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RESUME
Loint®r°t des composites ~ fibres naturelles
a causeale ces propriétés mécaniques intéresesmtde nouveauxeglements environnementaux
L dsagealece nouveau matérigaour ces applications en ingénierie néctessepertdant des études
approfondiesau niveaude leur comportement a long terrim effet, ces composites dans le cadre
déune appl i ceontiéteesollicitésd oosirs de ieatilidatoona des environnements
hostiles (vieillissement) et a des contraintes mécasigueng termgfatigue, fluage, etc.).e
manque de donnéesu d 6 ®t ude s speut cohsttuerun fiein mawadevelbppemeént a
| 6 ®c hel | e cesoodnposits. Par comséqeentd € 6 ®t ude du comport eme.l
composites a fibres naturelles constitue une priorité pouvant peraettiagénieurpraticiens
de disposer des donnéeables surleur comportement a long terme afin de gardatiiabilité
économique de ce matériau efsdclausesécuritairegpour des produits fabriqués a partir des
composites a fibres naturelles
En conséquence, le but principaldeet t € t h se est doé®tudier |l e ¢
matériau composita fibres naturelles de lin/époxgn fatigue mécanique et au vieillissement
cycligue Plusieuraméthodes et analysdsé ® v al uat i on doéendo menaugee me nt
de compredre la dégradatiodes propriétés mécaniques et chimiqdesce matériau au s de
sadurée de vieSes propriétésnécaniqus spontanéegt thermomécaniqgeont été analysés
préalablement afin de disposer des données suffssarteu r  atibn®le sokcamportement a
long terme infli®ence du vieillissemenhydrothermal sur sespropriétésmécaniques a été
évaluée Les différentsmécanismes@ e n d o meraligsealeurs sollicitations mécaniques et
environnementales ont ®t® ®tudi ® ~ | 6aide de
microstructurales
Les résultatsnontrent que € mmpositeresteun matériawa fort potentiel pour des applications de
structureen ternes depropriétés mécaniques @drabilité enfatigue Cependant, iteste sensible
al idfluencedu vieillissement hgrothermal qui génere une certaggradation deas propriétés
On peut toutefois remarquer la bonne performance en fatigyrethgrmalde ce matériau.es
anal yses des m®umnagmensomensnrédwela todeenterfaciale fibre/matrice
sanble étrela plus touchée par les Boitations mécaniques et environnementalsss analyses
chimiques ontmonté que le traitement chimique des fibres @ancdthylation permet de limiter
la dégradation rapide du composite
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ABSTRACT

The interest of natural fiber composites figineering applications is growing due to these
interesting mechanical properties and new environmental regulations. However, the use of this new
material for engineering applications requiresl@pth studies of their lorggrm behavior. Indeed,

these cmposites in the context of an industrial application will be solicited during their use in
hostile environments (aging) and letegm mechanical stresses (fatigue, creep, etc.). The lack of
data or studies on their sustainability may be a brake on thstiradiscale development of these
composites. Therefore, studying the ldegm behavior of natural fiber composites is a priority

that can be used by engineers. To have reliable data on theitelomgbehavior in order to
guarantee the economic viabiliof this material and the safe clauses for products made from
natural fiber composites.

Consequently, the main aim of this thesis is to study the-tiermg behavior of a natural flax /

epoxy fiber composite material in mechanical fatigue and cyclic a§ewgeral damage assessment
methods and analyzes have been used to understand the degradation of the mechanical and
chemical properties of this material over its lifetime. Its spontaneous and thermomechanical
mechanical properties have been analyzed befodeira order to have sufficient data for the
evaluation of its longerm behavior. The influence of hygrothermal aging on its mechanical
properties was evaluated. The various mechanisms of damage related to their mechanical and
environmental stresses haveeeb studied using the acoustic emission method and by
microstructural analyzes.

The results show that this composite remains a material with high potential for structural
applications in terms of mechanical properties and durability in fatigue. Howevemains
sensitive to the influence of hygrothermal aging which generates a certain degradation of these
properties. However, the good hygrothermal fatigue performance of this material can be noticed.
Analysis of the mechanisms of damage showed thatthee fimatrix interfacial zone appears to

be the most affected by mechanical and environmental stresses. Chemical analyzes have shown
that the chemical treatment of fibers by cyanoethylation makes it possible to limit the rapid

degradation of the composite
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1. Geénéralité

Par définition, &¢s composites a fibres naturelles (CFN) sont des matériaux congt#ués

| 6 as s ednbu megce Ifeaglus souvent dgmlymeres) dans laquelle baignent des fibres
naturelles.Les CFN @& plus de leur caréere écologiquerésentent des propriétés mécaniques
spécifiques assez intéressantasurfaible densité et ler faible colt dgroductionfavorisent leur
entréeen compéttion avec des composites dibres synthétiqueslansdiverses applications en
ingénierie c 0 mme | 6aut omobil e, . d fauhaussi noter qud és®0 | i en
réglementations sur la protectionld® e n v i r comtraignenélenptus en plukes ingénieurs et

les chercheurs. développede nouveaux matériauissus de ressotes renouvelables appelés

« écanatériaux». Ces réglementations environnementales coepl@vec ls caractéristiques
intéressantedes fibres naturellestdonc exgendré un intérét pour la recherche sur les CFN durant
ces dernieres décennid2our les applications automobiles par exemple, la légereté des CFN
contribuerait & un gain économique sur le plan de diminution de la consommation de carburant et
de protecti on Udebdferte \majat® derpeduisiabriqués a base dEFN
commenentdonca émergerLa figurel.1 montre quelques exemples pigcesde CFN sur le

marché actuédment On peutoutefoisconstater quia plupartdes pieces mises sur le marché sont

non structurellegaménagementstérieurs @ voiture o u  d § mstrunwemts de musiquege
sportetc.)LOi nt 6 &t i HEBNapburles applidationstructurellesest e plus erplus

envisa@ par les ingénieurdu faitde sa légéereté, de sa résistance spécifique stlsdm/antages
pour | 6 e n.Le défopounlesimgémieurs serditncde concevoir es piecegn CFNqui
serontcapables de supportgessollicitationsmécaniques a long ternfi@tigue) etdes expositions

ades conditions climatiqeédnostiles(vieillissemen}. La fabricationdeces piécepeu toutefoisse

heurte a certaines difficultéi®e s au ma n q u ede léusdurabilité ennfedigué ade s
leurvieillissementen milieu hostileLa prise en compte des données de fatigue k&t digrabilité
environnementaldevientdoncun enjeu important dans ¢é@ancepion des structures en CFReu

doi nf o rfiablestexistentdans la littéature sur le comportement en fatigles CFN par
exemple A notre connaissancel i n 6 enkmepas @e données expérimentales de fatigue
intégrant les paramétres environnemenu x pouvant per mett rde de [
16 e n d 0 mm aagee une loi e cumul appropeié)n des grands défis actuels a relever quant a

| 6acceptation des CFN pour | e sesdopneéabesauxi ons d
concepteursfin de ne pasurdimensionner destructuresdeCFNou dodéaj out er des

sécuritétrés importantsEn ce sens]i s 6av re donc n®cessaiaease de r
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dans le butledétermineteur capacité a maintenir leur performance structurale dans des conditions

environnementales séverammela fatigue et le vieillissement

Figurel.1. Applications des composites a fibres naturelles tademaine de I'ingénierie des matériaux

2. Problématique

Plusieurgravaux de recherche sieis CFNontémergé au cours de ces derniéres décedniést

debint ®r °t p 0 r suRce matériau lLadplupadde £ds retudesort axées sur la
caractérisation physiechimique des constituants des CFN s ur | 6i nfl uence d
am®l i orant | 6adh®s i @etsufilaconparaidorededpaétés mécaniqguese / ma t
statiquesavec composites a fibres synthétiqudalgré lesefforts entrepris par les chercheurs sur

ce mat ®ri au, sdesCkNbempu déd ®pawre | 6i nstant peu e
de leur durabilité ou de lewwomportement a long termedn définit la durabilté dans ce travalil
commeétantla résistance a la détérioration lente dans le temps du matériau résultant de causes
externes (fatiguevieillissementenvironnementalfluage, etg. La fatigue et le vieillissement
environnementatonstituent a eux seasdles principales causexternesd 8 e nd o mmage ment
rupture de la majorité des pieces de structuéétudedes ph®nom nes dobéendom
fatigue et par vieillissement environnemental demeure donc un enjeu impatanévaluer la
durabilitédes CFN.
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Le d®fi maj euar dduer albdi ®&tiutdte dddeu nestia®ddni@ finferpratationo mme
des phénomenes de dégradation mis emyesein du matériau. Ceci permetfdiee le liendela

cinétique de la dégradati@vecla durée de vie du matéridua bonneanalyseet 6i nt er pr ®t a
des variablesd'endommagemenpermetent d 6 ® t debctitéresde ruptureou des modeks
prédiction de laduréedeviedumatérRw ur | es CFN, | 6®tude de | eur

demeure difficile du fait de la complexité des méc¢as me s d 6 e n dacompegité doue nt .

processus mdentcan deon Mm@t lie™ | 6 h ®t @ ce gna@éanial].tOR
néobserve pas de concentration de | dendommager
m®t aux 0% | 6endommagement ne se | imite quodau

fissureen un point localiséOn assiste a une présence de différents types de mécanismes de
microfissures au sein du matériau qui remdlifficile la définition de critéres de rupturequi
expliquerait [R&Benf€emmagemenchercheurs essaient
les données des structures monolithiques pour expliquer le comporterfaiguendesCFN, mais

ces descriptions restent encore flodes.plus de lalifficulté liee a la complexité du mécanisme

d 6 e n d o mm,al faud ajoaiterie phénomeéne dariabilité des CFN qui ne facilite psbonne
interprétationdesdonnépgy. La probl ®mati que de variabilit®
aux CFN, ma& leur particularité est que cette variabilité est plus importante que celle des
composites a fibres synthétiqUés 6].

Il faut noterqudes i ng®ni eurs des bureaux doé®UOGdes qu
structureen plus des 6 a s s u boanetendeemétanique du matériatilisé pour la fabrication

d 6 upieee doivent aussivérifier que le matériau en questiamune durée de vie acceple

| or s spetadekpbsé a deonditions climatiquesiéfavorables Tout comme 8 ® t dedla
durabilit® meucamportgmert A lorg deies AFdlen conditons clmatiques
défavorables comportégalement certaindéfis |l exXxi ste une \stions @&@de® do ®t
méthodesde vieillissement. Lesrésultats obtenus a partir dalifférentes expériences sont
cependant difficiles & comparden fonctiond e utilisdtion du matériau dans des conditions
environnemental es (| a smpaiteyemplo,n did illa sd®der @e ude |

di ff®rents tests m®cani ques uti Il i s®s pour ®v
hétérogenes pwent étre obtenus sur un méme matétia6.ut i | i sati on de vieill
en | aboratoire simul ant | 6environnement dbapp
recherche scientifiquel. a t h ®\orleniws penétd e consi d®r er | 6ef fet

température comme équivalent. Le matériau est donc vieilli prématurément en utilisant un
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parameétre accélérant, généralement la tempér@ars la réalité ds conditions de vieillissement
naturelsont longues et comgtes Pour le vieillissement lgyothermal par exemple, on assiste
danslanature@an ph®nom ne dobéabsor patui ccro uedso sded id@sear plt
gue doun e peaaremaOp tetroave malheureusemanto i n s sdé dutakilitee
environnementale qui prermigen considération ce type de méisme de vieillissement cyclique
par mouillageséchage que subissent les matéridexfacon naturelle. Pour mieux prévoir le
vieillissement des CFN, B 06 a wdonc meécessaire de faiun choix judicieux des facteurs de
vieillissement pouque ceuxci refletentlsc ondi t i ons r ®el |l es doutil i se
3. Objectifs
Auregarddec e br ef cont ex eseCFNiel | 9®awatr ed en @cdeasrstaidr e
| 6 ®t wanportement a long terme en vue de permettre aux ingénieurs de disposer des bases de
données comme debaques sur ce type de matériaeibut principalde cette thesestd 6 ®t udi er
le comportement a long terme en fatigue mécanique et en fatiguethgmale d 6 u N q@asi
isotropedelin/époxy. Divers sousobjectifs permetterd 6 at t ei ndr e ce but

1 Comprendre lecomportement mécanique quasatiquede ce matérialet de pouvoir

é&val uer Il 6i nf | ue nendronngrmental suees |ptopriété&smaramiques,

physiques, thermiques et chimiques

1 Comprendrele comportement mécanique a long terme par fatigue de ce composite et

| 6i nfl uence dgr oviheirImail s sannpoplite®mygrdniquesh on d e
fatigue
f Ewdi er | 6 @vmportanent ondcanijuwpiasistatiquede ce meériau aprés un

vieillissement cyclique immersion/séchage

4. Organisation de la thése

La démarche de notre étude a été subdivisée en deux étapes. Dans la premiére étape, les propriétés
physiques, le comportememt®c ani que du CFN et | 6influence dut
sur les propriétés de ce matériau ont été préalablement évalués. Par la suite, le comportement a
long terme erfatigue mécanique et en vieillissement cycliguété étudié en se basant das

analyses des résultats obtenus au cours de la premiére étape de cette étude.

A la premiéreétape)e comporterent mécanique quastatiqueet les propriétés de ce matérant

ete étudiée n vue de di sposer des donn®es suffisant

long terme.On essaie par la suite de comprendré ®v ol uti on de | 6endomma
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cours des sollicitations mécaniques et environnementalesa n t dboé®t amber de
comportement a long terme
Cette thésa étédoncsubdiviséeen septhapitres:
1 Dans le chapitre 1, on a présentebreféat de | 6ar t ameunid diedise NAF N ¢
led ®f i " relever en vue deCFN poar e a&pplitatonsiden de
structure en ingénieri€dn a remarqué quean g avanceéke éonsidérabtiansla mise en
procédé desCENland 6 a m®I| i or ati onomeal enrmapqueri @¢ I®s ¢
sur leur comportement a long ternb¥ou lebut de ce travaduie st do6®t udi er | e ¢
a long terme par fatiguet par vieillissenenthygr ot her mal. d&éun CFN
1 Le chapitre 2ressainebreverevuebibliographiquesurlesfibres naturdesetsurles CFN
en généralony expose aus$i 6 ®t at d dherhes pertinentwisant: leveeilissement
environnementalda f at i gue. Cette revue a permis de
afinde comprendriesphénomeénes pouvant contribuer a la dégradation des proprié@&sides
au cours de leur durée de vie
1 Lechapitre 3 présentes différentes démarches pour le choix du CFN a étudier dans ce
travail et les propriétés physicgee cematériaufabriquépar thermocompression
1 Le chapitre4 évoqude comportement mécanique quasitiqueen tractiorde ce matériau
dépendamment de la configuration des fibres au sein duimaté exposdes analyses des

mécanismes i ® sndommagémenmtar sollicitation mécanique en tractidae ces différents

stratfiés.
T Le chapitre 5 ®value | 6influence tmentvi ei | |
mécanique quasitatiqued 6 u degconfiguratiors du lin/époxya i n s i gue | 6i nfl

vieillissement sur ces propriétés chimiques et thermiques
1 Le chapitre 6 étudide comportementa long termepar fatigue mécanique qiar
vieillissement cycliquele la configuration choisie précédemment dans le chapitre 5
1 Pour finir, le chapitr& présentaine conclusion générale des différents résuttbtsnus
On fait une suggestion pour les investigations futures qui pauir d e r  ~ | 6®v ol u

travaux sur | 6® ude du comportement ~ | ong
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Dans ce chapitreon vaprésengr quelquesiéfinitions sur les composites letd ®t a t de | 6a
composites a fibres naturelles. On abordemnauite une exposition de la revue bibliographique sur

| 6®t ude du vieillissement des CFN et sur | 6 ®
dynamiqueCe chapitre setermimear un bil an de | 6 ®tta@GFN.actuel d
[I.L1. Les composites fibres naturelles

[I.1.1 Geénéralité sur les fibres naturef

Lesfibresnaturellegproviennent généralemendetrois sourcs esentielles animaleminérale &

végétae. Dans ce travajlon porte un intéréplus particulieremerddesf i br es ddéori gi ne
comme lechanvre, le jute ole lin. On se sert essentiellement de ces fibres comme renfort dans les
composites.Ces fibressont présents dans la littératurecomme de possilbdecandidats au
remplacemen des fi bres synt h®verrdjfudglsa Tablell l6agroupdadar de s
faconnonexhaustive les différentes caractéristiquesfitbess naturellesDe nombreux avantages

liés a & disponibilitéas a f aci | i t ® &sonimpad écolagique &ont \a ffibee, la

plus int®ressante pour | 6industrie

Tablell.1. Caractéristique des fibres naturelles

Avantages Inconwenients

a Faible Codt. 1] Quialité variable des fibres.

1] Matiéres premieres abondantes u Propriétés anisotropes des

u Renouvelable. fibres.

a Module spécifique et résistance u Faible adhésion entre fibre
spécifiqgue assez élevés. et matrice.

a Faible densité. 0] Absorption abondantge

u Non abrasive. | himidité.

a Meilleure isolation acoustique et u Faible résistance thermiqu
thermique. 0] Discontinuité des fibres.

a Biodégradable. u Conditions d

u Fai bl e consommat . limitées en température.
les procédés de fabrication. u Sensibles aux attaques

u Fabrication facile. microbiennes

a Pas do®ndOssi on de




26

Un aspect moins avantagedrs fibres naturelles est la qualité variable des filides.études

menées surbl®v al u at i otés mdeaiguespdesdilpres in&urellesontrent une certaine

variabilité lieeaux parametres intrinseques et extrinsegiessfibres Yan et al[9] ontrépertorié
guelquedacteurs pouvant affecter les propriétés mécaniques et créeidbiltérdes fibregvoir

Tablell.2). Ces facteursontessentiellementius a la condition de culture et de la récattes

plantegqui sont tres dépendaié la saison ou de la variétéplantcultivé. Le procédd 6 e x t r act i o
des fibres,lé¢ r ai t ement de surface ainsi gue | es conc
influencer surés propriétés mécaniques cks compositesCertainsde cedacteurs peuvent étre

toutefoiscontrblés ce qui permet de minimiser laiahilité des composites

Tablell.2. Lesdifférents paramétres influengant sur la variabilité gespriétés mécaniques du lin

Croissance de la

plante Typedefibres conditions de culture, condition climatique laal

La maturité de la fibre des effets surl'épaisseur de lparoi cellulaire,
la taille des fibres, l'adhérence entre les fibres et la stru
environnate, la taille et l€éorme dulumen, la porosité, lI'angle de
microfibrille

Etape de la €colte

Etape dd e x t r &

des fbres Processus de rouissage et de teillage, type de méthode de peigna

Stade de fourniture | Conditionsde transportc o n d i temtreposge,aged@esfibres

Vi t e s sseajlahgueut irditiale de lpuge de déformatiohumidité,
Conditions des tests| tempé&ature, mesure de la rigidité en different points de la courb
contrainte déformation

Traitement de

Surface Traitementchimique, traitement physiquséchagegtc.

[1.1.2. Les matrices

Il existe une grande vaite de matrice qui sont soitd 6 or i gi ne mi n®r al e ou o
travail, on s 6 i n t @®dee mariees organiguehermodurcissabte Ce type de matrice est
généralemenutilisée pour la fabrication des composites de structure du faitedes propriétés

mécaniques assez intéressantesrésinegshermodurcissables sont essentiellemsifiséespour



27

des piéces de structures a cause de leur caractéristigue méédevged_eur role essdiel de la

matrice est de maintenir les fibres en place, de transmettre et de distribuer les sollicitations
mécaniques extérieures a la fibre.

Léutilisation des shmtece busdesdraitanpehtadgsefioppesmattende f i br e
renforced 6i nt erf acet fdbam®Imaamrercel eurs propri ®t ®s
[1.1.3. Composites &ibresnaturelles(CFN)

LesCFNr ®s ul t ent de | 6association dounelleriset ri ce
une variétede configurationrCFN avec différentesailles et orientationde fibres Les techniques

de fabrication des CFhs pluscouramment utilisées sonka thermocompresi on, | 6aut ocl
RTM (moulage par transfert de réging | 6 i e tirapage manuek t

On peutlasser les CFN en différestéamilles suivanta morphologiedes fbres (courts, longues)

ou suivant & distribution spatiale des fibres dans la matrice (aléatoire, orientée, etc.). Les
compositeslitsstructuraux se distguentdes autres compositesar | 6ut i | i sati on de

organisees sodsrme de plis unidirectionnels

[1.1.4. Propriétés mécaniques des composstescturauxa fibres naturelles

Les caractéristiques mécaniquess aomposites dépendent principalensaia composition du
matériay des caractéristiques des fibrég] 6 a r ¢ hdu commositet dugprocédé de fabrication
[10, 11] Parmi les variétégle composites les compositedlits structuraux présentenesl
caractéristiques mécaniques les plus @sv@es composites structuraux sont essentiellement des
stratifiés de fibres longues. Leur comportement mécaniqugiastiinéare comparativement aux
autrestypes deCFN. Certains de ces CFpkuvent concurrenceed composites a fibres de verre
en termes deropriétésmécaniques spécifiguet/n exemplede comparaison des propriétés
mécaniques du composite unidirectionnel du bhy/pster avec le composite derxe/polyester a

été illustré par la Tabli. 3.



28

Tablell .3. Propriétés du lin/polyester comparé avec le verre/polyd&&r

Propriétés enfatigue et en traction des composites unidirectionrie de lin/polyester
et Verre-E/polyester
Propriétés Lin |VerreE Lm/\E/erre
Fraction
volumique ds % 309 4283 0,72
Physique fibres
Densité gem 3| 131 1,79 0,732
Rigidité GPa 234 369 0,634
Rigidité spécifiquel SF39 | 179 206 0,869
Rigidité s_pecmque GPa 676 816 0828
des fibres
: Contrainte a la
Traction rupture MPa 277 826 0,335
Contrainte ala | MPalg |4 461 0,462
rupturespécifique| cm
Contrainte ala | \\n, | gg3 1920 0,460
rupture des fibreg
Déformation a la % 1.70 1.90 0.895
rupture
Fracton
volumiquedes % 269 300 0,897
Physique fibres
Densité gem 3| 129 1,64 0,787
Contrainte a la
rupture au & MPa 236 567 0,416
: B cycle
Fatigue R=0.1) Contrainte a la
rupture a10° MPa 115 204 0,564
cycles

La Table II.4 montre une liste non exhaustive du module élastique des composites structuraux de
lin/époxy recueillis dans la littérature. Les résultattadeable 11.4montrent une forte dépendance

du module élastique avda fraction volumique des fibrese procédé de fabrication, avec le type

de r®sine utilis®e et m° me avec | 6orientation
matériau, fabriqué@vec le méme procédé le module de Young ¢(ifére du module en flexion

(Er) . Cette diff®rence est surtout est attribu®
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a pertinen

composite

Tablell.4. Module de lin/époxy en fonction du taux volumique, du procédé et du type ddi@kine

Type de Fraction Er Er
- volumique | Ty p epoxy Procédé
fabrication Vi (W% (GPa) (GPa)
Weave .
Warp knit 28 cralate Prapage 14 15
[0/90]2
R Epikote Drapage
uD 59 a64 828LVEL manuel 321+04| 23
Weave .
Warp knit 28 prolate RTM 14 17
[0/90]2
Tissu 54 Resin SP106 RTM 18 7
Tissu R Huntsman 9,1+ 03 | 52a
Twill 2x2 31a36 LY5150 Autoclave | 5704 02 | 92
E(J)?? 40 HM 533 Autoclave 26+1 1813
Tissu[0]s (355) Ampreg20 Infusion 6,86+0,14| --
Tissu[0/90/0] (351) Ampreg20 Infusion 7,37+015 -
Epikote Thermo
ub 57 828LVEL compres®n 26,3+21 18

11.2.

