3.01 ldegfaisteaus dnii NB R ¢
été définis comme les objets fibreux ayant une surface supérieur@ pnf? et avec ue

circularité supérieure a 0.0Et enfin, les défauts apparaissent blancs et sont disément

eliminéspar seuillage sur les niveaux de gris.

Figure4.1.32: Objetsde lafigure 4.1.3.1triés par taille(30 & 60 pm2) (A)
puiscircularité (0.5 a 1) (B)

Il y aégalementdes objets qui@ SY G NBy i LJ a RIFIya fSa Fl YA
précédentriteresou, car ces objets sont coupés sur le bord des ima§estoutes les images
analysées, les fibres non retenues par cegis représenten23 % a 31%ela surface totale
desfibres.

Ces objets laissés de coté sqmincipalement des objets incomplets (cowggur le
02NR RS f QA YRSES 020 590l aS yrasdrAyilS Sdz RS&a LI NIX aAdsS
eu pour effetde masquer une partie de la fibre ou des faisceaux ecdmpacte la circularité
FAYAaA ljdzS €tSa R2yySSa Y2NLK2f23AljdzSa 1j,dzS f Q2
car les fibres et faisceaux sur les bords sont nombreuxjest parasites sonégalement
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observés sur des faisceaux de grande taillg, @r2 | dz yG I Ayair f QStAYAYLl
important des fibresCependant, il est important de noter que comme la quantité de fibres
analysées est trés importante (voirection 4.1.% = Qdhfde B 96 Idei ces fibres
YOSY UNI WRRABADIRS 2y aAIYAFAOFI GABS RS € QlF yI f ¢
Lf Sad AYLRNIFIYyd RS y20SNJIjdzS aA 0O0Sa 20628
L OlIdzAS RS LINRPo6fSYSa RS RSIUNBBINBY 2 R@R 6 218 dzAl)
déterminaton & (I dzE @2t dzYAljdzS&a yQdziatAasS LI a I
prend donc bien en compte tous les pixels associés aux fibres.
Af QF GSYANE | FAY RS yS LJ a St MaddvaftSoehiRSa 20
des clichés MEB sans patesiissus du polissage (ou avec moins de parasites) via une analyse
de la préparation des échantillonise polissage a été effectué en utilisant une pate diamantée
pour la derniére étape (poli miroir) et a pudaer ces parasites. Un protocole de poligssans
cette étape peut étre envisagé pour pallier ce probleme. De ,phis possible,le
développementde nouvelles méthodes de traitement sur Aphelidafin de mieux séparer
les différents objets peut étre con@éré, avec notamment plus de parametres
morphologiques impliqués dans le tri des objets

Les données morphologiques qui seront présentées sont donc extraites des objets
obtenus par les critéres cités précédemment.

4.2¢ Techniques de suivi des propégtmécaniques

4.2.1¢ Analyse modale en vitions libres

[QFlylFféasS Y2RIFItS Sy @Ao NI (dasguftd pefmetaia O2
d'accéder a la valeur de module dynamique aux faibles déformations grace au contenu
vibratoire de la réponse impsionnelle de I'échantillon générée par exple a l'aide d'un
impacteur.

[ QSOKFYyidAft2y> ljdzA Sad AOA dzyS SLINR dz@SG G S
est suspendu a des élastiques afin de pouvoir le solliciter en vibrations libres et de considérer
dans le modéle de calcul des conditions ammtes de poutre librdibre. Un marteau de choc

P R N

Sad dziAftAAS LI2dzNJ AYLI OGSNI f QSLINRPdz@SGGS Sa 3
f QL dziNBE 062dzii RS f QSLINRPdz@SG(S> fDSNKIWAANE 2§/ I
Figure4.2.1.7).

AINRUARSYGAFASNI £ FNBIldzSyO0S RS NBaz2yl yosS
traction-compression (voiFigure 42.1.2), le logiciel ModalView est utilisé. Ce logiciel emploie
une technique d'extraction des pametres modaux basée sur le lissage de larloe de

réponse fréquentielle.
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/ SGGS FTNBIdzSy O

Sald NBftASS ldz Y2Rdzf S RS f QSO
O 12"8 & 8- 0 (Eq4.2.1.)

avec” I YlIaasS @2fdzyAljdzS RS f QSOKI y (r@sénéingey = [

mesurée (voiFigure 4.1.2.petf f I LJ dz& LISGAGS a2t dzia2zy RS QS

0 (e -1 (E14.2.1.3

ax
ax
(0p))

oG Y tI YI RS fQSOKIyldAfttzy SG a tF YlIaas

Elastique Elastique

Marteau de choc

Echantillon - :
Accélerometre

Figure 421y a2y dF 3S RQl yibrdtighsiliBresy2 R € S Sy

N

- T

A- . ' . ' ' . ' . ' i . ' ' ' ' . . . 1 ' ' ' ' . . ' ' ' ' ' ' ' ' ' ' ' ' ' P
50% 52 5% 56 5% 6k 6% 6% 6 6% Kk 7% 7% 76k 7% K 8% 8% 56 8%k % 9% 9% 96 9% 1k 10,% 0% 108 1,8k Ik 1LX 1L% IL6k 18 1k 12X 2% 126k 128 1k 13,%
Frequency (Hz)
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200

\

Log Mag g/bf

o

Frequency (Hz)

Figure 4.2.1.2 Réponsdréquentielle (en amplitude et en phase) visualisée sur ModalView.
En rouge, la syntfsse modale autour de la résonance du mode 1 de traetmmpression
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4.2.2¢ Traction monotone

4.2.2.1¢ Tractionmonotone transverse (90°)

Ces essais ont été réalisés sur une presse Zwick Z010/TH2S équipée de mors
LY SdzYl GAljdzSa Si eROQURKNADLreAi2S gzNa vieeSse dedplacement
RS 1 GNIOGSNBRS I SGS TAESSs ekt devb0 M. lerrapportS i £ C
RQStIFIyOSYSyild yQSaid [[dzS RS H o6fl NHSdzZNJ RS HpYY
impact non significda A ¥  a dzNJ f I NMHzLJi dzZNB Rl ya OSG SaaliAsz R
les ruptures sont apparues indiffmment au centre ou vers les mors sans différence
significative observable sur les propriétés a rupture. Par matériau et durée de seeilést,
n SLINRdz@SGiiGSa 2yid SGS GSadsSaod [ RSTF2NNI (A2
un protocole dédt dans lasection 4240 [ S Y2Rdz S RQ, 2dzydad¥l ya OS
mesuré sur la plage de déformation préconisée par la normeNNIS@ 52-4, soit entre 0.05
et 0.25 % de déformation. La contrainte maximale a également été mesurée.

Figure 4.22.1: Presse Zwick équipée des mors pneumatiques de traction

4.2.2.2¢ Traction monotone longitudinale (0°) et hors axes (45°)

Ces essaiont été réalisés en accord avec la norme NF EN 1S@ &27une presse
a¢{ [/ NAGSNAZ2Y /[ np SodicdzdelIQOKNFRIQez/2.2Q) dtJdeSruaN) RS T
trapézoidaux a serrage manuel. La vitesse de déplacement de la traverse a été fixée a 1
mm/minS&d f QSOF NI SyiNB £Sa Y2NBR t wmpn YYO

Ici, la vitesse de déplacement est la méme que pour les essais de tractioh a 9
présentés dans la section précédente, mais les échantillons ont une longueur entre les mors
3 fois supérieure. La vitesse de déformatiest donc 3 fois inférieure. Ces matériaux sont
sensibles a la vitesse de déformation, mais des différences siginécale comportement
YQF LILJ NI AaaSyd 1jdzQr SO RSa OKIFy3aSySyida RS @A
On considére donc que cetteAdF F SNy OS RS @AGSaaS RS RST2NJ
significatif sur les propriétés mécaniques mesurées.

Pour chaque matériau et état de vieillissement, 4 éprouvettes ont été testées.
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Figure 4222 t N’3&daS a¢{ S0 RA&deR aAIGAT RS O7?
Dans le cas des échantillons utilisés lors de la mise en place du procédé de fabrication
(chapitre 9, un extensometre a couteaux de longueur de jauge 50 mm a été utilisé pour
YS&dzNBNJ f 1 RSTF2NXIGA2Y € 2y 3A 0 dzRupyirk. fABsh la] QS E
derniere partie de la courbe de traction ne sera pas disponible. Pour ces essaislaeul
contrainte a rupture et la mesure des modules sont expkité
Pour tous les autres échantillonsh@pitres 6 a ) la déformation a été mesuréeap
O2NNBf A2y RQAYI3ISaz asStz2y S YsYS LINRG202f
(voir section 4.2.4. Les courbes sont donc complétes, avec accés aux champs de déformation
f2y3AGdzZRAYFES SiG GNYYAOSNES 2dzalj dzQt NHzLIG dzNB ¢
[ 2 NBE RQS & ddsNed ruptdikes &vacEthsgihb talons étaient du méme type (au
centre ou au ras des talons) sansanfements significatifs du comportement a rupture
imputés a la présence ou non des talons. Par ailleurs, la tenue du collage lors du vieillissement
ou la duée de collage, si le collage a lieu apres le vieillissement, ont posé probleme dans le
comportementa rupture. En effet, soit le collage était altéré par le vieillissement et ne tenait
R2y O LI & RdzNI yi f Qddilidsenent pranitrop def teSnpsQduffait dua S LJ2
GSYLA RS &SOKI3IS3T LIdzNJ ljdzS f QS OKueyldisidé a2y & 2.
A2NIAS RS fQSYOSAYyGS 2dz Rdz 61 AYy RS GASALt A
f Sa4 O2YyRAGAZ2Y A RQpoaenknt mécadifuy ébservé, i@sSébidEnillorts 8nt O 2
été testés sans talons.

w

aa
Y

En accord avec la normdF EN ISO 527> S Y2 RdzZA S RQ, 2dzy3 LJ2.
renforcés de fibres unidirectionnelles est mesuré sur la plage de déformation de 0.05 % a 0.25
%. Cete plage de déformation est adaptée aux composites a fibres synthétiques ou un
comportement linéairesSa i 3ISYSNI f SYSyd 206aSNBBS>E YIAa yS
renforcés de fibres de lin, du fait de leur réponse nliméaire en traction. Sur la
figure 4.2.2.2.2 la partie bleue représente la zone sur laquelle une régression linéaire est
appliquée par déterminer ket la partie rouge celle sur laquelle est déterminé E

Un coude apparait sur la courbe de traction, entre 0.001 et 0.0015 de défornsation
la figure 4.2.2.2.2 mais sa position dépend de nombreux parametres comme la nature des
fibres uilisées ou la microstructure du composite. De ce fait, afin de garder des criteres
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ARSYGAIldzSa LIRdzNJ G2dza f Sa 02 YLR aé&dBisée pdudzOdzy S
ces mesure Une régression linéaire a été employée en prenant un coefficienbdélation
maximum.

Pour la section avant le coude, la premiére valeur (point & été choisie apres

stabilisation des premiers points chaotiques (gairespondent a des rattrapages de jeux).

Pour la section aprés le coude, il a suffi de tracer tivdé locale pour déterminer la fin du

coude (point M) SG RQSTFFSOGdzSNI SyadzidsS I NBINBLAaA
précédemment, la régression avex doefficient de corrélation maximum. Ce maximum de
coefficient de corrélation des régressions liivéa a été déterminé avec un nombre de points
supérieur a 10.

Ainsi, avec le premier point numéro; Nléterminé de la fagon explicitée
précédemment, la régssion linéaire a été effectuée pour toutes les plages de numéro de
points [N; x] avec x varianteiNb M 2 dza lj dzQl dz RSNY ASNJ LAYy (d RS |
les coefficients de corrélation de chaque régression linéaire, un maximum a été déte@ainé.
maximum correspond donc a une portion la plus linéaire possible a partir du point numéro N
Pou la section avant le coude, ce dernier aura pour effet de diminuer le coefficient de
O2ZNNBf I dA2y> OS ljdzA LISNX¥SG RS ead i Iy ighrdld ) dzS
4.2.2.2.2 1l en va de méme pour la zone rouge lorsque deslm@rarités apparasent en fin
de courbe de traction.

120
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Figure 4.2.2.2.2 Courbe de traction et zones de mesure des modujes B
(respectivement en bleu et en rouge)

Dya £S OFa RS fF GNIXOGA2y | SO RSa TFAONB:
la courbe apparait perturbée sur une premiére section et le module apparent a donc été
déterminé par régression linéaire apres stabilisation. Pour chaque compdsi¢ae de
vieillissement, la régression linéaire correspond a la zone de mesuralds Esss du méme
composite dans le méme état de vieillissement.
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Pour déterminer le module de cisaillement8ur les échantillons avec une orientation
de fibres a 45 la formule suivante a été utilis¢®61]:

— — — — (88— (Eq.4.22}

Avec :Es le module apparent sur éprouvette avec fibres a 45°leEmodule
longitudinal sur éprouvette avec fibres a 0%,I& module longitudinal sur éprouvette ew

fibres & 90° e Le coefficient de Poisson sur éprouvette avec fibres a 0°.
Le module Ea été utilisé comme valeur de,pour garder les valeursget B sur des
plages de déformation équivalentes

4.2.3¢ Suivi de la déformationparcef F GA2y RQAYF 3S3a

[ QF @ yGF3S Rdz adzA @A RS fF RSF2NXYIFGAZ2Y LI
jdzS t Q2y 200GASyG> arya | dzOdzy O2y il OG | SO ¢
et globaux, permettantle mesurer le tenseur plan des déforraats.

I
G

LyS OFYSNI Sad LX I O0SS FLFLOS Lt t QSOKIFyuUuAftf
projeté. CInEMA, un logiciel, développé au C2MA, permet de traiter a postériori les images de
f QSOKI yiAtt2ya O dzh &Saak xzp O2yiANIYOR S t L3S QB X NE
NEFSNBYyOS® [ Sa& ydzzRa RS OS YI Af fighr@23 saifs LINB a S
SaLl 0Sa RlIya f£Sa RANBO(GA2ya K2NRIT 2y il fSa Si
f Qidateur. AOK I |j dzS VY dZdzR tRazstyabsacié Lid nib&f élé@nkertdire unique, de
OsiS RS GFrAfES /a 6/ 2NNBflGAz2y aAil S0X Rdz Y2d:
RQdzyS AYI 3S t £ QI dzZiNBZ 2V «dtly)d® aNy d2zRE S Wd2 ek
et aux déformatios associées (locales). Des valeurs de Gs de 20 pixels et de Cs de 20 pixels
ont été utilisées pour les différents essais de traction. On peut aussi déterminer la déformation
3t 260l tS Sy S@I t dz yalge dlelongRenm@ NE& (G pdurlgdgddr@yzy S 2
Plus n est grand, plus onmoyenne» la déformation sur une surface importante, ce qui
LISNX¥SGO RS NBY2y(iSNIt RSa YSada2NBa O2YLI NIof Sa
a contact. Dans notre cale G de 1400 pixels a été choisi. Celarrespond a la surface de
f QSOKIF yGAf  plggminixg3immh BAY ORQOREA G SN RS LISNI dzNb S
effets de bords.

Figure 42.3Y
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4.2 4¢ Fatigue

Les essais de fatigusont réalisés sur une presse hydraulique Instron 8501
(Figure4.2410 = SljdzA LISS RQdzy OF LJiSdzZNJ RS FT2NODS RS wm
selon un signal triangulaire a une fréquencesddz et un rapport R (force minimale sur force
maximale) de ® [ QSLINRdz@SGGS Said R2yO O2yiGAydzSft f
SEGSyaz2YsiNB t O02dzi Sl dzE Si RSdzE Ol LI SdzNBE RQ
mesurer respectivement la déformatidangitudinale et les énergies des ondesoustiques
provoquées par des perturbations internes (rupture de fibres, de résine, autre) de

A 4 soA

f QSLINPdz&S OGS | dz O2dz2NBR RS f QSaal Ao

Figure 4.24.1Y t NB&aaS KE&RNI dzf AljdzS LyadNByookpnm Sljdz

Des essais ont été réalisés avant et aprés immersiam [@s compositegabriqués
sous des pressions de 1 bar et 3 bars.

Les échantillons fabriqués sous des pressions de 1 bar et 3 bars puis stock&set 23
50%HR, ont éteé testés sans taton

En revanche, les échantillons en immersion ont été testés des talons en composite
unidirectionnel lin / époxy, les fibres des talons étant positionnées perpendiculairement a la
RANBOUOUAZ2Y RSa FTAONBa RS QS LkRdrifissedmsnt, ieSa i S S d
talons sont rendus nécessaires afif d NS a2 dzZRNE RS& LINRPof s§YSa RQI I
des compositesEn effet, a saturation du composite, les mordaches indentent et cisaillent la
surface.

De plus, un dispositif a été mis gace afin de réaliser des &8s de fatigue en
immersionin situ. Un mors en acier inoxydable a été monté sur une rallonge fixée au vérin
KERNJ dzZf AljdzS® [ S ol O RlIya fSljdzSt fSa Y2NR S
est solidaire de la riinge figure 4.24.2). Les éprouvettes, saturées dans un bain
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Figure 4.24.2 : Dispositif de fatigue en immersion
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Chapitre 5 Matériaux etFabrication

Dans ce chapitre, le procédé de fabrication et sa mise au paoimue de produire des
composites robustes permettant une utilisation structurale sont étudiés. Les maxeria
constituants du compositeasit donc présentés dans un premier tempsiis le procédé de
fabrication choisi la thermocompression. Les différenparangtres de fabrication étudiés
2yiG SyadadS RSOFAff Sa Slaconlilichr@eentSdas fiRdésir a Q2 |
pression de consolidation, la cuisson (températutedarée) et la température de post
cuisson, ainsi que ladurée de pastis2 Y @ [ QAY Tt dzSyO0S RS I Odzi aa:
postOdzA a2y | SGS S0dzRASS LI N ¢K2Yl & [/ F Rdz RI
FLEONRAOFGAZ2Y | R Qartiklé doéeritzAidc TRomaAs CadBA 2 6 2 S G R Qdzy

Enfin,urd A f | yud&db procds ésiressé et le chapitre se termirseir le procédé
de fabrication retenu ainsi que sur la présentation des deux composites fabriqués pour les
travaux de cette theset lanomenchture qui leur snt associés dans le reste du manuscrit.

5.1¢ Matériaux

5.1.1¢ Fibres de lin

[ S& FTAONBA RS fAYy dziAftAaASSa LIRdz2NwoeSGGS S
CtFECILISu O2yiAydzz dzy A RA KIBaDtira) Foyiryi Pdr la Satiéték @ R NP
Lined®. La fiche technique de ce produitdique un grammage surfacique de 110 g/m2. La
masse volumique de ces fibres, mesurée par pycnométrie a hélium, est de 1.587 g/cm

La fiche technique indique des propriétés mécams pour un composite
unidirectionnel fabriqué par RTM avec les fibresflaxLJS . mwmn Ik Yy SG dzy S N
un taux volumique de 50 %, de 35 GPa pour le module, de 365 MPa pour la contrainte a
NHzLJG dzNBE S RS wmdop 2 R@hsfofighudimhS YSy &t NXzLJIG dzNB

5.1.2¢ Résine époxyde

La résine utilisée pour cette @de est une résine DGEBA SR 8500® associée a un
durcisseur SZ 8525@urnis par Sicomif, avec un ratio massique résine / durcisseur dd 4
La masse volumique de cette résindicalée, mesurée par pycnométrie a hélium, est de
1.177g/cm3. A80 °C, poudzy S OdzA 442y RQdzyS KSdz2NBxX I GSYL
donnée par la fiche technique est de 102 °C avec une mesure selon la norme IS 11357
1999 avec une plage de temmture de-5 °C a 180 °C sous azote. Aucune information sur la
fiche techngue ne figure quant au taux de réticulation de la résine associée a une telle cuisson.

5.2¢ Thermocompression

Le procédé de thermocompression consiste en une compression @esemdls
constitutifs (renforts et matrice) par une presse avec des platehaxftants. La compression
permet la compaction des fibres tandis que la température appliquée permet de réticuler la
résine.
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Dans le cadre de la fabrication des composites lipax§ étudiés lors de cette thése,
une presse de thermocompression FontijnetBes TPC 321 a été utiliséeidure 5.). Les
LX I G§SI dzE OKI dzZFFl yida 2y dzyS RAYSyairzy RS opr
refroidissement interne. Lors des phases dF R A RA&AaSYSy iz RS f QI AN
f QAY G SNRASdzNJ RS le plgtdauzEet pelimdtla damiroler la vitesse de
refroidissement.

[ S Y2dz S dziAftAasS Sad O02yadAiddzS RQdzy ol O R
RQdzy Y2dzZ S $Suk bord®lfbieNdpdogdsSde 30R mm x 300 mm de zoneattile
RQdzy -@auy énNaller de 300 mm x 300 mm. Les rebords du moule ont une hauteur de
10 mm de hauteur.

[ S 0O RS NBOdzZLISNI GA2Y LISNXSG L I NBAAY
pressede thermocompression. Le moule a été recouvert de téflon afin de protégyees les
surfaces et assemblages, et également afin de faciliter le démoulage des plaques de
composites aprés fabrication. Les rebords seront toujours disposés dans le sernw@gs fi
FAyair £QS0O2dzZ SYSyd RS I NBaAeisSdeddibred. Noba o021
aSdztf SYSyid OStl LISNNYS(O dzy SO2dzZ SYSyd LI dza NI L
RSa FTAONBAa RlIya S aSya GUNIrya@SNARS ljdzAi &S LN

\

région BOURGOGNE
FRANCHE-COMTE

Ik

Figure 5.2 Presse de thermocompression Fontijne Grotnes TPC 32Qewgue de
refroidissement sur la gauche
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5.3¢Influence des paramétres de fabrication sur le
comportement longitudinal a 0°

5.3.1¢ Paramétres étudiés eibmenclature

Cette étude a été reéalisée en collaboration avec Thomas Cadu, doctorant du DRIVE et
fQLC{¢¢! w GNIGFATELFYy(l &dz2NJ RSa O2YLI2aAridsSa
0N} @l dzE 2y G FI A162l.t Q2062SG RQdzyS Lizot A OF G A

Des plaques de composites ont été fabriquées avec différents paramétres de
FlLOoNROIFGMERASNFAWANAS@HzZSY OS RS OSa& LI NI YSUNBA
performance des composites. Les parametres étudiés sont les suivants

- Conditionrement des fibres

- Pression de consolidation

- Température de cuisson*

- Vitesse de refroidisseemt*

- Température de sortie du moule*

- Température de postuisson*

- Durée de postuisson
*parametres étudiés par Thomas Cadu dans le cadre de sa.thes

RS
/I Sa

t 2dzNJ f QS0 dzZRS Rdz O2yRAGAZ2YyYySYSyids RSdzE 24
de caditionnement (Not Conditionned NC) et a été stocké en conditions ambiantes non
O2yiNrf SSad t SyRFIyd OS ai0201t 3S3I erdpfraturer a LJ2 & A
Voltcraft DE141TH a été placé avec les fibres avec un enregistrement de données lesites
Mn YAydziSad [ GSYLISNI G§dzZNBE SO f QKdzYARAGS 2y
+ 2° C et 30 H%HR. Le second lot a été conditionné (Comwlited: C) dans une enceinte
climatiqgue Votsch VC 7100 a 23 £Clet 50 + %%HR pendant au moiné jours avant
fabrication.

[ S& FAONBAa 2yiG SGS AYLINBIAYSSaA YIlydsSttSYSy
souhaité (purement unidirectionnel cotitsl € de 12 ou 20 plis).

Un cycle decuisson de référence est présenté surfigure 5.3.1 Dans un prenier
temps, la température augmente de 20°C a 40°C en 10 minutes (2°C/min). Cette étape permet
une diminution de la viscosité de la résine. La pression @lidaton Pressure CP) est
SYyadzAa 0S F LILIX AljdzSS S &aSNI Y aligria 80yQleSt amplapiélj dzQ L
LISYRFYG mMp YAydziSa FFAY RS LISNYSGGNB £ €1 N
ajustée automatiquement par la presse. Bamn second temps, la température augmente
2dzaljdzQt f I GSYLISNI (dzNBE RK$) sddakéd 6@ ouBU°CyRdA1F I ¢ S
minutes. La température de cuisson est alors maintenue pendant 1 heure. Ensuite, le moule
est refroidi & une vitesse de freidissement (Cooling SpeedCS) (naturel & environ 0.083
°C/min, contrélée & 1°C/minoucontr@é t Hc/ KYAY O 2dzaljdzQt € GSY
Temperature ET) (20°C, 40°C ou 60°C). Entre la cuisson et taypsson, les plaques ont été
stockéesen conditionnement dans les conditions citées précédemment. Laquosson est
réalisée dans le$0 heures aprés la cuisson dans un four Memmert UN 450+ a une
température (PosCuring TemperaturePCT) de 60°C ou 80°C pendant une durée (Duration
of PostCuring: nt PQ de 1h, 2h ou 4h.
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Figure 5.3.1 Cycle de cuisson et parameétresfdbrication associéstempérature en
pointillés, pression en trait plein
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Les combinaisons de parameétres de fabrication qui ont été étudiées sont résumées
dans letableau 5.3.1 Chaque ligne représente une combinaison. La nomenclature utilisée
pour ces plagues y est également décrite.

N Conditionnement| Nombre | Pression de | Température| Vitesse de | Température| Température Durée de
Parametres de ) . o . - . ) .
fabrication des fibres de plis | consolidation| de cuisson | refroidissement| de sortie | de postcuisson| post-cuisson
(NC-C) (NP) (CP) (CT) (Cs) (ET) (PCT) (nt PC)
op | 1Bban 60¢cy | Nat(Nawe) | 20(C) X (sank Xl(sé‘:l‘;‘s
Nomenclature NC ouC 0P 3B (bar) 80 (°C) 1 (1°C/min) 40 (°C) 60 (°C) 2 (h)
5 B (bar) 2 (2°C/min) 60 (°C) 80 (°C) 4 (h)
12 20 (°C)
NC 80 (°C)
20 40 (°C) X X
60 (°C)
Nat ] 60 (°C) 1 (h)
60 (°C) 80 (°C) 1 (h)
X X
3 B (bar) 20 ()
1(h
Valeurs 12 )
étudiées 80 (°C) 2 (h)
C i 40 (°C) 4 (h)
80 (*C) 2 (°C/min)
20 (°C)
1 (°C/min) X X
1B (ba)
20 3 B (bar) Nat 40 (°C)
5 B (bar)

Tableau 5.3.1 Récapitulatif des combinaisons de parametres de fabrication étudiées et
nomenclature associée
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[ Q202SO0ATFT RS OSGUGS Si0dzRS Sal RQérieuiaSA y RNB
30 GPa et une contrainte a rupture supérieure a 300 MPa.

[ S& NBadz GFda l[jdzA aSNRyd LINBaSyidsa 2ya 7T
LI N} YSGNBa &dzNJ £ S& LINPLINASGSa YSOIFyAldzsSa t
(ANOVA). Lepport — NB LINB &Sy S f QA Y LI2ru@E lesydlelrs rRogenidies @ NJ

de deux groupd R Q S O KF eftiierapdor efitheda variance intergroupe (variance totale
de tous les échantillons considérés) et la variance intragroupe (moyemeat@nces des
RSdzE 3ANRdzLISE RQSOK I)yRAStati2 yRIS GLONNBYE v 5 S LI N YNSIyA N
{YSRSO2NJ £t hpr RS AHNBGISD /S48 LI NIYSINBa azy
la fonction ANOVA du logiciel Excel. SilerappetS & G & dzLISNA SdzNJ £ mMI f QK
test ANOVA est invalide, ce qui signifie que les échafitdlo y QI LILIF NI A SY Yy Sy G L.
L2 Lddzf F GA2y S 2dz SYyO2NB 1jdzS fSa&a RAFTFSNByYyOSa
significatives.

Des rangs@ A y Fefownlz&é/définis & partir des moyennes des propriétés mécaniques
(&, E et contrainte a rupture) et de la valeur du rappert—:

-rang 1: influence majeure (écart entre les moyennes supérieur a 15-%-et 1)
-rang 2: influen@ moyenne (écart entre les moyennes entre 10 et 15%-et> 1)

-rang 3: influence faible (écart entre les moyennes inférieur a 10 et —  p)
-rang X influence négligeable

5.3.2¢ Influence dwonditionnement des fibres

Dars letableau 5.3.2.1sont récapitulées les propriétés mécaniques des composites
fabriqués avec fibres nomonditionnées et conditionnées avec 12 et 20 plis. Dans le
tableau5.3.2.2 on constate que les modules sont impacpss le conditionnement tandis
quS fF O2y iUNIAYGS £t NYzLIWidzNB yQSad LI a airdayarTa
effet de rang 2 sur le module Et de rang 1 sur le module. Bl y a également une tendance
observée sur les contraintes a rupéuqui sont inversées pour les I#is et les 20 plis,
cependant les écartg/pes sont tels que le test statistique ANOVA réalisé indique une non
significativité de ces écarts.

Ici, le conditionnement semble avoir un effet positif sur ces modules. Il @st d
raisonnable de penser que Iébres de lin ont une hygrométrie optimale de stockage afin
RQ2LIGAYAASN) f SdzNBE Y2RdzZ Sad® 5Sa SaalAa  a&adzllui
RATFSNBYy(ia yADBSIdzE RQKE@IANBYSGENARS t poirday LIS NI i
détermination de la valer optimale.

[ QF @yl 3S LINAYOALIt Rdz O2yRAGAZ2YYSYSyid O
reproductibilité. Malheureusement, il est difficile de voir cet effet war les fibres non
conditionnées ont été utiliséea peu prés en méme temps (MéMiS NA 2 RS RS f QI yy S
O2dzNE RS fQlyySSs RSa @GFENAIFIGAZ2YEA AYLERNILY
O2YyRAGAZ2YYSYSYyld RSONIAG | 2adz2NBENJ dzy S NI LINE R dz
soient les conditionsygrothermiques.
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Module & Module & Contraintea rupture
Conditionnementdes fibres (GPa) (GPa) (MPa)
moyenne | écarttype | moyenne| écarttype | moyenne| écarttype
NC/12P/3B/80/NAT/20/X/X 28,9 1,7 17,7 1,0 364,9 18,0
C/12P/3B/80/NAT/20/X/X 32,2 14 22,1 0,9 343,1 10,1
NC/20P/3B/80/NAT/20/X/X| 30,7 1,2 19,0 0,8 343,0 20,6
C/20P/3B/80/NAT/20/X/X 32,4 2,1 22,8 1,9 370,5 20,6

Tableau 5.3.2.1 Propriétés mécaniques des composites fabriqués avec des fibres non
conditionnées (NC) ou conditionnées (C) avecu 2Mplis

Rang
ROQAY T

Conditionnement

Tableau 5.3.2.2 Récapitulatif des rangs du conditionnement sur les différentes propriétés
mécaniques

5.3.3¢ Influence de la pression de fabrication

La pression a une influence trésigortante sur les propriétés mécaniques des
composites, comme on peut le constater dansl@eau 5.3.3.10n peut voir que les modules

Sd t1

O2YyUNI AYUS ¢t

NHzLJG dzNB

I dZ3YSyYy G StseBeta A YA T

5 bars, avec les écartgpesassociés, la difference semble relativement faible ou inexistante.
Ces résultats sont attendus entre 1 et 3 bars, puisque la pression augmente le taux

volumique de fibres. En revanche, le palier entre 3et5bals & 2y |
def QF NI O2y OSNY I yi

AYLRZ2 NIy
FAONB &

tr

RQSGdzZRASNI f S&
Yy Clisée d detie ét§pe.S NI |

FIONAROFKGAZ2Y S
porosités et/ou a une dégradation des fibres par compaction non naturelle, qui dégrade les
propriétés globales du composite par conaettion de contraintes, réductionadla section

utile par rapport a la section mesurée et diminution des propriétés des fibres. Il est donc

G dzE @2¢f dzYAljdzSa |

LlJdz £t S @2 AN
LIS dzii

s U NB

aa?z

Ainsi, lestaux volumiques de fibres pour lesl«bar», «3 bars» et «5 bars» sont

NBaLISOGABSYSyi
NBaLISOGABSYSyl

RQSYZANRY
ROQSYJANRY

oVyiz 2
H amelegereradgmentatidnidu o d 2 @

n p:z

S

pM: S

taux vdumique de porosités pour les5bars», mais la valeur reste faible comparée aux

R2yySSa RS
de 5 & 10 965], [163]

58S O0S Fradz

t I

dzy’ S

LINEaaAzy RS

fAGGSNY GdZNB® 9y STFFSGX

o OfF

puisque les propriétés mécaniques sont équivalentes, mais le tayponsité a 5 bars est
plus importanti SY2 A 3y | y i
La pression est donc un paramétre de ranggt elle pilote le taux volumique de fibres.
Un optimum devrait étre trouvé comme étant le point ou les propriétés mépses sont
importantes et le taux volmique de porosité est le plus faible possible, tout en obtenant un
GF dzE @2f dzYAljdzS RS FTAoNBa

I RILJGSS

lj dzQ dzy $

RQdzyS Y2Aya
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la pression optimale. Pour une optimisation, des essais supplémentaires devraient étre
RQSTFSOUGdzSNJ
LJS NJyitkras inRiguk (Modbla F>RIOIEGPafteoatraiide a

NBlFftAasa | TAY
LINE OSRS 2y
rupture > 300 MPa).

- A 7

VRPN

oSuus

RSGUSNNYAYIF GA

Letableau 5.3.3.2NB OF LA GdzE S S NIXYy3a RQAYFEdzSyOS R
propriétés étudiées.
Module & Module B Contraintea rupture
Pression (GPa) (GPa) (MPa)
moyenne| écarttype | moyenne| écarttype | moyeme | écarttype

C/20P/1B/80/NAT/40/XIX | 27,9 1,1 18,9 0,3 314,8 14,9
C/20P/3B/80/NAT/40/XIX| 32,4 2,1 22,8 1,9 370,5 20,6
C/20P/5B/80/NAT/40/X/IX| 34,3 1,5 22,8 0,8 382,6 18,6

Tableau 5.3.3.1 Propriétésamécaniques des composites fabriqués sous une presk&dh) 3

ou 5 bars
Pression
R =]
ang
RQAY T ‘EZ
max
Tableau 5.3.3.2 Récapitulatif des rangs de la pression sur les différentes propriétés
mécaniques
5.3.4¢/ 2 YLI SY Sy (:ainfluéntes dedzk Suisson et de la
température depostcuisson
Dans cette section, les résultats issus des travaux de thése de Thomas Cadu seront
LINBaSyidsSa OoNASOSYSyild / S& NBadz (all desirésuliats y i F I

y est disponibl¢162].