Le vieild!l

propriétés du matériau par rapport & son état initialvieillissement consiste a exposan

matériau ax phénomeénes environnentaux, chimiquesde faconnatuelle ou artificielle Le

i sSsement

doun

mat ®r i au

S e

Vieillissementet mécanisme de vieillissementes composites a fibresaturelles

ou al

d®cr it con

phénomeéne de vieillissemeattée pour la plupart du temps lanodificationdes propriéted 6 u n

matériau Diverses dégradations physicbimiques sontdonc générées lorsau cours du

vieillissemen au

plastification,la décohésion fibre/matrice, eices CFN onfguant a euxune forte sensibilité aux

parameétres environnementaux comme les rayonswiltrao | et s ( UV) ,

sein

d deugonflementyipdohsyi d, rieo phgt@orydation la

| a

temp®

dansd® ai Fe et ont ac 13, My @ncassisté genéualenteq la dégradation de leurs
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propriétés mécanique€ettedégradatiorvarie en fonction de la nature de la fibre, de la matrice

utilisée, de la structure du matériau (la compositi@yencement des fibres), des conditions de
vieillissenent, etcLasur f ace du composite etessitSlespluer f ace
vulnérablesd r s du vi ei | |.Certaircoretiuantsil 6omposit€dmihe és fibres

ou la matricepeuventparfoisaussiétreattaqués

Dans la littérature, les études swikdllissement d&€€FN sont en nette progression dépquelques

décennies (Figuri.1). Une collecte de ces articles dans la base de données Scopus montre que les
techniques de vieillissement acga@kssont leplus souvent utiliséeaux dépers du vieillissement

naturel. Plusieurs travauxutilisent la techniquede vieillissement accéléré poévaluer les

propriéés mécaniques résiduelles et préditeperte des propriétés a long teremese basant sur

| 6hypot h se de.Cétta loilsuppose djdeAsirun beal phénmomene de dégradation
survient dans wune certaine plage de temp®ratu
se d®cl enche, | 6 ef f et étrecomeigésécormme équivalepi@méalitéu r e p C
demeure quée vieillissement naturel implique la fois plusieurs facteurs environnementagtx

plusieurs propriétés

SourceScopus
Motsclés fibre composites,degradation

* Fiber
* Natural fiber
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Figurell..No mb r e d 6jeurnauk mubliéssur keedommagement par effets environnementaux (humidité, thermique,
abrasion, UV) des composites a fibres naturelles. (Source : www.scopus.com).

l21.Le vieillissement par absorption dbéeau et
L6i mmerssi ©OBN deeans | deau est un poOgwengendddas de
di ffusion de | 6eau dans | e mat ®r appelée ghassdpu 6~ a

saturation Deux approches sont utilisées pour décrire le mécanisme de diffusion|: 6 e a u
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- Léapproche: moil ®e ul ai d6@f finit® des mol ®cul e:
matériau (essentiellement les celluloses et les hémicelluloses pour les fibres naturelles). En

effet, la présence des groupements d'hydroxyle (OHkstlidisons oxygeéne dans les

mol ®cul es de celluloses et doh®micell ul ose
les fibres [15, 16} Ce comportement des fibres nat
| 6hydrophilie.

- La théorie des volumes libres | i ®e ~ |l a diffusion dobébeau a

microvides et les intesités dans lecomposite (Figurdl.2 a et b). Lesmo®c ul es do e
occupent des espaces libres au sein du matériau. Ces cavités sont souvent présentes soit
dans les zones intaciales fibre/matrice ou soit par la présence de porosité des CFN.
La diffusion dbéeau au sein dySicochimi&eblaltgrantleso g u e
propri ®t ®s doutilisation du mat ®ri au comme | e:¢
chimiques sont souvent observikss del 6 a b s or p td'uno@FN: debgerdlement, la
plastification et | o6hydrolyse.
Le gonflemat est une modification physique qui génere un probleme de stabilité dimensionnelle
entre les composants du composiémsmodification chimique. Cette modification physique se

traduit par un changement volumétrique qui génére des contraintes internes dans la matrice et au

ni veau des interfaces fibre/ matrice qui sont
endommagemén

La mol ®cul e dbéeau peut aussi jouer un rtle de
polym res. ! sbagit essentiell ement débun ph®

des structures polyméres. Elle se substitue awotiaisecondaires entre des groupes polaires

portés par des chaines voisines pour établir des liajz@iérentielles avec chaque aiaiLa
plastification se déroule le plus souvent au niveau de la résine. Elle touche souvent les composites

a matrice époxylLa plastificaton engendreine réorientation cristalline des polymeéres ce qui fait

baisser la température de transition vitredggdu matériau. Cela éeaussiune nodification des

propriétés mécaques comme la diminution du modute Young de la catrainte a rupturet

| 6augment at i o n[l7d @es thangdmEents migropnviEs phHysiques et thermiques

sont le plus souvent réversibl@pres séchage du matériau.

Léabsorption de | 6humidit® se traduit aussi p ¢

polym res, i sbagit des pgbr@edonmla gmmpositiontdg dr ol y
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certaines mol ®cul es pol y mentrams la flagilisation Mg certaing e p a
sites du composite et une dégradation des propriétés méanique

En r ®s um®, | a créd gérféralamiees matfieationOpayaigues qui alteredes

propriétés mécaniques du matériau. Le matériau peutadaitzsns cas retrouver ces propriétés
m®cani ques en absence dobéendo mnyagle mediitations!| | ar
chimiques qui se supmosent aux effets physiques. Ces phénominfleent directement sur les

propriétés mécaniquekl matériau. Les images de lmire 1.2résument les mécanismes liés a

| 6absorption dbébeau par un CFN d®crits pr ®c®der
qgui engendre | 6aff ai msité& esgerera éacréation de nufissuresaui d e s
demeurent ou sobébamplifie §B,1M9s m°me | e s®chage

(a)

Ss (b)

Sz
microfibrils

S

wvater o 0 Microcrack|

Epoxy resin Flax fiber FFRP

(c) (d)

L lumen 3 S3
LT
P

~Sp

51

microcrack |4

ater] gap|

Figurell .2. Mécanisme du vieillissement thipthermal sur un composite lin/époph8]

[1.2.2. Vieillissement thermique et ses mécanspaur un CFN

Les fibres naturelles sont trés sensibles a la dégradation thermique. Elles ne peuvent pas étre
utilisées pour des procédés de fabrication de composites nécessitant des températures excédant
200°C[20, 21] Les analyses par thermognaétrie (TGA) et par calorimétrie différentielle a
balayage (DSC) sont les méthodes les plus utilisées pour étudier la dégradation thermique des fibres
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naturelles. Le DSC permet notamment de mesurer les transitions de phase, la capacité calorifique
débun®rmaagu au cours doune variation de temp®r at
de d®tecter | a temp®rature de transition vitr.
composite. La limite de température de transition vitreuse aesérhpérature a laquelle les
propriétés mécanigues commencent a changer de facon signifi€ativedes températures en

dessous de la température de transition vitreuse, les chaines polyrésestent une faible

mobilité relative. lls deviennent durs etr agi | e s . | I s bkee tests dé TGAOG ®t a't
permettent de connaitre la stabilité thermique du matériau. Cette technique mesure la perte de
masse en f wauton idela terdpératured l@rocessus de déglation des fibres
naturellesse fit généralemensuivant deux étapes. La premiere étape est la déshydratation des
fibres combin®e © |l a volatilit® de certains c¢
masse liée a décomposition par oxydation des polymeéres. La praédextion de masse est
associ ®e ° l a d®pol ym®ri sation de | 6h®mi cel |
celluloses. b décomposition de la ligninge faitgénéralemengntre 200 a 500°(22]. En effet,

les liaisons entre la lignine et la cellulose ont tendance diver facilement a cause de leur
composition chimiqueomplexe. Leur dégradation de la lignine occupe donc une langagae
températureDépendamment de leurs constitutions (fibre, matrice et agent de couplage), les CFN
subi ssent des changements de di mension |l ors d
de 100 a 200°C par exemple, on constate un phénoméeneage #t de distorsion de certains
composites © matrice polym res. Léaugmentati o
une augmentation de la mobilité des chaines polymeéres qui engendre un phénomene de fluage, qui
peut étre suffisante pour entrar des fissures lors du refroidissement du matériau. La dilatation

des polym res au sein des CFN qui cr®e ° son t
Entre 300 eb00°C, la matrice polymére se décompose en libérant des matiereesdtatiques

[23]. Léaugmentation de | a t e mpn®expangion thernugeielau S 0 i
sein du matériau qui affectera les propriétés mécaniques ou soit favoriser indirectement une forte
absorption de | 6humi di tdégradption des propuétes theyoesg al e me
Léavant egsed duw bliiln pr ®sente une meill eure r®si s

en raison de sa faible teneur en ligri24].



34

[1.2.3. Quelquese e mp | e s spar@ra duvieillsderaent des CFN

Popa et al[25] o n t ®t udi ® | 6eff et combin® UV, humi di t
m®cani que doéun polypropyl ne r eaqorfeosoun® aaneec 60
exposition de 60 aux UV et ° | 6humidit®. Apr s | e vi
réduction de la résistance de rupture, une diminution de la déformation de rupture, de la résistance
doi mpact de Char pyserventanesaugmentationcdo modulesde iYdursg. lle b
expliquent cette perte de propriétés mecaniques par le processus de photodégradation dans le

polymére et dans les fibres qui entraine la rupture des chaines dans le polymére. Par contre, aucune

explicaton®mest donn®e ~ | 6augmentation du modul e d
uv et ° [T 6humidit® di minue consi d®r abl ement |
Young.

Thuaultetal[26]a®t udi ® | 0rothefmala umes proptiéjeg mécaniques des composites

a fibres de lin et ils ont constaté une perte des propriétés mécaniques qui varie suivant le temps
déexposi ti on Astaas et dbAaausdi étudi€ le coraportemenghyot her mal d 6
laminé lin/époxy et dwerre/époxy. lIs ont observé que le vieillissemergrathermal dégrade le
module de Young des deux composites, mais les propriétés élastiques du lin/époxy sont plus
affectées que celles du verre/époxy. Pour eux, cette perte des propriétés élastiguesiestis
| 6endommagement ~ Ceddifferents mticles dlestrefiit led différéntsa t r i c
mécanismes physiechimiques et mécaniquesobserVfée r squéon soumet | es CF
| 6humi dit ® edarmpl audyradien @saroputés enécanigues face au
vieillissement environnementdépend surtoude la composition du CFN.
Le portait de la revue de littératuser le vieilissementmontten manque de donn®es
vieillissement hygrothermal cyclique along termeou s ur | 6®t ude du vVvi ei
comportement mécanique a longte des CFN. Cesoaote s deux Vv o létudiesdagsu 6 o n ¢
la suite de cettethésed i nf | uence des psurl@compbrieraent méoaregyuepao s i t i
court et a log termedu compositeva étre quantifie. L 6 e f f e t utempéraivessurdee | a
comporementmécanique spontané sera egalenégatue
I1.3. Fatiguedes composites a fibres naturelles
La fatigue est une sollicitation répétée du matériau a des contraintes inférieures a sa contrainte a la
rupture. Le phénomene de défaillance par fatigue se produit généralement a des niveaux de
contraintes pour | esquel sduambt®riauda®kast ipe

effet, la répétition a long terme des contraintes conduit a un cumul de microdommages et a une
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perte irréversible des propriétés mécanigues. processus de détérioration progressive des
propriétés mécaniques au courgeps est appelé endommagement par fatigue. La quantification

de I'évolution de propriétés mécaniques et /ou des observations optiques ou sonores permettent
déo®valuer | e comportement en fatigue des mat®
des m®cani smes doendommagement en fatigue et |
d6endomma g e mexposéepolo led conipbsites en général

[1.3.1. Endurance en fatigue

Léendurance ou |l a dur ®e de étantda péribde a laquelle @r i a u
matériau doit conserver sa fonctionnalité sans nécessitrréparations importantes des

dommages.Celle i d®pend surtout des conditions douti
classiques de fatigue permettentde @ér mi ner | a dur ®e de vie en f a
consistent ©° soumettre | 0®p rtensiondensio:eompression, t y p e

compressioncompression) répété avec un rapport de chBggui est défini comme étant le

rapport de la contrainte minimum sur la contrainte maximum. Les éprouvettes sont testées sous
plusieurs niveaux de charge allant de 10% a 80% de la contrainte WtjiES). Ces différents

tests permettent de construire la courbe de la contrainte maximfaecotion de la durée de vie

des éprouvettes. Cette courbe est appelée courbe de Wohler ou coui®&r&sNumber of

cycle). Elle fournit la tenue sous chargemenfatigue du matériaet permet de déterminerl|

| i mi t e dodsgendatigueadnl@pe € & . La | imite dbébendurance
de laquelle le matériau ne connaitra pas de défaillance par la fatigue. La courbe de Wohler ne donne
aucune indication sur | 6endommagement du mat ®
La coube SN est généralement monotone et quiasaire pour les CFN. Certagg études ont

montré que leur rapport d'enduramstau-dessus de celui des métdax].

1.3.2. M®cani smes doéendommagement des composites
Indépendamment de sa composition et de sa struttéree n d o mmagement déun col
par fatigue est un processus assez complexe. Cet endommagement ne se fait pas uniquement en
surface ou de facon localisée comme dans le cas des métaux. Des ruptures et des fissures
apparaissent a des échelles plusnmins grandes et a de différents points du matériau. Les
principaux m®canismes qui sont essentilel | emer
décohésion entre fibres/matrice, fissuration deédrice, la rupture des fibres letdélaminage.

Cesméani smes ne diff rent pas des m®cani smes o0b



36

L a d®coh®si on r@sul t e des concentrations (
| orsqudappar ai ssent dsogssdllicitatienla fiasuratiormassvelsa aes | a

la matrice est quant a elle causée par les concentrations de contrainte générées par les irrégularités
géomeétriques au sein de la matrice. La rupture des fibres et la fissuration longitudinale de la matrice
sont dues a la sollicitation daresdens des fibres ou a des concentrations de contraintes dues a une

i rr®gqul arit® ou ° |l a pr®sence des microporos
distingue les phénomenes de fissuration entre deux plis qui sont afgpelésaminage. Ce
ph®nom ne est provoqu® par | daugmentation et |
La concentration de ces contraintes intralaminaires génére alors une propagation des fissures qui
traversent les plis et engendre le délaminage des plis.

Ondisthgue g®n®r al ement 4 voire 5 grands m®cani s
par fatigue doéun composite stratifi® : | a mi
matrice, la décohésion fibre matrice, la rupture des fibres et le délgenihoutefois, la cinétique

de | 6endommagement noest pas l a m°me que ce
conditionnée par le cycle de chargement et les microfissurations engendrées par le chargement.
L6®Vvolution de | 6endacompasitee esecorstituéengénéraemeny dee3 d e
grandes phases :

a La premiére phase se manifeste par une perte brusque du module résiduel ou une
augmentation du dommage. Cette phase est caractérisée essentiellement par la fissure matricielle.
Déautr es soo@mealaruptum de la fibre peuvent aussi apparaitre dans certains cas ou

les fibres présenteraient des contraintes a la rupture assez faible par rapport a la matrice. Tous les
autres processus comme | e d®I amitdssgentpar tettd a d ®
fissuration dans la matrice ou soient par la contrainte aux interfaces. Ces fissures dans la matrice

se multiplient dans chaque couche jusquébé”™ att
de nouvelles fissures. Cet étigt saturation est appelé « Characteristic Damage State (CDS) ». Le

CDS est indépendant a la charge appliquée.

a Dans b deuxieme phaspli occupe a peu pres 90% de la durée deovi®bserve une perte

de rigidité, mais avec une cinétique assez lente. Les anéi s me s déendommag e
apparai ssent sont | 6apparition de | a d®coh®
unidirectionnels en général et le début de délaminage entre les différentes couches. La densité de

fissure augmente dans chaque laminéaure que le chargement continue. Les couches adjacentes
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subissent aussi des endommagements intralaminaires avec une propagation de la fissure qui se

poursuit doune couche ° | dautre ce qui condui:
a La derniére phase qui esdractérisée par une chute tres rapide du module est difficilement
mesurabl e avant l a rupture. On observe | d6app

progression du délaminage ou soit par la rupture des fibres. Les autres meécanismes

doendommageemednr®r oul ent si multan®ment ~ | 6int ®r
133. Eval uation de | 6endommagement par fatigue
LO®tude de | 6endommagement en fatigue doun ms

propriétés mécaniques au cours de la fatigue et de corederdifféerents mécanismes
déoendommagement qui S e propriéts.i ED seffet, lescchandgementp er t e

microstructuraux au sein du matériau occasionnent une variation des propriétés mécaniques a

| 6®chell e macroscopiqael.odmdomhygemamouded®vioad tui
par | a mesure de | 06®volutiotnl d®cbeltt ailaaacpase
param tres m®caniques | es plus wutilisenRdes pour
modules apparents (ferte de la rigidité)28-33], | 6 ®n er [31, 8437 las&ornmatiore

permanente ou la contrainte résidugB@-41].

[1.3.4. Les modules résiduels

L6O®t ude de | 6®volution des modules r®siduel s
généralement par la détermination des pentes de la boucle hystérésis. Le chemin de charge et
décharge de leourbe contrainteléformation étant généralement non confondu, il existe donc dans

la littérature plusieurs définitions du module. Ces différents modolgseprésentés sur la Figure

[1.3. Les modules les plus couramment utilisés sont le module s&gqaré (nodule de fatigueef)

et le module tangenEf,) au débu{Ecn,p), & la fin(Ed.ch,F) du chargementu soit au maximum de

la charge(Ech,F). Le module tangent est |l a tangente d
dohyst ®r ®si s. Certains auteurs ne consid rent
correspond a la réponse élastique du matérlaai.module de fatiguekf) par définition est le

rapport de la contrainte maximale sur la déformation maximale. Ce module a été utilisé pour la

premiere fois par Hwang et Han en 1983]pour ®t udi er | 0 ®emehtutei on d
modul e s®cant est do®fi ni comme | a pente de | a
tous des indicateurs pertinents qui peuvent e

la fatigue. Ces trois types de modulesvontfaoly et do®t ude ~ |l a suite di
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— Hysteresis
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Figurell .3. Détermination des différents modules résiduels a travers la boucle hyJ#3gsis

1.3.41L 6 ®ner gi

Cdobest | 6aire dofi niCettediariambke peutgerrhetira delse renseygaer ®r ® s |
| 6 ®t at de sant® du mat ®ri au. Le comportement
adoptant un poi nt de vue ®nerg®tique. LO®t ud

analysant les différents régimes de dissipation au cours du chargeyokemte. Cette énergie

augmente de plus en plus lors du chargernerqui génerednhdommagment du matériauJne

hypoth se de relation entre | a dur®e de vie e
émisg44]. Le | ien entre | 6endommagement et | 6®ner
ma | compri s. La difficult® devalbwerdn | | édanhdomma
r®si de doéune part dans | 6interpr®tation des Vv

des pr ®c umdamemagersente@refatijuéagissipation dans un matériau est provoquée en
général par deux mécanismes qantsla plasticité liée au comportement viscoplastique des
composites et | 6endommagement cyclique | i ® 7 |
auteurs par contre estiment que | dapproshe ®ne
gue les autres parameétres usuels utilisés pour la fgdgud5] Lor squ éon soumet un
un chargement cjique, celuici voit son énergie dissipéariecau cour s de | dessai
est suppos®e augment ®e au cours du char gemen:

| 6endommagement en tra-ant donc | O ®ombredet i on ¢
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cycl es. L6®Volution de | 6®nergie en fonction
comme | 6on observe dans | e cas de[46)Jaddasan ut i or
premier temps montr® | a perti nen[47pa dper osudvi & tqgRurd
pouvait étre un trés bon critere de durée de vie en fatiggienatériaux

11.3.4.2 Les déformations caractéristiq

Les d®f or mati ons sont aussi des vari abl es i
déoendommagement en fatigue dbéun mat ®ri au. Au
déplacement des boucles hystérésis vers des déformations plus élevées. La cinétique de ces
déformations (déformation moyenne, maximale et résiduelle) peut étre li@eddution de

| 6 endo mma ge duanatériaa LLa déformation maximale est la déformation associée a la
contrainte maximale de la boudeb h y s tL&défermatien résiduelle se définit comme étant la
déformation minimale du retour de la boucle.&téformation moyenne est la moyenne entre la

déformation résiduelle et la déformation maximale.

1.35. M®t hode indirecte de | 6®valuation de | 6end:
€ part | es m®t hodes cl assiqgues se badisipéde sur
les déformations permanentes, les modules et les contraintes ftésidueld 6 aut res m®t
peuvent étre utilisées pour caractériser de facon inditediee n d o mma g e me nt en f
composites. Ces m®t hodes sont appel ®es | es m®
pas directement dans | 6endomma g e naghermogchphiemat ®r
infrarougeet 6 ®mi ssi o.n acoustique

11.3.5.1.Emission acoustique (E

L6®mi ssion acoustique est une m®t hode dbéenreg
|l ocaux au sein dbébun mat®riau sous forme doéon:
®v nements | i ®s commélds eicrdfiesores paurear@ dohc étre suivis en temps

réels. Les capteurs piézoélectriggestcollés sur le matérigpar I'entremisel 6 un agent cou
(graisse de siliconegui permetde détecter les ondes mécaniques émises par le matériaurau c

de |l a fatigue. Chaque m®cani sme doébendommagem
particuliere. Ces ondes se propagent a travers le matériau et sont captées en surface par des
transducteursLes ondes vont ensuite étre transformées en signauxigilestret traités par un

syst me dbéacquisition. Toutes | es information

acoustiques. Ces signaux sont amplifiés par un préamplificateur et sont ensuite convertis en signaux
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numérigues qui sont affichésenem r ®e | sur | dordinateur. Léond
débune salve et est caract®ri s®e par de nombr et
de | a sal ve, l e temps de mdecupReat les freqgoeRces.émyi e du
di fficult® de | 6anal yse ded&aemdnsraco@igees enegistrésE A e
aux mécanisme d 6 e n d 0 mmaygi duin sont tdédiés. Léidentification d
doendommagement des mat ®ri aux cuompesi tddsanaty
| 6anal yse spectrale et | 6analyse multiparam®t |
a) Lébanal yse spectrale

El'l e permet dbébassocier une fr®quence propre
gammes de fréquences aux difféfredt¢ nement s acoustiques | i ®s
fissuration de la matrice, la décohésion fibre/matrice ou la rupture des fibres. Pour ce faire, une

somme de fonctions périodiques est donc transformée par la fonction de Fourier en somme de

fonctionssi nusopdal es gr©ce ° | 6®quation 1.
F(7) = ff (t).e ¥ "dt (éq. 1.1)
Park et al[48]ontpuc | assi fier | es m®c aniptumdes fibkkHde nvedeo mma g

et de la fissuration de la matrice époxy a partir de largeur des spectres des signaux.
b) Léanalyse multiparam®trique
El'le consiste ° ®tudier un ou plusieurs param

et de classifir les évenements associés. On peut identifier a peu pres 18 descripteurs pour un signal

do®mi ssion acoustique. Léamplitude, | 6®nergi e
de coups, et c. en sont bi en danalyseeest @angabsities . L a
chaque descripteur 7~ un signal du fait qudil

différentes salves. Les évenements sont donc classifiés en une population de plusieurs vecteurs
dont les coordonnés ont les difféats paramétres de la salve. Ces vecteurs sont souvent normalisés
etensuitea men®s 7 ol nppewmuvalflaei]l iter | a cl assifi czé
doit °tre de d®terminer parmi un ensemble fini
déidentifier l es fronti res entre diffd®rents
méthode de classificatiaria méthode selon le mode supervisé et la méthode non supervisée.