Les parameétres suivantint été analysés la température de cuisson (entre 60 et
80°C), la vitesse de refroidissemeNtpour naturelg soit 0.083°C/min envirog 1°C/min et
2°C/min), la températurele sortie (20°C, 40°C et 60°C) et la température de-@aisson
(60°C et 80°CLes combinaisons analysées sont reportées damableau 5.3.4

Il en a été conclu que la température de cuisson de 80°C menait & une réticulation
compléte, comme pour 60°C, mais de légéres variations sur les propriétés mécaniques des
composites ont & observées. Elles ont été classées comme non significatives adl ichga
test ANOVA effectué.

Aussi, plus la vitesse de refroidissement est importante, plus la contrainte a rupture
diminue. Cependant, pour des raisons de durée de fabrication et dedaptibilité, une
vitesse controlée a été choisie pour la suite de®fNRA O G A 2y & LJdzA & lj dzQdzy NB 7
prenait beaucoup de temps (environ 12h) donc une monopolisation de la presse longue et
dépendait de la température de la salle de fabricatjdanc des variations possibles au cours
RS QI yySSu od rdalBé clrka vitesse lde rSfidifissement imposée reste
relativement faible.
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Deplus, la température de sortide la plaque hors du moule a un impact fort sur les
modules et un impactdible sur la contrainte a rupture. Une sortie du moule a 20°C plutét
j dzQt cnc/ FTYSEA2NBE fSa LINPLINARSGSA YSOFYAIldzsSa
relacher pendant un refroidissement lent et les chaines macromoléculaires constitutives de la
résine finissent de se figer. Une sortie a 60°C est donc néfaste pleirttede vuela, car la
GAGSaaS RS NBFTNRARA&AASYSYy(d RS f LXIIjdzS K2N
GAGSaaS RS NBFNRBARAAASYSYy(d yQlleéstaudelbdes Y Sad:
limites acceptables.

OYFTAY S Af yHerénce sigrifibative &te leR BeuxRémpératures de post
cuisson (méme en comparaison avec des plaques sanspigsbn). Une faible influence a
été observée sur le module Bl latemlJS NI G dzNBE RS ync/ SdF AG LI dz&
cette températurequi a été sélectionnée.

Les influences de chaque parametre sont donc consignéeda@seau 5.3.4

Température|  Vitesse de
de cuisson | refroidissement

Température| Températire de
de sortie post-cuisson

=] X X X

Rang
RQAY T B X X 3
‘max X X

Tableau 5.3.4 Récapitulatif des rangs des parameétres de cuisson et de la température de
postcuisson sur les différentes propriétés mécaniques

5.3.5¢ Influence de la durée dmstcuisson

La durée de postuisson est un parametre de rang 2, mais pour une raison non
couverte par la définition initiale des différents rangs. Danstéeau 5.3.5.1 on constate
une décroissance légére des moyennes avec une augmentation deéka diel postcuisson.

/] SG STFSG Sad ysSatA3aSEofS f 2NREI dzS ftypeReyt O2 y 4 A
drastiquement réduit & partir de 2h de pestiisson. Nous avons donc choisi de considérer ce
paramétre comme étant de rang 2, comme indiqué ke tableau 53.5. 2 LJdzA & lj dzQA £ LJ
une meilleure reproductibilité des proprietés mécaniqué&n revanche, aucune différence

y2il of SIBRAS YNNI SIS 20aSNWBSS Sy i Mitssodz 8°CR dzNB S
t 2dzNJ RSa NI A a2 ¢fips dé prdycBnNihd sicGisson BeS2h & été choisie

pour la fabrication des échantillons pour la suite de la thegme si ce choix pénalise
legérement les modules et la contrainte a rupture

Des analyses thermogravimétriques réalisées par Thomas @ats le cadrale sa
theseont montré que la réticulation avant et aprés la pasiisson est identiquély = 110°C)
et présumeéecompléte puisque le fabricant de la résine donne une Tg de 106 °C pour une
résine parfaitement réticulé® [ I NB G O &2y 2L ay XS &f Q2 NA AA Y S
R Q S §peNDe ce fait, cette réduction a été attribuée a un relachement des contraintes
internes.

En revanche, seulement 4 échantillons ont été testés. Méme si la reproductibilité est
globalement bonne pour cljadzS a4 SNRA S RQSOKI yUAff2yaz 2y y

Q

S
| dzE O2y Of dZAA2y & adzNdtygeyS (SttS NBRdzOGAZY RQSO
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Durée depost-cuisson a Module & Module B Contraintea rupture
80°C (G P'a) (G P,a) M Pfa)
moyenne | écarttype | moyenne| écarttype | moyenne| écat-type
C/12P/3B/80/2/40/X/X 30,5 2,5 20,6 1,6 329,8 42,7
C/12P/3B/80/2/40/80/1 29,6 3,3 20,5 1,8 331,3 44,4
C/12P/3B/80/2/40/80/2 28,3 0,9 19,7 0,8 317,4 9,7
C/12P/3B/80/2/40/80/4 28,2 1,0 194 0,6 310,1 16,6

Tableau 5.3.5.1 Propriétés mécaniquesd composites fabriqués sans pasiisson ou avec
postcuisson a 80°C pendant 1, 2 ou 4 heures

Durée de
post-cuisson

Rang
RQAY Ff

Tableau 5.3.5.2 Récapitulatif des rangs de la durée de pusissm sur les différentes
propriétés mécaniques

536¢. Afty RS f QS{idzRS Rdz LINPOSRS

Ainsi, on peut résumer les différents impacts de chaque paramétre sur chaque
propriété mécanique. LeSgures 5.3.6.1, 5.3.6.2 et 5.3.6 @résentent respectivement les
modules k&, les modules Eet les contraintes a rupture des plagues analysées, avec les
RATFSNBYyGAa LI NFYSGUNBa RS FIONAROIGAZY® [ Sa LI
de la gauche vers la droite, pour chaque figuee conditionnement, la preson, la
température de cuisson, la vitesse de refroidissement, la température atées la
température de postuisson et enfin la durée de pestiisson. Les rangs de chaque parameétre
y sont également représentés.
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t rank 2™ rank [ 3 rank ][ negligible ]
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Figure 5.3.6.3 Effet des paramétres de fabrication sur la contrainte a rupture

On obtient ainsi leableau 5.36 qui récapitule les rangs de ahue parametre pour
chaque propriété mécanique.

De plus, les parametres daldrication sont présentés selon la chronologie du procédé
enfigure 5.36.4. On y retrouve les parameétres qui ont été testés ainsi que les choix qui ont
éte faits pour la réalis&in des plaques dédiées aux différentes études qui suivront dans cette
these/ SNIFAya LI NI YSGNBa yQ2yid LI a Lz sGNB |yl
atteints avec un module supérieur a 30 GPa et une contrainte a rupture supérieure a 800 MP
Les propriétés mécaniques des composites fabriqués avec le cycle dé@ittisson,
présenté dans laection 5.3.7 seront discutées dans téapitre 6

Temp. | Vitesse| Temp.
cuisson

Conditionnement| Pression

Rang
RQAY T

max

Tableau 5.3 : Récapitulatif des rangs des parametres de fabrication sur les différentes
propriétés mécaniques
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Fibers conditioning M 1%t rank

None o
| 123 C—50% RH 2nd rank

[ Impregnation method ]

v

3 rank

Not tested
Pressure M parameters
' 1bar lear 'Sbar

s “y

Temperature ramp up

v

Curing temperature
160°C l 80°C

[ Curing duration ]

v

Cooling speed —»m

'nat. 1-1°C/min| -2°C/min

Exit temperature E,, E, m
lzoac 60°C

Post-curing

temperature

'None  |60°C lsooc

Post-curing duration

'None |1h th |4h

Figure53.64Y [ S& RATFTFSNBy(GSa SalLISa RS f1 FI 6N
propriétés mécarjues résultantes
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5.3.7¢ Procédé de fabrication retenu

Vingt plis de fibres de 350 mm x 350 mm, stockés dans un environnement ambiant non
contr6lé, ont été conditionnés dans une enceinte climatique V&t368 7100. Les conditions
hygrothermiques, de 506 HR et 23 °C, ont été appliquées au moins 7 jours avant fabrication
FFAY RS 3FNIYGAN fI NBLSGIoATAGS RS fQsdal i
fabriqués.

Les 20 plis ont été empilés et imprégnés manuellement dans un rfealé sur deux
cotés et revéu de Téflon. Les plisont él@ SLJI2asSa RlIya S YsYS &aSya
composite unidirectionnel. Les deux bords libres du moule ont été placés
LISNLISY RAOdzE F ANBYSY (G Fdz aSya RSadewésineNBalz | TAY
sens des fibres.

[ I LINPOSRdAzZNE RS RNI LI 3SZ RQdzyS RdzNBS 0O2YLJ
de vie en pot de la résine donnée par le fabricant de 80 minutes a 23°C, suit les étapes
suivantes

1. Sttt SYSyi RdeyeSme"ﬁmlyfmoelOZdzoKé RS NJ
2. LR2aAA0A2YyYSYSYyld RQdzy LI A RS FTAONBA
3. F LI AOFGA2Y RQdzyS O02dzO0KS RS NBaAySszI &z

fQFrft A3ySYSyld RS& ffke®b8BR > | dz OSY (i NS Rdz

U
NELISGAGAZ2Y RSa Sl LSa w Si @®odgzaljdzQt 2
fermeture du moule

positionnement du moule dans une presse de thermocompression Fontjine
Grotnes TPC 321

o ok

Figure 5.37.1Y LYLINBIY I GA2Y Yl ydzSttS RQdzy LI A F

Le cycle de cuisson et pedtisson retenu est présenté surfaure 5.37.2.

TodziT RQFO02NRX dzy LI fASNI RS wmp YAydziSa t n.
résine (avec une montée a 40 °C en 10 min). La pression est donc appliquée au début de ce
palier, avec une valeur de 1 bar ou de 3 bars. Ensuiteyipérature augmente peraht 15
YAYydziSa 2dzaljdzQt FFGGSAYRNBE €S LI fASNI RS Odza
pendant une heure avant de redescendre a 20 °C avec une diminution de 1 °C/min contrdlée
LI NJ I ANJ NBFNARISNE HapleRd yapredsinsharbédnpras retdiria G S I dzE
20°C.

89



La postcuisson a été réalisée dans un four Memmert UN 450+ a 80 °C pendant 2 h.
Entre la cuisson et la postiisson, les plaques de composites ont été stockées en
enceinte climatique, a 23 °C &b % HR.

|Zone de graphiquel

80’ Imm===== b

~J
=]

[ox]
]
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~
o
1

(%]
o

L |
1
!
'
1
1 \
/ \
20 v
0

50 100 150 200

Temps (min)

250 300 350

Figure 5.37.2: Cycle de cuisson et de pasiissong Température en pointillés, pression de
1 ou 3 bars en trait plein

5.3.8¢ Nomenclature et préparation des échantillons

' TAY RQSGdzRASNI f QAY Tt dzSy OS Reflissenent YMQUNIIK 2 f 2
typesde plaques ont été réalisés, a des pressions différentesileau’5.3.8. 1récapitule les
taux volumiques de fibres et de vide pour les deux types de composites, ainsi que les taux
YIaaAljdzSa RS TFA0NBaidesiméhasalculéetaQf DR RB S &
volumiques des constituants données précédemment).

/] Sa& R2YyySS&d RAFTFSNBYUG RSa NBadzZ GFrda 200GSy
de fabrication, mais avec la pesée, la sensibilité aux difféerents fac{dunensions, masses
volumiques) est trés importante. Pour la détermination des taux volumiques de fibres et

ddzNLi2dzi RS @GARS:E fI (GSOKyAldzS RQ20aSNBI GAZ2Y
O0QSaid LIR2dzNJjdz2zA 0OSa @I fSdz2NE aASNRYyd NBOGSydzSao
Pression Taux volumique| Taux volumique | Taux massique dg¢
(bar) de fibres (%) de vide (%) fibres (%)
1 37.7x1.0 1.7+0.3 43.8+ 1.2
3 51.1+14 2.1+0.3 57.4+1.5

Tableau 5.3.8.1 Taux volumiques de fibres et de vide pour les composites fabriqués sous 1
bar et sous 3 bars
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Cestau@2 f dzYAljdzSa 2y0 SGS YS&adzaNBa t f QFARS R
décrite dans laection 4.1.2Des clichés utilisés pour cette détermination sont présentés dans
la section 6.1.1

Pour le reste de cette these, les nomenclatures suivantemsetilisées:
- composite fabriqué sous 1 bar stocké a 23°C, 50 %t Rarconditionné»
- composite fabigué sous 3 bars stocké a 23°C, 50 %&iRbars conditionné
- composite fabriqué sous 1 bar aprés saturation en immersion a :7@ICbhar
saturé»
- composite fabriqué sous 3 bars aprés saturation en immersion a:73Mars
saturé»
- composite fabriquéous 3 bars aprés Y cycles de vieillissement hygrothermique
« 3 bars vielilli ¥
554 SLINRPdz@SGGSa 2yid SiS O2ddziBNRET AS S Q4 ARGS
attention particuliére a été portée lors de la découpe quant au teRQ SE L2 AA G A2 Y
SOKIFIyGaAft2ya t fQSFdz RS ftdoNAFAOFI A2y ®d® LYYSR
AaSOKSa t fQFARS RS LN Soil $§o0ke&ANDNMIiALZFARQRIS:
Les dimensions des différentes éprouvettes sont indiquées dandlkau’5.3.8.2

Orientation | Longueur Largeur Epaisseur & bar Epaisseur & bars

des renforts (mm) (mm) conditionné» (mm) | conditionné» (mm)
0° 249.3+2.0/ 25.1+0.5
45° 2544+ 1.6 249+0.7
90° 81.1+0.6 | 254+04 3.98+0.11 3.08+0.10

0° (ILSS) | 25.2+0.2 | 10.6+0.2
DMA 80.8+0.4 | 11.1+0.1
Tableau5.3.82Y 5AYSyaAizya RSa SLINRPdzSGGSa adzi gl

Tous les écharitons ont été stockés ensuite dans un environnement contrélé a 23 °C
et 50 % HRendant au moins 7 jours avant essais.

Les éprouvettes de traction monotone (avant ou aprés vieillissement) ainsi que les
SLINPdz@SGGSa RS T (A3 dzSétdequipdes de @ibrs. Destruptarasay Sy (
centre des éprouvettes et des rupturasa ras des mors sont alors apparues, sans changement
AAAYAFAOIGAT AYLziS £ tQFroaSyoOS RS Grftz2yao

En revanche, les échantillond ar saturé» ont été testés en fatigue aveesltalons
en composite unidirectionnel lin / époxy, les fibres des talons étpositionnées
LISNLISY RAOdzE F ANBYSYG £ I RANBOGAZY RS& FTAO0NB
L2 dzNJ NB A2 dzZRNE RS& LINRBOf SYI A IpampasitesRsatilirdsled OK S Y ¢
eau par indentation et cisaillement de la peau du compopdr les mordaches. Ce probleme
YQI LI & Sdz f ASdz LI2dzNJ £ Sa Saalia adlkaAaljdsSaoe
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t F NOXS 2YLRNISYSYyld a
" .

b4

O2YR

V4 h—4 V4

iA2ya KERNRGKS!

Cette partie a pour objeiftde présenter la caractérisation de la durabilité
desO2YLIZaA0Sa Fdz O2dzNB RQdzyS AYYSNBRAZ2Y
OF YLI 3yS SELISNAYSYyGlItS Si RQdzyS I LILINE
composites.

Dans un premier temps, les propriétgeécaniques statiques et
morphologiques des composite§ QS U G O2y RAGAZ2YY S &az2yil
LINRG1202tS RS al ddz2N> GA2y Said SELX AOAGSS
des propriétés au cours de la saturation. Enfin, le comportemeint’sth dzS + f Q
al 0dzNB Said RAaOdzilg lationShtre le tAKNMUEigue BeQ S G |
fibres et la durabilité de ces composites.

Dansun @2y R GSYLA>X fI YSGK2R2ft&IaAS RS
durabilité de ces compositesst identifiée. Le hypotheses iisées pour la
modeélisation ent discutées. Les parametres de modélisation de la diffusion, du
gonflement hygroscopique et du comportement mécanique des constituants en
fonction de la teneur en eauost définis par approche inverse assistée
YdzZYSNRjdzSYSyYy G b Qlakhpaghe éx@ameNadntiaf 1€ | § a
modele résultant estxploité et discuté.
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Chapitreb ¢ Caractérisation expérimentale du comypor
tement monotone en conditions hydrothermiques

[ Q202SO0A T R® catrlériekdeuxdion deonpaesites diééeiés par
f SdzNJ (I dzE @2f dzYAljdzS RS FAONBA | TAY RQS(dzRA S
GASAtEtAaaSYSyliod 9y 2dziNBZ t QAYLI OG0 Rdz G dzE F
conditions hydrotlermiques est SG dzRA S® [ QI LILIe %rO extéredryde dey R dza ( N
composites dépend fortement des problématiques de vieillissement en conglitéglles. Ce
chapitre permetR2y O RQSUI 6t ANJ £ QSYLX 28 6 Af AGsusRS OS:
sollidtations statiquesenvironnementales

Pour @la,les deux lots de composite8sy/ & S dzRASa t f QSiGl a4 O2Yy R
RS fI YAONRAGNHzZOGdZNE t f QFARS RS Of AOKS&a YA
monotone longitudinale, transveeset en cisaillement. & protocole de vidlissenent est
présenté, ainsi que son impact sur certaines propriétés au cours du vieillissement. Ensuite, le
bilan entraction monotone longitudinalgoour les échantillons saturés edtessé, avec une
caractérisationdu caractere viscoélastique par des décharga sollicitations monotones.
Des tractionsransverss et en cisaillementant également présentées pour les échantillons
saturés. Les endommagements structuraux liés a la saturatieant analysés via des
obseavations de la microstructurePour finir, um bilan des propriétés permetle conclure
jdzl yiG | dzE LINRBO6f SYIFGAljdzS&a tASSa t fQdziAftAal GA

6.1¢/ F N> OGSNARAAIF GA2Y t fQSiFG O2:

La caractérisation avant immeosi a plusieurs objectifs. TORQF 6 2 NRX Sf f S LJS
dresser un bilan complet sur le matériau. Il faut donc comparer les deux lots de composites,
qui se distinguet, au minimum, par leurs taux volumiques de fibres. Il reste important, pour
analyser les ésultats de manieréS EK I dza G A @S Si O02YLX 8iGSS RQAR
différences microstructurales qui séparent les deux lots. Ensuite, le comportement mécanique
pourra étre discuté a travers des essais de traction monotone en sollicitations Idingikes,
transverse et en cisaillement (45°) afin de caractériser la résistance dans le sens des fibres,
mais aussi la résistance des interfaces pendant les essais transverses.

/ SGGS aSOGA2Yy LINBASY (SN Renp@tdesdbygis»f 8 aS Y
puisle@ YLR2 NI SYSy (i YSOFyAljdzSE RQFO02NR f 2y 3IAiddzRAYy

6.1.1¢ Analyse morphologique

Pour commencer la caractérisation des composites avant immersion, des clichés MEB
ont été observés et analysés afin de détiner les difféerenes morphologiques entre les deux
GeLlSa RS 02 Y lckhditbnn& al est imfodastidd rappeler que le renfort utilisé
ne présente pas de fils de trame ou de méches.

Les figures 6.1.1.1 et 6.1.1.2contiennent respectivement4 clichés MEB des
composites « barconditiomé» et «3 bars conditionn®. Ces observations sont
représentatives de la microstructure dans les composites, de par le choix du renfort.

Des difféerences visuelles marquées apparaissent. Le compogitbae> contient
beaucoy plus de résine que le3bars». Avant fabrication, la quané de fibres et de résine
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était identique. La pression chasse donc de la résine du moule et il est donc logique que le
composite «3 bars» contienne moins de zones richBs/ NI & A y &ntpe Ids fofed ésl- O S
donc considérablement réduit dans le cas dBikars».

Les taux surfaciques de fibres et de porosités ont donc été déterminés comme décrit
dans lasection 4.1.2Le nombre de clichés observés sera donc considéfisant pourque
led 20aSNDIF A2y a & dzNF I OA lj dzS a NEIFfAasSa LIS N.
a0l GA&adAljdzSYSy i NBLNBA&ASYGlFGAT RQdzy Gl dzE @2f d
de 37.7 et 51.1 % respectivement pour lek kar» et les «3 bars» et les taux volungues de
porosités sont de 1.7 et 2.1 % respectivement.

 dzOdzy S &ASLI NI} A2y Sy dNB f S a3 badb atdes yooes LILI NI
riches en résine sont visibles horizontalement, ce qui pourrait étre une séparation deg#s,
ce phénoméne 0SadG LI & LINBaSyid SyaNB OKIFIljdzS LI AP
FI Aa0SldzE Si RS&a FTAONBa® Lf S&ad R2yO AyiSNBa
isolées afin de mieux analyser les microstructures de ces corposit

Figure 6.1.11 : Observations au MEB du composit& kar conditionné»
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Figure 6.1.1.2 Observations au MEB du composit8 kars conditionné

A partir des données morphologiques extraites selon daction 4.1.3 des
histogrammes ont pu étreacés.Les figure$.1.1.3 et 6.1.1.présentent les gammes de taille
des fibres is@es en fonction de leur diametre maxinetldes faiscaux en fonction de leur
diametre maximal égalementespectivement pour les composited dar» et «3 bars».

Les fibres isolées, ainsi que les faiscegugsententune distribution identique pour
les composites & bar» et«3barsn ® / St aA3IYAFAS jdzS I LINBaa
distribution des taills des fibres isolées et donc que les fibres netgmas écrasées lors de la
thermocompression. La pression, dans la limite des valeurs étudiées, joue donc un réle majeur
dans la microstructure en influant sur le taux volumique de fibressma joue pas de role
prépondérant sur la distribution des ta# des fibregt des faisceauxCela signifie également
jdzS§ fSa TFFIA&0SlIdzE NBaidSyd AyidisaNBa YsyYS Sy
consolidation.

Cependant, s} | dz3 Y S y (ptessibriéle/1 b& & 3 barse change pas la taille des
fibres et desfaisceaux, un autre parametre peut étre important sur les caractéristiqgues
mécaniques résultantes. En effet, la répartition en faisceaux ou fibres isolées peut étre
étudiée. Sur les histognames cidessous, les occurrences de taille maximale de fibré&dso
et de taille de faisceaux, normalisées en fonction du nombre total de fibres isolées et de
faisceaux respectiveménz yS R2Yy Yy Sy quintia laRQrfageToechidéd parh 2 Y
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chacune® 0O0Sa LIKI&aSa 6ljdzhi RSLISYR | ¥2AAaARREOT NI
de fibres isolées et de faisceaux.

Dans leableau 6.1.] ces taux volumiqusde fibres isolées et de faisceaux sont donnés
pour les composites & bar» et «3 bars». Les valeurs sont différentes, cependant il est
important de congdérer la normalisation par rapport au taux volumique total de fibres dans
chacun des cas. Les faisceaux représentent donc 64.4 et 64.2 % des fibres présentes dans
chaque composite, respectimeent pour les « bar» et les 3 bars». Ainsi, les faisceaux
représentent la méme fraction de fibres dans les deux composites. Il en va donc de méme
pour les fibres isolées. Calgnifie quecet aspect déa microstructurene pourra pas expliquer
les dfférences dans les comportements mécaniques observés par & guie ce soit dans ce
chapitre ou dans les suivants.

Taux volumiques (%)| 1 bar 3 bars

moyen total de fibres 37.7 51.1

moyen de faisceaux 24.3 32.8
moyende fibres isolées  13.4 18.3

Tableau 6.1.1 taux volumiques de fibres isolées et de faisceamnsdas composites &
bar»et«3barsn £t f QSGF G O2yRAGAZ2YYS
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Figure 6.1.1.3 Histogramme de la répartition des fibres isolées par taille pour les
composites 4 bar» en violet et <3 bars» en rouge
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Figure 6.1.1.4 Histogramme de la répartitiotdes faisceaux par taille pour les composites
«1 bar» en violet et 3 bars» en rouge
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6.12c/ 2YLR NI SYSy(G adlGAljdsS £ tQSdld

AfindedéE N AYSNI f QS@2f dziA2y RS& LINBLINASGSA YS
60/ avz Af S&G rNeYcoigpbdemeyitisoulk O\G dvenR ikefSion. @S essais
longitudinaux (réalisés en tirant dans le sens de fibres) et transverses (réalisés en tirant a 90°
ou a 45° du sens des fibres) ont été réalisés.

- Comportement longitudinal

La figure 6.1.2.1récaptule le comportement sous CM. La contrainte est donc
NBELINBASYiUiSS Sy FT2yOiA2y RS I RST2NXIOA2Y 2c
(« 1 barconditionné» et «3 bars conditionn&). Les courbes ont un comportement bilinéaire
avec une incurvadn en coude a de faibles déformations. Ce comportement bilinéaire est
classiquement observé dans la littératdd], [26] Il est typique des composites renforcés
LI NJ RSa FTAONBa @S3Sil f Saitriblied 8nd réddgntatidd deyfibresR QA y T
dans la structure macroscopigque du composite et/ou des rifickod NA f t S& t f QAyYy (S
de lin[26]. Ces hypotheses de réorientatioastentdifficiles a observer in situ et sont donc a
considérer avec prudence.

Sur lafigure 6.1.2.2est tracé le module tangent, qui correspond a la pente eaqcie
point des courbes présentées suffilgure 6.1.2.1 en fonction de la déformation. Les résultats
Y2YUNBY G [jdzQAf yS aQlF3IAd LI & RQdzy -déadl2 NI SY
AYAGALFES 2dzaljdzQr 1 FAY RIRQR2IR SR A\A IR SdzRRD diyl

De plus, ldigure 6.1.2.2montre que la plage de déformation pré@nisée par la norme
ISO 5274, soit la plage 0.05 % a 0.25 % de déformation (0.0005 a 0.0025 en déformation),
yQSad LI a I RILIISS tound gour EScanigbsies RftresigdiidésS RQ
En effet, cette plage de déformatigorésente une peie nonf Ay S ANB® [ RSTA
module élastique sur une plage ndinéaire semble donc contestable. Aussi, comme ces
phénoménes dépendentotamment des fibres utilisées, des conditions de stockage et des
O2yRAGA2ya RQSaal hécesdairetnenyssr lainBmelpbige Sedidfaingaton. LI a
Ainsi, le module déterminé sur la plage de déformation préconisée par la norme ne permet
pas toyours de comparer efficacement les différents matériaux.

On constate également que lesl«bar conditionné> présentent des propriétés
légérement inférieures aux composites3<«ars conditionngy ® / SG SOl NIIZ 06ASY
semble faible sur ledigures 6.1.2.1 et 6.1.2.2compte tenu de la difféerence de taux
volumiques.
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Figure 6.1.2.1 Contrainte en fonctionle la déformation pour les composites
« 1 bar conditionné» (violet) et <3 bars conditionné& (rouge)
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Figure 6.1.2.2 Module tangent en forteon de la déformation pour les composites
« 1 bar conditionné» (violet) et «3 bars conditionné (rouge)
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Le tableau 6.1.2.1récapitule les propriétés extraites des courbes présentées sur la
figure 6.1.2.1 Il présente également les propriétés de Isine seuleLes modules Eet &
sont effectivement différents entre les kbar conditionné> et les «3 barsconditionné»,
ainsi que la contrainte a rupture et la déformation a rupture, cependant le coefficient de
Poisson semble peu impacté par la diféce de taux volumigue entre les deux types de
composites.

Les valeurs présentées danddéleau 6.1.2.1sort cohérentes avec les valeurs de la
littérature [51], [55], [65], [66], [164] En eff¢, pour des composites a fibres de lin
unidirectionnelles, le module (mesuré de maniéere équivalentg adfiedel2a 25Dt I = f Q) ¢ {
de130a23mt I S 1 RSF2NX¥I GA2Y %poldeslauwadBmidasi RS
de fibres entre 30 a 4% [51], [55], [66], [164] Pour des taux volumiques de 45 a%y ces
valeurs sont rgsectivement comprises entre 28 et &Pa, 250 et 320MPa, 0.%t 1.5%]65],

[164].

[ Q202SO0AF SGlyd RS NBYLX I OSNI RSa FTAONBa
il peut étre intéressant de comparer les résultats présentés ici a ceux obtenus avec des
composites renforcés de céibres. Ainsi, dans la littératufd61], lemodue Eetf Q! ¢ { &2y {
respectivement de 46 GPa et 1400 MPa pour des composites époxy renforcés de fibres de
verre a 60 % en fraction volumique. Leur masse volumique de 2.6 Rgédncomparaison
R QS y @.5 kyRinf pour les fibres de lin présentées ici, ledeurs spécifiques sont pour le
module Bk ~ X ~ 9 unigudgmentBK pour les composites a fibres de veret la contrainte
b NMzLIG dzNB ° k © RS 12.8 GRar(kg.@f) ét k21 \MPa(RgYEM) pour le
composite «3 bars conditionn® et de 17.7GPa/(kg.dnf) et 538 MPa/(kg.dm) pour le
composite a fibres de verre avec un taux volumique de renfort de 60 %. Les propriétés
mécaniques longitudinales des composites renforcés de fibres deetinarticulier leur
rigidité spécifiguesont donc intéresantes par rapport aux fibres de verre (ici fibres de verre
E).

0° 1 bar 3 bars Résine seule
conditionné Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype
E/ (GPa) 26.5 1.2 30.4 1.6 - -
E (GPa) 26.4 1.7 29.6 2.7 3.4 0.1
B (GPa) 17.5 1.0 19.2 0.4 - -
" Lmax(MPa) 272.4 12.8 316.5 21.3 78.6 7.1
5 | max(%0) 1.44 0.10 1.55 0.06 5.14 1.86
L 0.37 0.01 0.40 0.00 0.38 0.02

Tableau 6.1.2.1 Propriétés mécaniques des compositek kar conditonné» et «3 bars
conditionnés» dans lesens longitudinal ainsi que de la résine seule avant immersion
Af QF ARS RS& NS a dztableéail @1.2LNSpRoPrigtasIés filkds gagis S
chacun des deux types des composites&t® déterminéeparloi des mélangedes résultats
sont doncprésentés dans lableau 6.1.2.2
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Propriétés longitudinales 1 bar 3 bars
des fibresestimées par loi
des mélanges Moyenne Ecarttype Moyenne Ecarttype
E (GPa) 64.4 4.3 57.9 5.3
B (GPa) 40.8 2.5 37.6 0.8

Tableau 6.1.2.2 Moduleslongitudinaux des fibres dans les compositelskar
conditionné» et «3 bars conditionné calculées par loi des mélanges

Dans la littératurd26], les fibres de lin pour une utilisation dans les composites ont
RS& Y2RdzZ Sa RS f Q2 NRNEB taR&u &1R.290rit dode chh&éntesd I £ S dzh
avec cet orde de grandeur.

En revache, il existe des différences entre les fibres présentes dans les composites «
bar conditionné» et celles présentes dans les composit€s bars conditionn®. En effet,
pour des renforts initiaux identiques, un écart de 7 @Batrouvé pour le modul&; et de
3GPapourleE (I yRA& |jdzQdzy SOF NI RQSY@ANRY on atl
En considérant les écartgpe, les modules sont effectivement significativement différents,
mais la contrainte a rupture ngemble pas significativesnt différente. Ainsi, les fibres dans
les «1 barconditionné » semblent plus performantes que celles dans |&s bars
conditionné» en termesde modules.

De plusdans lapartie 6.1.], il a été montrégque la pression appliq@éne changeait
LIa fQ2NHIFIYyAaliA2y RS&d FTAONKad® 9ffSa as NBLI
faisceaux, selon le méme ratio. La distance interfilkés f QF RKSaiA2y t f QAy (S
qui semblet a prioriles seuk paramétres microstructuraux qui peuventdifférencia les deux
types de composites, pgeni R2y O siGNB t f Q2NAIAYS RS

La configuration compacte du 3« bars» diminue lespropriétés effectives de
renforcementdes fibres dans leomposite, mais le tauxolumique supérieur dans ce méme
composite le rend plus performaen ne considérangue les caractéristiques du composite.

- A L LA

osuaus

- Comportement transverse et en cisaillement

Dans lestableaux 6.1.2.3 et 6.1.2.4sont reportées les prapétés mécaniques
transwerses des deux types de composite. Les courbes de traction associées présentent des
profils linéaires et seront présentées dans daction 6.4.3afin de les comparer aux
échantillons saturés.

Le taux volumique ne semble ici pagav NJ R QS F T 8éiés, autiaitlert tréciion LINE LJ
OGNl YAaOSNES [[dzQSy OAal Athble&YsS Ylilabrésie/prédeie gt y OK S =
Y2Rdzf S RQ, 2 dzy dmodufs olatehus dalstlelsablealxS63l.2.3 et 6.1.2.40nt
donc équivalergl dz Y2 RdzZf S RQ, 25day I AROINK & yheRidya Rityidtey
transversela contrainte a rupture, en revanche, est bien plus faible que celle obtenue pour
la résine seule, ce qui signifie que les fibres sontfd@di S daNaiblisse@ent dans le sens
transversepour €02 YL NI SYSyYy G Sy NUzLWGdzNBd [ QAYISNF I OS
affaiblissement transverse.

R2 )
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90° 1 bar 3 bars
conditionné Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype
E (GPa) 3.5 0.1 3.5 0.1
‘Tmax(MPa) 19.1 2.1 18.8 1.1
5 1 max(%) 0.59 0.08 0.61 0.06
T 0.05 0.00 0.04 0.00

Tableau 6.1.2.3 Propriétés mécaniques des compositek kar conditionné> et «3 bars
conditionné» dans le sens transverse a 90° avant immersion

45° 1 bar 3 bars
conditionné Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype
G (GPa) 1.75 0.16 1.88 0.22
" 45 max(MPa) 33.3 1.9 32.2 2.5
¥ 45 (%) 0.84 0.07 0.76 0.05

Tableau 6.1.2.4 Propriétés mécaniques des compositek kar conditionné> et «3 bars
conditionné» dans le sens transverse a 45° avant immersion

Les difféerents valeurs présentées dansthkbleau 6.1.2.3sont cohérentes avec les
R2yySSa RS I fAO0GSNY GdzZNBZ | 9SO RSa @I f SdzN&
entre 4.5 et 30MPa|[55], [65], [66] Les performances transverses des compositésbar
conditionné» et «3 bars condibnné» sont donc dans la moyenne de leurs homologues de
la littérature. Enrevanche, peu de données sont disponibles pour le comportement en
cisaillement de ce type de composite. Dans les travaux de Moati[55], un module Gret
dzy' S 02 y4ddell.53/GP& 38.5 MPa respectivement ont été déterminés. Les valeurs
obtenues dans léableau 6.1.2.4sont donc en accord avec ces données, mais il reste difficile
de discute les performances en cisaillement de ces composites par rapport a leurs
homologues de lattérature.