Le mode supervis® classe |l es vecteurs en sobap

un jeu de donn®es connuerscé€ gari olrdut’i llias astua ure
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modele. On peut citer la méthode dep k u s |, | 6anal yse de Fisher,
quantization), le réseau de neurones en couche (Myér perceptron).

La méthode non supervisée utilise plutbt une classifin basée sur la structure propre des
donn®es. El'l e r®duit débabord | es donn®es par
représentation graphique des classes. On peut citer comme méthode non supervisée, les réseaux de
neurones, les-knoyenns [49] etl 6 anal yse pacipal¢dPCA)DO.s alnd a mpali yns e
composant principal (PCA) permet de trouver une base de vecteurs propres non corrélés

C) Léal gor i-indyenees d e s k

Cbest wun al goeadestalganitamed dit acerdare mohilsi Ellelpermet de minimiser

|l a somme des carr®s des distances entre tous
se déroule en 7 étapes

1) Choix du nombre k de classes ;

2) Choi x doune mepsaurr el oduet isliinsiatairont ®&e | a di st a

deux vecteurg, et X, (équation 1.2) :

n 2
d2(X,, X,) =4 /,(x{ - x}) (éq.11.2)

i=1
Ou/;repr®sente | e coefficientl &levanpbten@®r at i c

utilise g®n®r al ement | 6analyse par PCA pour t
3) Initialisation des centres de classes de facon aléatoire ou en les définissant
manuellement
4) Calcul de ladistance séparant chaque vecteur au centre des k classes
5) Af fectation des vecteurs dbéentr ®e ~ un

recherche du minimum de la distance euclidienne,

XTCisi |- X[<[X-X| "if [LKli, |

6) Cal cul des nouveaux centres des cl asses

7) Si |l es centres des classes sont stabl es
est termi n®e, dans | e cas contraire, on r ®p t
Apr s | 6application de | 6algorithme, déautres

signification physique des classes. La validation du choix du nombre de classes peut se faire en

utilisant les critéres DB de Davies et Boulfpd]d ®f i ni s pl&3. | 6 ®quati on
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1) ad+d,0
DB=-—a max%—g éqll.3
i=1,k (; ij =

Avec 0, et d j et O’ij les distances moyennes certsggmaux des classeést des classgset la

distance moyenne entre les classely respectivement. Plus DB est faible, plus il y a une bonne
r®partition des donn®es. LO6i d®e mtdeniinomsérpor i t h
valeur de DB.

d Portrait des revues sur | 6®valuation par |
On retrouve dans |l a |itt®rature plusieurs tra
|l es m®cani smes doéendo mmaugaunsdes ¢ssad mécaniq@@epsut ¢ 0 mp o
citer | es tr ai{b2 etde RbhersegtB3] guiont gutfaireauhe. corrélan entre
la vitesse de propagation de fissure en fatigue et les parametres de signaux enregistrés par

| 6 ®mi ssi on ac ¢54]ertt pugentfier le kodedeeuptura dia.lessigx. Kordatos
a

etal.[55jont quant ~ eux r®ussi " identifilemte gr ©ce
déendurance doéun composi t e [56]apatdeniifier&oiscsd@tesa mi q u
d6®v nements acoustigues (d®coh®sion fibre/ ma
essai de traction sur wun ther @Gogadym4 b utiisée d o6 a
| 6anal yse multiparam®trique pour identifier |
les fibres de balsa. Scida et@4ont utilis® | 6EA pour identifi

hydrothermal sur lepropriétés mécaniques en traction du lin/époxy.

Les signaux obtenus en fatigue par | 06EA pour
sighaux peuvent contenir un nombre important de chevauchements liés aux propriétés différentes
des constituantdu composite, a la vitesse de propagation anisotrope des ondes dans le matériau, a
la friction interne. De plwus, il faut ajouter
| 6anal yse des siBhdanxs D& Roevwae esurall. 6®mMi ssi ¢
naturelles a exposé la problématique de la classification des mécanismes et montre la différence
des résultats obtengsr plusieurs auteurs. Monti et f89] a constaté que la méthode spectrale
bas®e sur | 0 an estelascassitication ldptustgmehtiutilisedans la littérature

mal gr® | a compl exit® de sted &@rNalls pnt aussidrépertorie iegg n a u x
di ff® ents modes dbéendommage meacteristigue amusig® pour
(Table II.5). Dans la suite danse travail la méthode de ifl t r age et ddana
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multiparamétriquesont permettre de caractériser de fagon non triviale les dommages cumulés et

lesmécanismes liés & ces dommages.

Tablell.5. AE characteristics of the main damage mechanisms in eco composites according to the I[&9hture

Failure mechanism Material Characteristics
Flax/LPET Amplitude [40 50] dB
Birch/Polyethylene | Amplitude [35 45] dB, duration [180] ms
Matrix cracking PP/Hemp and .
Amplitude [40 60] dB
Chenovene
Flax/Epoxy Amplitude [42 60] dB
Matrix-Matrix friction Flax/LPET Amplitude [40Q 55] dB, duratiorf20i 120] ms
Flax/LPET Amplitude [45 60] dB
_ _ Flax/LPET Amplitude [45 60] dB, duration [50200] ms
Fibrematrix
_ PP/Hemp and _
debonding Amplitude [60 65] dB
Chenovene
Flax/Epoxy Amplitude [6Q 70] dB
_ o Amplitude [55 85] dB, duration [100600]
Fibrematrix friction Flax/LPET
ms
Fibre pullout Flax/LPET Amplitude [6Q 80] dB
Fibre cracking Flax fibre bundle Amplitude [35 60] dB
Flax fibre bundle Amplitude>60dB
Flax/LPET Amplitude [8096] dB
Fibre breakage PP/Hemp and _
Amplitude [85 95] dB
Chenovene
Flax/Epoxy Amplitude [70 100] dB

[1.3.5.2.La thermographie infraroug

La thermographie infrarouge (TIR) esheautechnique utilisée pour obtenir des images de la
r®partition de temp®rature ou |l a dissipation
matériau soumis a la fatigue voit une partie de son énergie nécessaire a la propagation de

| 6 e ndo mmamsfermeéeren éndrgieaalorifique. Cette énergie est captée par un détecteur

température issue du rayonnement émis par le matériau durant le processus de la fatigue. Cela
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per met de faire un Sui vi de | 6endommagement
endommagées

Le principe de | 6autocorr® ation entre | a ten
thermodynamique <c¢l assique. L6®quation qui rel

Plusieurs chercheurs (Luof@Q]; La Rosa et Risitanb1]; Liaw et al.[62], Cura et al[63]; etc.)
ont mis au point des techniques doobservation
doendurance des m®t ahservert lorsides tests de fatigue uheaétévatipn de. !

|l a temp®rature du mat ®ri au-dglui dommt cepar aisre
| 6®volution de |l a temp®rature devient brutale.
alal i mite dbébendurance. Cette corr®l ation entre

a été faite par Moore et Kommers (19244]. Par cette méthode, plusieurs auteurs ont réussi a
reconstruire | a eNoudreb ewldnhdiesro p rLodbaavbainitiatg® Sle c e
possibilit® doutiliser jJuste unde ssoepurloeN d@bpirloiutv&
Wohler. Ce qui réduit énormément le temps dédié aux essais. Dans le domaine des composites, on
observe une ®mer gtonaded TIRBW &udieréeur dompdrtémertt en fatigaea
[65-68]. Montesano et a[69]| or s do6éun test de fatigue sur de
avec les fibres de carbone ontcomg@ | es cour bes doé®volution de
pardes imageM EB avec | 6®volution de | a temp®rature
une similarité entre ces deux courbes. Raw, la TIRest un outil puissant qui permet de suivre

avec précision la progression de la fissure des composites en général, surtout pour des composites
polymériques tissés. R.K. Fruehmann ef&6] avec Goidescu et d68] ont aussi montré dans

l eur article | e potenti el de | a TIR de suiwvr
| ami n®s . autewsownttr est i | i s® TIR pour Ssui vre | 6 ®
déoendommBB4 éhweuntd un m®c ani s m9].désaravdux réceatgysearme n t

l a mesure de | 6®volution de temp®rature par
composites a fibre de lif71, 72] ont montré la capacité de cette technique a évaluer

| 6 endommagematériau. d an s

Dansce travail la TIR va étrecouplée avec les essais de fatigue afin de faire une étude quantitative

de | 6®vbbendommdgement par | a mesure de | a var
Une analyse des indicateurs mécaniques couramment utilisés couplée avec les caractérisations par
méthode non destructivega permette d e trouver une catiomr @ ati on

| 6endommagement et | es m®cani smes dbéendommage.!
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136. Loi s de cumul doendommagement par fatigue
La compr ®hension de | 0®o0olution de | 6endommag:
nécessitent la connaissance des param@ttenseques (propriétés mécaniques quasi statiques et
cycligues, dimensions des échantillons, etc.) et extrinséques (type de chargement, conditions

environnementales, etc.) du matériau en utilisant des procédures de caractérisations appropriées.

Lamodé i sati on de | 6endommagement par | a fatigue
|l a premi re consiste " ®tudier | es m®cani s m
exp®ri mentales des variabl es i ne kadegugiégme étdpe s dar

bY

consiste a proposer une équation qui permettra de modéliser le comportement du matériau
endommagé en fonction de ces variablés loi de cumul eddéfiniepar une fonction de dommage
nottD.El | e permet de d®crire | 6accumul Beaucoup de dc
de modéles ont été développés par des chercbaunglusieurs matériauxk vec | 6uti |l i sa
différentes approches. On pourrait classifier ces approches en 4 gpartespour le cas
spécifiquedes composites.
T Léapproche empirique qui repose surla | es r
sollicitation.
T Léapproche ph®noaes®mno |l dgibgueamesasetavebnmesegBande
précision certainsgrametres tels que la longueur des fissures, des évenements acoustiques,
etc.
T Léapproche amallegst bagéa sur lg mécanique des solides. Ces lois
sbappuient sur des crit res tels que | 6®ne:
T LO
| 6 anal ytutligeudes notieds|Ide déformation ou de contrainte résiduelle pour

a p p rconcepteelleest a mic h e mi n entr e oménalggigue cet h e p

expliquer le dommage dans le matériau.
La mi se en plpassespréaaiimnent pahodd dleent i f i c atvariabigs) de | a
macroscopiqu@) associégs) au dommageD apres une analyse minutieuse des résultats
expérimentaux. Ces lois se basent sur certaines caractéristiques propres comme la prise en compte
de niveau de charge, le caee linéaire ou non linéaire du dommage, bé&s modéles les plus
couramment utilisés pour le cas des compgsiint été présentés par Hwargak [73], de
PalmgrerAMiner [74]. 1 | existe doébautres mod | es comme | e
[75], le modéle dérivg76]. Pl us dobéune cinguantaine de mod | e

vari abl e d o6 epoudlesmasaes eomponites.
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La figurell.4[77]1i | lustre | 6allure g®n®r ale des cour be.
[ 0/ 90] de c o mpssas fatigge. Onopeus obskeivar res difféerents mécanismes
déendommagement ” di ff®r entes ®t apes sde | 6 ¢
ddendommagement tgéméralénent degla méme masute e ceux observés en

statique.

Damage

|
) 25 50 75 100

1. Matrix cracking, fibre breaking

2. Crack coupling, interfacial debonding, fibre breaking
3. Delamination, fibre breaking

4. Delamination growth, localized fibre breaking

5. Fracture

Figurell 4. Mécanismes d'endommagement par la fatigue des composites laminés et évolution du dommage et de la contrainte
résiduelle durant la durée de vie en fati§itid

[1.3.7. Portrait des études sur la fatigue des composites a fibres naturelles

La plupart des études en fatigue qui ont été faites dés lorssurlesCAN®a t ent surtout
de leur durabilité a travers la modélisation de la courNed® Wohler. Parmi les études en fatigue

des CFN, on peut <citer I[78]9uiontnaodetsa la codrideMdume d Fo

polyéthyléene a haute densité (PEHD) renforcé par fibres courtes de chanvre en utilisant une

méthode semeémpirique SN. lls ont défini dans le modéle-I$, une nouvelle contrainte
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normalisée. Cette nouvelle contrainte leur a permis de modéliser bes@N des échantillons

avec de différentes fractions volumiques des fibres et des essais avec différents rapports de charge
et " des conditions environnemental es. I'I's on
de 20 a 40% engendre peu deatdwn au niveau de la durabilité en fatigue. Belaadi.¢74] ont

®t udi ® | 6endur ance dtdasméthodebempirquediet ot icomsdaté queen ut i
celle-ci modélise bien la courbe de fatigue des fibres de sisal. Yang[80gbnt quant & eux

mo d ®| i s ®ce enfatigualem mada flexion de HDPE/fibres de bois en utilisant la distribution
statistique de Weibull. Shah et #1] ont aussi comparé le comportement en fatigité &

différents CFN unidirectionnels a fibres de jute, de lin et de chanvre. lls ont observé que le
comportement en fatigue de la courbB 8e ces trois CFN est presque similaire. Pour ces auteurs,

lasim | arit ® de | 0 ®vNode ces deux typed de cdmpositesoest tiée @ la Sructure
identique des fibres naturelles. lls ont aussi observé que la variation des fractions volumiques et de

| 6orientation des f i br eascoudbe $Nells coth@aiemh pnauite less ur |
courbes SN de Wohler de ces CFN avec celle du composite unidirectionnel verre/époxy. lls
observent que |l es composites © fibres de verre
ont une Vvimagansntendaiigaerpldimportante que celle des CFN. lls expliquent ce
comportement par le fait que les microfibrilles de celluloses dans les CFN se réorganisent durant

|l e processus ce qui ralentit | e pragostddelas doe
surface des fibres leur permette de transférer facilement des contraintes et des déformations a la
matrice. Liang et al[82] comparent aussi le compgement en fatigue du lin/époxy avec le
verre/époxy. lls ont observé que la pente de décroissance de la coudef8tigue du composite

lin/époxy (7Mpa/décade avec une contrainte a la rupture de 79Mpa) est moins importante que celle

du verre/époxy (21a/décade avec une contrainte a la rupture de 103Mpa). Durant leur durée de

vie, la perte rigidité du lin/époxy est moins importadteelle du verre/époxyl5 a 20% de

différence) Il 1's ont aussi ®t udi ®, | 6 ®wedaniquasaui e n f
peuvent expliqguer | 6endo mnsewwseoneatations @eribrehot | gu e
[0/90]s, [£45]39). lls ont constaté que les déformations permanentes et le module de fatigue sont les
deux variabl es c apmanaderment ad €eie deg CENgsurteut dullidépaxy a
cause de |l a comp®titi on e ndrentorcdméntdudnaténeuadd & me n t

un réalignement des fibres lors de la fatigue.
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[1.4. Conclusion
De cetterevue de littératuraonexhaustive, il en ressagtielescomposites a fibres naturellen

particulier ceux fag en fibres de lins présentent des caractéristiques mécaniques assez

intéressar@spour desapplications en mécanique de structires avancés extraordinaires ot# é

faitsdansl 6 opti mi sati on des diff®rents proc®d®s
plus leurs propriétés meécaniqué&dn remarque par contre une forte sensibilité des CFN au

vieillissement environnemental d¢ion commre aux composites a fibres synthétiques. Le
vieillissement " | 6eau alt re | 6interface
propriétés mécaniquext thermiquesDes efforts onétéfaits a travers plusieurs recherches pour
am®Il i or ace fible/hatricdl es différentes études réalisékss la fabrication des CFN et
dans | 6 am®I| isoropaidtés statiqueecenstitbeatudra i | lee basesle dbnnées
essentiellespour 6 ®t ude de | eur comport e melayieillissenentn g

reste marginal

Des efforts restent a faieei niveaudé 6 ®t ude de | eur c onotgmmendansne n t

le cas dwieillissemert environnemental et de fatigue.Plusieurs raisons peuvieexpliquer ce

manque doilesét®es’du comppiement a long tedee CFN On noted 6 a blaao r d

complexitéau niveaudéadéf ni ti on des param tres doRpurude

le vieillissement environnementglirexempleon ne connait pas | dueffet

le comportement spontané des CHRN.peud é&udesqui se sntpenchées sue cas de ldatigue

des CFN démontrgueceuxci présentent une bonne tenue en fatiguatdines configurations de
lin/époxy ar exemple ont une performance en fatigamparable a cedldecertains composites
renforcés avec des fibres de vevtalgré ces caractéristiques en fatigue assez intéressentes,

existe toutefoigles zonegrises a éluciderau niveau dé 6 e ndo mmagement en

surtoutauniveaudd a d®f i ni t d éndommayemestc r d ¢ Ir & @néaansmes i o n

déoendommagemitigie | ors de | a

De plus,anot r e connai s pasdché@udeq u | B 0 eexdk faqoeconcrdie®sur

| 6i nfl uence du vi eil | ursosyoreanent en Etigydlansdarsuite dee nt a |

ce travail,on élaborem lesdifférentes méthodes qui permettrdn®é ® v a tomgortemengéa long

terme en fatigue et paieillissement hgrothermal.
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[lI.1. Introduction

Ce chapitreexposele choix etles démarchesxpérimentales utilisées pocaractériser uIlCFN

dansnotre étude. On décrit aussi le procddébricationutilisé et la caractérisain des propriétés

Ldet ad ®e e
santé de notrmatériau surtout au niveau lderépétabilité @ la fabricationdes échantillons

1.2.

111.2.1. Matériau choisi

physiques de ce CEM 6 ® v an desgptopriéetés physiquepermisd 6 av o i r

Description du matériau et fabrication des éprouvettes

Au niveau degropriétés mécaniquetdes fibres naturelledes fibres deliin semblet avoir des
propriétés assez intéressantes pour concurrencer plus les fibres de verre patroieslfibres
naturellessur le marchéYan et al[83] ont répertoriéune revuedespropriétés mécaniques de
différents ypesdefibresnaturelles (Tablell.1).

Tablelll .1.Propriétés mécaniques des fibres de verre et des fibres natf@8]les

ore | D | RO | Tersle | S | S0eoe | cingaion
type Cem e (MPa) (GPa) | (GPacmdg) | 'ailure (%)
E-verre <17 2526 | 20003500 | 70i76 29 1,848
Abaca i 15 4001 980 6,2 20 9 1,010
Alfa i 0,89 35 22 25 5,8
Bagasse | 10i 34 1,25 2221290 171 27,1 18 11
Bambas | 25140 | 0,611 1401800 117 32 25 2537
Banane | 1230 1,35 500 12 9 159
Coco 10460 | 1,151,46| 951230 2,86 4 15i51,4
Cotton | 1Gi45 | 1516 2871800 | 55126 6 3710
Curaua | 7i10 1.4 871 1150 11,8 96 39 1,349
Lin 121600 | 1,415 | 3432000 | 27,6103 45 1,233
Chanvre | 25600 | 1,415 2701900 23,590 40 1i3,5
;'::L i 1,2 4301570 | 10,116,3 11 3,75,9
Isora i 1,211,3 5001 600 i i 516
Jute 201200 | 1,31,49 | 320800 30 30 118
Kenaf i 1.4 223930 14,553 24 1527
Ortie T ) 650 38 T 1,7
Palmier i 0,71,55 | 150500 801 248 0,5 3,2 17 25
Piassava i 1.4 134143 | 1,074,59 2 7.821,9
PALF 200180 | 081,6 | 1801627 | 144825 35 1,6114,5
Ramie | 20180 | 1,001,55 | 40011000 | 24,5128 60 1,214,0
Sisal 81200 | 1,331,5 | 363700 9,0'38 17 2.07,0
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Les fibres de lin sont parmi les fibres qui présentent des propriétés mécaniques assegatlevées

rapport dobautres fibres et elles sont | es

p
prix unitaire en dollars US par Kg et par propriétés mécaniques montre que des fibres du lin ont

le plus bas prix par rapport a celle des fibresetes¢Figure 1ll.L]) sur | e mar ch® mon
prend en considération le contexte geopolitique mondial actuel, le Canada est le premier

producteur mondial de culture de plants de lin. Ce lin est surtout cultivé pour ses graines, mais le
domaine de laneduction de fibres a partir du lin est en émergence. Les applications faites a base

de ces fibres de lin pour la fabrication des piéces seraient donc un atout indéniable contribuant a

| 6essor de | 6®conomi e canadi lechabede nofe éfudersuri r de
|l es CFN sodoest orient® plus vers |l es fibres de
des fibres de verre.
: l// 7
Carbon Sted e = I’/ JE Cobou Kine 28
PR 7 ) ‘CFRP —f o ==
=¥ Glass Fibre — ? A Fl
&) enaf — === ___cli} luminium
E:’ Jute — @ ). Q .
3 Congrete j
;_; Sisal — - '4 GFRP
QO T — !
= 10 Plywood — _Q*
o : / q
= Coip ../ [ S
2 y / PHA/PHB
- 7 ] ! '
/ / / :
10° % EY ;)  [E3 u :
OF /= i .
c C/ IC- n .
L L L : L :
107 10° 10’ 107
Cost, C (USD/kg)
Figurelll .1. Mécanismes d'endommagement par la fatiguedegposites laminés et évolution du dommage et de la contrainte
résiduelle durant la durée de vie en fatif4
Af i n d e infuehceues paeamétr@dsa un dignement homogene des fibres et au choix de
la matrice qui peuvent jouer un role darvariabilité de résultats, on @ pt ® ddest i | i s ¢
préimprégnés unidirectionnels de la société LINEO[BB] appel& « prepreg» (Figure 111.2) afin
defabriquer nos différentes séries de plaques lin/épGgg« preeg» sont tres utilisés dans de
nombreuses applications sur le marohéndial fabriqué des compositfg6]. L6 ut i | i sat i on
«pregeg»permetd e mi ni mi ser | a variabilit® |i ®e ~ | 6a
fibres dans la matricd_e seul inconvénient despkepegeé , coOest qguodoils ont |
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limitée. Les stratifiés ontloncétéfabriquésa partir dupré imprégnénidirectionnelFlaxtape 110

dont les caractéristiques et les propriétés peegeg» sont décrites par la bee 111.2.