Dans la bibliographie pour des composites époxy a fibres de verre endibédg¢sles
valeursde EGrStira2y i NBALISOGABSYSyid RS f Q2NRNB RS |
taux volumique de fibres autour de 60 %, donc les compssitigores de lin présentés ici sont
en effet moins performants a ce nivedauen propriétés brutes. Il faut également eotque
les fibres de verre sont généralement traitées par ensimage afin de garantir une adhésion fibre
matrice optimale tandis que agenre de traitement reste plus difficile avec les fibres de lin a
f QKSdzNB | OidzSttS RIEya dzpl OV ABRIIGEA 20 REA (i NI §
matrice se fait au détriment des propriétés longitudinales de la fibre. Un compromis peut étre
trouwS> SO RSa&a adz2fdziazya STFFTAOFIOS& | LIJ NdiA&daSyl
Y QSy &2 yniémeldiveau @ développement que pour les fibres synthétiques. En
revanche, le Kevlar présente, pour des composites époxy avec un taux de fitmesdi60
%, un Fde 5.6 GPaetun@gRS Hodm Dt | £ OS ljdzA a$8 NI LILINR OKS
CelasigniiebSy [ dzS YsYS &airA €Sa LINPLINASOUSA AYyGSNFL
bien plus faibles que celles obtenues avec des fiBrés OSNNB > f QAY Rdza i NA S &
avec des valeurs du méme ordre de grandeur que celles obtenues ici.

Avecces résultats, la phénoménologie globale des composites fabriqués peut étre

dressée. Ces valeurs seront comparées aux valeurs trewames saturation en immersion et
LISNYSUGGNRY (G RQARSYGAFASNI £ Sa YSOFryArayvySa RS R
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6.2¢ Protacole de saturation en immersion

[ S o0dzi RS OSGGS AYYSNBRAZ2Y Sad RS RSANIRS
accélérée afin dOF NI OG0 SNARASNI f QS@2f dziA2y RS& LINPLINAS
RQIFLILIX AOI GA2Y Ay Rdza (i NAténipér8uredité dmislefpdudatcélérez y S E
fQroaz2NLIiA2y G2dzi Sy NBaldlyld adzFTAaleds¥Syd Si
pour éviter de créer des endommagements supplémentaires qui ne correspondraient pas a
un vieillissement réel.

Lasatura A2y Sy AYYSNEAZ2Y | SGS NBIFIfAASS RIya
(Figure 6.). Cette température correspond a celleeponisée dans la norme NF EN 2823.

e

A
LJ2 dzNJ f QAYYSNAEA 2

Figure 6.2y o6 Ay &Gl GAl dzS
[ I RdzNBS RS f QémvinéSpdibdasssaid-de SilurgtiorRp®liminaires.
[ I RdzZNBS ySOSaalANB L}RdzNJ F d4SAYRNSwirtn23 &l G dzN.

22dz2NA® [ RdzZNBS RS f QAYYSNEAZ2Y LI2dzNJ £ NBIF f;
heures, soitenvirom ¢ 22 dzNBE>X | FAY RS 3F NI YGANI £ &l GdzNF
pas été changée en cours de saturation.

Lleséchantif 2y a &2y 3G NB3IdAZ ASNBYSyd NBGANBa RS
RQdzyS LI NI f SdzNJ LINARSOSYVdzf AR A SRS Gt BNHzI NINR LIN
analyse vibratoire. Ces mesures sont réalisées en milieu ambiant a 23 °C et 50ekiHBnt
ySOSaalANBS RS 1 AaaSNJ fSa SLNRPdAz@S(iGSa NBEFTNER,
maximum la désorptig RQSF dz RdzN> yi OSGaGS YAasS bt f QSldzf
L I OS& RlIya dzy ol Ay RQSikibdzthé@rhigué attéint &prds ehvirano ¢ / @

p YAydziSazr fSa SOKFIylGAftf2ya azyid aSSNItA & OSA K
de papier absorbant.

Toute mesure réalisée en cours de vieillissement a été réalisée en moins de 5 minutes,
afindelYAGSNJ | dz YI EAYdzy £S& S@SyidzSta OKIy3asSySy
Outre les essais de suivi non destructifsgg@emment cités, les essais mécanigaeupture
a saturation des échantillons ont été réalisés immédiatement apres sortie diebaint été
de courte durée. De ce fait, une hypothése a été faites sorties du bain sont de
suffisamment courte durée pdl) y S3If A ISNJ (12dziS Y2RAFAOFIGAZ2Y R

ainsi obtenu. Cette hypothése sera discutée darsetdion 6.3
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6.3¢ BEvolution des propriétés au cours de la saturation

Lafigure 6.3.INB OF LA (i dzf S QI 0 & 2 NLJi AidnyaveR I8 gainFeO K I y (i /
YIFaasS LI NI NFLILERNIG L fQSélrd O2yRAGAZ2YYS Sy T2
linéairementLJF NJ NJ LILI2 NI t €I RdzZNBS RQAYYSNRBRAZ2Y LISYI
60 % du gain de masse a saturation) et tend ensuites une aymptote horizontalequi
correspond a la saturation. Ce comportement est en accord avec la loi de Fick. La
représentation des courbes de Fick 1D suit effectiveminsaturation expérimentale. Les
saturatiors pour les «1 bar» et pour les @ bas» sontrespectivement a environ 12 et 15 %

RS fI YraasS t fQSitld O2yRAGAZ2YY SRiontlinéaire, c/ Si
reliée au coefficient de diffusion, est plus importante pour I&bars» que pour les & bar».

[ QS Ol Niatiomrebde &defficignt de diffusion est corrélé a la différence de taux volumique

de fibres qui différencie les kbar» et les «3 bars».

Lafigure 6.3.2LINB &Sy S f I O2dzNBS RQIF6&az2NLIiA2Yy RQS
OGN O A2y Y2ty 2 NBz/IS dzNeRiza | dZRA FTFSNBY GSa RdzNBSa
également une loi de Fick 1D et le gain de masse a satuwtigint environ 2.5 %.
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Y
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B «3bars»
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Figure6.3.)Y DI AY RS Yl &aasS Sy T2y O0iAz2y Rdz (S
Points: expérimentat Courbes modélesde Fick 1D associés Vert: 1 bar; Bleu: 3 bars
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Points: expérimentat Courbes modelesde Fick 1D associés

Les paramétres associés aux lois de FicKideses 6.3.1 et 6.3.30nt reportés dans
le tableau 6.3 Les valeurs de coefficient de diffusion et de gain de masse a satudans la
littérature (pour des composites lin/époxy) sont respectivement entre 1:3.403.3.10°
mm?/s et entre 6.2 et 13.5 %bour une immersion a température ambiante, et de 11.$.10
mm?/s et de 9.4 % pour une immersion a 60 °C. La températureezstée accélérer le
LINRPOSaadza RQF0&A2NLIIA2Yyd® hNE S O2STFFAOASY(d R
moyenne des val@s a température ambiante et bien inférieure a celui a 60 °C. La dispersion
des valeurs de gain de masse a saturation$isd.JSyY & SNJ [ dz§ f QF 0 A2 NLIJiA 2y
de parametresautres quela seule température et du taux de fibres. Des parametres
morphologiques sont donc probablement responsables des différences observées.

Aussi, leableau 6.3synthétise non seulement lggarametres de diffusion selon la loi
RS CAO1Z YIA&a S3ILESYSyid €S A2y FitSYSyidsz S Y2
Silda O2yRAGA2YYS SG aldGdaNBo® [ S 3F2yFiESYSyl
f QSOKI YAt f 2y d [ldgeuddey dchastifoRs/dst imRrmeypdur led deux
composites. Un phénomeéne anisotrope est donc observé, pourtant, damesian 61.1, les
FAONBA yS LINBaSyillASyd LI a RQ2NBIFYyAAlIGAZ2Y L]
clichés).

Lasatura A 2y aQSTFFSOGdzS LINARYOALI £ SYSyd LI NI €I
par les dimensions des échantillons. Une hypothéset plonc étre émise le gradient de
concentration lors de la diffusion induit des gradients de rigidité, et donc de cotésaliés
'dz 32y Ff SYSyd KeaINRaO2LAIljdzS RS&a FTAONBLad ! Oy
concentration plus faible qui peau. Sur ldgure 6.3.3a) f QSOKI yiGAf t 2y Sai
maniere schématigue en coupe avec la zone 1 ayantconeentration ¢ et la zone 2 ayant
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une concentration gtelle que @ > @. La zone u fait de sa rigidité supérieure a celle de la

zone 1, limite les gonflements latéraux (6fjure 6.3.3b)). De ce fait, il est possible que la

zone 2 retienne le gotdment transverse de la zone 1 par continuité. En revanche, le

A2y FESYSYld REFEya fQSLI AAaaSdzNI Sasy hLRRIAVD f {SQ Rldit
serait donc ainsi favorisé, induisant des déformationscaurs de la période transitoire se
répercutant & séuration.

Présence d’eau b) Présence d’eau

lllll AR IR

1

:> Gonflement libre

<:> Gonflement contraint

Figure 6.3.3 Schématisation du gradient de concentration au sein du composite, représentée
par une zone 1 et uneone 2 de concentration différente

' FAY RS RSUSNNXYAYSNIfF LINRAS Sy Yl aasS RSa
résine au sein du composite est considérée identique a celle de la résine seule. Ensuite, par la
loi des mélanges en considérargsl| fractions massiques de fibres prages dans le
tableau5.3.8.1et en négligeant les porositédes gains de masse a saturation pour les fibres
ont été calculés. Les valeurs respectives pour ledbar» et les «3 bars» sont de Z.0 % et
271%. Iy Q& | dzNF Al R2y Oa2NBII REFORNBI &y RSB T D6 B
RS O2YLRaArAidSas £ O2yRAGAZ2Y |jdzS f QKelLlRGKs§as$s
est valide. Ce fait est intéressartar il peut traduire un état de contmaties des fibres
identique lorsde lafl F FdzaA 2y RS f QSl dzz AYRSLISYRFIYYSyid R

a
a

Dans letableau 6.3f S Y2 RdzZ S @GAONI 4612ANB RIya fQSial i
adzZLJISNRA SdzNJ £ OSft dzA £ al ( dzN¥génes yasgmehtézavachla QI
saturation. Gt I GO NJ RdzA G Sy GNB | dziNBa € LI FaAaGAFAOI {
provoque une plus grande mobilité dans les chaines macromoléculaires de la résine et une
augmentation du caractére viscoélastiques fibres de lin. En effet, les pews et
KSYAOSttdzZ 2aSa az2yid &Sy a A6} Sexe faitle modSle edzesS i LIS N
affecté et les vibrations sont plus facilement amorties, non seulement parce que
fQF Y2NIAAaSYSyid |daAYSyYGS f pebhMaidzdusdi Hcauseedesdzt S R
phénoménes visqueux dans le matériau qui réduisent la propagation des vibrations.
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1 bar 3bars Résine seule
Gain de masse a saturation (%) 11,9+ 0,7 14,9+ 0,8 25+0,1
Coefficient de diffusion (mm2:3) | 2,85+ 0,37.10° | 3,08+ 0,35.10° 2,78 .1¢°
Gonflement de la section (%) 13,6+ 0,9 19,0+ 1,9 3,3x1,7
D2y ¥t SYSy i RS 10,3+ 0,9 15,5+ 1,3 1,8+ 1,4
Gonflement de la largeur (%) 3,0£0,2 3,1+ 0,5 1,4+ 0,3
Module vibratoire conditionné 26.5+ 1.2 304+ 1.6 i
(GPa)
Module vibratoire a saturation 13.9+ 0.6 15,1+ 0.4 i
(GPa)
Amortlssemgnt wpratowe 0.96+ 0.6 113+ 0,20 i
conditionné
Amortlssement_wbratowe a 241+ 0,05 254+ 0,21 i
saturation

Tableau 6.3/ F N} OGSNARAa(GAljdzSa RS fQlFroa2NLIiAz2zy Si
amortissement) avant immersion et a saturation

hdzi NB fS&a LINPUNIOZYREA GIR2Y¥VS t @G &l GdzNI
propriétés globales au cours de la prise en masse atatiée. Ldigure 6.3.4présente, pour
fSa RSdzE f23&a4 RS O02YLRAaAAGSEAST QS@2ftdziazy RS
fonction du gain de ma®. Le module vibratoire décroit linéairement. Lelskar» et les «3
bars» exhibent, pour le module iatoire, une décroissance similaire (pentes identiques). La
RSLISYRIFIYOS fAYSFANBE SyGNB fSa LINPLNASGHISA Y
obsavée dans la littératurgs7]>  OSLISYRI y iz t QAYGIGSNsG Sad AOA
ceti S RSLISYRI YOS LIRdz2NJ y2GNBE YIFGSNAFdz I FAY RQl
pouvant intégrerlapdliS RS LINPLINASGS& YSOlFyAldz$Sa Sy T2y

En revanche, sur fgure 6.3.&2 € QF Y2NIAaaSYSyd Said LINRLRZN
pour chacun des deux lots, mais les pentes ne sont pas les mémes polrar= et le «3
bars». La plus grande quantité de fibres dans [& kars» peut donc expliquer la différence
RQFY2NIA3aSYSyd t &1 GdaNF GA2Yy S YItdé«lypaS E LI A lj
ONBnNniG LX dza& NI LIARSYSyid Sy T2y O0i Bdafs».R&effetQl 6 a2 N
ne provient pas du changement de module, puisque eglévolue de maniere identique pour
le «<1bar»etle«3barsn ® [ Q2NAIAY S| BRE2QPS0Ii8zal dkBYISRE RS
pour le «1 bar» reste donc a identifier.

Deplus, ldigure 6.3.5 LINBaSy S f QS@2f dziA2y Rdz Y2RdzZ S
Y2y2G2yS0 Sy F2yOdA2y Rdz ILAY RS YlaaSo [ S
linéairement également. Ces informations permettront, dans la modélisatioohdpitre 7,
de powoir identifier la décroissance du module associée aux fibres au sein des composites.

Il est important de noter que pour lggyures 6.3.4 et 6.3.5les matérian dont les
propriétés sont mesurées sont dans un état transitoire, hormis les points extréaiats
conditionné et état saturé). Les linéarités observées sont donc uniquement globales sur le
matériau mesuré, mais ne correspa@it pas nécessairement a une/@ution locale des
propriétés des fibres. Ceci sera discuté plus amplement dansdgitre 7, une fois que la
décroissance locale du module des fibres au sein du composite aura été igentifié
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Surlafigure 6.3.6& €S F2y Tt SYSyd RS  onstioddh gam 8edzNJ S & (
masse. La premiere observation est que les deux types de compsitdar» et «3 bars»)
se superposent bien, a la différence que & kar» sature a 12 % de gain de masse. Le
32y FESYSyld LINBaAaSydS R2ymirodA3% puid uddégebeffdt hoyf S A NI
fAYSEANB | LILJ NI nid 2 dzit§ dXbars»fLa dréité oumNdeliart Bs/ R dz
points extrémes du compositecbarsn YSi Sy S@OARSYyOS f QSFFSi R
comportement de gonflement des comgites. Ces volumes libres sont naturellement
présents dans les constituants, y condpri Sy f Ql 6aSy 0S RS LR2NRaAlSa
les chaines macromoléculaires, des pores au sein des fibres ou encore de porosités. Le
remplissage de ces volumelsres induit une prise en masse sans gonflement.
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6.4¢/ 2YLR NI SYSyd aaGraaljdsS £ f QSi

Afin de compléter la caractérisation du compartent statique avec la saturation, une
OF YLJ 3y S RQ Ha ddndiche aRete rédlisde poiir déterminer les propriétés des
SOKIyGAtt2ya £ al dGdzNIGAZ2Yyd [ QAYLI OG Rdz G dzE
RQSIFdz aSN} R2yO SidzRASO®

Le comportenent longitudinal sera présenté en premier lieu, puis la vissiiité
sera étudiée par des essais de traction avec décharges. Ensuite, le comportement transverse
et en cisaillement sera détaillé. Enfin, des observations de la microstructure permetiont
RA&0dzi SNI RS f QSYyR2YYlI3SYSylealrSa O2YLRaAridSa |
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6.4.1¢ Comportement longitudinal

Lafigure 6.4.1.1réunit les courbes de traction desl«bar conditionné>, «3 bars
conditionné», «1 bar saturé» et «3 bars saturé présentant& contrainte en fonction de la
déformation longitudinale. Les Bantilons saturés ont une rigidité atne contrainte a
rupture nettement inférieures a leurs homologues conditionbés | A Y A A |j dzQdzy S RS 1
rupture plus important® [ QS @2 f dzirdnes/ proprités mRcarifqieS pour ces
échantillons est récapitée dans lestableaux 6.4.1.1 et 6.4.1.2Cette diminution de
propriétés est en accord avec les résultats de la section précédente, soit la baisse du module
vibratoire au cours du vieillissememais également avec la littératufés], [94] [98], [106]

La diminution des propriétés mécaniques sera discut@p@s, au regard des tableaux cités.

De plus, sur lafigure 6.4.1.1 les courbes des Xk bar saturés exhibent un
comportement tres proche de celui des3«ars saturés, avec urécart visible principalement
b LI NGANI RS nonm RS RSTF2NXNIFGA2Yy SG 2dzaljdzQt N
dzy O2dzRS AYAUAL  lindard @vkc uReCadgyh&ioa di@odule wingehi?2 v
2dza lj dzQt NHzLJIG dzNB @ /oi® pad & YhEd2e Nylie $1ans Iy ¢as deéshartillomd
conditionnés. Afin de mieux visualiser ce phénomeéne, le module tangent a donc été
représenté en fonction de la déformation longitudinale sufidaire 6.4.1.2 Le module des
échantillons saturés des deux $oapres la section correspond au coude (forte variation de
Y2Rdzf S 2dzaljdzQt dzyS RSTF2NXI GA2Y RQSYQGANRY non
échantillons saturés des deux lots, le mtatangent augmente ensuite pour atteindre des
valeurs entre 1@t 13 GPa a rupture.

Danslgartie 6. Af | SGS SdGrFrofA 1jdzS fF LT AGATFAC
augmentait les effets de viscoélasticité au sein des composites. Lesamésatjons
structurales, dont la réorientation des fibres aursdu composite ou des microfibrilles au sein
des fibres, régulierement attribuées aux ntméarités observéspour ce type de composites
[10], [26], [65]LJ2 dzZNNJ A Sy i R2y O ggernddt dé corhporemdntohsgr® Rdz C
aprés le coude. Aussi, dans de précédents tray@bjz  f QI LILI NA-lindagté/aprBsQ dzy' Sy
le coude a déja été observée aprés saturation en conditions hygrothermiquesétd a
attribdzSS £ f QFf A3y SYSyid RS YA ONiRafioh deN& eflubse RS C
' Y2NLIKS ljdzA &ASNFYASYyd FLFEOAEAGSA LI NI EF LIXTFada
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Figure 6.4.1.2 Module tangent en fonction de la déformation longitudinale avec le méme

code couleur que légure 6.3.1.1
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Dans lestableaux 6.4.1.1 6.4.1.Z0nt récapitulées les propriétés mécaniques
f2y3AGdzZRAY I f S& Sa t20a RS O2yLRaraisSasz t fQ
propriétés, sur ldigure 6.4.1.5 &ASYOof I ASy (i & SéeNtip Rslzl M ethes f QS G |
« 3 bars».

Uned I A34S RS NAIARAGS Sald 20aSNIBBSS SyunNB
est plus importante pour les % bars» que les 4 bar». En effet, les modules: Et &
diminuent respectivement de 65& 58.3 % pour les k bar» et de 67.2 et 60% pour «3
bars». Cette différence peut sembler Iégere, mais la difféerence de module E1 entrelles «
bar»etles@barsn Sai RS f Q2NRNB RS Mandy 272 b £ QSal G

Les popriétés a rupture sont également impactées. ¢ontrainte a rupture diminue
de 25.6 % et 32.3 % respectivement pour ldsbar» et «3 bars» avec la saturation, tandis
gue la déformation a rupture augmente de 46.5 et 34.8 % respectivement pourllears
et«3barsn @ 5SS OS 7T IntkaintE a rupluB: @rtréllEs & REB» eOl@s 3 bars» est
RS f Q2NRNBE RS Moo 2 t fQSiGlFd O2yRAGAZ2YYS Si
est, aprés saturation, similaire pour les deux cosif&s.

[ QF 6 a2 NLIIA2Y RQSdrézondeSnédanigie2dgsleux coinpositésSLidJ
GF dzE @2t dzYAljdzS§ RS FTAONBA | R2y0O Y2Aya RQAYy T
conditionné.

5S LXdza>x € QldzZAYSyYydl 0A2YyY Rdque &esSrtaterhialxi Sy
composites saturés se rap@K Sy i RS 02y RAdILA D.5)SurtRuflds®B dars? £ dzY S
saturé». Ceci montre aussi une évolution du comportement vers un comportement
élastoplastique avec un seuil de plasticité tres bas.

et
R

Si le malule vibratoire mesuré avant vieillissement et méme ordre de grandeur
quelemodule &= Af Said 20aSNIBS dzyS RAFTFSNBYOS (NB A
saturé. En effetle module vibratoire diminue de 47.5 et 50.3 % respectivement pour les «
bar» et les «3 bars». La diminution du madle vibratoire est donc plus faible que cetle
module k. La prise en eau confére une réponse viscoélastique plus marquée du composite,
qui peut modifier les propriétés du matériau en fonction de la vitedsesollicitationavec
laquelle les mesuressoBtF T SO0 dzSSad Lt Sad R2y O AYLERNII Yy
en traction monotone des modules vibratogr@ainsi que des moduledynamiquesdans le
chapitre 8sur les résultats en fatigue.

Dans laittérature, une immersion a température ambiantmeéne a des diminutions
RS Y2RdzZ S RS  (BANRINBGIRE aidza lpdz@in 20 272 [68]y AYYS
Les valeurs présentées dans tigbleau 6.4.1.1sont donc cohérentes avec ces valeurs. En
NBJIFyOKSE RFrya fI fAGOISNI GdzNB> Q! ¢{ I LINBa .
I dzZAYSy (S 2[68} [P4r@o6n i 28zNI dzy S AYYSNEAZ2Y B cn c/
% a été observé8ld [ QSFFSG RS I al (dzNY¥ G A MiféreatslzNI Q!
phénoménes, y compris larteur en eau. Or, comme il a été montré dansdation 6.3 les
matériaux considérés ici ont des teneurs en eau a saturation plus importantes que celles
observées dans la littérature. Il est donc logique que les p&g§Bi mécaniques soient
affectées en cnséquence. Cela considéré, les kar conditionné et «3 bars conditionné

ont des chutes de propriétés en accord avec la littérature.
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Les fibres de verre, que nous cherchons a substituer par des fibres, dddiorbent
0SI dzO2 dzLJ Y 2 Agfdent RahSleudzpraprietésLCela pose donc un probléme
O2yasSldsSyid L}dz2NJ RSa dziAftAaldAzya RIFya RSa 02
sur une utilisation industrielle en conditions séveéres, les progsiéransverses seront
étudiées dansdsection 6.4.3

1 bar Etat conditionné Etat saturé

0° Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype
E/ (GPa) 26.5 1.2 13.9 0.6
E (GPa) 26.4 1.7 9.0 0.8
B (GPa) 17.5 1.0 7.3 0.6
" L max(MPa) 272.4 12.8 202.6 6.8
B | max(%0) 1.44 0.10 2.11 0.06
gL 0.37 0.01 0.43 0.01

Tableau 6.4.1.1 Propriétés mécaniques des compositek kar conditionné> et «1 bar
saturé» dans le sens longitudinal

3 bars Etat conditionné Etat saturé

0° Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype

E/ (GPa) 30.4 1.6 15.1 0.4

E (GPa) 29.6 2.7 9.7 1.5

B (GPa) 19.2 0.4 7.6 0.8

" L max(MPa) 316.5 21.3 214.3 12.7

5 | max(%0) 1.55 0.06 2.09 0.08

gL 0.40 0.00 0.48 0.07

Tableau 6.4.1.2 Propriétés mécaniquedes composites 8 bars conditionn® et «3 bars
saturé» dans lesens longitudinal

Letableau 6.4.1.3NBOF LIAGdzE S € Sa LINRPLINASGSa YSOFyA
O2YyRAUAZ2YYS S t tQSGlI G al GdzNB® [ uredidindehA RA G S
de 35.9 %. Cela permet aussi de calculer les propriEgdibres au sein des composites pour
f S& RSdzE t20a t fQSGlIG &l ddz2NB £ £ QFARS RQdzy S
tableau 6.4.1.4 Les fibres au sein des composkekbar» sont plus performantes que celles
présentes au sein des @mposites «3 bars». Les résultats confirment que les fibres sont
fortement impactées par la saturation, avec une diminution entre 71 et 72 % pour le module
E des fibres pour les deux mtDans laection 6.1.2 la différence de propriétés des fibres au
sein des composites a été attribuée a la distance interfibres plus faible dans lbars».

[ QS@2f dziA2y | @SO fF &l Gddz2N> GA2y S&G Rdz YsYS
f CpHtidese de la distance interfibres en question.
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Résine seule Etat onditionné Etat saturé
Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype
E (GPa) 3.4 0.1 3.0 0.1
"L max(MPa) 73.5 11.8 47.1 7.7
5 | max(%0) 3.53 1.43 1.96 0.39
gL 0.38 0.02 0.36 0.03
Tableau6.4.1.3Y t NBLINAS(iSa YSOIYyAl|@E8¥ RREARYYISE SAyY &
saturé
s . . 3 bars L .
Propriétés | 1 bar conditionné " . 1 bar saturé 3 bars saturé
longitudinales conditionne
. Ecart Ecart Ecart Ecart
des fibres Moyenne Moyenne Moyenne Moyenne
type type type type
E (GPa) 64.4 4.3 57.9 5.3 18.9 2.3 16.1 3.0
B (GPa) 40.8 2.5 37.6 0.8 14.4 1.8 12.0 0.7

Tableau 6.4.1.4 Propriétés longitudinales recalées des fibres dans les composltesr«
conditionné», «1 bar saturé», «3 bars conditionn& et« 3 bars saturé

6.4.2¢ Caractérisation de la viscoélasticité

' FAY RS OF N OG SNX a SNJ fdesSorapbsites, Addesyess#isSde f | €
traction monotone avec décharges successives ont été réalisés. Ces essais nous donnent ainsi
acceés a ds informations utleyy f Qlad BBzORS RS RSOKI NHS k NBOKI
grande que le caractére viscoélastju Sa i AYLRZ2NIFyGe [ S o6dzi Sad R
O2YyRAUGAZ2YYS SO t al GdzNY A2y Ligdddmadiguy. | n i NB f

Ces essais ont donc été réalisés selon le protocole de traction défini dans la section
[M&M essaisdetr O A2y 8 | SO o RSOKI NHS& Fdz O2dz2NA RS
deuxieme a 5 kN et la troisieme a 15 kN, toutes troisvarl.mirr.

[ S& RSOKIFNHSa yQ2yid OSLISYRIYyG LI a SiS YS)
mais a 10% de la valeur mandle atteinte précédemment, soit 100 N, 500 N et 1500 N
NBaLISOGABSYSyYy(d LIdz2NJtSa RSOKLI NAS#amiage@@é aar dsS
relachement des mors autoserrants.

Lafigure 6.4.2présente les courbes avec décharges successives (8tg@rainsi
j dzQdzy S SLINRdz@SGiiGS &lya RSOKINASSY , pobrNdds y i R
composites @ bars». Les éprouvettesi  ya RSOKF NHS LJ2dzNJ f QSiF G 02
ne sont pas différenciéesar se superposent aux courbes avec déges (hors cycles de
décharge).
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Figure 6.4.2 Courbes de traction avec décharges successives sur les éprouvattes «
barsconditionné» (rouge) et «3 bars saturé (bleu)

¢2dzi RQF062NRX Af Sald AYLRZNIFYyG RS y2aS
décharges/recharges) des essais avec décharges sont les mémes que les références associées.
Ceci implique donc que le comportementglofaR S&ad LJ a | FFSOGS LI NJ £ S

Ensuite, lgpremiere hystérésis de déchargst superposée a la courbe initicdeec
une aire quasiulle, et ce pour toutes les éprouvettes testées avec des déchaogegui rend
impossible sa visualisation, quellday a2 A i QS Oéshéanndingnportiineded SSd L
garder en téte le fait que cette déchargebien lieu et se produit avate coude. Comme elle
apparait avant le coude de la courbe de traction, le comportement peut y étre assimilé comme
purementd a0 AljdzS® 9y NBGIFIYyOKSZ Rsa fIF &aSO2y RS>
apparaissent

AINRQS (I @BXENIALI A 2y Rdz O2 Y LR NlaieydeyhysiErésis? NI LJIL
et 3 et des aires sous la courlmnt été calculées et résumées danstédleau 6.4.2 La
saturation provoquedoncuy’' S dzZAYSy G G A2y & Adrgpbuffi Ordsd JS Rdz
RS fI RSddzZEASYS RSOKINHSS YIFIAa yS Y2RATAS LI &
[ QF ANB RS f QK& aid SNBaA &, loss desessais vibrataires lerdeBrations t S R
fAONBaX QI Y2NIUA&ASYSY lonhé el sdntérdeyisl o eS 24 HE  Q
respectivement pourds «1 bar» et les <3 bars».Cettel dzZaAYSy il GA2y RS € QlY
traduit également une augmentatiodela viscoélasticité du matériau. Les ordres de grandeur
entre les deux phénomenes, observésslde sollicitations de différentes natures (vibratoire
en vibrations libres et en monotone), restent similaires.

Afin de caractériser avec une plus gramuiécision la viscoélasticité de ces matériaux,
des essais auraient pu étre menés avec un pilotajle R STF2 NXF G A2y S RQF dzi |
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O2y NI AyiGSa FTFTAY RQIFI@P2AN) RSa RSOKFNHSAE t R
contrainte équivalente pour congver les résultats et les influences de ces parameétres.

Malheureusement, les échantillons étant gh2 YO NBE f AYAGST OSGGS Siadz
effectuée5 S LJ dzaX RSa Saalia RS 5a! yQ2yid LI a Lildz
j dzZA Yy QI 1QIS& dAR3 8K &J Hza Sy RSOGFAf fS& LIKSYy2YSy

N° de déchargg 3 bars conditionné 3 bars saturé
2 3.8£0.3% 9.66 1.7 %
3 80+0.7% 8.0+0.3%
Tableau6.4.% t NRBLR2 NI A2Y Sy LR dNOSydal IS RS faQl A NB
f QFLANS &a2dza tF O2dzNDS 2dzalj dzQr € I

6.4.3¢ Comportement transverse et e@isaillement

Pour ce qui est du comportement transverse tiddeaux 6.4.3.1 et 6.4.3.@grésentent
les résultats des essais de traction sur les échantillons avec les fibientées a 90° par
NI LILI2 NG & £ QlFES RS aallebuk ©OA3BletiibM .3 Hrésénientkeyid FS NA S
des échantillons avec les fibres oriee$ét. n p c LJF NJ NJ L2 NI t  f Ql
(cisaillement).

Si les composites des deux typasant immersion possédaient des propriétés
transversséquivalentes dans lesensty 8 S NES Sié Sy OA&al AffSYSyiasx
immersion. Effectivement, les3«bars saturé présentent des propriétés plus faibles que les
«1 barsaturé>. LeY 2 Rdzf S R Q. 2 dzy 33 barkl3atird @S enkeftet inReBedir dé€
33 % a elui des « bar saturé» et la contrainte a rupture en transverse de8 bars saturé
est inférieure a celle deskbar saturé> de 23 %.

Dans la littérature A £ a3 e tdavaux a ma connaissancgl rapportentles
propriétés transverses et en cisaillement pour des composites lin/époxy en immersion. En
revanche, pour une saturation en conditions hygrothermiques pour un gain de masse a
saturation de 3.3 965], une baisse de module transveiRéS op 22 | SGS 20 &SNS
baissedd Q! ¢{ UGN} yag@SNBRS RS wmp 2 S dzyS I dAaAYSyidl
En considérant la teneur en eau a saturation, et la différence de sollicitations (90 %HR
O2YLI NB t RS f QAsYOobichdeh dafsylamblealix $.4.3.1C6k 6.43dadh
cohérentes.

al f KSdzNBdzaSYSy i | dzOdzyS R2yySS yaQl sis
OAalAftSYSyd FLINBa alddNYidiAzyoe LE yQSad Rz2y
composites similairede la littérature.

Cependant, les phénométie RQSYR2YYI 3SYSyd &t yd tASdz
(transverse et en cisaillement) peuvent étre discutdlsisieurs phénomeénes peuvent altérer
f QA y (i S Ndfatri€2Sdon¥ do@amidgnt une dégradation ahA Ij dzS LI NJ £ QS| dz RS
fibre-matrice [166] et une dégradation physigude la résine par les fibres par gonflement
relatif [30], [93] La diminution importante dgsropriétés interfacialespat s G NE £ f Q2 NA
difficultés majeures pour une utilisatiandustrielle. Leur équivalent en fibres syntiygies
reste bien meilleurces dernierey QS G yid LI a | dzaaix aSyaiofSa t
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1 bar Etat conditionné Etat saturé
90° Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype
E (GPa) 3.5 0.1 0.9 0.2
" tmax(MPa) 19.1 2.1 6.4 0.5
5 T max(%0) 0.59 0.08 0.93 0.17
gr 0.05 0.00 0.03 0.00

Tableau 6.4.3.1 Propriétés mécaniques des compositek kar conditionné et «1 bar
saturé» dans le sens transverse a 90°

3 bars Etat conditionné Etat saturé
90° Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype
Er (GPa) 3.5 0.1 0.6 0.1
" Tmax(MPa) 18.8 1.1 4.9 0.2
f1 max(%) 0.61 0.06 1.34 0.24
gT 0.04 0.00 0.03 0.01

Tableau 6.4.3.2 Propriétés mécaniques des composite3 kars conditionn® et «3 bars
saturé» dans le sens transverse a 90°

1 bar Etatconditionné Etat saturé
45° Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype
G (GPa) 1.75 0.16 0.59 0.11
" 45 max(MPa) 33.3 1.9 9.4 1.1
5 45 (%) 0.84 0.07 0.88 0.09

Tableau 6.4.3.3 Propriétés mécaniques des composiiek bar conditionné et «1 bar
saturé» dans le sens transverse a 45°

3 bars Etat conditionné Etat saturé
45° Moyenne | Ecarttype | Moyenne | Ecarttype
G (GPa) 1.88 0.22 0.49 0.08
" 45 max(MPa) 32.2 2.5 8.4 0.5
¥ 45 (%) 0.76 0.05 1.39 0.13

Tableau 64.3.4: Propriétéanécaniques des composites3dars conditionn® et «3 bars
saturé» dans le sens transverse a 45°

Sur lesfigures 6.4.3.1 et 6.4.3.30nt représentées respectivement les courbes de
traction monotone transverse et en cisaillement pdes échantillons & bar conditionné»,
« 3 bars conditionn&, «1 bar saturé» et «3 bars saturé.
Pour les échantillons saturés, la rupture ne sedpiit plus de maniere brutale comme
LI2dzNJ £ S&a SOKIyuGAfft2ya Lt fQESINVEADZEFRA RQAES g
LI I AGAljdzSE £Sa Oft AOKSa LIRdzNJ f I O2NNBfl A2y R
avec des fibres qui restent attaées aux deux partf. figure 6.4.3.3. De ce fait, la rupture
est considérée effective au maximuie contrainte et la courbe ne peut pas étre interprétée
arRSt Lt Sy NIA&A2Y RS fQFLILINRGAZ2Y RS OS LIKSy 2\
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en vert, «3 bars condionné » en rouge et & bars saturé en bleu
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Figure 6.4.3.2 Courbes de traction a 45%1 bar conditionné> en violet, «1 bar saturé»
en vert, «3 bars conditionn& en rouge et @ bars saturé en bleu
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Figure 6.4.3.% w dzLJ( dzNB n échdntilén irdpsizSse R 4582 saturation avec fibres
reliant les deux partiegsurface mouchetée pour la mesure de la déformation par
O2NNBf | [paspya RQAYL

6.4.4¢ Observations de la microstructure a saturation

Des observations de la microstructugey’ & S3AF f SYSy i SGS NBI
ROQSOSyGdzSttSa RSAINIRFGAZ2ya RS 1 N;Sa)\y
endommagements macroscopiques @aurraient se produire.
Pour rappel, le§gures 6.1.1.1 et 6.1.1.@résentent des observations rigsees sur les
RSdzE (éeLlSa RS O02YLRaArdsS RIEya tQSGld O2yRAGAZ
Sur lesfigures 6.4.4.1 et 6.4.4.30nt présentées les microstructures observées a
saturaton. Il est primordial de rappeler ici que les clichés sont obtenus aprés métallisation
sous vide, cqui a pour effet de créer une désorption de surface, au minimum, sur les parties
présentant une désorption rapidé f Sa FA 0 NB A Sidz{aSES QRINBLIS (15S2dz
On observe donc des décohésions fibres/matrice autour des fibres. Malheuneunse
Af yQIF LI a SisS LkRaaAiaoftsS £ OSGGES SOl LIS RS RS
la plus probable consiste en une désorption rapids fleres, provoquant une réduction des
RAFYSGNBAazZ GFyRAA 1jdzS 1 NBgudnyaBsi dRSIéBlusids Sy f

[6].