S

Figurelll .2. Préimprégné de lin/époxy unidirectionnel Flaxtape 110

Tablelll .2. Caractéristique du préimprégné. lin/épd8g]

Taux
_ volumique de 50%
Fibre: fibre
FLAXTAPE © 110
110g de
Par nasse fibre/me
Module de
Young 33 GPa
Traction Contrainte a
Iso-527-5 la rupture 275 MPa
Déformation 1 22 o
a la rupture » £e 70
Module de
Young 23 GPa
Flexion Contrainte a
Iso-14-125 la rupture 210 MPa
Déformation 2 1%
a la rupture '
Densité du
composite 1,13
I'c (g/cn)

[11.2.2. Fabrication
Un découpage et lempilement mauel des plis unidirectionnels ofté effectugsuivant plusieurs

s®quences dléeesmps ®euneemaes doéempi | ement des cou
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fibres par rapport " | 6 a x e 0°1Qualrg fypesi dk iségachcesd ® s i
doempi |l ement ont ®t lengiwdinble0}t, d ®s0 mmu®es aMEO,| 6aaxiev
transversalet horizontale fibres dg8/90}zs, dénommeée FE9@n biais [+45dsdénommégFE45,
et quasiisotropes [0/90; /+45]s dénommé FEH. Chague stratifié compte douze pémentaires
Les stratifiés [+45 et [0/90ks et [% /90, /+45]s correspondent 8 6 e mpi | ement de 6
couchesL 6 ®t ude de ces 4 g edanspeduddechmisisld drapage optim®és e st
permettant de résister aux sollicitations extérieures.
La polymérisation des différentes plaq250x250mm) s 6 e gat thefmadompressiohe
processus de thermocompression a permis de negttfermeun mat ®r i au pl an, S 0
combinée de la chaleur et de la pressidme presse hydraulique chauffante et wuta de plaque
en acier rigideont été utilisé&s en appliquantine pression de 15 barsintenue constante pendant
la cuisson dd5min a 165°CCes paramétres choisis pour la fabrication des plaques de lin/époxy
ont été basés sur les travaux de Soufian ¢873). La piece est comprimée entre un moule et un
contremoul e par | 6i nt e Apre®clissan les plaqdeatétéeasuite refeoglisse .

| @dmabirant pwiasmn t endlitédémassL. 6 ®v ol uti on des param
a été décrite B Hgure 1ll.3a.
Le prélévement dedprouvettess partir des plaques a été effeciygartir de la découpé Hed a i
dobune scirefrodidanmant | 6eau a(Figurell.d®. Lasddmepserss b r Yl e
géométriquesle découpe e spect ent | a n o raoie25035iM. UDSDIR)® codes
| ®ger a permis doéuni f or heidépeussiétagesles gchantilons a étée s @
effectué” | dair comprim® afin dodo®mehwer ohadpr ®
polymérisation de la plague, la machine de thermocompression utilisée ainsi que les étapes de
découpages sont représentées par la FijuBe Les échantillons onété séchéslans un four
pendant 72 50C p our e nabserbéau codrsde découpagenformémené la norme
ASTMD570Les ®prouvettes ont ®t® ensui mweddkwum®e s
fermoir. Les dimensions des éprouvettes ont été mesateesntiemelemi | | i m tre pr s
doun pi ederappateniré la sesuee de la masse et des dimensions permet de déterminer
la densité volumique du compositee taux volumique des fibres &é déterminé en utilisant
| 6 ®qg ulhltdel®dmormeASTM D 317299 ou U représentée nombre deplis, @ la fraction
volumiquedes fibres du composjtél 6 ®p ai s s e ur ” dedersi® @gs fibcegviat t e,

masse surfacique du lin.
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N3 M
VvV, =——= éq. .1
f root (éq )
2 P (bar) A T(°C)
15 bar
165°C

Figurelll .3. Méthode de fabrication des éprouvettessioxy :cycle de cuissofa), thermocompressidb), découpage (c),
éprouvetts (d).
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[11.3. Résultats degropriétés physiqguesdes échantillons

Les dimensions et la masse des différentes éprouvettes ont été mesurées respectivement avec un
pied a coulisse et une balance a précision aprés leur usinage. La mesure des dimensions a permis
de vérifier si les échantillons usinés respectaient bien lesndioms déa norme ASTM D3035

La Figure llldmontre wune s®rie do®chantillons standa

échantillons présentent tous une forme rectangulaire et un fini de surface lisse.

Figurelll .4. Echantillons de dimensions normalisées selon ASTM D3039

LaTable lll.2pr ®sent e | es propri ® ®s physiques des ¢
stratifiés de lin/époxy avec leur écéype en parenthése. Le taux voligue de fibres\{f) de

chaque stratifié a été déterminé en utilisant la méthode standard ASTM BR1Te taux

vol umi que de fibres exc de | a viagrégnékadensité 50 % (
volumique des CFN est supériedr cellede la configuratiori0]12 de LINEO et se rapproche plus

de la densité des fibres qui est de 1,458/cm

Tablelll .3. Propriétés physiques des types d'éprouvettes lin/époxy avec-t\goamrn parenthése

- . Nombre
Stratification Notation t (mm) r. (kg/m) Vi (%)
do®pr o
[0]12 FEO 20 1,47 (0,12) | 1,15(0,09) | 62,13 (212)
[0/90]3s FEQO 20 1,50 (0,04) | 1,20 (0,03) | 60,87 (1,07)
[+45]as FE45 10 1,54 (0,06) | 1,18 (0.02) | 59,42 (1,89)
[02/90,/+45]s FEH 60 1,50 (0,1) 1,22 (0,03) | 61,86 (2,45)

La nonétanchéité du moule et la forte pression exercée a la fabrication permettent la diffusion
équitable de la résine a travers les fibres, mais aussi la fuite de la résine aux abords des moules. Le
choix judicieux des parametres du procedé de thermaessipn (pression, température et temps)

apermis déobtenir des ®chantill ons de m°mes 0]
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de fibres presque semblahlds densité volumique similaire avec un faible éogre. La faible

variabilité des propétés physiques de deux plaques différentes montre une homogénéisation de la
diffusion de résine a travers les fibres et une uniformité de la pression exercée sur tout point de la
plaque par la presse malgré la fuite de résine aux abords des plaquast c@mglare que malgré

la problématique liée a la fuite de résine lors du procédé de thermocompressiomnetrparde
fabrications oqudoorermi shdido®bs enir des ©plaques
propriétés physiques presque identiqles. éprouvettes fabriquées a partir de ces plagues qui ont

une faible variabilité peuvent donc étre aisément utilisées dans la suite de nos travaux pour les tests
mécaniques et de vieillissement.

[l1.4. Conclusion

Ce chapitra permisd 6 ®1 a b o r ehes pbuteschoik Qustratifiedin/époxycomme matériau
CFNaétuderdans le cadre de cette étu@e choix a été surtobaisé sur les caracigtiques assez
intéressantesue présentelelidu poi nt de vue m®cani que.let de |
choi x doéut il i s aguiaéte fad dansrcette étugernmeipde @igimiser le risque

de variabilit® |i® ° | 6 a lchoipis @ysndenla fabdcatisrparf i br e s
thermocompression ont perns  d desplaques de strdigs reproductibles qui feromtbjet de

notre étudeL 6 ®v al uat i on d e sdepe compposité&btigRé pardahnyethode dee s
thermocompression montre une bonne répétabilité dans la fabricatioradasglles résultats

montrent un taux volumiquee fibresimportant dans ce matériau avec une densité volumique
proche de la valeur théoriquee découpage aveclastie di amant ra fpreorindiise d 6 dv
des éprouvettes normaliséasgvant la norme ASTM D303Tes éprouvettes vont étre utiksé

dans la suite de ce travaill ces tests quasi statiques vont étre efiessur les différents stratifiés

afin dé®valuer | e comportement m®cani que.



IV. CHAPITRE IV : ETUDES QUASI-
STATIQUES
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IV.1. Introduction

Dans le chapitre précédent, les propriétés physiques des 4 stratifiés de lin/époxy FEO, FE45, FEH,
FE9O ont étédéterminéeslLes résultats démontrent une faible variabilité de leurs propriétés
physigues. Ces résultats odbnc permis de valider les échdntl o n s p oderkeurl 6 ®t ud
comportement mécanique spontégifides quasitatiquesjraitédans ce chapitré.es mécanismes
engendrant leur endommagementtractionrserontaussi abordeéd es données collectées dares

chapitre vont étre utilisées parlas t e a f i nprogr@m®ne expérimental poar les tests de

fatigue. Ces donnég®urront aussi étre utilisépsurl 6 a n a koynpoetement a long terme par

fatigue et par vieillissement des éprouvettes gsasiope du lin/époxynomméFEH). La Figure
IV.1résumel 6 a p paxpernterda abordé& dans ce chapitrpour | 6 ®t ude du <co

meécanique spontané du lin/époxy

— Impulsion acoustique

Caractérisation quast

statique
— Essais de traction
Eprouvettes
lin/époxy: B
FEO, FE45, FEH, FE9QO )
— Emission acoustique
| Mécanismes

d'endommagement

— Observation optique

FigurelV.1 Pan de travail desssaiset analyses effectuésns le chapitre IV
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IV.2. Dispositifs des essais mécaniques

Deuxdispositifs ont été utilisés poéwralueres propriétés neaniques statiques des échantillons

1 sbagit de | ,auieg uné maswennonadestructs/d, et des @ssais de traction
coupl ®s avec | 6(RAnLasTabledvilr ®s o met il gu @ | desiessdi® e x p ®r
mécaniqus spontanés sur les échantillons de lin/épa3ing éprouvettes ont &tchoisies pour

chaque stratifié pour subir des essais mécaniques.

TablelV.1.Pl an ddéexp®rience de | 6®tude du comportement m®c
Impulsion acoustique Traction
Echantillon q é\l(()@mpbrre ol EA q é\l%mpbrre ol FEA
FEO 5 Non 5 Oui
FE90 5 Non 5 Oui
FE45 5 Non 5 Oui
FEH 5 Non 5 Oui

IV.2.1.Impulsion acoustique

Destestsnondestruiti d d6i mpul si on a duésussrtousdes échaatifions e®vu® e f f
d 6 ®v kedr maduledynamiqueL e b anc do6 este@édsentd surlaFegure 29Gng

éprouvettes ont donc été prélevées dans chaque lot de stratifié et ont été testées par cette méthode
non destructive doéi mpul €dtestrconsiste@ sosimetidg@uceh aennt i nol doe

a un impact élastiqué.d i m pilastiguegénéreau sein du matériades vibratios des atomea

™

une certaine fréquenck e s ondes acoustiques ®mises par I
microphoneet transmigs a un logiciel de traitement de fréquesc€e logicieldu nom de

« Resonance frequency and damping analyZBFDA) traite le signal pour identifier la fréquence

de r®sonnance et | e coef fi ci enfiequeahexe fésoartcd e me n t
estdirectementde aumodule élastique © | a massetdé Is@a®dhaenisli loanp

IV.1. Ce calcul de module est basé sur la norme acoustiqgue ASTM E 1259.

_ 094650 N7 & AL @ :
E =0,9465 =1 0 %—363 T, (ég.1V.1)
¢ ' Fctc
Avecm®t ant | a mas s klalargeurl 18 Brguearnlt & @ pl aofiig, Bégquernce

fondamentalgT le facteur de correction qui équivaut pour notre étu¢a p @® P g O 8
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Dans ce type de testn@ importance egparticulieremenmmise surl 6 e mpl acement de
automatique et du microphone. La mesure a été faite dans ce cadre en modeltiriomu

caractére hétérogene des CFGette disposition correspond a une vibration Hilvee de

| 6®prouvette ou | ' esmudr di tandadirelal camipl & Ote S®PTr op v &
(Figure 1V 2).

FigurelV .2 Banc d'essai de l'impulsion acoustique

IV.2.2.Essais de traction

En vue dé®valuer |l es propri ®t ®s statiques d
déendommagement , |l es essais de tr(BAONtétd coup
effectués. Il faut aussi noter que thoix des parametres de charge poureksais de fatigue
nécessitgréalablemenia connaissance des propriétés mécasiquestatiqualu matériau Cing

(5) éprouvettes dedifférents stratifies ayardubi destestd 6 i mpul si on acoustiqu
soumigsa la traction suivant la norme ISE27 afin de déterminer leurs propriétés mécaniques

Les essais ont été effectués a une vitdestmm/mirsur une machine INSTRON de modeM -

U150 (Figure IV.3) ®qui p® dobéune cel | Cedtess shetcouplsavegua 150K |
extensometre de ba®Bmm qui permet de mesurerdiéformabn et avec des capteurs acoustiques

pour ®valuer | eur .nhesdoeurbek écentraintdpianeng e me chaque
éprouvette onététracées. Et le module de chaque échantillon aadtéilé suivant la norme ISO
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527 ¢ 6es tlecalculdii modul&y wWely- a été effectugsdans la gamme des valeurs

appropriées poua déformation (entre 0,0005 et 0,0025)

FigurelV.3 Machine de traction LMtL50

IV3. Techniques de | onmgnagemenat i on de | 6endo
IV31.Techni que do6®mi ssi on acoustique

Le suivi de | 6 ®v ol udesiéprouvetlea ®OH@ONnd @ammag@®mént 6 ali
acoustiqueau cours de | O0¢éedsaaigudei trandnedeagra@al ve® d
systemead 6 a ¢ g udie BIBTRAAEWIN. Le systéme est constitué de deux aastele bande

passante 5IkHz a MHz connecté a deux méplificateus avec un gain de 40dB qui sont reliés
aunsystne dodéacqui sit i oRCI2mu oconvertts des signauxc en mpdrametre de

| 6®mi ssi on acoust sontpositionnésessr ladaeeuwdgs eprauyettes. la gsaisse

des i | i ¢ on eassprer umlgoitoupth@eet une meilleure transmission des oneesre

| 6®pr ouv edpelrsDetux | psnces permettent dosussur er
| 6 ®p r doosvdest téses mécaniquds.0 &liafe en temps réele lasalve et de certains
parametre de lasalve (admp | i t ude, | 6 ®nergie, |l e tecypsy de m
de | 6 ®mi s s isarttransnis @tust®ds pogrwre postraitement sur un micrordinateur

grace au logiciel AEwinTMCes parameétres sont déBnpar rapport a un seuil de 35¢Bur

éliminer tout bruitdefonP our ce seui | aucune salve nobdest d¢
sous sollicitationAf i n désabdler et nédd® leddiva, eevaleuls temporelles

suivanesont été choisies

- PDT (Peak Definition Timejle 25us. Cette valewrar act ®r i se | e t emps
salve

- HDT (Hit Definition Time)de 15@s . 11 d®fesavéet | a fin doéun
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- HLT (Hit Lockout Time) de 30@®s . Coest | a dasawetladimdesom | a f
écho.le temps dbéaveugl ement du syst me.

Lesdifférents paramétres acoustiques sont illustuéda kgure 1V 4. Avant tout essale systéme
ddacqui siti on e destestsdd casber de migas eregfaphdeg t u d (ARS T

Sensor Test).

»

A Preset threshold
[

Voltage

Acoustic emission
generated edectric
e . signal
f M2
‘-[I-!l— -l- ---------- *— - - ——— .

Time

Pwave' S waw

Figurelv4Di f f ®r ent s param tres temporels dbdéune salve de

Un autre post traitemedte s donn®es s s9 @lnv eax odessutilisdptiae s 0 e s
méthode des-knoyenneavecle logiciel « NOESIS». Le but de ce traitement est de pouvoir

di scriminer | es signaux dOEA af i n LdJOOa |ldgeonrtiitfhi ne
de cette méthode est décriarple diagramme de la Figure B/.La premiere étapapres

| ebregistrementt filtre des donnéebrutes avec le logiciNOESIS était de normaliser les
descripteurses dnq descrigieursles plus pertinents qont été choisisont: le nombre de coups,

| 6®ner gi e abs teips ee mohtdealangurée tes doeps. La seconde étape était

dé e f f e adéndregramment andys& par composant princip&CA) pour réduire le temps de

calcul.Le dendogramme consistersormaliser les données des cing descriptdams un intervalle

de F1;1]. Le PCA permet ensuite de trouver une nouvelle li@seecteurs propres non corrélés

par la combinaison linéaire des cing descriptdigsiombre de descriptespeutétre réduit si une

forte corrélation existe entre certains descriptdurs. r e gr ou p e me n faitacbkagues i g n a
itération grace aoalcul des distancesiclidiennes pondérentre les différents centres de classes

Un algorithme des-knoyenne non supervisé permet de classi@srdonnéesSi les classes des

signaux sontstables,n arr °te | 6al gorithme et on i dentif]i

éprouvette.
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n ftérations

FigurelV.5 Algorithme de classification-knoyenne

IV.3.2. Microscopieoptique e€lectronique a balayage (MEB)
Leséprouvettes observées au microscope ont été préalablement dscoiyagntdes dimensions
adaptées aporte-échantillon des microscopd3es observations des faciés de rupture ont éesfait

| 6ai de do6 un €erthiresdpoes éprounetientiétiéearob@xedans la résine époxy
et polie sur unepolisseuse séquereén plusieurs étapgsour desobservationsau MEB Ces
éprouvettes sont obsems avec le microscope a transmission et le MEB qui posséde
grandissement maximale 50000fois. Les échantillons observés au MEB ont été recogvert
pr ®al abl ement par de fines particules dobéor p
conductivitéélectriquedu composite lin/époxy.
IV.4. Résultatset discussions
IVA41lEssais doéi muel si on acoust.i
Les valeurs de la fréquende résonance et du module élastique obtenus pour les quatre stratifiés
lin/époxy sont préseées dans l&able 1V.2avec leur coefficient de variati@n parenthese
La fr®quence de r ®s o0n sttittde chagjue stnatifiee montia gaote s e  d e
doidentit® de | a struct us aandesnémmdin®@msiometiles Av e c
mémes masss, plus lafréquenceale résonancest élevé, plus le matériau possede une propriété
élastique élevéd.es éprouvettes orientées dans le sens des fibresgi@sententdans ce travail
la frequence de résonaneelemodue dynamiqudesplusélevés des quatre satifiés.é | 61 nver s e
les éprouvettes orientées en biais [td3résenent une frequence de résonance etnuodule
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faibles.Mais il faut noteiquela valeur du moduldes éprouvettes FE4alcukegraced 6 ®qu at i on

IV.1 ne représente que samo d u | e

de

ci sai

|l ement

dau le Ehaki t

de

des tests efféaés emmode flexion Les autres orientations (FEH et FE90) présentent des modules

de valeurs intermédiags. De facon généralealtendance du module pour ces quatratifiés

concorde avec celle de la littérature ou on constate généralement que le module élastique orienté

dans le sens des fibres présente des valeurs plus importantes que celles destespidel

configuration différente. €valeursdu module dynangjue obtenypar impulsion acoustiqueont

étrecomparéeslans la prochaine sectian module élastique obtepar traction

TablelV.2. Fréquence et modultes échantillons lin/époxy FEO, FE90, FE45 et Fialéc leur coefficient de variation en

parenthése
Stratification Notation | Fréquence(Hz E (GPa)
[0]12 FEO 101,4 (0,01% | 40,60 (0,05
[0/90]ss FE90 83,52 (0,029)| 26,96 (0,043
[+45]3s FE45 44,48 (0,029 | 6,19 (0,a6)
[02/90,/+45]s FEH 94,50 (0,04) | 27,4(0,019

IV.4.2.Essai de traction

LesFigures IV.6 a IW illustrent les courbes contrairteéformation des 4 groupes de stratifiés de

lin/époxy obtenus a température ambian@@ng (5) éprouvettes numérofl pour spécifier le

nNum®r o

tractionsontpeu dispersées alors que les éprouvettes sont prélevées de plaques diféeentes

de

| 6 ®c hant i | Onoobservepaunlds 4 fighrgae lssi ceusbes alal

démontre encore une fois de plus queptecessus d'élaboration de notre matépan la

thermocompressioest reproductiblele conportementes courbes de tracti@stquastlinéaire

guel

que

j us dauuptire
La premiére phase linéaire des courbes de tratrhdnit le comportememuremenglastique du

s q sauf poluréconfigurationf+d5:dqui présentenetendanceonlinéaire

composite lin/époxyElle permet de déterminer sorodule de Youg suivaniesnormes SO 527

La deuxiéeme phase quasi linéaiteaduit le comportement viscoplastique eésl signes

déendommagement

au

sein du

mat ®r i

au.

has
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FigurelV.6 : Courbes contrainte/déformation des éprouvdite®obtenues a partir des essais de traction
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FigurelV.7 Courbes contrainggddéformation des éprouvettes FE90 obtenues a partir des essais de traction
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FigurelV .8. Courbes contrainggdéformation degprouvettes FE45 obtenues a partir des essais de traction
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FigurelV.9. Courbes contraingidéformation des éprouvettes FEH obtenues a partir des essais de traction

La Table 1V.3 montre les différents résultdiss propriétés mécaniqueltenus en traction pour

les quatre stratifiés. Les échantillons sollicités dans le sens des fibres (FEQ) ont un module de
Young ) et une cont fxpélenés par rapportiaum altres cgnfigurations. Les
échantillons en biais (FE45) présentent au contraire un module élastique et une contrainte
maximale plus faible. Ces résultats concordent avec ceux de la litt§@fli les propriétés
mécaniques en traction sont élevées lorsque les CFN sont sollicités dans la direction des fibres

(orientation [0]) et faibles lorsque la matrice semble étre la plus sollicitée (orientstibiais
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[ N45]). La d®f ormation de des ¢

matri ce

rupture ®I ev®e

de | a suivant | 6axe de | a traction. L
en traction pour les trois stratifies ({@][0/90ks, [+45]zs) sont cohérents avec les valeurs issues de
la littérature des CFN lin/époxy [8]. Le module élastique desugpttes FEO est quatre fois

supérieur aux éprouvettes FE45.

TablelV.3. Propriétésmécaniques en traction des échantillons lin/époxy FEO, FE90, FE45 et FEH avec leur coefficient de
variation (en parenthése).

Stratification Notation E (GPa) Umax (MPQ) 3rup (%0)
[0]12 FEO 31,20 (0,03) | 269,99 (0,054)] 1,02 (0,054)
[0/90]s FE90 22,17(0,063) | 198,01 (0,025)| 1,06 (0,09)
[+45]3s FE45 7,29 (0,056) | 82,70 (0,059) | 2,10 (0,16)
[02/90,/+45]s FEH 17,85 (0,039) | 145,55 (0,055)| 0,98 (0,049)

La comparaison des propriétés mécaniques de la configuratioray@l les valeurs de LINEO
NV (voir la Table 111.2) montre que le module élastigieet la contrainte maximalémax des
éprouvetes FEO obtenues sont presque semblables malgiéu t i | une dechinique ded 6
fabrication différenteOn note une légére dimution des propriétés mécaniques obtenues dans
notre cas est liéa laprésence de microvidekl a la présence importante de fibpeportion de
fibres qui est supérieure (environ 60%) a celle de LINEO (50%). En kffegtible présence de
résinerend lecomposite plus fragileLa r ®s i ne polym re a pour r 1]
certaine ductilité au matériau composite. Il faut aussi noter que la diminution de la déformation a

| a r upptpaut &re gussi liée la présence de microvides au saratiuiau. La présence de

mi crovides cours doéune sol | i

peut g®n ®r er au

résiduelles qui peut a son tour engendrer une rupture précoce du m&ériaul 6 on compar
procédé par RTM (Resin Transfer Molding)lisé par LINEO a celui de la thermocompression

utilisée dans notre travail, le RTM limite la perte de résine lors de la fabrication et permet a la

r ®sine de remplir convenabl ement l e vide ent
réticulation Le faible pourcentage de résine et la présence de microvides pourraient expliquer la

di ff®rence de
LINEO.

La comparaison des modules élastiques obtenus par impatsostique\oir Table IV.2) avec

d ® f p) obteaue idams notie cds par nappgrttawx rrésultatsade

ceux obtenus en tractiorvgir Table IV.3) montre que | es modules d

présentent des valeurs relativement plus élevées que celles des modules de traction, sauf pour les
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échantillons de configuration [} ou le module évalué par impulsion acoustique correspond au
modul e de cisaillement du fait de | a configur:
des ondes (mode flexion). Les modules élastiques en traction et en impulsion acoustique reste
guand m°me relativement proches | 6un de | 6dautr
on observe une tres grande variation a cause de la configuration de cet échantillon. Récemment,
notre équipe a pu observer le méme phénoméne sur la cosopadsds valeurs des modules
obtenus par |1 6utilisation de ces deux [¥0echni gt
La différence entre les valeurs de ces deux techniques est principalement liée a la nature de leur
sollicitation. En effet]l es essai s de traction induisent da
propriétés rhéologiques, tandis que les tebt8 i mpul si on acoustique nbod
modifications de structure au sein des éprouvettea. r ®ponse de | 6 ®c hant
sollicitation en impulsion acoustique est sur une trés courte durée en un trés faible niveau de
contrainte est essentialfent élastiqualors que les essajgiasistatiques le sont un peu moins.