5S LJX dzaX | dzOdzyS FAaadz2NBE yQF SGS REMGSOGSS
figure6.4.4.3. Cela ne signifie pdsl2 dzNJ | dzii I y i |j dzQ dzOdzZ S RSE NI RS
par exenple de la plasticité par contraintes de gonflement relatif, mais simplement que les
YA ONR T A & & dzNB Zontrelaté&sdaysiadittédhilir€) Sadnt ifi gak responsaldde
la modification des propriétés mécaniques.

+QJ<
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e

Figure 6.4.4.1 Observathins microscopiques du compositel bar saturé»

Figure 6.4.4.2 Observations microscopiques du compositgé kars saturé
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Figure 6.4.4.3 Observation microscopique du composit& ars saturé pour détection
RQSOSyGdzSta SyR2YWIF3IASYSyida RS € N

6.5¢ Conclusions

Ainsi, avec les résultats précédents, un bilan complet des propriétés en traction
monotone des composites conditionnés esaturationpeut étre dressé

Sur lafigure 6.5.1a 2y 4 NBOF LA GdzA Sa fSa Yz2fewgitdas f QI
Poisson longitudinal tandis queflgure 6.5.2présente les propriétés a rupture (contrainte et
déformation). Les résultats sont normeds par rapport aux résultats du composite «
barsconditonnén I FAY RQS{dzRA SNJ féSawec B gfufatitai. A 2 ya RSa L

On constate donc que lesXbars», qui présentent un taux de fibres supérieur et des
LINE LINA S Sa RI y #gete@ehiiskipérieu®e? i celles dusiy, Be sont pas
forcément les plus performants a saturation. Hfeg la saturation tend a réduire les écarts,
voire méme a détériorer plus lesomposites«3 bars» que lescomposites«1 bar»,
notamment en sdicitations transverses et en cisaillement.

ldzad Az fSa LINPLINKRSGSa Heuged avbididedzélles de f QS
compositesa fibres synthétiques, maisSa LINRLINA SGS& t €t QSdF G al d:
cellesobtenuespour des fibes synthétiques. peut donc paraitreRA T FAOAT S RQSyYy @
utilisation industrielle de ces compositésy f QSiGl 4G RlIya €S OlFa 26
principal serait la rupture en traction monotone longitudinale, transverse ou en cisaillement.

123



EnNB O yOKSs Af SEAAGS RQlIdziNBa &az2tdzirzya
coat permettant une rédOG A2y RNJ} adAljdzZS RS fQFoa2NLIWiA2Y
composites avec des fibres de verre en sus.

Il est tout de méme important de noter ques mécanismes principaux de rupture
Sy@ralasa AOA yS az2yid LI a f SRQlAGDNIREED Y $ OMNBREE]
rupture ou des conditions de saturation / de vieillissement différentes. Une étude en fatigue
sera donc présentée dansdéezpitre 8 et une étude en conditions hygrothermiques cycliques
dans lechapitre Q

—8—1 bar conditionné —e=13 bars conditionné —#=1 bar saturé —e—3 bars saturé
E1l

amortiss/2 EV

G ET

Figure 6.5.1 Comportenent statiquet Modules, coefficient de Poisson et amortissement
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Figure 6.5.2 Comportement statique Contraintes et déformations a rupture
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Chapitre 7c Modélisation du comportement statique en
conditions hydrothermiques

Dans la thése de G. Apwirio Teston{116], un modéle multiéchellea été étudié,
2dzaGAFAS LI NI €I LINEaSyOS RQdzyS SOKStftS YA
YS&a2a402LAIjdzS O6AYGISNN¥YSOKSavd !'yS FylrtégasS RQJ
RQI y It &a Smefrest rofipholodigiés de la microstructure afin de gémédes
microstructures numériques aléatoires en fonction des parametres morphologiques. Les
NI @ dzE RQF LILINR OKS ydzZYSNAIjdz§ LINBasSyisa AOA &
de G. Apolinaridestoni. En revanche, comptenu de la morphologie déite au chapitre 4
Si RQdzyS YA ONZR A& G NHzO (i dzNB dékrReandla tieSexde &. A@ID&iS € S
Testonipeut étre avantageusement étendue a toleé compositedans les travaux de cette
thése Le modéle implémenté dans cette thése ne serf @ LJ- & Ydzf G A SOKSt f Sd
RS O2yUNROGdzSNI £ fQlylfeasS ydzyYSNAIdzS RS I Rec
Le but est de pouvoir utiliser des modeles prédictifs pour de la cdimceple structures
soumises a des sollicitations mult®tE A lj dzSa o6 R2y i RS f QAYYSNBRAZ2Y
atmosphére humide).

Les problématiques principales qui sont étudiées ici sont la représentation de la
YA ONER a i NHzO G dzNBE Rdz Ogeivadtiha ridroScofdiges FoRryiiddbmpdsife R Q2 G
R A a LJ2 dénk piidrostRuCiure a une seule échelleerQ 6 3 Sy OS RQdng®esRA a i Ay
oURQdzyS RRZB@AYIDAKR2ZY 5S LI dzax f QAY(ISAINI GAZ2Y RS
diffusion en immersionetdSa al Aa YSOlFyAljdzSa a4SN} RA&Odzi SSd

Ce chapitre présenta donc en premier lieu la méthodologie suivie, depuis les
20aSNDIFGA2ya YAONR&AO2LIIjdzSa 2dzaljdzQt fF Y2RSH
hypotheses de diffusion seront étudiées. Les pagtrtes de la modélisation sous COMSOL
Multiphysics® serd finalement identifiés pour aboutir au modéle résultant et aux discussions
qui y sont associées.

7.1¢ Méthodologie

' TAY RQIFI02dziANJ £ dzy Y2R8§tS NBLINBaSydal adas
nombreuses étapes préliminaires sont nécessamestQ | y I f @ aS Y2 NLIK2f 2 3 A |j d:
le chapitre 4et la génération de microstructure sur le logiciel Digi@at

IOAYLX SYSy Gl dA2y Rdz Y2R8tS NBIljdzZASNI S3rf S
la canpagne expérimentale dohapitre & R dghtificatiofde parameétres de diffusion ou
de gonflement hygroscopique.

Afin de bien comprendre la démarche de cette approche numeérapiéa durabilité
du composite <3 bars», la méthalologie suivieestexplidgtée dans cette section.

La méthodologie globaleest présentée avec les différentes étapes suivjede
f Q20 ASNIF GA2YyOURANSt I Y AQANHEIBNIRItplydicR®. 4 & 2 dza
méthodologie de génération de microstructures 2D sous Diggrestdiscutée par rapport a
la représentativité de la réalitt 9y FAY S I YSUK2R2f £ZAMSOL RQA YL
Multiphysics®st précisée pour les différentes étapes de la modélisation.
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7.1.1¢ Méthodologie globale

Dans lechapitre 4 le traitement dela microstructure par Aphelic® aété détaillé. II
consitue la base expérimentale de la modélisation numérique propodées données
morphologiques sont ainsi extraites de ce traitement, afin de pouvoir déterminer différentes
classes de fibres et daiseaux. Ces classes satdfinies dans Digim@&pour générer une
YAONR & GNHzOGdzNBE | £ St (2 A NB @ cefteymicosirdcturelDigirdd @1 LIS
sousCOMSOMultiphysics®oula modélisation numériquet la corrélation avec les données
expérimentals sont mises en plade / SG UGS Y2 RSt A @eénifidagoyl desJ- 8 &4 S
coefficients de diffusion de gonflement hygrospique des fibres ainsi que de
f QA YLX SY SIS di2At2dyl ARSY Rdz Y2RdzZ S €20t RSa FTAOI

Lafigure 7.1.1récapitule ces différentes étapes et les logiciels utilisés.

[ QdziAt Aal A2y RS& R2Yy B8 Digina® b erend A |j dzS &
physiques et différents parametres mis en place s@BMSOLMultiphysics®pour la
modélisation serondonc présentés par la suite plus en détail.

Aphelion

Campagne Diamétre maximal
Expérimentale Diameétre minimal
Orientation
Chapitre 6 Circularité

;

CQm§0| Classes de fibres
Classes de faisceaux

Identification

Digimat

-

25
-
. ®

)

’
i

=T
. ‘:,." -
' '.,_
0% »
[
=l

Figure 7.1.1 Méthodologie suivie poua modélisation ded durabilié des composites
étudiés
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7.1.2¢ Génération de microstructures 2D sous Dig@nat

Dans le logiciel Digim@til est possible de générales microstructures aléatoires
constituéesR Q S f fparandatr®es En renseignant un rapport entre diamétmeaximal et
RAFYSGNB YAYAYIE FAEST |LIWSES SEOSYGNROAGS
distribution de taille. De ce fait, plusieurasses ont été définies afin de rendre compte de la
diversité des excentricités des fibres et faisceaux obsepaé microscopie. Afin de limiter la
durée des calculet la complexité de la microstructure, 3 classes de fibres et 3 classes de
faisceaux ont € définies. Sur leBgures 7.1.2.1 et 7.1.2,4es répartitions des excentricités
sont représentées en fonicn de la surface des fibres unitaires et des faisceaux
NBaLISOGAGBSYSyiliod [Sa OflaasSa 2yid R2y0;%33S RST
[2; 3] et [3; k [. Les intervalles ne sont pas équivalents en nombre de fibres unitaires ou
faisceauxdans chaque classe, mais permettent de représenter les différentes excentricités,
notamment pour des excentricités de 3 et plus, qui seraient repmésentées si la limite du
troisieme intervalle était plus basse. Ces limites sont arbitraires et sontdlsagtables. Une
étude plus poussée pourrait cependant étre réalisée lors de futurs travaux sur les valeurs des
bornes permettant de représenteruamieux la microstructure réellé.e nombre de classes a
été défini pour réduire le temps de génération degrastructures sous Digimat®, mais pourra
FFEANBE Q20280 RQdzyS SGdzRS L) dzda L2 dzaaSS LJ2 dzNJ

Il est également important de signaler§u f I Y2&SyyS RQSEOSyYy i NR
chaque intervalle ne correspond pas a une moyenne brute des bomais, bien a une
moyenne pondérée par lasurface occupée par les fibresafin de créer des gammes
permettant de décrire le taux surfacique avec pdus de fidélité possible. Ainsi, les
excentricités utilisées lors de la reconstruction sont pour les fibres unitaires de 1.51, 2.32 et
3.43, et pour les faisceaux de 1.57, 2.33.66.

[ QSEOSYGUNROAGS SG t 1 RAA&GNK méadratianyde BSa Of
YAONR &G NHzOG dzNBE &dzllll2asSS Sy | O0O2NR SO fSa
modele, il peut étre envisagé, pour de futurs travaux, de générer desedalus nombreuses,
afin que les différentes excentricités soient mieugnésentées.

! TAY RS RSUSNNYAYSNIfI GFAff SlusiedeFtailleside y 8 S R
microstructure ont été étudiées pour définir une surface suffisamment hamegee
O2NNBaLRyRIyld t ft QSOK S:5M0E6500 (00603 2500ulhd2500R dz Y I
x 1500 pumz2 et 3000 x 1500 um?2. Pour chaque taillereges aléatoires denicrostructures
RAFFSNByYy(iSa 2yl SiS 3ISYSNBA&SD ub? off 28dmdB BIG A 2y
microstructures ont été générées pour des contraintesemps.

Il est également important de noter que poles faiblestailles (500 x 1500 punj?
fAY G SN S RXSHOSEGNADAI F 2RD SiYS § il tikeBd RIS a Sty G
surface a modéliser sera donc possiblement impactée par cette absence. Cette observation
sera discutée dans kection 7.3.2
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Figure 7.1.2.1 Répartition des fibres unitaires observées [@ur excentricité en fonction de
leur surface
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Figure 7.1.2.2 Répartition des faisceaux observés par leur excentricité en fonction de leur
surface

130



713caSiK2R2t 2348 RQXCOMIOBMuBighiisicsPA 2 y

La microstructure générée solsgimat®a été importée dan€OMSOL Multiphysics®
viaun script Java. Ce script permet la reconstruction de toutes les ellipses. Ensuite, deux carrés
RSTFAyAaalyid tF 1T2yS RQSGdzZRS az2yid l22dzisao [ S
ellipses,cequpt A YAY S t S& LI NI A S de defeliisesN Ssitotdiperrhet £ | 1
la mise en place de la zone matricielle.

Des étapes préliminaires ont été réalisées avant la détermination des coefficients de
diffusion et de gonflement expérimentawsoit avec des parametres approchéginsi,
f QK & legdAdidifgsién 2Dsection 7.2.), la convergence du maillage.§.1) et la définition
RS I & dzNJ.B.2 &iliséhCusric dek farametres qui seront détaillés dans chaque
section. En revanche, legsultats de ces études préliminaires, mémsieeles ne font pas
référence aux donnéesxpérimentales, restent valables.

Plusieurs physiques seront employées € S G NJ yaLIR2 NI RQSaL}ls O0Sa
du solide et le gonflement hygroscopiquee gonment hygroscopique est généré sous
/ ha{h[ adzZ GALK&aAOat LINI S o0AFA& RQdzyS Yd
diluées et la mécanique du solide implémentégs physiques et conditions aux limites
associées présentées dans cettetgmtsontdéfinies pour une microstructure similaire a celle
présentée sur ldigure 7.1.1sous la section €omsobs.

¢CNF VaLR NI RQSalLIB OSa RAf dzSSa

[ S (NI yaL}2 NI R Q Saphli§u® Sasix detxA dodegn®si dist®iétsi
correspondant aux deux matéuix: lesfibres et la résine.d seulepropriété des matériaux
nécessairepour représentercette physiqueest le coefficient de diffusionUn travail en
O2y OSYyGNY GA2Y NBfFGAGS LISNXYSG Sy STFFSi RS a
teneur en ea lors dela modélisation et donc de concentration a saturation, mais les résultats
resteront étudiés en fonction de la teneur en eau, calculée dans un second temps (post
traitement) a partir de la concentration relative issue du modele.

Pour une microsticture red¢angulaire avec le bord du haut défini comme étant la
ddzNF I OS &adzZLISNRA SdzZNBE Rdz O02YL}R2aAiGsS S €S 02NR F
composite, les conditions aux limites sont les suivantes

- une symetrie sur les bordeerticaux qu correspad aux conditions aux limites de la
YAONRAUGNHzZOGdzNE RIya £S OF RNB RQdzyS KeLR(IKSa&S

- une symetrie sur le bord du bas, qui correspond a une symeétrie réelle du composite,
puisque la hauteur demicrostructures carespondra toujours a une der@i LJF A & & SdzNJ R Q¢
eprouvette.

- une concentration relative (de 1) est appliquée sur le bord supérieur.

Les conditions aux limites appliquées seront discutées dansdaon 7.2liée aux
hypothéses de diffuen.

Mécanigue dwsolide:

La mécanique dsolide est représentée pour chaque domaingyar lespropriétés
matériaux suivante¥ Y I daS @2t dzYAljdzSx O2STFFAOASY(d RS
matériaux sont considérés comme élastique linéaire et le @w@Dest décrit aec une
hypothése dedéformations planes.
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Pour la microstructure décrite précédemment, les conditions aux limites sont les
suivantes

-fS 02NR Rdz KlFdzi Said fAONBI LlzAaljdzQAf &aQl :

- une symétrie est apmjuée sur les autrelBords, pour les mémes raisons que pour le
OGNy yalLR2 NI RQSaLlsO0Sa RAf dzSSao

-dzy Sy OFadGNBYSyild LRyOldzSt | SGiS AYLX SYSyi
de bloquer les rotations.

Gonflement hygroscopigue

Le gonflement hygrospique est sous CEISOL Multiphysicsine multiphysiquassue
dutransportR Q S & LIS O S de IRhécaiGus du s@idElleest représentée paia valeur
de gonflement hygroscopique des matériaux. Les conditions aux limites sonedéfami les
physiques précédemment gsentées

Les parametres obtenus numériquement et expérimentalement seront, au long de ce
chapitre, récapitulés dans un tableaindiquant pour la résine, les fibres et le composite les
différentes valeurs utilisées des grandeurs explicitéedessus (mdule, masse volumique,
coefficient de Poisson, coefficient de diffusion et coefficient de gonflement hygroscopique).

Lasatk GA2Y>X RS LIN ftQlylrfteasS Sy 02y O0Syid NI
domaines (fibres et résine), bien que leurs teneunseau respectives soient différentes. La
Al GdzNF GA2y Sy 02y OSy (NI (A 2 raithident lpaukindéger @ S NI R
G§SySdzNJ Sy Sl dz RS OKIljdzS R2YFAYyS t € QFARS Rd
utilisés resteront cependant $eoefficientsde diffusion déterminésxpérimentdementpour
la résine et lecomposite.Celane constitue pas uprobleme carle coefficient de diffusion
dépend de la valeur a saturation et de la pente de la portion considérée linéaire de Fick soit
jusqut cn 2 RS 1 @I fSdNI L AFGdz2NI GA2yd | AVAAZ
en relatif ou enteneureneau (pardéf/ A G A 2y LJ2 dzNJ O2 NNBf SN I SO f
valelNJ RS fF &I (dzNJ (A 2fgrmuileSsuigahtesLSt A TAS t £ QF ARS F

o “ — 0 (1.7.1.3.1)
Avec D: le coefficient de diffusion k: la pente de la portion considérée linéaire
(ualj dzQt cn 22 Rdz I AY RSO Ylegan$le rhassa & satdehtibni A 2y Sy
% 8 -
Q (Eg. 7.13.2)

aveco :le temps nécessaire pour atteindre 60 % dingde masse a saturation. Og ¢
GSYLd R2AG sdUNB S Ysurdie |§ ox@Se/soitbohkrghaver s Y 44 S
NBadzZ GF & SELISNAYSY(GldzE® ! Ayaidt: 2y LISdzi S ONR

8

o - « 2 (& 7.13.3)
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[ S O2STFAOASYU RS RAFTFdAzZAAZ2Y RS f QSljdzk GAz
nécessaire pour atteindre 60 % de la valeur a saturation (identique pour une étugi@n de
masse ou en concentration relative), ne dépend donc @asgain de masse atteint a
saturatior® / SOA LISNXYSU R2yO RQdziAf A&ASN) fSa O2S7¥T¥
modéele de diffusion en concentration relative.

Il est également impdXi I y i RS y2GSNJ jdzS LI2dz2NJ f QS @2 dzi
section 7.3.5le modéleprenden comptela teneur en eau & saturation dafisQ SE LINS & & A 2 v
moduleLlQS (i dzRS Sy 02y §RWR Y WRIdZh Ai biis\ayBed val@dks@Sntodules
enfonction de la teneur en eau.

5S LJX dzatEmporeleest affeQuée erdeux étapes« ségégées» successives
I SO Sy LINBYASNI £S GNIyaLR2NI RQS&aLB8OSa RAf dz
mécanique du solidd.es étapes gégrégées correpondent a un découplage des résultats
des différentes physiques implémentées. Ceci est jgstifi LI} NJ f QK@ LR 6 KS§ &S
O2YLRNISYSY(l RAFFddzZAAT yS RSLISYR LI a RS Qs
matériau.Cela permet de diminuer la durée du calcLe pas de temps utilisé est exprimé en
22dzNE® [ QSGdzZRS &S 70 jauis alRRuyf pas de$emps de20287bir. 6 A y A G A

7.2¢ Hypotheses de diffusicsur une géométrieD

Les géométries observées au microscope représentent des co@sedathantillons.
Les analyses morphologiques ne prennent donc pas en compte les défautbrdesofi la
non-linéarité des fibres sur leur longueur. Il est donc difficile de modéliser un matériau avec
dzy S YA ONR A& (0 NXzOG dzNB NB I {Sh aRiBdzySSy b2 YaSdaNNRAGES aH 50 |
sens en considérant les données disponibles. Un modélézsuE I S2YSGNRS H5 yQ
gue si la diffusion longitudinale ne domine pas la cinétique de diffusion globale. La diffusion
du composite dans lalongueur d8sh 6 N3 & Sad LX dzA AYLERNIIFYGS RQc
3 dans les travaux de Saidaeteal. [80] sur un composite lin/époxy quasi5 @ [ Q206 2SO0 A
OSGGS aSOGA2y SaiG RS GOSNRATFASNI [dzS I RATFTdzA
bords, etnedlJSNIidzNb S LJ a 1 RAFFdzAA2Y | dz OSYyGaNB RS

' FAY RQSUGdzZRA SNJ O&tiilisée podrymddéliset fa difiSon Gahsuhe |
éprouvette élastique homogéne avec des propriétés de diffusion anisotrope, qui sont
renseignées dans lebleau 7.2, avec les dimensions assasé Des unités en metres ont été
utilisées, mais lesordreSd INJ Yy RSdzNJ 2y 4 SiS O2yaSNI@Sa LI dzN
RS f QSLINRPdz@S(iiGS O2KSNByd F@SO fSa SLINRAzSH
coefficientde diffusion permet une saturation en quelques secondes. Ces valeurs ne sont donc
pasenaccdR | SO fF NBIFIfAGS SELISNAYSyGlFtSe /St
200Sydzad® [ OAYSiOAldzZS RS RATTdza Aedlg/lachéfigie SY Sy
longitudinale relative a la cinétique transverse est étudiée.

Un coefficient de diffusion longitudinal plus important de deux décau@srapport
aux directions transverses été utilisé pour assurer un coefficient de sécurité importagn
effet, le facteur de diffusion renseigné dans la littérature dépend de nombparametres
Y2NLIK2f 23AljdzSa Si RSa RAFFSNBYy(ISa LINPLINKRSGSa
été défini a cette étape. Afin de minimiser le temps de calcuf sl Sy i mky RS QS
a été modéliséecomme il est classiquement utilisérsles modeles 30AInsi, les dimensions
RS Q20280 Y2RStAasS az2yd ftdbleaiZZEA $IAR & | OS5t § O3
pour dimension une derrbngueur, une dmilargeur et une demépaisseur par rapport a
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une éprouvette complete. Une synnie a été appliquée sur trois faces différentes adjacentes.
Une concentration relative de 1 a été appliquée sur les autres faces.

Dimension (m) Coefficient de diffusion (18)
Longueur 250 100
Largeur 25 1
Epaisseur 3 1
Tableau72Y t NPLINASGSa R S sr:@i L WuitipHydica®gc dffigsiBrs t A & S
RQSI dz aSt2y f2A RS CAO]

Sur lafigure 72.1, les deux faces intérieures qui nous intéressemmt observablesla
face [longueur x largeur intérieuje(ou la symétrie estppliquée) et la facdlargeur x
épaisseuf (ou la symétrie est appliquée). Un gradient longitudeggparaitdonc clairement,
comme attendu. En revanche, la saturation est visiblement attepde diffusion dans
f QSLI A4d4SdzZNE Rdz FIFAG RS fF 3IAS2YSUNARSO

Avec cette hypothese de diffusion 2D (valable sauf a proximité des bords longitudinaux
RS fgsumzmééaaéoz At Sal LlraaroftS RS O2yanl
f QS OK I y { kriditutaiye a & idiredtitthdaslfibres dans le composite. Siguee 7.2.7,
fl RAFTFdzAaA2Yy RlIya S asSya RS fF € NB&INI RS f
depuis le bord ou la concentration est appliquée:-d&lia, la diffusion globale epilotée par
fll RAFTFdzZAAZ2Y Rl ya £&H6repablycdncédhtation pgligliéesardedaNl 6 OO
AdzZLJISNRA SdzNJ dzy AljdzSYSyd oo Lf Sad OSLISYRIYyld RATT
ces effets de bords, qui occupent tout de méow/ S LI NIIAS y2y yS3If AISH
comme cela est vilsle sur ldigure 7.2.1 Il sera donc étudié ici une surface éloignée des effets
RS 02NR& RlIya dzy LINBYASNI iSYLda® [ QSGdzRS Rdz
LJ2 dzZNNJ T deXuNdS trdvaue o 2 S U

[ QS dzRS ydzZYSNAlj dzS & @MIS RBDW O dAPS NIBrE B2 24 @NIG &S
[ GFAEES RS fI T2yS RQSG-8RBA&SHBHNRRBQtHzy 8§t SNHN
définition de la largeur sera étudiée dansskaction 7.3.2

25 mm

. Zone d'étude

3mm

- »
« »

25 mm
Figure 7.2.2Y %2y S RQS (i dzausSérigus detla@ltirabilighdOokirposites étudiés
perpendiculaire au sens des fibres dans le composite
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Figure 72.1a: Evolution de la saturation locale en eau a diffésgnstants(de gauche droite: état initial, état & 0.2 seconde, état & 0.4
seconde ¢ face longueur x largeur a gauche, face largeur x épaisseur a droite
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Figure 72.1b : Bvolution de la saturation locale en eau a différemstants (de gauche a diite : état & 0.6 seconde, état & 0.8 seconde, état a 1
seconde ¢ face longueur x largeur a gauche, face largeur x épaisseur a droite
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7.3¢ Identification des parameétres de modélisation

7.3.1¢ Convergence du maillage

I FAY didk QS inaditage & empley lors de la modélisation, les maillages
automatiques triangulaires d@OMSOL Multiphysics®t été utilisés. Il y différents niveaux
RS LINBOA&AZ2Y Rdz YI At 3S3avétlungaomer@latNeRiasde dulONR A &
logiciel: «extrémement grossiers, «extra grossiep, «plus grossiep, «grossiem,
«normal», «fin », « plus fin», « extra-fin » et « extrémement finx.

La microstructure de 1500 pm x 1500 um dédidaire 73.3.1 a été utiliséeLa taille
représentative sera néanmoinsugliée apres, avec des tailles allant de 500 x 1500 umz2 a 3000
x 1500 pm2La hauteur choisie représente une deépaisseur du matériau composite réel
dont les données morphologiques ont été extraites. Ces donméephologiques et leur
utilisation sort détaillées dans lasection 7.1.2. Cette microstructureest donc considérée
comme «pseudoréalisten LJdzA a1j dzQSf £ S RSLISYR RSa& LJ NIF Y8 G N
modele utilisé simplifie grandement la géométrie ddwes et faisceawpar rapport a la
microstructure réelle

SO0
ﬂﬁaoood‘

Figure 7.33.1: Microstructure de 1500 um x 1500 pum avec fibres représentées par des
StftALlAdaSa RQStlIyOSYSyid Sid GlFAtfS RSTAYA:

l'yS O2yOSyd NI GA2YlI NGBS aldeISANAARIIANE a dzNlz (O N.
symétrie est appliquée sur les arétes gauche, inférieure et droite du carré comme décrit dans
la section 7.1.3

[ S& O2STFFTAOASY(Ga RS RAFTTFdzaA2Yy dziAfA&aSa Yy
diffusion réela cette étape. Ainsi, les coefficients défusion du modéle de Fick de la résine
et des fibressont respectivement de 1 et 10! m%/s lors de cette étape préliminaire, car
f Sa& O2STFAOASY(Ga RS enRorettd rdedukc8ASuppbs SId § dz2BQff @2 NRW
grandeur du rapport de iffusion entre les phases soit conforme a la réaliggdiscussion
guant a la convergence du maillageste néanmoins valable

l'AYyaAzZ 1 YIFIAfEFr3ISE RAFFSNByla 2yid $G4S |y
pour chague maillage soimdiqués dans léableau 73.3.1.
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Typ_)e de Extreme_ment EX”‘T" Plus_, Grossier| Normal Fin Extra fin
maillage grossier grossier | grossier
Nbre
RQSt S) 35692 51762 | 117242 | 296174 | 762307 | 769230 | 1284590
de maillage
Tableau 73.3.1Y b2 YO NB A& RQSE SY Bdfieh@u naiagerréaisé f | 3S Sy

Sur lafigure 7.33.2 sont présentés les différents maillages utilisés. Le mailldgjas
y Capparaitpas, car aucune différence significative avemégllage «<nvormal»y QSad @A aA o
O2YYS S y2YONB RAFEf YY3Y d & 3198 dzNISOH & £ RS Y RA |j dz8
de fibres unitaires de petite taille (Qquelques microns) entre les faisceaux de plus grande talille,
le maillage est trés dense. Le modéle psevémia 1 S H5 LISNXYSG R2y O RQl OC
précisiondgd S YIAf€F3IS Sy |aadaNIyd dzy SyLla RS
LI2&daAof S Rung @odélistio®D.RNE RQ

Les résultatsont présentésur lesfigures 7.3.3.3 a 7.3.4. On constte sur lafigure
7.3.3.3que la saturation se fait amémetaux de concentratiomt que les écarts sur la courbe
globale sont faibles. En revanche, surdare 7.33.4 qui est une sectioagrandiede lafigure
7.3.3.3, il est possible deoir que cet éart reste faible, et ce méme pour des maillages dit
«plus grossies». Les points associés aux maillagegessier», «normal» et «fin » ne sont
pas visibles, car superposés aux points associés au maileadea&in ». Le temps de calcul
étant également augmenté de maniére significative entre leslagels «normal» et «extra
fin », mais peu entre le maillageptus grossien 2 dza lj dzQ | dermdlb, AetnfaillageS
«normal» a été choisi pour représenter le maillage permettant une prénigiptimale en
garantissant un temps de calcul faiblesdifférents parametres utilisés par ce maillage sont
récapitulés dans leableau 7.33.2.

Taille maximale des éléments (pr 10.1

Taille minimale des éléments (un 0.045
Taux decroissance maximal 1.3
Facteur de courbure 0.3

Tableau 7.33.2: Parametregitilisés pour le maillage rormal»
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Figure 7.33.3: Concentratioren eau dans le composite (intégration sur la surface) au cours
du temps (enjours)
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Figure 7.33.4: Méme courbe que lagure 7.3.33 zoomée sur la section centrale
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7325 SFAYAUGA2Y RS fF &adaNFIFOS RQS{dz

[ I RSNYASNE Sl LIS LINGiledeasyffacknmidBnalSRQIS (RIRAR S y
j dzA  LJS NasshinériindrepoBu@tibilité des résultat® & dzNF I OS RQS UG dzRS NBI
Pour cela, des microstructures comme présentées précédemment oméalisées. La demi
épaisseur de 1,5 mm a été conservée dans tous les cas, afin de simplifier le modele (symétrie)
tout en asslzNJ yi ljdzQAf LJdzAaaS siONB NBLINBaSydalaa¥
f QFroaz2NLIiA2y RSwWis@$rRu RS f QSLI A &aaSdzNJ R

Ainsi, Smicrostructurestirées aléatoiremenbnt été testées avec des tailles de 500 x
1500 pum? (violet), de 1000 x 1500 unislqu) @ 1500 x 1500 pm?2 (vert), ainsi quz
microstructures de 3000 x 1500 umz2 (rouge) afin de donner une référence sur les valeurs
cibles [ Q202SOGATFT &SN} R2yO RS GNRBdAzOSNJ I & dzNF I
résultats en accord avec [dus grandemicrostructure de 3000 x 1500 pmz2.

Les parametres du modele a cette étape sont identiques a ceux de la section
précédente pour l@onvergence du maillage. Le maillage utilisé acétéi dit« normal» issu
de cette méme section.

[ S&a NB & dzf iptiod sont RBriés Sut Idydre 73.2.1. On constag donc des
différences notables. ffk de mieux les observer, un agrandissemarété réalisé de cette
méme figure sur ldgure 7.3.22. Il est constatéue les courbepour lesmicrostructures de
largeur 500 et 1000 um (&00» et «1000x» par la suite), bien que certaines soient en accord
avec les courbes des microstructures degeur 3000 pm (8000» par la suite)présentent
les écarts les plus importants avec les courb89@0». Pour une microsticture plus petite,
les particules les plus grosses ont du mal a étre représsmtiédes dispersions importantes
peuvent donc aparaitre. Les courbesorrespondantes aumicrostructures de largeur 1500
um («1500» par la suite)sont en accord avec cededes «3000», mais, afin de mieux
I LILINBKSYRSNJ € NBLINR RdzO( A 0 A ttypes Sur IRGhi& deMdgss dzf G |
a été représenté sur l&gure 7.3.2.3[ Q S-@peNi&Es microstructures ¥500» eg le plus
faible parmi les microstructes étudiées. Les microstructures3@00» font référence et
demandent un temps de calcul trop long par rapport aux contrainteptaelles. Ainsi, il peut
SGNB O2YyAARSNB 1jdzQdzyS ySGidS FYSEA2NYr A2y RS
une taille «1500», par rapport a la reproductibilité équivalente des résultats des tailles
«500» et «1000».
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Figure 7.3.21: C/ OSY (N> G A2y RQSI dz RFya f Bviolet2 YLI2aAdS$S
500x1500 pm?2 bleu: 1000x1500 pm2vert: 1500x1500 prh; rouge: 3000x1500um?

Figure 7.3.2Y [ 2y OSY G NI GA2Yy RQSI dz RI yacvitld: O2 YLI2 &
500x150Qum?; bleu: 1000x1500 pm2vert: 1500x1500 pm2rouge: 3000x1500um?
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