Les éprouvettes sont testées sous contraintes libres. Ce qui fait que le module obtenu en impulsion

acoustique reste g®n®r al ement sup®rieur au m

acoustique, il existe aussi une forte interaction entre la géamée de | 6 ®pr ouvette
doonde du signal acoust i gu e-ci eshexatd. Rourdeacas dese ma't
composites, |l a r®sonance acoustique peut di f

| 6 h®t ®r o0 g ®n ®i t tte techrique est plosaataBiéeip@iules m&driaux monolithiques.
De fa-on g®n®r ale pour | e cas des composites,

acoustique présente donc une forte sensibilité par rapport a la variation des masses, siesisimen

et aussi de | a configuration de | 6®prouvette
certaine | imite, el l e per met de mettre en O®v
| 6®prouvette, | es diff ®r emquesdes difiéderdes ¢onfigusatioasnt r e
des stratifi®s de composite. L6i mpul sion acou:
dans |l a suite de ce travail afin de suivre 10
les casser.

IV.4.3 Fractographie des composites quasistatique
Les observations visuelles des difféiee facies de rupture (Figut¥’.10) donnent un premier
apercu surles@®c ani s mes d o6 ean denndenchggearstratifi®n observajue la

rupture des 4 stratifiés se proddatns deplars différentsstratifiés
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FEO FE90 FE45 FEH

FigurelV.10. Facies de rupture des échantillons FEO, FE90, FE45 et FEH aprés les essais de traction

On observe que la rupture des 4 stratifiés se produit dans des plans différents.
AUne rupture brutale des éprouvettes FEO méme si leur contrainte & la rupture est la plus
®l ev®e. Cette rupture est initi®e ~ une zol
transversalement sur quelques millimétres, puis longitudinalement etnsime par une
explosion.
ALes éprouvettes FE45 présentent une rupture rectiligne intralaminaire en biais. On observe
aussi une rupture irréguliere des fibres. Cela démontre que la rupture des fibres est plus liée
a la sollicitation de la matrice ce quigamdre un arrachement des fibres a la rupture.
ALes échantillons FE90 sont repérés par des ruptures nettes et droites perpendiculairement &
|l a direction du chargement. 1 néybda pas de
AEn plus du mécanisme de délaminage est bien visible pour les éprouvettes FEH, leur

faci s de rupture pr®sente aussi déautres t



de d®chaussement
sui vantladirécaorn éu clthegement comme cela a été observé pour les éprouvettes

FEO.

débamas de f

i bres.
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Mal gr ® a

Les différents résultats obtenus lors des tests mécaniques et la comparaison de ces résultats avec

la littérature confirment la dépendance des propriétés mécaniques du n/épox | 6 or i ent at

|l a proportion

rupture

chaque type de configuration de stratifiégs analyses acoustiques vont permettre par la suite de

montrent

clarifier cette affirmation

vol umi que

qguoi l

IV.4.4. Analyse des donnéeslded ® mi s si on

, ai nsi

guobdau

exi sterait

acoust.i

que

pour ces

(EA)

proc®d®

St

Léanal yse 60&Eds paal vas cd assificati on -nmoyehnes var i a

sur NOESISaper mi s

d 6i de n tendomnegementepsur lesoqdadvisatified de

lin/époxy ayant subi des essdis traction.Les Tables IV.4 et IV.5illustrent les caractéristiques

des différenteslasses obtenues ainsi que la proportion des difféneodes dd e n d o mma g e me n t

Trois grandes classée signawont été formellement identifiées pour les éprouvettes FEO, FE90

et FE45.Ces signaux proviennent des microfissurations matrisi@lasseA), desdécohésions

des interfaces fibres/matriceldsseB) etdela rupture des fibreglasseC). Une quatrieme classe

a été identifiée pour les éprouvettes FEeb signaux se réferent au délaminage des couthssy

D). La Table IV.5 présente les pourcentages d'événements pour chaque classe obtenue pour les

différents types d'éprouvettes. Les caractéristiques acoustiques identifiées pour les différents

stratifiés étudiés dans ce travail correspondent & ceux retrouvés dans la littérature pour les

composites de lin/époxit4, 59]

TablelV.4. Caractéristiqus et les mécanismes associés a chaque classe

Classe

Mécanisme
de rupture

Amplitude
(dB)

Durée (us)

Temps de
montée(us)

Energie
(aJ)

Nombre de
coups
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Fissuration Entre 20 et
A . [42-60] | 45 a 1000 300 < 1500 >100
de la matrice
(moyer)
Décohésion R EntrelOet | Entre2000 | Entre 30 et
B fibre/matrice | 22701 | 5021600] 14, (court)| et 10000 100
Rupture des 120 a Entre 10 et
¢ fibres [70-100] | 14000 | 100 (courty| 10000 >200
Délaminage R Entre 10 et| Entre 5000| Entre 30 et
D des couches| 182701 | 6022250 4, (court)| et10000 100
TablelV.5. Pourcentage des classes pour chaque type d'éprouvette
Classe A Classe B Classe C Classe D
FEO 46,2% 42,6% 11,2% 0%
FE90 53,6% 34,1% 12,3% 0%
FE45 51,3% 45,2% 3,5% 0%
FEH 34,3% 40% 6,7% 19%
Les Figures |1V.11 V.14 illustrent | a

chron

ainsi que leurs caractéristiques (salves cumulées, durée et hits en fonction du temps ou de

l 6ampl i

tude) .

A Les événements de la classes@nt les premiers qui apparaissent dans la chronologie de

| 6endommagement

t emps

de

mont ®e

des

assez

|l ent ai

nsi

gudune

®pr ouv e t-60dBy, une durée etomt un

faib

cinq descrigeurs sont généralement associées au phénomene de fissuration matricielle. Les

S i

gnaux

de

type

A

sont

g®n®r al ement I

es

p |

composites. Cette classe peut aussi contenir des signaux liés au phénomene de frottement

matice/matrice.

A La classe B présente, pour ces cing descripteurs, des valeurs un peu plus élevées que ceux

de la classe A. Les évenements correspondants a cette classe sont liés au phénoméne de

décohésion fibre/matrice. Cette classe peut aussi regroupegrassliés au phénomene de

déchaussement des fibres. On peut constater un accroissement des nombres de signaux de la

cl ass

e B pour

| 6®prouvette

FE45

qgui co

pour cette configuration ou le phénoméne de désbement des fibres est plus important

ncor d
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A La classe C présente par contre des valeurs élevées pour ces cing descripteurs. Cette
classe qui apparait en fin des essais corresptadupture de fibres ou de faisceaux de
fibres. On peut constater que les éments de cette classe sont plus importants pour les
éprouvettes FEO et FE90. Ces éprouvettes ont subi beaucoup de fissurations transverses et

longitudinales des fibres.

A La derniere, la classe D se distingue majoritairement chez des éprouvettes FEH.
Bengubell e poss de des descripteurs tr s si |
énergie absolue et une durée moins importantes que lacldsge&mp | i t ude est s

65 et 75 dB.Les événements de cette classe peuvent étre associés amehérde
délaminage qui a été clairement observé au niveau des faciés de rupture des éprouvettes
FEH (Figure 1V.10).
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IV.5. Conclusion

Dans @ chapitre, on abor d ® | doBgortechent neaaniquepontanéet le suivi de

| 6 e n d ommeam adgssstratifiés de lin/époxy de configuratiofD]i2, [0/90]zs, [+45]ss et
[02/90,/+45]s. Les essaisnécanique quasistatiqueset | es t esd Ge dd®umd giearma rt
de chage stratifié ont été effectués.es r ®s ul t at s mo rde fibesptesqupu 6 a v e ¢
identiques, la configuratiamidirectionnellg0] 12 du lin/époxy posseddes propriétés mécaniques
meilleuresgu e d 6 aut tioessLespmpriétésgpaanicuese @ compositeso dai | | eur s
meilleuresque cdles obtenwes dans la littérature du fait de la forte proportiorfidees dans ce
matériau. On a observéune faible dispersion e$ propriétés mécayques pources quatre
configurationsbienque les éprouvettes aient été choisies sur des plditérentes Cedte faible
dispersiorest lige ala matiere premiéréréimprégné utilisée pour la fabricatiordu composite

et aussidu choix judicieux des parametres de moulage par thermocompresSesi.résultats

confirment la répétabilitde la fabrication de cet échantillon par la thermocompression.

La mesure de larigidtk par | es deux techniques que sont
montreune certaine différenaentreles valeurs malgrquel a t endance de | 6®v ol
en fonction de la configuration du lin/époxy reste généralemaeméme Cette différence des

valeurs de larigidité estsurl i ®e “ | 6 ®v adela agidité pourchdqudteth®ique nt e
(modul e dynamique pour | 0i mpul s.ion acoustique
Les r ®s ul témisson dceugjuett s dbservadnd optiques montrent les mécanismes

d 6 e n d 0 mmaugeanme matériau dépendsuaitout dda configuration dwstratifiélin/époxy.

Et de pl us, l es cl asesspar ddbéndammagemant i pht ar
avec celles de la littérature pour le lin/épokin lien direct peut se faireentre les mécanismes

observés ele comportement mécanigq de chaque type de stratifiées résultats de corrélation

avec lafractogmhi e et | 6®mi ssi on dcecacbhatiiguee ddmmMi men tor
per met doi deerpliciteparla méthdde mdltparamétrigles difféerentsmécanismes

causant 6 endommagement au Asee ces diférénis mesutambtenusm aut I®r i a u .
comportement m®cani que et | 6endommagement p a
l in/ ®poxy, une ®tude de | 6influence du vieill:@

étre effectée
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V.1. Introduction

Les résultats obtenwmi chapitre précédedémontrentque lesstratifiés lin/époxy possédedes

propriétés mécaniquapontanésintéressantegour des applications en ingénieti@ suite de ce

travail va étral 6 ®t lu fflilerece du vieillissement sweur comportement mécanique en traction

Lo6i nfl uence du ewsiprepridtés pysgses et ehimiques \&ire aussabordée.

Le stratifié [0/90/+45]snomméFEH a ®t ® choi si pour | 6®tude d
cause de sa configuration quesitrope. En effet,@sconfigurationssont les plus sollicitées pour

les applications de structure en ingéniarégleurspropriétésnécaniques sopresquetgales dans

toutes les directions

Dans la littérature gs méthodes de vieillissement des CFN varient essentiellement en fonction du

typedd a p p | i c eetdu matériauRogr @Ematériaux composites a base de fibres naturelles,
| 6eau este ue paa®@madati on essenti el ) prendr e
durabilit® déun CFN ° cause du caract re hyd

souvent considérédans ces études o mme ®t ant un facteur dbdaccR®

vieill i ss eQatermpproche dgéréermlament utilisée par les chercheurs doit cependant

sbassurer que | es temp®ratures mises en jeu n
| 6i nfluence de | a temp®rature sur | eonnper opri ®
L6i d®e de cette section est de pouvoir ®val uel
sont |l a temp®rature et | 6eau sur |l es propri ®

| 6i nfl uence dgrotherinad(eal ét itemEm@tm@mmbinéelsyr le comportement
mécanique va étrévaluée Dars la deuxieme part®enva étudd r | 6i nf l uence de |
sur son comportement mécanique et ses propriétés chimiguBgureV.1 résumda démarche
expérimentale adoptédans ce chapitrdJn r ®s um® g®n ®r al du plan dbé
essais de vieillissement environnemental effectué dans ce wavdilstré par la able V.1 Les

parameétres choisis dans chaque essai ainsi que les sections des chapitred dé@d#ég @ | ut i on
variabl es do®tesddns Blaevd ®t ® mar qu®
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Essais mécaniques
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'endommagement:
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FigureV.1. Diagramme des différents essatsanalyses déeillissementdu composite lin/époxy

TableV.1. Plan d'expérience des tests de vieillissement

Vieillisse- qubre Tempéra T?ux TAempS Propriété | Endomma
ment |90 ®P| e dohwujdoexp Masse mécanique gement
vettes dité (%) | tion (h)
Eau 1 100 | saturation| .. | _
Hygrother o5 (§0°C) Section| Section Section
“mal Séchage 0 48 v.3.11| V.312 Vv.3.1.3
(60°C)
-20°C
0°C . .
Thermique 5 60°C 0 -- -- \S/e?)c t2|0f 3e3ct2|o;
100°C 3.2. 3.2.
160°C
V.2. Méthodesde vieillissements accélérés

V.2.1. Vieillissement hygrothermal

Pour cette étudealméthode de vieillissementc#téré hygrothermal a été adopererespectant

les recommandationsuggérées dans la littératute.l

seSsangialldmend 6 ut i | i ser

u

n
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nombre do®proclesttestpoet fleai sdassurer que | a
la température de transitisitreusedu matériauDes recherches effectuées sur ce type de matériau

par Khalfalla et al[89] ont montré que ce composite a uempérature de transition vitreuse de

67AC. Du f a iatcunenormei spécifiguipeux lessessais hygrotherhtes G-N, ona
décidédansle cadre de ce travaie fairenosessais de vieillissement hyghermal en se basant
surlanormeASTM D 57098.Une s®r i e de 25 ®prouvettes FEH o
que cellesc i ne pr ®sentent aucune rayure en surf a
®prouvettes ont ®t ® conditionn®es dans wun fou
de | d6humidit® dans | 6air ambvetes bnt étéAparrla ssiite |l a p
I mmer g®es dans un bain doeau distill ®e chauff
choisie pour notre test du fait qu'elle ne contient aucune particule pouvant ralentir la diffusion a
l'intérieur du matériau.& HgureV.2mont re une s®rie dé®chantill on
thermal ISOTEMP. Les échantillons sont complétement immergés et disposés de facon verticale
dans | 6eau ° | 6ai de des s®parateurs plastiqu:¢
unn f or me de | a surface des ®chantillons 7 | 6eal
atteinte, les éprouvettgesées sont ensuit@ses dans ufour a 60°C pendant 48our éliminer

| 6eau ° |1 0int®rieur. Ces ®prouvettes vquesi | | i es

de traction et de fatigue.

FigureV.2. Echantillon FEH immergée dans de I'eau distilliée

V22. Mesure des caract®ristiques dbébabsorption

La mesure de lacinétiquieé absor pti on dbéeau a ®t ® r ®ali s®e e
Cette m®t hode consi ste “easuuiavwrsen rlbd®&v plaut il 00n® cdh
du temps ° | 6ai de doun elafgaréVeB monte ledbain IBOTEMPes i on
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|l a balance de pr®cision utilis®e dans | e <cas
Il 6i nt er v &burles premileysueksaie la prise de masse a été effectuée a chadres48h
éprouvettes sont sorties de leur bain et leurs surfaces sont légerement essuyées avec du papier
absorbant afin doé®li miner | 6exc sontkrdaikeaemisac c u ml
dans le bain aprda prise demesure de leur masse, de leur dimensiotiesttestsl ilmpulsion
acoustique. La mesure sbest effectu®e jusqud”
masse).

L6 ®q u a-Uassouselielepour cent age de iVa%)aetaud deeasiationad s or b

|l a masse dev d viRkeihlainit i T hlbad i msdsaentdd , | @& hant il
(Equation V.}
Mt(%):Msloo

0 (éq. V.J)

Le mod | e doabs (00]ptté comsidéré dana ectte@tude.sCe modele utilise la

seconde | oi de Fick ©“ wune dimension pour d®c
matériau. Lecef f i ci ent de diffusion peut M, ®demar i mer
prise de masse a saturatibh, (%), del 6 ® p ah ds matéuiau et le temps de conditionnement

t (équation V.2 Cette équation est valable lorsque le rapport de massecenireet @ est
inférieur a 60%

(é9.V.2

FigureV.3. Bain hygrothermal(lsotemp) avec la balance de précision
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V.2.3. Vieillissement thermique

Loeffet de | a temp®rat ur eé étudig surlles gpropvettespqudsi®t ® s
isotroped~EH. Les éprouvettes ont été testé 5 niveaux de températulifférents(T=-20, 0, 60,

100 et 160C) dans une enceinte climatique de modele MTS difdctement couplée avec la

machine de traction MTS 80®our des niveaux températures infériedrda température de la

piece (21€C) , de | 6azote | i qui dimaticue N&TS 801.cCellgimégutet ® = |
| 6i njection du froid au sein de | 6enceinte et
Afin de sbassurer gue | es ®prouvettesunont e f

thermocouple a été dictement collé sur chaque éprouvetiae fois la température de consigne
atteinte sur le multimetre, on effectue délai de3 0 mi n avanadetowe/oirdébuter les

essais de tractiotn échantillon a été testé a chaque niveau de tempéragdgessais de traction

ont été effectués sur la machine servohydrauliqgue MTS 809 dans la chambre environnementale en
suivant la norme ASTM D3039.es tests ont été couplés a un extensometre qui mesure la
d®f or mat i on .dadriguredV@itubtrae detx phlotts durdispositif.

FigureV .4. Dispositif d'essai de traction avec la machine MTS 809 dans une chambre environnementale couplé avec un
extensometre et un thermocouple

V.2.4. Caractérisationthermogravimétrique

Les analyses thermogravimétriqug$zA) ont étéeffectuéessur différents échantillons FE&

| 6 a iud équipkrdent de modéle Perkin Elmer. Cette machine peersiivre la variationle
masse doéun ®c hanttenpéraiune. B8 nue tedatilitar lia aturediaeedérivée de
la courbe de variation de masse en fonction de ladetye (DTG) a été représent@&mes
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échantillons de 20mg ont été prélevéssurléepmp r ®gn ®, des ®prouvettes s
Le test a été effectué suivant la norme ASTM D 2584 avecvitesse de 5°C.mihentre une
température allant de 50°C a 6001@. variation de lgperte de massege ces échantillons a été

mesuréeen fonctionde la température.

V.2.5. Caractérisation paFT-IR

Envue de vérifiedle comportementek liaisons chimiques apres vieillissement, les échantillons

FEH sairs et vieillis ont été examinés par spectrometre infrareugieansformée de FouriéfT-

IR).Le FT-l R e st compos® déuneteod®e®mi hf eade®u dva ,c |

détecteur (Figur&/.5) . Les ®chantillons sont déoabord bro

potassi um ( KBr )»sdaasVespedctrordéfre ARRrde mddéesRerRins Elmer. Un

rayonnement est envoy® par l a source Cgui tr

rayonnement a kastibon bn@uit desa mouvente®s Mmoléculairemu sein de

| 6 ®c hant il |recos.parledéectasur sgnt teites et la fréquence de vibration spécifique
certains groupement s idenifee€ t il dran eles dete | I6@®@h gr

La fen°tre do®t uddenoembréd ddoen d4e0s0.0 ~ 400 cm

Miroir Fixe
 —
'y Miroir mohbile
Source LE. v
O—
Lame
séparatrice Y ]

Echantillon E:l
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1 Détecteur

FigureV.5. Principe du spectrometre infrarouge a Transformée de FourridRFT
V.3. Résultats et discussions
V.3.1. Immersion hgrothermal
Le paragraphe suivant expose | es r®sul t at s €
®chantill ons de FEH i mmer g®s dans | 6eau ~ | a t
consiste © ®tudier | e prof iédnceddvellissemedurleson de
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liaisonsc hi mi ques. La deuxi me partie a permis do®t
mécaniques en traction des éprouvettes FEH

V31ll1l£vol ution de

L6®vol uti on d éprolivattesnr&ls & été sulvee dors Aubprocessus de vieillissement
hygrothermal.La Figure V.6i | l ustre |l a <cin®tique de | d6abso
®prouvettes. On observe deux gr daplbsesle diffasors e s d ¢
et laphase deaturation. Aa phase deliffusion, on assiste au@eb s or pt i on .Ceitpi de d
foteor pti on doeau -d&riwefactement agpénétrercdanis égmouvettes. En

effet, la faible proportiorde résine époxy dans les éprousetqui joueun rdle de couche

I mper m®Pabilisante destsuUlrbacéavexteenetlsesdeffada
fibres de surface vont alors faciliter | 6abso
éprouvettes.

Les premiers prises de mesure a 48hpermettent pas de voir le comportement de la diffusion de
| OGueawant la saturation (Figure V.AAf i n de pouvoir r®cup®rer | es
di ffusion au d®but de | 6i mmfeiensde dffnsior bn adeprisp o u v o

cing nouveaux échantillon€H a une immersion hygrothern@ab0°C dans les mémes conditions

gue | es 25 ®prouvettes pr® ®dentes jusqud  sa
effectuées toutes les 4h au cours des premier@ 4 h  de | 0 iésultaes (FRure \fy. Les
montrent une diffusion non linéaibkel 6 absor pti on dbeau. Le coef fi
déterminé a partir des données de ces cinqéchantllons u t i | i s abnLavalewWw égbhtpnua t i o n
pource coefficient est *‘dedsiCéte cintliqae assez inortanterd® , 1 2 *
| 6eau dans | es ®chantil |l on¥de®k8%)duisethalu matétiama f or t
et de la présengmotentiellede microvides au sein du matéu. Les fibres naturelles au caractére
hygrophile facilitent donc | 6absorption et | a
| 6eau qui ®t ait de 60AC contribue aussi © 1 6a
du matériau.

Apr s 48h, on observe une QGetteadbuxidme phase esbapptddee | 0 a
phase de saturation. Lé6®chantill on atteint wun
de saturation, on observe une légere perte de maspedi@blement la perte de la matiere dans

le matériau Cette pertele la massest peuttre due a la présence potentielle dans le matériau de
matieres solubles ou a un rejet de composés chimiques par le matériau. Laocolorati e | 6 e a L

distillée et le changement de couleur des éprouvéRiggire V.8 et V.9confiment qu o6 | y 6 a
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phénomeéne chimique qui se déroule lors du vieillissement hygrothémsadnalyses des spectres
FT-IR permettront plusar d déanal ys er chirhigges qup bn®liew lors dwe s
vieillissement des éprouvettes.

40
30

20

Gain de masse M(t)

0 100 200 300 400 500
Racine du temps {8) / épaisseur (mm)

FigureV.6. Courbe d'évolution de la masse en fonction de la racine du temps sur I'épdéss2biéprouvettes

i<

Gain de masse M

0 50 100 150 200 250 00 150

Temps (h)

FigureV.7. Evolution de I'absorption d'eau des échantillons FEH vieillis & 60°C en fonction dudembsiouvelles éprouvettes
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FigureVO.Exempl e do6®chantillons vieillis et non vi
V.3.1.2.Effet du vieillissemenhygrothermakur les propriétés mécaniq
Les mesures préalables des dimensions des éprouveites i | | i es pour l es t
acoustiquesmnont r ent une auaginsesnetuart i @& Cddgemilenmda®nypeut | | o n
af fecter l a structure i nterne deurslpopRi@ésant i |
mécaniques. Les éprouvettégillies ontdonc®t ® soumi ses au test non
acoustique afin de sprepséémeacanigusil@antdeviaillisseroemt. the | e u
effett out e modi f i cat i emmagkdannoe viellisserneat) peut entrajner nad
modification des propriétés vibratoiresf r ®quence de r ®s)plesaesaresparl 6 a mo

i mpul sion acoustique peuvent donc tre utili
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matériau Les figures V10a. av10.c montrentrespectivemerit 6 ®v o | ut i aandamping mo d u |
(I 6amor ti ss e mtdela freguence detrésananees éprouvettes vieillies. On y

observe une perte rapide du module et de la fréequence au début du vieillissermeatiule

di mi nue de 40% de sa valeur initiale. Cette
saturation des ®pr oparwentre agmentelad aoors dut viedisseamad n t
jusqgeub6st asbiliser. L 6 aug méveleaba tciro®a tdieo nl ddaemol r 6t ei nsds
par la diffusion dans le matériau.

Apres la phase de saturation, les éprouvettes vieillies ont été préalablemesgpachsubir és

essais deraction La Figure V.11 et la Table Vilustrent la perte de la rigidité (pente de la courbe
contrainted ®f or mati on) apr s vieiltiesedentdodas ®pd
la rigidité du matériau La d®f or mati on quant ~ elle a augr
| dueauraentd onc per mi s au mat ®riau de se d®f or mer
vieillie. Eneffefl a di f fusi on des nesihi®@awides et $es sited gémare un t r a
phénomene de plasticiti@s constituants polymeéres au sein du reat&€equi peut don@ugmente

la déformation a la rupture du matériaud a u g me n t deformationa la raptute @sissociée

dans la littérature au phénongede plastification des fibrggl, 92] Le comportemeninécanique

similaire des stratifiéBEH vieillis a aussétéobservéar plusieurauteurg14,9294]s ur dbéaut r e
configurationgdu compositéin/époxy.On constate par contre que la contrainte a la rupture semble

étre tres peu influencée par le vieillissemé&tie a tendance a méme Iégérement augeneatqui

nédest pas un comportement habi t ulkek obselvatiens v ® | C
microstructurales ethimiques qui vont étre féectuées permetrn t d 6 emdethilgus eer
phénomene et déire un lien entrd 6 ®v ol uti on des propri ®t ®s m¢

physigues ethimiquesdu matériau
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FigureV.11 Courbe contrainte déformation FEH sain (noir) et FEH vieilli (roi@g)
TableV.2. Propriétés mécaniques des échantillons sains et vieillis
FEH Sain FEH Vieilli
E (GPa) | G (MPa) U (%) E (GPa) | @ (MPa) U (%)
1 2038 15265 0,98 1707 13874 119
2 20,29 15052 1,00 1415 14579 1,32
3 1883 13261 0,89 1667 13563 1,09
4 2007 14893 1,00 17,15 15946 1,22
5 18.62 14305 1,00 18,07 14620 117
Moyenne 1964 14555 0,98 1662 14516 1,20
Ecart-type 0,76 721 0,04 148 9,19 0,08
cov 3,85 496 438 8,88 6,33 6,90

V.3.1.3.Effet du vieillissement hygrothermal sur les proprigégsique et chimique:

90

La Figure V.12llustre les image®btenues par microscopie électronique a balayisigeB) sur

u
d
I

ne

e
O

coupe

transversal e

doun

®chanti

on
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plusal 6i nt er face fibre/ matrice. Du fait de | a f
®prouvettes FEH ont tendance ° absorber une
phénomene de gonflemehe gonflemenqui est un phénomeéne physique gémiscontraints
résiduells | 6i nterface fibre/ matrice qui @uietndre
le maillon faible du composite
X100 Teoms e i7" 25 _SET
e Eu s Wio B /rB
L AN sl
FigureV.12 Image MEB des échantillons FEH sa#&) et vieillis b)

L6i nf ldeed®deau sur | a composkFBHiaétdhaussimlységpaglae des

spectroscopie FIR. La FHgure V.13illustre les spectre§T-IR des échantillons FEH sains, vieillis

(



92

ainsi que duréimprégné @repege. Les princi paux picourdckdtolssor pt i
échantillonsont été obserng autour de labande d 6 ald 3000 @rt & 3700 crit
caractéristiqgue du groupement hydroxyle (¢96]. Une autre bandge 2800 cm* & 3000 crit du
groupement amine @) . Les positions et l es intensit®s
typiques a la cellulose. Le pic observ&780 cm' correspond au groupement carbonyle (C=0) de

| 6h®mi cel |l ul ose. L1&850dnaestccaractartimieada la pedtie¢d71 eS8 0

spectres des échantillons sains et dungpéegné sont presque identiques. Par contre on observe
quelques variations du spectre aveaiu des échantillons vieillis. On obsenre affaiblissement

de la bande autour d&@cm*s i gne de | 6oxydation du groupeme
polaires de la cellulose. Un pautour de la bandelR0-2200cm qui estcaractéristique de la

vibration des groupements nitrileC [ NI [98-100]n e s 6 o b sae niveaudu gdeairales
échantillons vieillisLa disparitionde cette bandgett s 6 e x pl i g u ede cepgamposdntd hy d r
apres le vieillissemerntygrothermalOn s ait que | 6hydrol yseduitdes gr
généralement a chaudptndant une longugurée Le vieillissement hygrothermal effectué durant

cet essai constitue donc un milieu favorable pour la décomposition de ce grou@amypanit faire

le lien de cette perte avéce | auni s s ebwvaeve u cdues du viedlissemeBans la
littérature[100, 101] les groupements nitrilesont essentiellement utilisés pour traiter la surface

des fibregparunetechnique appeléeyanoéthylatiora f i n d 6 abo®nkeadésior aitre la a
matriceépoxyetlesfibresnaturelleset aus si d e b desfibiesCré elsd h y car apeH il |
qui réagit le plus souvent avecgroupementitrile (issu des compos@srylonitrile) pour former
cyanoéthylcellulos§l02]. Les études dRong et al[100] ont montré que le traitement des fibres

de sisal par cyanoéthylation améliore la rigidité flexiondes fibressisal, mais dégradent les
propriétés mécanigsen tractionmodule et contrainteju matériau. lls lient cette dégradation en

traction da dégradatiorde cristallinité de la cellulosspres le traitement des fibrés disparition

par hydrolyse de cette liaison apres vieillissement lin/éppayrrait donc favorisemune
recristallisation de la partie amorphe de la cellulose quaesine lglus favoraléd aux réactions
chimiques. Ce processus decristallisationpourmit expliquer lalégere augmentatiode la

contrainte a la rupturd.a présence simultanée sdgdeux phénomeénes antagonistes que sont |
gonflementet la cristallisation pourrait expliquer le comportement mécanique observé sur ce
matériau apres vieillissemerit savoir unéaisse de la rigidité et la légere augmentation de la

contrainte a la ruptur€Ce comportement va étre abordé plus en détailldanss d r e dda | 6 ®t u
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vieillissementhygrothermalc y c |l i que afin de voir | 6influence

comportement de ce matériau
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FigureV.13. Spectres FTIR du regeg» des éprouvettes FEH saset vieillies

V.3.1.2Effet du vieillissement hygrothermal sur les propriétés therm

Les analyses thermogravimétriques ontréaiséessur les échantillonsains et vieillis afin de

compareteurs propriété thermique. La figureV.14.a. et b.montrent les thermogrammes TGA et

DTGdes ®chantill ons FEH sains et vieillis.

température maximale de décomposition de 650&C1écomposition thermique du FEH montre
trois stadesiécomposition de 50 & 100°C, de 250°C aB& C et O 50 Or&gbnqulL a

commence de 50°C a QUC est assoc#” | 6®vaporation de | 6eau

L a

pre

et

volatiles au sein du matérig®0]. On observe une certaine steationdeh masse Qs qud”

Au-dela de cette température, on observe une seconde région dont le pic est a 350°C. Cette région

est liée a la dégradation des fibres, surtout a la dépolymérisation des hémicelluloses, des pectines,



de la cellulose et de la lignimespectivementl03]. La région atdela de 550°C est associée a la

dégradation complete de la résine époxy.
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La comparaison és échantibbns sains et vieillis montre umeigmentation de la températute

5°C du pic associé a labre apres vieilissementCette augmentation de la température de

dégradation des fibresst liée & un léger gainde stabilité therin q u e

de

6®chantii

vieillissement En effet, & traitenent qui estine modification chimique de la surface de la cellulose

pourrait affecter la stabilité thermique du matériauL 6 ® | i mi nat i on

possibilité deecristallisationdes e | | ul oses

a p r ersnoh selendnnfloer surs e

les propriétés mécaniquesais aussi les propriétésermiquesiu matériau

5
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b) Température (AC)
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FigureV.14. Courbes thermogravimétrigsiéa) et DTG (b) des échantillons sains et vieilkEH

V.3.2. Essaighermomécaniques
La Table V.3 résume les propriétés mécaniques obtenues pour chaque niveau de température. Pour

des températures en dessous de 0°C, les propriétés mécaniques ne semblent pas étre affectées alors
gubdéon observe une dB6ug des dempératnras -dassug e G0fCc bat i v e
dégradtion de larigidité a 60°C eée™ | a perte de | 6humidit® et

du composite

TableV.3. Propriétés mécaniques des éprouvettes FEH testées a différentes températures

Température | Echantillon E (GPa) & (MPa) 0 (%)
-20°C #1 20,88 175,02 1,39
0°C #2 20,17 165,25 1,09
23°C #sain 20,07 150,37 1,00
60°C #3 11,92 157.,6 1,57
100°C #4 6,7 86,95 1,22
160°C #5 6,62 55,7 1,01
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En effet, les résultats précédents obtenus lors du vieillissement hygrothermal et des analyses
thermogravi m®tri ques d®montrent | o6influence d
mécaniques dece matériaeD pl us, |l a qualit® de | 6adh®rence
un environnement humide que dans un environnement sec. Massetefil0d{ aht observé une

diminution de la rigidité pour un composite unidirectionnel lin/époxy en milieu sec par rapport a

un milieu humide.

Au-dela de 60°Con observe une dégradation significative des propriétés mécaniques du matériau.

Des analyses thermogravitriques effectuées sur ce type de lin/époxy de LINEO NV par
Khalfalla et al[89] ont montré que ce composite fabriqué par thermocompression a sa température

de transitiomgui tourne autour de 67°C. Adela de cette température, les propriéé&saniques

du matériau sonaffectées du fait de la perte ¢k réticulation du composite. Adela de la
température de transitip le composite se comportmmme un matériau ductile et perd ses
propriétés élastiguesPlusieurs travaux réalisés sur des composites thermodurcissables et
thermoplastiques renforcés lile montrent que le module diminue-dessus de la température de
transition vitreus¢105-107].

Les analyses FIR confirment les affirmationg r ®c ®d ent e s @uésehcéduspeairb s er v
du groupement nitrile (vers @@cnil) a la température d@0°C alorsque celleci commence a

disparaitre a 60°C (Figure V.}5Les autres spectres associés a la composition des fibres et de la
matrice ne subissent aucune variation liée a la variation de la température. La variation de la

t emp®r at ur e n 0 aluenca sutles gropriétés chimiquesdes filbres bu de la matrice.
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FigureV.15. Spectres FTIR des éprouvettes soumises &atégions de température de-P8°C, T=23C et T=60C
V.4. Conclusion
Au cours dece chapitre,ds échantillons quaisiotropes FEHIelin/époxy ont été choisis pour étre
soums a desieillissemens hygrothermakt thermique. Du fait du caractére hydrophilesifibres
de lin, ce matériaprésenteune forte sesi bi | i t ® 0debaaeltes soptiprn d o h 6 ela u
engendre un changemeant cours du temps des propriétés mécanidLeesigdité du matériau

semble étre lplus affecté par le vieillissenent hygrothermal.es analyses microstructurales ont

montr ® que | 0icadstéazdnala pius ffagilisée pat lendeillissément hygrothermal

Ce type ddébendommagement est | i ® au ph®&Emm ne
ef fet |l a sorption abondante dbébeau dans | e co
povoque une contrainte | ocal e entlaanfafriceles| i ssar

analyses chimiques obtesspar le FTIR ont montré que le changement des propriétés mécaniques
pourrait étrelié - un ph®nom n eertdirsdompbsamtdiuymatériaud En effet les
spectresFT R ont mont ® | a pr®sence doéun grougtement
du traitement chimique par cyanoéthylation des fibres de lin. Les études ont montré une influence
négative de ce traiteznt sur la contrainte a la rupture du lin/épdx.®1 i mi nati on par
de la fonction nitrilgpourrait donc engendrer un processuseateistallisation de la cellulose qui

améliorerait la contrainte a la rupture du matériaes deux phénomeénes qumsle gonflement
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et la recristallisation influencent donc sur le comportement mécanique de ce matétgu ap
vieillissement

Les tests thermomécaniques ont quant a eux montré la sendialit® composite aes
températures élees supérieures a la tentpéure de transition vitreusee@omposite lin/époxy

perd doncses propriétés élastiques-dala desa températurede transitionLa pertedé 6 humi di t ®
et du liant cyanoéthgne ne favorispasnon plus sa performance dgidité pour des sollicitations

en dessous de la température de transition vitrdRge.contre les propriétés mécaniques ne

semblent pas étre affectées par les basses températures.



VI.

CHAPITRE VI : COMPORTEMENT A
LONG TERME
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VI.1. Introduction

Apres avoirévaluéles propriétés mécanigsiguasistatiquesd e

vieilli

ssement

envi

ronnement al

ce

mat ®r i
i
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au, face

sésanv r e I

comportemend long terme et deonencdommagemenpour des sollicitations a long terroemme

la fatigue Ce chapitre aborldonc| 6 ® tdwcdneportemenpar fatigueméanique effatigue

environnemental du conposite quasisotropeFEH lin/époxy. Il est essentiel de connaitre non

seulement la durabilité mécanique erngia¢ de ce compositenais égalemerda durabilité face a

| 6 ab s oyligued @ eda fait del a

forte

sensi bi DDeste8isde fatgguef i br e

mécanique etle vieillissement cycliquent donc été effectué pour évaluer la durabilité de ce

matériau. Les mécamime s ohMmagentent au cours dedurée vie ont été suivid travers

différentes techniquesLa figure VI.1 illustre le diagramme des démarches expérimentales

abordées dans ce chapittén voletde ce chapitre va se penclsen r

| 6 ®t ude

du con

mécanique en fatigue des échantillons FEH sains et vieillishedutre volet va étudier le

vieillissement cycliquele ces échantillons.

Sain

Lin/époxy:
FEH

Vieilli

Vieillissement
cyclique

Fatigue
mécanique

Propriété
meécanique

guasi-statique

Endommagemen

Durabilité

Endommagement

FigureVI.1. Démarches expérimentales de I'étude de la fatigue des échantillons FEH
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VI.2. Comportement en fitigue mécaniquedes éprouvettes saines

VI.2.1. Méthodes expérimentales
Lafigure VI.2Zmont re | 6i mage du di spositif codpeavec es s ai

deux capteurs doé®mi ssion acoustigue (AE senso

. A' »
FigureVI.2. Dispositif de I'essai de fatigue couplé avec I'émission acoustique et la thermographie
infrarouge

La Table VI.1dresse un portrait des différents tests qui ont été réalisés sur chaque type
dé®prouvettes. Seules | es @gpacoupl@awec tesassaiSioll o n't

destructifs comme lthermographie infrarougd [R) e t émission acoustiqué&p).

TableVI.1. Les différents tests a réaliser fatigue mécanique

Fatigue mécanique
Echantion| , NOMPr® | \igillissement | TIR EA
do®pr ol
FEH 20 Non Oui Oui
FEH 20 Hygrothermal | Oui Oui

Les essais de fatigue ont été réalisés sur une machine servohydraulique MTS 809 de cellule de
charge de capacité de 100kN tout en respectant la norme ISO 13003. Les parameétres essentiels des
testsde fatigue (Tabl&/1.2) ont été choisis en fonction dertains criteres définis. Le choix de la
faible fr®quence de 5 Hz per met do®viter t
| 6aut o®chauffement du composite | in/ ®poxy. Le
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[43] sur la fatigue du compositm/époxy. Le test a été piloté en force pour assurer le niveau de
contrainte constant. Le rapport de charge estde 0,1 ce qui pedmats s ur er un eharger
traction tout en évitant la possib@it d 6 un f | a mb a gLes eskais de fa@tiprrsarles et t e

échantillons FEH sains et vieillis ont permis de déterminer les amplitudes du niveau de chargement.

Le niveaudecharggest de 0,4 ~° 0,8 fois | a contrainte u
encasdenecnupture de | 0®prouvette a ®t® fix® ~ 2
dédavoir une meill eure esti mat i o resomtete testéesvai e du

chaque niveau. Un extensométre a été couplé avec la machine MTS afin de mesurer de facon
pr®cise | e d®pl acement ,de qud®@r guewentitse dldoarvso i
acquisition des boucledhystérésis. La cinétiqueed | 6 endommagement a ®t ®
param tres de | a courbe doéhyst®r ®si s comme |
module sécante module tangerdu le module en fatigugermetded i r e | 6anal yse de
du dommage pdatigue. Le module sécant est la pente reliant le poiplughaut et le point le

plus bas de la boucthystérésis. Il caractérise feodule élastique du cycle en cours. Le module

en fatigue est défini comme étant le rapport de la contrainte maxineuta doucle sur la
déformation maximumLe module tangent représemtea t angent e dobéune part.
boucl e dfatyggentePO ®sesgi e di ssi p®e est | daire
Cette pente prend en compte la défornmatiésiduelle cumulée et la rotation duduote sécant.
Celacaractérise 6hi st oi re de chargement desontéé8umnbeant i | |
sur la Figure VI.3Les résultats de la performance en fatigue du matériau sont regroupés au sein

de b courbe SN (contrainteNombre de cycle).

TableVI1.2. Paramétres choisis pour les essais de fatigue

Parametres Valeur Référence
Température Ambiante ISO 291
Application
Rapport de charge (R) 0,1 o
visée
Fréquence de chargement 5Hz
Mode de chargement Force, spectre sinusoidal Application
_ 0, 4 ‘ave0 yn8ndrément de
Niveau de charge 01 ISO 13003
Nombre do®pr 4 ISO 13003

Conditions 2.1C cycles ou rupture
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Contrainte , Courbe hystéresis

Omax I
Module dynamique ot

Energie dissipée o

4 -
F -

Module tange/n;[/ - e
-.‘ . - ’
Omin /: =

- =

L

Emin Emax Déformation

FigureVI.3. Identification des variables explicatives de I'endommagement sur la boucle hystérésis

VI.22.Sui vi de | 6endommagement
La démarche vise a comparer et interpréter les données provenant du vieillissement

environnemental du lin/époxy avec les données du lot des échantillons sain® a ppr oc he ac
pourl 6andé ylsa fatigue des CFN est bistsuentstesisr | 6ut

mécaniques couplés avec des méthodes non destructvemeo | 6 ®mi ssi on acous:

thermographie infrarouge. Pl usi eurs m®t hodes
recueillies sur | es diff®rents instruments. C
explique | 6epnadro Mnaatgiegmueentdu | i n/ ®poxy en vue daé
pr ®di cti on e ehddmih&enopardatiguede cedCFN.

VI.23.Sui vi de | 6endommage mestiuctvggsar | es techni que:

Deux méthodes nodestructives ont été utilisées | 6 ®mi s si o n therroographie i q u e
infrarouge.La m®t hode do®mi & déchen au ahaptne dliLai techngue de ®

thermographie infraroug€TIR) pernet quant a ellele détecter le champ de températura a

surface des ®prouvettes. Ce test a ®t® effec
ddacquisition est de 25 Hz (25 images/ seconde
pi xels et une sensibilit® dueniO,o0r5A G.®elL op&mi sl sbia
fine couche de peinture noire d®pos®e sur | 6

images ont été effectués apres acquisition de la température émise grace au logiciel de FLIR.
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Léanal yse d®t ateddonRées vd permetaesde fhire furf li@r eatre les mécanismes

et |l es diff®rents param tres de fatigue qui p
échantillons testés en fatigue, des observations optiques vont étre effectuées sur les facies de
rupture 7 | 6ai de dobéune binocul aire et de | a
anal yses optiques vont permettre doéobserver |
m®c ani smes observ®s au cours des tests do®mi s

VI.2.4.Résultats et discussions

VI0.2.4.1. Endurance dmatérial

Les essais de traction effectués préalablement sur les éprouvettes FEH ont permis de déterminer sa
contrainte ulti me).Lesrests dedatigué omtrdon¢ éléTr&alisésa difiérents
niveaux de chargement inférieurs a sa contrainte ultipdea(0,8 UTS). La figur¥1.4 présente la

courbe SN des éprouvettes FEHiBas. La fleche sur cette figunedique simplement que ces
éprouvettes a ce niveau de chargement ont résisté a 2 milBangles sans se rompre. On peut
constater alors que toutes les éprouvettes résistent a la rupture aprées 2 millions de cycles pour des
fai bles niveaux de charge 0,5 et 0,4 UTS. L a
situe donc amlessusd® 0 % du r apport de charge (UTS). Si I
de Liang qui avait utilisé les mémes parametres de fatigue sur les composites lin/époxy pour des
orientations de [Q} [t45]3set[0/90ks, O N constat e quepel0dO6/tdSleant at i o
une endurance plus importante que | es autres
[6ar chit ect uauwaitdonc uteanfiuerees surtlagperformance en fatigue du lin/époxy
commeont pu le démontrer Bensadoun et son éqd8]. Ce résultat confirme aussi la bonne
performance en f at i gtobserdplusiers aule®Pn x091114 Omame | 6 0
constaté au niae de la courbe 8l une présence de variabilité au niveau de la durée des
®prouvettes. Mai s c eimpodante que delte lobtehue daRs lanlitéeasute. p a s
En effet les différents travaux des auteurs cités précédemment ont méme montré que la variabilité
des propriétés ddibres naturellesane influencenoins significativesur la durée de vie en fatigue

desCFN et que les dispersions observées au niveau de la coltls®i@ équivalentes de celles

obtenues pour la fatigue des composites a fibres synthétiques.
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FigureV1.4 Courbes N (rapport de charge vs nombre de cycles) des éprouvettes FEH saines (noir)

VI.2.4.2. Analyse de | 6endommagement en

L6éidentification du comportement ” |l a fatigu
mat ®r i au sodoeffectuent gr ©ce “ | 6analyse de | €
| 6®nergie dissip®e, | a d®&f or mati ofll2nEBKkCesnal e e

parametres de fatigue peuvent étre déterminés grace a la courbe de caféfamtation de
chaque cycle qui est appelée la courbe d'hystérésis. Dans la suite de cetterpartamalysé

| 6®volution de chaque param tre de fatigue
afin de pouvoir donner une interprétation de leur évolution tout en faisant le lien avec le cumul de

dommage des éprouvettes FEH

VI.24.21. £v ol ut inergie disspéd 6 ®

LO®nergie dissi p®e pendant un cycl e est d®f i
dohyst ® ®sis de ce cydée.bdnel o3 ednd hy £t ®bB®®ir &
de |l a fin de cycl KEgurdd.baet b)n®ptreworu vaep e re- =-FEdHe (I 6 ®v
| 6 ®ner gi@n dp csisri rpaiet apercevoir gr®©ce ° cette
plus i mportante au d®but cycl[2l0,di14Dl6]ont aussif i n d
observé cette dissipation importante au début de la fatigue. lls attribuent ce phénomene a la création
des fissures au sein du mat ®r i aumatritce. | a di ssi p:
LlLaméthodel e trap ze a ®t ® utili s®e pour d®terminer

de vie des éprouvettes
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n/N =0
—n/N =1

0,01

n/N =0

n/N =1

0,01

FigureVI1.5. Courbes force déformation au début du cycle et a la fin du cycle pour les niveaux de charge de 0, 8 UTS (a) et 0,7

La figure VI.G®6

UTS (b)

i I 1 ust eérergié disgipée ¢énudndtianrdu rappart dd | n ®

nombre decyclesen courstf) surle nombre de cycles a la ruptubd)(pour trois éprouvettes FEH

-

C

saines sollicittes a0,8UTS On y observe g®n®r al ement une di
dissipée en deux phasesnhed ® cr oi ssance rapide au d®bdet du c
stabilisation. Les valeurs de | 06®nergie ° |l a p
ce qui emp°che | 6identification plus c¢laire d
semble °tre al ®atoirecati pnobde®méd®vqluatponr de
fatigue du mat ®r i au. Léaffaiblissement de di
raidissement des fibres au cours du chargement cyclique. Il faut aussi noter la présence de

di ssi pat i on frot@®entaesbres dahsila@matrica qui se produit localement, ce qui

am ne | e comportement al ®atoire de |l a dissipa
interpr®tation de | 6®volution de | 0®nergie di .
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FigureV|.6. Energie dissipée en fonction du nombre de sypteur trois éprouvettes a niveau de chargement de 0.8 UTS
En concl usi on, on constate que | 6®volution d
problématique pour 6i nt er pr ®t ati on de | dendommagent en
processus doendommagement par fatigue des m®t
®nergie a tendance ©~ augmenter au courirs, de | 0

on constate que les éprouvettes subissent bien des dommages liés au chargement malgré la faible

di ssipation de | 6®nergie. Le ph®nom ne de r ®al
des fibres dans la matrice viendraient donc influences ur | e param tre de | 6
di scr®diterait son utilisation dans guant i fi
®chantill on. Il faudrait donc envisager un <cr |

VI.2.4.2.2.  Evolution desiéformations

LaFigureVL7i | ustre ° titre doéexemple | 6®vol ution
cycles doéune @®gsolicitece fatigwe. OR Radt dena abserver un décalage des
boucles vers les grandes déformations au efiu mesure que les cycles augmentent. Ce
comportement montrtapr ®s ence doéune d®f ormati on per maner
jusqudbé”™ |l a rupture de | 6®prouvette. Cette fig
des nombres de cycles¢él®s avec une | ®g re augmentasion de
La forme quaslinéaire des boucles hystérésis démontnecomportement viscoélastique des
eprouvettes.Dans ce contexte, les déformations caractéristiques (la déformation maximale,
minimaleourésiduelle) ont donc été analysées pour les différentes éprouvettes soumises au test de

fatigue.
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FigureVI.7. Courbe hystérésis de FEH sain 2 0,7 UTS

Les figuresVli.8 et VIO mat ®r i al i sent r es psaéfdrmatioasmmEmates et 6 ® v o |
maximalessen fonction du ratio de | a dur®e de vVvie.
deux phases pour les trois déformations. La premiere phase est caractérisée par umapitantée

non | in®aire formant une concavit® au d®but di
l ente | in®aire, moi ns prononc®e jusqud- | a |
augmentation de | 6®vol ut i odechhgeestdu@mente.rhapenteo n s
de la déformation a la deuxieme phase semble beaucoup plus prononcée pour les éprouvettes
soumises a une contrainte de charge plus élevée. @t t ri bue g®n®r al ement
déformation durant la fatigue a laorabinaison de deux phénoménes majeurs qui sont le
comportement viscelastep | ast i que et | 6endommage me het des
chargement par fatigue doune ®prouvette est (
combinaison de charge stpte permanente induisantuneffietd ® f or mat i on pl ast i ¢
charge sinusoidale générant des fiss[#8s112] Ceuxci amenent avec le temps la déformation

i rr®versible et | 6endommagement de | 6®prouvetf
lié a la déformation plastique peut étre négligé a cause du comportement viscoélastique de ce
matériau. Le cherclie El Sawi et son équig@1] ont récemment démontré la dédance entre

| 6®vol ution de | a d®f ormati on etiet|[hddh duo mmage
lin/époxy. La réorientation des fibres au sein de la matrice suivant la direction de chargement
pourrait °tre 7 | 6or i gi nu desl eysles par ses autears. iCesn s 0

di ff® r entes observations montrent gue | 6®vol u
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contenir des informations sur le cumul de dommage en fatigue des éprouvettes FEH. Une étude
plus aprofondie seraréalisggxr | a sui te afin de faire un | ien

le cumul de dommage par fatigue des éprouvettes FEH

ooossi§}{${{+{f
EOSIEERERES
BIEEERRS

n/ N

FigureVI.8. Evolution de la déformation minimale en fonction du rapport de cycles pour quatre éprouvettes a chaque niveau de
chargement
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FigureV!.9. Evolution de la déformation maximale en fonction du rapport desydar quatre éprouvettes a chaque niveau de
chargement
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VI.2.4.2.3.  Evolution de la rigidité

L6O®vol ution des modules au cours de |l a fatigl
différentes pentes de la boucle d'hystérésis pour chaque cyclepreymére observation de

| 6 ®vwwo dewdtte boucle (voir Figure V).8emble montrer une légére variation des peates

début des cycles ui v i d 6 u n e Pows Wéifidr icétte shsdrviatiom on avalué le
changement de r i gi dution ®es enoduled ®draetérigtiquesade tla fatighe® v o
(module sécant, module tangent, module de fatigue) pour différents cycles.

Les courbes dé®volution du mo déslmfessuPRla &igute de s
VI.10. On y o0bser veon:dnemlgment@ton di @ uleodu déblt du cycle suivi

par une phase de stabilisation et doéune derni
rupture. On peut constatgue le module taremt (Figure VI.1] suit aussi la méme tendance
do®vodquwe i loem modul e,lesv@leunse ces déui mddules sembient étre moche

| 6une de | 6autre =~ cdlwsd ®te&®slia .| iL@arginte® tdadd o
d®but du cycle semble °tre poménadedatigud génére unef ai t
d®gradation des propri ® ®s m®caniques de ri gi
gudon observe g®n®r al ement dans |l a |itt®ratur
Léaugment ati on d weyclesadtédgaemantiobski@de par pludieus auteurs pour

les études sur la fatigue des CENL7]. Liang [43] ai n s i qgue d&H aw,tld8 s aut
expliquent ce phénomene par lgidification des composites dans la direction des fibres. On

assiste donc a un redressement des microfiprfleasus | 6 ef f et de ,dahsda ge men
direction du chargement (Q®¥e quientrainerait un phénomene de raidissement du mafétigu

120]. Déautres auteurs attribuent ce ph®nom ne
des celluloses amorphes qui augmenterait la cristallinité des fibres et par conséquent les propriétés
des fibres et du compositg21].

€ la deuxi me phase, on peut constater une st:
fatigue. A cette étape on pourrabngera une certaine compensation du phénoméne de

rai di ssement et de | 6endommagement des ®prouv
antagonistes qui sont la rigidification du matériau due au réalignement des microfirilles

| 6 endomma g eignepourraep angendrea ine évolution des caractéristiques des deux
modules. La phase finale est marquée par une baisse de ces deux modules suggérant ainsi plus de

dommages que de raidissement dans le matériau.
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n o t de charyedur led vhlaurs des rmodues tangents et aéoants.

Ces deux modules augmentent avec le niveau de charge. Le gain de module augmente de 2 a 5%
lorsque les éprouvettes sont testées de 0,4 a 0,8 UTS.
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FigureV1.10. Evolution du module sécant en fonction du rapport de cycle pour une éprouvette a chaque niveau de chargement
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FigureVI.11. Evolution du module tangent en fonction du rapport de cycle pour une éprouvette a chaque niveau de chargement
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Ce qui ressort de cette ®tude de | 6®vol ution
propriétés ne peuvent pas expliquer adéquaterbeatdi d o mmage ment par fati gl
FEH. Cela est surtout d% ° |1 d6influence des de
cumul de dommage. Ces deux phénomenes ont un impact direct sur les valeurs de ces deux
modules. Ces deux paramétrele fatigue qui sont généralement utilisés pour expliquer

|l 6endommagement par fatigue pour | es fibres s
|l e cas des CFN. 1 faudrai't donc =envisager
parametres diatigue pour expliquer 6 e nd o mmagement du composite
L6®volution du modul e de f aétéilpstréeswlaFidueNId2 i on ¢
On y observe une baisse chronologique de ce module suivant trois jaagesmiere phase est
caractérisée par une chute rapide de ce module qui illustre le début de la création des microfissures

au sein du matériau. On a ensuite la seconde phase plus longue durant laguelle le module décroit
plus lentement. Cette phase repnése peu prés 90% de la durée de vie du matériau. La derniere
phase est caractérisée par une chute brutale du module qui améne a la rupture du matériau. De plus,

on observe une augmentation de ce module en fonction de la charge appliquée.
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FigureVI.12. Evolution du module de fatigue en fonction du rapport de cycle

L6®Vvolution du module de fatigue semble °tre ¢
composites observ®e dans | a |itt®rature. Quel

d®t er mi nati on de | a vari abl e udpdes la débmiomadg e&eme nt .



113

module&E, = sm% 3, on constate,ahs le cas de notre étude ol la cainte est imposée au
c max =+

chargementque | 6®vol ution du module de fatigue e
proportionnelle a celle de la défortizen maximale.

Onnote a travers ces analyses des propriétés de fafigula variable déformation semble étre la

variable | a plus ®vidente pour expdsFEHpami | den
toutesles propriétésde fatigue. Les autresaviablesc o mme | 6 ®ner gi e di ssi p¢
pr®sentent des | imites du fait du comportemen
|l orsqudils sont soumis ° | a fatigue. On assi s
augmentation déa rigidité dues a laigidification des fibres et unomportement viscoélastique

des éprouvettes FEH durant la fatigue.

VI.2.4.3 Variable dobée

Le mod | e de | 6endommagement par fatigue quel
physigue qui ellanéme repose sur les données expérimentales brutes (les coitppofriétés
mécaniques résiduelles) ou encore sur la mesure locale duna@ame ~ | 6 ®c hel | e mi
(densité de propagation des fissures, évolution du délaminage Latéoxmulation des lois de
comportement, de |l a cin®tiqgue de | dendommageme

des variables des propriétésfdigue.Les analyses des différents paramétres de fatigue effectués

a la section précédente pointe sur la déformation comme étant la variable qui explique le mieux le
cumul de dommage. Deux indicateurs de déformations ont été analysés a Igosécéidate: la
déformation minimale ou résiduelle et la déformation maximale. En vue de déterminer laquelle
représenterait au mieux le cumul de dommage, nous avons donc effectué une analyse plus
approfondie de ces deux variables. Comme ort pewonstatr dansla Figure VI.13 la
déformation maximale représente la somme de la déformation élastique et de la déformation

minimale.
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Eelas
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FigureVI1.13. Représentation des déformations sur une boucle d'hystérésis

Si tépn®sente | 6®volution en fonction des cycl

constate que cette déformation reste constante au cours du chargement cyclique bien que sa valeur

augmente avec | e char gement matidn n&imalé autaurs des n o n
cycles noest donc que | a somme de | a d®f or mat |
d®f or mati on minimale semble °tre | a d®&for mat.
dommage. Par ¢ oms &guwenret ,d ®f Goaprpaariiotni or ®si duel | e

chargement ne proviendrait que de la création et du développement des fissures au sein du matériau.

Lorsque | 0®tat de fissuration critique .est at
Cdbest ce qui est observ® au niveau de | a deux
gue | e signe dbébune rupture brutale de | 6®pr ou:
0,008
(]
>
g
= 0,006
<
o [ [ J [ J [ [ J [ J [ J [ [ J [}
c
8 0,004 [ J [ J [ J [ J [ J [ [ J [ ° 0.8 UTS
g ® o e © o o o o o o 00.7 UTS
:8 0,002 0.6 UTS
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FigureVI.14. Evolution dela déformation élstique moyenneen fonction du rapport de cycle pour les éprouvettes
chargées a 0.8UTS jusqu'a 0.4UTS
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Le modeéle de cumul de dommage utilisé dans le cas des éprouvettes FEH est donc basé sur les
mod | es ddendomma g assoeient la déformatiom €sduelepimilée au
dommage. I 1 sbagit d y42] mwo définissent & elomiage & partiredes Ha n
déformations ou du module de fatigue. lls considerent queftandgtion est dépendante du
nombre de cycl es. LObdans jercas sles épronveti@ est donméeapgre

| 6 ®qg u at liedommagk esiidonc fonction de la déformation minimale pendant un cycle n,

e (n) et pondérée par la déformation minimale au dehys et a la fin du cycles,, ; .

min

e..\n)-e.
D, = M (éq.VL.1)
eminf-emino
La Figure VI.15i | l ustre gl obal ement | 6®vol ution de |
observer une progression n o au long du®chargement.d e | €

Léaugmentation rapide au d®but des cycles renc
cycles, quel que soit | e niveau de chargement .
observée au début des cycles et la chute du module de fatigue au début de leur courbe. On y observe
par la suite une dégradation graduelle plus stalded&uxieme phaséa figure VI15b montre

que0%d e | 6endommagesaerst d®r matl ®rp@upun charge@eéntddd c y c |
0.6 UTS Ce comportement illustre la forte résistance au chargement des CFN a remplir leur
fonction malgré leur dégradation avancée. Il faut noter que la valeld degmente avec

| 6ampl i tude de chargement. EIl | e e$UTStetadeGd4ef oi s
UTS qui ont r®sist® jusqudé”™ 2 millions de cyc!
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FigureVI.15. Evolution du cumul de dommage en fonction du rapport de cyclesé@rés 5000ycles(b)

V0.2.4.4 Analyse des variablege fatigue par composa&sprincipakes

Les données des variables explicatives du cumul de don{magele tangent, module de fatigue,

module sécant, déformatianinimale, déformation maximalent été étudiées par laéthode
déanal yse psgrincipale (PLCA) §122n 128] Cette m®t hode per me

relations entre | es variables par |l a project
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caract ®ri sti qgues. enEun¢ descrpton ooepacteavinses ireprésentations
graphiques des variables ®tudi ®es. Les donn®e
sousespace de dimensiomdans un sousspace de dimension inférieli{é< m), oumreprésente

le nombre de variables observées. La détermination duespase qui se fait axe par axe est

®qui valente © |l a recherche des valeurs propre
Une visualisation des données est possible lorscieu 3

Dans ce travail le PCA a été utilisé dans le but de voir les relations linéaires qui existeraient entre

les différents parameétres de fatigue. La Figtir@6 illustre le plan de projection sur les principaux

axes de la composante principale 1 €ef cinq paramétres de fatigige&formation maximale et

minimale; module tangent, sécant et module de fatigiteyiés précédemment. Ces données

repr ®sentent | 6®volution des param tres de f af
UTS.Lesdeux axes principaux d®tiennent ~ eux seu
variables sont moyennement r®parties de part
remarquer que le module sécant, le module tangent, la déformation mieintaldéformation

maxi male sont positivement corr® ®s ~ | 6axe d:

0,4 -

0,2 -

0,0

0,2 -

Principal Component 2

T T T T T T

-0,4 -0,2 0,0 0,2 0,4
Principal Component 1

FigureVI.16. Projection des variables sur les axes principaux 1 et 2
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Al ors que | e module de | a fatigue et | 6®nergi
composante 1. Les modules sécants et tangents présentent une bonne corrélation entre eux, de
méme que la déformation minimale et la déformation maximale f&n @ fait de la forte linéarité

de la boucle d'hystérésis, la pente déterminant le module tangent est presque confondue a celle du
module sécant. La linéarité de la boucle d'hystérésis expliquerait la forte corrélation entre ces deux
modules. De mémealforte corrélation entre la déformation maximale et minimale est liée a la
relation linéaire qui existe entre ces deux variables. En effet, la déformation maximale est une
maxi mal e etnedirélesne con

somme de | a d®f or mati on

différentes variables illustrées sur la Table VI.3 confirment cette tendance. On peut aussi remarquer
o
une trés forte corrélation négative enltde et Er. Ceci démontre la relation de proportionnalité

inverse entre ces deux variables observées dans la section précédente. La variable énergie (noté E

sur la Figure VI.16) présente une disparité de projection. Cela révéle une présence plus importante

debrutaw de wvariabilit® dans | 6®vol ution de <cet
confirme | 6exi stence dbébune forte variabilit®
bien d®crire | 6endommagementRPCA toafiimp damg ect i o0
| 6exi stence des relations entre |l es diff ®rent
précédente.
TableVI1.3. Coefficient de corrélation entre les différents paramétrefatigue
Es1 Eu En Chin Chaxa Ex
Esl 1
Eu 0,9922 1
Exn -0,81034 | -0,76818 1
Chint 0,92476 | 0,90417 | -0,95295 1
Chaxt 0,81798 0,77804 -0,99951 0,95887 1
=1 -0,78422 | -0,77316 0,68671 -0,79158 | -0,69544 1

La Table VI.4 représente le pourcentage de la variabilité des valeurs propres de la projection sur

les 2 axes des composantes principales. On peut constater que le pourcentage de variabilité de la

premi re valeur propre enitfider didtorqgu@enmepdDs 87
une seule variable, on ne perd qubdenviron 20%
corr® ations entre ces diff®rentes variabl es,

suffisante pour déte le dommage des échantillons FEH.
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Ce résultat confirme dorle choix de la déformation minimale comme varighégtinente pour

d®crire | e cumul de | 60endommargseatueetiel 6pRavro | fud ti iogn
du modul e ou de | 6®nergie dissip®e ne permett e
doexpliquer | 6endommagement comme il en est
synthétiques.

TableV1.4. Pourcentage de variabilité des valeurs propres

Valeur |Pourcentag({Pourcentag

propre | de\variance| cumulé

1 7939% 7939%

2 1326% 9266%

3 2,83% 9548%

4 181% 97.30%

5 137% 9866%

6 0,95% 9961%

7 0,24% 99,85%

8 0,11% 9996%

9 0,02% 99,98%

10 0,01% 9999%

11 0,00% 100,00%

12 0,00% 10000%

13 0,00% 10000%

14 0,00% 10000%

15 0,00% 10000%

16 0,00% 10000%

17 0,00% 10000%

18 0,00% 10000%

V1.2.4.5. Evaluation de | 6endommagemen
VI.2.4.5.1

Analyse des donn®es de | 6®mi ssi on acoustig!
Certaines ®prouvettes FEH | ors des essais de 1
acoustique afin de suivre | 6®volution de | 6end

enfonction du nombre de cycles normégiieV1.17) montrent une évolution réalisée en trois (3)

grandes phases et sbaccordant parfaitement av.
a La premi re phase (1) dans | aquelle on obs:
a Laphasd | mar qu®e par une ®volution | ente de |

u La phase I 11 montre ®gal ement une augment a:
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La |imte entre | a phase | et | a phase Il se s
la phasdl et la phase Il la limite est de 95% tie Ces changements de phase varient peu, quel

gue soit le niveau de charge. En comparant les énergies cumulées de chaque phase, on peut déduire

gue | a phase |11 constitue | a hautaéeges €etta d o mm
concordance peut se faire avec | es courbes dboé
rapide au d®but du cycl e de | 0en comnen@aguaene nt <

rupture brutaleL 8 anal yse d&BEAr@ewid tlad s)apaemidde bcalserles r act |
amplitudes correspondant a ses différents mécaniguods Chapitre IV, Quatre (4) grands
mécanismes ont été détectés

A Fissuration de la matrice

A Décohésioriibre/matrice

A Délaminage

A Rupture deéibres.
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FigureVI.17. Evolution de I'énergie cumulée en fonction du rapport de cycle de I'‘échantillon FEH sain a 8ayt/a30%
UTSh)
Lohi stogramme de | 6®vol ution de | 0®nergi e abs:
hits en fonction de | 6amplitude des ®prouvett
respectivement par la Figuv#.18. S i Il 6on c o mpaeceeucobtenugedtsactiont oa t

constate quée mécanismée plus présenest la fissuration de la matrice. @atela présence du
phénomene ddécohésion fibre/matrickes mécanismes a foraenplitude comme le délaminage

etl a rupture des fibres sont moins pr®sents. C
semble étre différent de celui en statique présence abondante de la fissuration matricieiie

dépens des autres mécanismesr le cas de la fatiguest due aune propagation lente et une

accumulation de ce mécanisme au cours du temps. Cette accumulation créerait par la suite une
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fragilisation de Léshbsentatoonsfoiques di fackes de fupbmetnous c e .

permettre plus tard de validglusaffirmation.

3000

2500

2000 m70% UTS

1500

1000

Nombbre de hits

500

0 B o B e

44 49 54 59 64 69 74 79
a) Amplitude (dB)

4000
3500
3000
2500

2000
M 80% UTS

1500
1000
500 \
0 REENNNRE |111111111111111;; ;;;;;;;;;;;
47

42 52 57 62 67 72 77
Amplitude (dB)

Nombre de hits

b)

FigureV1.18. Nombre de hits en fonction des amplitudes pour les éprouvettes FEH sslBcit®6 a)et 80%UTD).

VI.2452Anal yse de | 6 e latheemographieinferouge p ar

L6®Volution de | a temp®rature ° | a surface de:
FigureVI.19. Une zone de surface a ®t ® d®finie sur
de | 6®vol uthenmdguehampa surface de | 6®prouve

bleu sur la figure indique le point le plus froid et le triangle rouge le point le plus chaud dans
| 6®chantill on. LO&6®chauffement ~ Ilomvesslarfiidace de
cycle est | e signe da senrd®matériaa.ha Rigbre Vi.#8ontrentea g e me n
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moyenne de la variatiote la températurd 6 u n  ® ¢ éndondtian ldu rapport de nombre de
cycles. Cette valeur ne représente que lamoypnné se dans | a zone doéint
peut observer que la température augmente trés rapidement dés le début du cycle et atteint une

valeur seuil avant de se stabiliser. La dissipation thermique augmente avec le niveau de

chargement. Pour uneailgedeB 0 % UTS, | a temp®r at uunenaxchem | 6 ®c h

de 4, 5AC al orde 25 poerluh ehargededt de VO8UTS. Dans le cas de ce

mat ®r i au, on pourrait not er | 6absence du ph®

di ssipation thermique. Ce r®sultat confirme

montrait une faible dissipation de | 6®nergi e
600 cycles 900 cycles 1200 cycles Fin

FigureV!1.19. Evolution de la température a laface d'un échantillon FEH & 0.8 UTS
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FigureV|1.20. Evolution de la température moyennefenction du rapport de cycle ®% (a) et D% (b) UTS

VI.2.4.6.Analyse microstructurale des faciés de rug

Les photos bimodales prises sur le faciés de rupture apres le cycle de fatigue montrent un facies
fait débune rupture brutale. On constate que |
de cdui testé en traction (Figure VI.21Le phénomene dedthminage est moins présent dans le

cas de | a fatigue. L e sont illstrépe mar ladFegureé \d.22m peur v at i o
retrouver des mécanismes liés a la décohésion fibre/matrice. On observe majoritairement une

décohésion de faisceaux defibore 1| sbéagit des fibres dtte® ment a



par la matrice (Figure VI.93.

acoustique.
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r ®s ul
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i rment |l es ®\

FigureVl.22.1 ma g e
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du
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rupture

déune

®prouvette
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FigureVI1.23. Images MEB du faciés de rupture d'une éprouvette FEH testé en fatigue

Dans cette sectigmn aexposé différents résultats sur le comportement en fatigue des échantillons

FEH. Dans un premier t elRgpén/épokytaéta dudiéeaGesrésultdtss ¢ o 1

montrent une bonne résistance en fatigue®&psr ouvett es. Léanal yse des

fatigue a montré que la déformation minimale serait la varlalpus pertinente afid 6 e x pl i quer
| 6®vol ution de | 6endommage mmaodéle de eumul deaddonimggee d a
bas® sur | 6®v ol uti on ch eété |lutdisé do@rf definim dat Var@lsle mi n i

doendommagement par fanaatysedps \arialdseek fatigueanpermi® dei a u . l

A

constatet 6i nfl uence du egmbn®Rdedfiresnamu cthargemeaen thiigeesur

ces variables qui sont utiieseg ® n ®r al ement pour expliquer | 6éen
synthétiquesLes analyses nodestructive comme | 6 ®mi ssi on acoustigqg
infrarouge ont permis de valider | esmiqn@aiani s me
sein de ce mat®ri au. La suiltbte ndéuercdrduvaivl e

hygrothermal sule compatementen fatigue des éprouvettes FEH.
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VI.3. Comportement en faitigue des éprouvettes vieillies

Cettesectova aborder | 0influence du vidaqgquasti ssement
isotrope lin/époxy nommeé FEH

VI.3.1. Méthodesexpérimentales

Les éprouvettes ont été préalablement vieillies par la méthode hygrotheimgle ¢ 6 €-dire

mises dans un bain theah@ 60°C jusqd © s at ur at i @@ Ellpsontensuitestli de® ~ 6
tests de fatigue suivant les paramettésris a la section 2.1 de ce chapitre. Une comparaison de

la performance et de leur propriété en fatigaiétre élaborédans cette section. Des analyses PCA

(Figure V1.29 en vue deompareil 6 @too du dommage des échantillons sains et viaitis

effectués. Les analyses des signaux acousticetedes observations des microstructures seront

utiliséespour élucidetes mécanismes mis en jau sein des épuvettes aprées vieillissement.

Dommage
fatigueFEH
Sain
(D il )j ) N
Fatigue Cumul de
FEH sain Analyse par 4'\ dommage
Input clgr_npqsalne Output FEH saines
rincipale t vieillies
(PCA) et viettie
Dommage
fatigue FEH
Vieillissement a4 |g_u' .
vieilli
Hygrothermal o
(@u,) N

FigureVI.24. Méthode d'analyse du cumul de dommage des éprouvettes FEH par PCA
VI.3.2.Résultats et discussion
VI.3.2.1. Effet du vieillissement hygrothermal sur la performaecefatigu
La FigureVli.25r epr ®s ent e | 60 ®v-N|l et i loam tdesdazowoue bed®Bo !l u
saines (noires) et vieillies (rouge). La | i mi
a 40% du rapport de charge ultime (0,4UTS) apres vieillissement. On@bserchute de la durée
de vie pour chaque niveau de chargement sauf pour les charges élevées (0,8UTS). A 0,8 UTS on
observe une forte variabilité des résultats aussi bien pour les éprouvettes saines que pour les
eprouvettes vieillies. On peut constatebhisse de la durée de vie aprés vieillissement a travers la
courbe de tendance logarithmique tracée avec un niveau de confiance proche de 90%. A la lumiere

de ces résultats, on peut suggérer que le vieitient hygrothermal a engendré une perte
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ddenadnuace de | 0®chantill on FEH. Léanalyse de |

vieillissement sera discutée.

0,85 .
® FEH sain
LY XY 2
0,75 * FEH vieilli
- ® o9
U') *e %o
~ 0,65 .
~ ® o éc000 O
~ y =-0,062In(x) + 1,3529
~ 055 R2=0,898
y=-0,08In(x) + 15318 ¢wes . @—h
0.45 R2 = 0,8893 .
¢ o 0 —
0,35 -
3000 30000 300000 3000000
# de cycles

FigureVI1.25. Courbes SN des échantillons sains (noirs) et vieillis (rouge)

VI1.3.22 Distribution de la durée de\

Lédanal yse statistiqgue est uuomoeéliser@a cbubd-B.Laest i | i s G
modéles les plus utilisés sdes modéles de Weibudit de Basquiri124]. Le comportement de
chaque ®chantill on devant | a fatigue ®tant di
la courbeS-N. On associe a chaque sollicitation une probabilité de rupture donnée en se basant sur

|l a connai ssance de délapoputatoreaxpéemerée | 6 ®cart type
Les résultatgdes tests@e ndur ance e nVi.X)actantdispersifs( ure analyseepar

m®t hode probabdadnasltesesddenpadiset r i butéchamilors ®t ®
FEH sains et vieillis en se basauir la norme ASTMD 3479qui utilisent uneloi de distribution

selon Weibul[125]. La distribution de Weibull dépend généralement de deux parametres qui sont

No et m. Ces deux parametres sont respectiveraeptp e | ®s | e param tre do®c
deformeNoetms ont r espect i ve mrtgpedelladonatiom Weibulh 6 agaank @a®e a

de | 6utilisation de ces deaduréepaviedes campasiess po ur
guobdi henttodes explicati ons phyl26]. Guivansla hleurdea r up
m(param tre de Weibull), le taux de(ma@dp)t ure ¢

décroissan( m Q Mo)donne une estimation sur la médiane de la durée de vie.
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P.(N) représente la probabilité de rupture des éprouvettese st d®f i nVIiI.Lpar | 0

manierela plus classique de présenter les résult@st e i | | ustr @¥L3.pCatte | 6 ®Qq |

représentation est appelée ldiagramme de Weibuh.

P-(N) =1- EXIO% ig 8 (éq.V1.2)
& No=x
In[- Nn(@- Py(N))]=min(N)- min(N,) (é9.VI.3)

La FigureV1.26 illustre le diagramme de Weibydburla population des éprouvettes FEEbines

et vieill i es. expédmehtaur pour s niveauxpde dhargesmanquants (0,4 et 0,5
UTS) pour les échantillons est liée a la mapture des éprouvet. Malgré leped 6 ®pr ouv et t e
utilisées dans cette analysed ® v ol ut i on @t ud campdriemeftele Wedbuly i e
TableVL.5 illustre les différentes analyses de Weibull effectué sur les éprouvettes FEH saines et
vieillies pour différents niveaux de chargement. On peut observer que le parametre deeibull

des éprouvettes vieillies semble plus élevé par rapport a celui des éprouvettes saines. Cela pourrait
°tre |l e signe déun cumul d 60 e n drouvaties yieillleeOnt p | us
peut aussi constater que le paramétreest indépendant duiveau de chargemenbD'aprés
I'équationVI.3, la durée de vie caractéristiqudp) est le temps ou le nhombre de cycleguaion

s'attend a ce que 63,2% de la population des éprouvettes FEH se rompent. On peut constater que
cette durée de vie diminuedefan si gni fi cati ve avecardeentu gment
On peut a partir de cette équation détermiaeprobabilité de rupture de la population des
éprouvettes FEH.a Figure VI1.27llustre donc la probabilité de rupture des éprouvettes en fonction

de la durée de vie pour différent niveau de chargement. Par exemple, une charge de 60% de la
contrainte ultime en traction (UTS) des échantillons FEH sains a 300000 cycles, la probabilité de
rupture est de 50%. Pour les échantillons vieillis, pour la m@ngainte ultime en traction, le

nombre de cycles est de 50000 avec une probabilité de rupture de 50%eles des courbes de

la FigureVI.27 sont des données nécessaires pour les ingénieurs de conception pour le choix de la
fiabilité du matériau (un matériau peut étre utilisé sans défaillance). Comme les données de la durée
de vie de la population des éprouvettes FEH sont tres proches eta@onstdispersees (les points

sur les courbes de la Figukd.26 et VI.27), cdles-ci offrent donc la possibilité de prédire la

fiabilité de la durée de vie, des données nécessaires au concepteur.

TableVI.5. Analyse Weibull des données de I'enduranceatayue des éprouvettes FEH saines et vieillies

Niveau

de Eprouvettes FEH saines FEH vieillies



chargemen

80% UTS

70% UTS

60% UTS

50% UTS

40% UTS

N
5687
12027
22197
22955
16082
17868
24822
47254
152690
155018
217405
294777
626130
2000000
2000000
2000000
2000000
2000000
2000000
2000000
2000000

No

18833

36417

338866

149

182

1,58

Nt No
9002
16732
24740

22100

24856
24536
30600
30775
47063
31157
33319
48599
64407

37198

50418

92786

110652

304797 294765
344087

374263

463878

577825

1053133 1437089
2000000

2000000

202

3,38

2,78

1,44

1,45
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FigureV1.26.

. Lignes de Weibull pour les éprouvettes FEH saines (a) et vieillies (b)
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FigureVI1.27. Probabilité de rupture en fonction du nombre de cycles des éprouvettes saines (a) et vieillies (b)

Des modéles probabilistes comme les chaines de Markov semblent plus adaptés pour prendre en
compte le caractére dispersif du phénomeéne de fatigue des GiENcenmodele demande un
nombre i mportant doé®prouvettes par niveau (au

sont d®crits dans | 6annexe 1 de ce travail
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VI.3.2.3. Influence du vieillissemeg ur | 6 ®n e
La mesure de | 6 ®dhystérésisi des éprdugettes BEdHuvieilineoatre un
comportement similaire avec les éprouvettes saines. On y voit un décalage de ld'bygsiélésis

vers les grandes déformations comme pour les éprouvettes sainesdli ssi pati on de |

plus grande au d®but qudo”™ Il a fin du cycl e, pre
des <cycl es. Si | 6on sbéattarde par contre 7~ ca
éprouvettes saines et vieillik(s un m° me ni veau de chargement, or

par les éprouvettes vieilbeest plus importante (Figure VI.28et b). Cette dissipation importante
au d®but des <cycles peut tre | i ®e éé'parlledaf f ai

vieillissement qui engendrerait un dommage plus important.
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FigureVI1.28. Evolution de la courbd'hystérésis au début des cycles et & la fin des cycles pour les échantilloiis) saingillis
(b) pour les chargements de 70% UTS (noir) et 80% UTS (Jouge
VI.3.2.4 Influence du vieillissemersur la déformatic
Les Figurs VI.29 et VI.30i | | ust r e nde laldéf@g@watolren forictmm des cycles des
eprouvettes saines et vieillies pour des niveaux de charge de 0,4 a 0,8 UTS. On y observe un

comportement similaire dans | 6®volution de | a
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et vieillies. L e ssontles m&mes Masore peut terdaRguen due la valeun de
chaque déformation minimale pour différents niveaux de charge a tres Iégerement augmenté. Cette

augmentatiorsembletout de méme peu significative par rapport a la variabilité des résultats.
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9 00035
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ie) s s ¢
T 0,002 AQ.7UTS
E 0.6 UTS
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0
b) 0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20
n/N

Figure VI1.29. Evolution de la déformation minimale en fonction du nombre de spdler les échantillons sains (a) et les
échantillons vieillis (b)
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FigureV1.30. Evolution de la déformation minimale en 5000 cycles pour les échantillons sains (a) et les échantillons vieillis (b)
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VI.3.2.5. Influence sur le module de la fatig

L6®volution du module de fatigue en sdinesnrecti on
vieillies a 0,8 et 0,7 US est illustrée par la Figurd.31. Malgré le comportement identique de

| 6®vol ution en 3 phases du modul e de fatigue,
apres vieillissement.

25,00

---4---0.8 UTS FEH sain
——0.8 UTS FEH vieillli

2000% --@--0.7 UTS FEH sain

—e— 0.7 UTS FEH vieilli

15,00
<
o
e
ui 10,00

5,00

0,00

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
n/N;
FigureVI1.31. Evolution du module de fatigue des éprouvettes saines (pointillé) et vieillies (trait plein)
VI.3.2.6. I nfluence du vieillissement hyda courbe

do®vol uti on ¢prouvettesmirilieg & sab eeprésentée par la Figure VirBantre

une augmentation du dommage apreés vieillissement au début du chargement bien avant la phase
de saturation. Une analyse paiCA des variables dbéendommagemen
viei llies a ®t ® faite en vue de clarifier | 6®v
pour différants niveaux de chargd.a projection des donnéesifare VI.32 montre une séparation

des données entre les variables de dommage des éprouvietsyisaté U) et vieillies (noté A)

de part et dbéautre de | 0 &R €ettpwagectionidés doneéesda ¢ o m
dommage met en ®vidence | a diff®rence doé®volwu
etvieillis, un fait difficle me nt obser vabl e ndonmagewentbrsitesl La $able our b

V1.6 montre la bonne corrélation qui existére les différentes variables.
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TableVI1.6. Coefficient de corrélation entre les variables de dommage des éprouvettes saines (U) et vieillies (A)

Principal Component 1

FigureV1.32. Projection par PCA du dommage des éprouvetéases (U) et vieillies (A) sollicité a de 0.4 a 0.8 UTS

0,6

A-0.8 | A-0.7 | A-0O6 | A-05 | U-0.8 | U-0.7 | U-0.6 | U-0.5
A-0.8 1 0,99 0,95 0,97 0,89 0,87 0,89 0,89
A-0.7 0,99 1 0,98 0,99 0,94 0.92 0,93 0,93
A-0.6 0,94 0,98 1 0,99 0,97 0,97 0,98 0,98
A-0.5 0,97 0,99 0,99 1 0,96 0,95 0,96 0,97
U-0.8 0,89 0,94 0,97 0,96 1 0,99 0,98 0,97
uU-0.7 0.87 0,92 0,97 0,95 0,99 1 0,99 0,99
U-0.6 0,89 0,93 0,98 0,96 0,98 0,99 1 0,99
U-0.5 | 0,893 0,93 0,98 0,97 0,97 0,99 0,99 1
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VI.3.2.6. Influence du vieillissement sur le cumul de domn

La comparaisondel@our be do®vol ution de | 6®nergie acou
des éprouvettes vieillies illustre une évolution qui se fait suivant trois phases comme pour les
éprouvettes saines (Figuxd.33) . On observe wune f ort énergieugment

absolue cumulée a la phase Il (indiquée par des fleches sur la Fi@8k Les hausses relatives

de | 6®nergie cumul ®e | ors de | a phase |1 pour
| 6augment ati on de | 6endcemmage meLmat caoumpsagian sdeas
du pourcentage d6®v nement en foncti qhigurede | 6 a

VIL.34)montre une augmentation des ®v nements coOr

de Il 6i nt er fca poer lef iégrauetieia bhsérve en méme temps donc une
augmentation de’” |l6a®nekeawiie measmie ®phase de | 6®n
d6®v nement pour | es a @eslrésdltatd abtenusecortfirment atoid €

| 6 augmenltbaetni doonmnidaeg e me nt  des at ex@iguert le mécdnisnequi &st e i | |
a la base de cette augmentation.
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FigureVI.33. Energie absolue cumulée pour les éprouvettes FEHssaingeilliessollicitées a 0.7 a) et 0.8 bJTS
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FigureVI1.34. Diagramme du nombre de hits en fonction I'amplitude
VI.3.2.7. Observations microstructurales des facies de rupture des échantillons sains | g

figureVI1.35illustre des facies de rupture des éprouvettes saines et vieillies e misroscopie
électronique a balayad®EB) a haute résolutiorCes observations microscopiques des facies de

rupture pour les éprouvettes saines et vieillies montrent une présence importante des mécanismes
de décohésion fibre/matrice et de déchaussement des fibres. En effet, on observe une décohésion
de faisceaux delres pour les éprouvettes saines tandis que la décohésion fibre/matrice pour les
®prouvettes vieillies se fait de fa-on indivio

de ce m®cani sme pour | es ®proaoushgeet t es sai nes d
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100 pm

FigureVI1.35. Images MEB de faciés de rupture des échantillons §dtihb (a) et vieillis (b)

VI.3.3. Corrélations entre les différents essais
Les résultats obtenus a travers les difféereatesyses des essais de fatigue mnftrumentés

donnent une explication pr ®ci se et ouvaltds®EHe nt e 0
linfépoxy etde | 6i nfl uence du vieillissement hygrotl
éprouvettes FEHLes m®cani smes dbéendommagement mi s en

fatigue ont été exposélLe phénomene de décohésion@idéchaussement des fibres représente
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les mécanismes les plus importants qui contribueraient a la rupture de ce matérigpatifioai

de | 6agent de coupl age entre | a fibre et matr
pl us | 6i nterface fibre/ matrice ce gui facili
éprouvettes vieillies lors de la fatigue. Ce phénonegigendre la perte de la performance observée

pour les @rouvettes vieillies Les résultats obtenus ont démonteéc apaci t ®parl 6 an al

composard principae as ®p ar er | 6®vol ution de | 6endommage:Ht
sains et vieillis quel que soit le niveau de chargement.

VI.4. Vieillissement cyclique immersion/séchage

VI1.4.1.Méthodes expérimentales

Le vieillissement cyclique consiste a faire subiu x ®c hanti |l |l ons des cycl e
dans | e but de comprendre | dinfluence de | 6ab
propriétés mécaniqseA chaque cyclel es ®prouvettes sont i mmer g®e
unet emp®r ature de 23AC jusqud” ce quoil atteigr

masse atteinte, ces éprouvettes subissent un séchage dans un four pendant 48h a 60°C. Cette étude

reste essentielle dans | eatédau a tlese comdeionglolineatiqpes s i t i
r el | es. Dans | a vie courante, l es mat ®r i aux
dohumi dit® et de temp®rature vari ®e. Dans not
cyclique accélérée a été mis en pl ace en combinant | 6effet di

d 6 e a u(10) éprouvettes FEH ont donc seBpt ¥) cycl es do6éi mmer si on/ s ®c
deuxcycle deux éprouvettesont sélectionres pour subir des essais de traction.

Les mesurede diffraction des rayons X bité effectuées sur un diffractoméBiemens D 5000

®qui p® dobun ede mie CK.cLa sodrde @st aimentgar un courant de 30 k\Le

balayage est effectué avec un temps de comptage de 1,2 sec et un pas He0gd®ais ont été
ex®cut ®s avec Auri 2n§l 80hee2de=cBi st adtdminéi t ® d e
gr ©ce 7 | g®Rguati on VI . 4

i = toe” hias 5 (éq.V1.4).

002

|5 représente la partie amorphe de la raid gt représente a la fois la partie amorphe et

cristalline du matériau.
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VI.4.2.Résultats et discussions

VI0.4.2.1. £volution de

Les tests de vieillissemenyclique immersion/ séchage ont été effectués sur les échantillons de
FEH afin de reproduire | es conditioeemmiieRel | es
humide. La figureVi.36 mont r e | 6 ®v ol u trptianret de yésdrpticmpwes a d 6 aelns o
fonctionde la racinecarrédu temps pour cycles. On observeneévolution en deux phases de
ladb s or pt i ochagdgyelecammplenaitpr ®c ®d e mment dans | e cas
hygrothermal simple. Omronstateune légéereaugmentationdu gain de massa la saturation

| orsqudon autgmemnteps nlaphgse deeaturation se raccourcit de plus en

pl us | or s q ledomhre de aygléDe abserwe une augmentation a chaque cycleidu ga

de masse 7 |l a deuxi me prise delLmabupteionddébe
devient donc delus en plus rapidd_e volume degprouvettesprés séchage a augme(ii@ble

VL.7). L 6 a uvignrde taux daliffusion et du volume des éprouvettagres chaque cyclkes
probablementlieau ph®nom ne de gonf |l e membobbserve aussiduda =~ | ¢
phénomene la perte de masse aprés chaque cycle de vieillissemerti €stlilliustré par léigure

VI.37. 1l faut noter qudaucun ph®nom ne desudommag
aucune éprouvettdurant le vieillissementyclique. Cetteperte @ masse serait dorige a

| 6hydrolyse de | 6agent coupl ant " cohstatdonstde r f ac e
vieillissement hygrothermal simple. Des analyses thermogravimétriques et chimiques vont étre
effectuéepar lasuitepovtva | uer | 0 i partede nmatiederir les propriétées mécaniques

de | 6 ®cHEl Nt i | | on
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FigureVI1.36. Evolution du gain de masskeau & chaque cycle en fonction du tedpsleux éprouvettes FEH
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FigureV|1.37. Evolution de la masse & la fin de chaque cygel@eux éprouvettes FEH

TableVI.7 Valeur de I'épaisseur des échantillons a chaque cycle

Epai sseur ( mm)
£Echant _ _ _ _ _ _
0O cyl®cyc2cyc|3cyc|ldcycibcycbcecyc/7cyc
FEH1 | 3, 3,0} 3,1 3,1 3,1} 3,1 3,1 3,1
FEH2 | 3, 3,0 3,1 3,1 3,1 3,1, 3,1 3,1
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VI1.4.2.2. Essai quasstatiqut
Destestsl 61 mp ul s i oontétéetffectués a chague én de cycle différentes éprouvette
soumises a la fatigue ggothermal La FigureVI1.38 montrel 6 ® v odu mbduledynamique a

chaque fin de cycle de deux éprouvettes. On y observe une baisse du motiufEeldger cycle

j u s q 3 &daequi estsuivi parunephase de stabilisatiaumodulej usqudé”™ | a. fin d
Ce r®sultat montre que | e module des ®prouvet
des cycles

LO®vol uti on de sdéfarnmation bbeesiseac aurd de ees @ssais de tracHaié
illustrée par la Figurev/1.39. Deux éprouvetteont été sélectionnées aprdsux cyclesde
vieillissement pour subir ces ess#sraction Les éprouvettes ont gardé leamportement quasi
linéaire malgré leycledevieillissementOn observe une perte de rigidité des le premier cycle de
vieillissement.La rigidité semble stagm apres le premier cycld.a contraintemaximalea la

rupture ne semble pas étre affectée par ldlisE@ment cycliqueElle sembleméme augmentée

avec | e cycle de vieillissement. Cette augmen!i
la variailité au sein du matériau.
2% AFEH1
22 FEH2
< 21
o
€ 4
L
[}
S 19
S A
= 18 A A
A A A
A
17
16
0 1 2 3 4 5 6 7 8
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FigureV!.38. Evolution du module dynamique par impulsion acoustique en fonction du nombre de cycles de vieillissement pour
deux éprouvettes FEH
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FigureV1.39. Courbes contraintdéformation des éprouvettes vieillies

La TableVI.8 résume les propriétés mécaniques obtenues a chaque cycle de vieillissement traction.
Comme observé en impulsion acoustique, la tendance du module élastique reste identique. Apres
une perte de rigidité au premier cycle, le vieillissementgyalie ne sembl e pas avc
sur la dégradation de la rigidité du matériau aprés prés de 3 mois de vieillissement. On peut
observer que la contrainte a la rupture ne semble pas affectée par le vieillissement. La déformation

a la rupture a tendancesad a m®I| i or er . Déapr s |l es r®sultats
pr ®s enter une bonne r®sistance face au vieildl
propriétés mécaniques apres vieillissement semble surprenante, a la vue de la perte desmasse
eprouvettes et des phénomenes de gonflement que les éprouvetteseapresiplusieurs cycles

doi mmer si on/ s®chage pendant plus de 100 jour
dégradation significative des propriétés mécaniques de ce matériane cela avait été le cas

pour Kim et al[128]] or s do6éun vi eidldluins sGeFiNe n"t bcayscd i qeuef i b
r®si stance ° | 6 étre diée ra nertgiresnmadificatipne ahtmiques au sein du

matériau puisque des dégradations physiques sont observées apres vieillissement. Delitests FT
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ont donc été effectués sur les éprouvettes saines et vieillies a différents cycles en vue d& voir si |

vieillissement cyclique aurait une influence sur les propriétés chimiques de ce matériau.

TableVI.8 Caractéristiques mécaniques pour différents cycles de vieillissement des éprouvettes FEH

Cycle Echantillon Contrainte E (GR) Déformation a
(MPa) la rupture
0 (sain) _ _ _ _
FEH10 123,74 13,12 1,33
ger FEH9 111,93 11,68 1,45
FEHS8 110,42 11,54 1,39
- FEH7 121,42 11,55 1,71
FEHS5 123,14 10,74 1,60
e FEH4 126,47 10,35 1,85
FEH3 118,14 10,54 1,73
- FEH2 113,07 10,89 1,50
FEH1 108,02 10,52 1,39

La FgureV1.40 illustre les différents sp&@esobservé sur les éprouvettes sainetsvieilliesau F'

VI1.4.2.3.

Influence de la fatigue fayothermalkur les propriétéshimiques et thermiqugt cycle

de vieillissement. On obsenva disparitin du pic autour de la bande 21@200 cnm® qui est

caractéristique de la vilian des groupements nitrile6C [ Ndés le premiercycle de

vieillissement On note toutefois la présence des traces de cette liaison sur certaines éprouvettes.

En effet le degré de substitution provenant du processus de cyanoéthsglaties fibres de liou

de | eur hyddecétty lmison gpees vielllisseneeat difficile a mesurer par le FIR

en raison de I'hétérogénéité chimique du I®n pourrait donc retrouver des traces de ce

groupement dans certains échantilleigsllis, mais pas sud 6 a uéthandili®nsOn observe aussi

sur cette figure queesfréquences de vibration moléculaire liéas constituants des fibres ou de

la matricene sont aucunement affectéesle vieillissement pafatigue hygrothermal

Les analyses de HR montent queseull e | i

ant d

vieillissementhygrothermalL 6 ® v acuat i on

U groupemetfotsduni tr i |

|l ong terme de ce |

de masse observée au cours de la fatiggeotiyermat. La disparition de ce groupement nitrile

sur les fibregpourrait permettré la cellulose deetrouver a cristallinité Des études ont montré
oeffet b®n®FI

que

des

trai

tements

des[l29].i br es











































































