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Introduction générale

Les matériaux composites sont généralement utifieés leur faible densité
et leurs propriétés mécaniques élevées. Ces aemntag rendent particulierement
intéressants pour des applications dans le dom@@setransports, en raison des
économies d’énergie liées aux gains de masse.lRars les grandes avancées dans
la durabilité des matériaux, les techniques d'élatimmn, de fabrication et de
dimensionnement des composites ont permis I'élaioorales composites offrant de

bonnes performances en fatigue [1] [2].

Environ, 99% des pieces composites de grande diffusctuellement
fabriquées sont renforcées par des fibres de y8Jr€ependant, de nos jours ou les
normes relatives au respect de I'environnementethendant de plus en plus séveres, les
composites verre/polymere présentent des desaentigs a la protection de
'environnement [4] [5]. En effet, la mise en ceudeematériaux composites renforcés
par du verre nécessite une importante quantité djéne qui s’accompagne
généralement de la production de sous-produitsfiobe plus, a I'’heure actuelle,
aucune solution écologique et économiquement vialdriste pour le retraitement
des pieces en fin de vie. Ces constats ont favdéséergence d’'une alternative
prometteuse consistant a développer des matériagrrbposites, élaborés avec des
renforts biocompostables issus de ressources Haturenouvelables. Actuellement,
les fibres végétales (lin, chanvre, miscanthusl,sis..) semblent étre les meilleurs

candidats.



Dans le travail présenté, le choix du renfort sfgstté sur le lin. En effet,
cette fibre présente les meilleures propriétés maas parmi les plus couramment
étudiées, e.g. chanvre, jute, sisal, noix de coamn ... ([6] [7] [8]). Le potentiel des
fibres élémentaires de lin pour étre utilisées cemmnfort pour des matériaux
composites tient au fait que leurs propriétés $i@es (propriétés mécaniques
ramenée a la densité de la fibre) sont comparafolies supérieures a celles du verre
de grande diffusion. En outre, le lin est une ressoagricole disponible localement,
et dont la France est le premier producteur mon@pglLe développement d'une
filiere de biocomposites renforcés par des fibredimigpermet ainsi la valorisation

d'une ressource naturelle locale.

Au cours de ces derniéres années, de nombreuxukal@ recherche ont
porté sur la caractérisation des propriétés méaasiges fibres de lin, des composites
lin/polymere, et sur l'influence des traitementsédéiorant I'accroche a linterface
fibore/matrice. Cependant, peu dauteurs se sonérastés jusqu’ici a leur
comportement a long terme en service, notamment desi£hargements de fatigue.
Cette étape est fondamentale pour l'utilisationcde matériaux dans des structures

industrielles.

L'objectif de cette étude est de caractériser lespngtés meécaniques
guasi-statiques et en fatigue de composites admfibres de lin et de matrice époxy.
Leurs comportements en traction, compression eiilleisient plan, ainsi que leur
durée de vie en fatigue ont été caractérisés. iBarraes dispersions importantes déja
notées pour les fibres de lin ([6] [9] [10] [11plus de 250 éprouvettes ont été testées
afin de quantifier le plus finement possible laizailité finale sur le composite

étudié.

Ce manuscrit est divisé en cinq parties. La premmmnésente une étude
bibliographique sur les matériaux composites conwenels (a renforts de verre ou
de carbone), les comportements des composites limipee, les différentes

approches en fatigue et les mécanismes d’endomneaefiore deuxieme chapitre



s'intéresse a la description des matériaux utiliséachant que différentes
stratifications a base de lin et de verre ont &idiées comparativement. La troisieme
partie, se focalise sur l'identification des prépéls mécaniques quasi-statiques issues
de chargements élémentaires (traction, compressiorcisaillement plan) des
éprouvettes réalisées. Lui faisant suite, le Chpst consacré a I'étude du
comportement en fatigue des composites étudiéprébente successivement, une
étude de l'identification de la fréquence d’essaiffaigue ainsi que le traitement des
données. Le Chp.5 présente les résultats de siongahumériques intégrant la
variabilité mesurée sur les propriétés mécaniquascalculs par €léments finis. Les
prédictions des distributions des sorties sont desnen utilisant la méthode de
Monte-Carlo. La derniére partie présente les caiohs et les perspectives de I'étude.
Des pistes sont proposées pour les eétudes compkimesntainsi que les

développements possibles pour ce travail.






Chp.1 Bibliographie

1.1 Matériaux composites conventionnels

On appelle de fagon courante « matériau compodisaleition d’'un renfort
(souvent un arrangement de fibres) et d’'une matfedle-ci assure la cohésion et
I'orientation des fibres et permet également lagfart des chargements. Dans la suite

de cette section, une introduction sur les matgriamposites est présentée.
1.1.1Les constituants

Les performances mécaniques des composites sattalitent liées aux
caractéristiques des constituants élémentairessfier matrice mais aussi de la qualité

de l'interface fibre-matrice.

Renforts des fibres

Minéral Organique Fibres
végétales
|
| | |
Basalte Verre Carbone Aramides Lin, chanvre, coton,
(E, S, R) (HR, HM) jute, sisal ...

Fig. I-1. Topographie des renforts fibreux dans le composite



La rigidité du matériau est assurée principalenpantle renfort qui possede
des caractéristiques mécaniques beaucoup pluseélepée la matrice. La Fig. I-1
illustre la topographie des renforts fibreux degsériaux composites. Ces fibres sont
des filaments de diameétre variant entre 5 gifB0En raison de son codt peu élevé et
de ses propriétés mécaniques intéressantes, le veprésente environ 99% des
renforts fibreux dans les composites de grandesidh [3]. Les modules d’Young et
les contraintes a rupture des fibres de verrerbbc& sont comparées dans le Tab. I-1.
Il apparait que les fibres de verre possedent dgxiptés mécaniques intéressantes
[12] [13] [14] [15]. Cependant, celles de carboné aes caractéristiques mécaniques
plus élevées [16], ce qui explique leur utilisatidans les composites hautes

performances [17].

Verre Carbone

Module dYoung (E) 72 a 73 GPa 200 a 600 GPa
Contrainte ultime en tractioro’™) 1700 a 3445 MPa 3000 a 7500MPa

Ré&F. [12] [13] [14] [15] [16] [17]

Tab. I-1.Propriétés mécaniques de fibre de verre et de aagbo

La matrice assure le maintien des fibres dans teatation donnée, permet
le transfert des efforts entre les fibres, la mide contre les agressions du milieu
ambiant et apporte la résistance au cisaillemeBit [les deux types de résines les
plus utilisées sont les thermodurcissables et thplastiques. Les premiéres sont des
polymeéres, qui, une fois catalysées et accélérgestransforment en matrices
infusibles et insolubles rendant toute recyclabilitdifficile. Les résines
thermoplastiques, en revanche, peuvent étre atieenzent ramollies par chauffage
et durcies par refroidissement dans un intervake teémpérature spécifigue au
polymére étudié. Les matrices thermodurcissablesseplent des propriétés
mécaniques supérieures a celles des matrices thiastigpes, notamment celles de

la famille des époxys qui dominent parmi les theramodsables. Une matrice époxy



résulte d’'une réaction de polycondensation a chawnile les monomeres et un
durcisseur pour former les ponts chimiques (réiboih) nécessaires a la formation
d’un réseau tridimensionnel, non cristallin et intiles. A haute densité de réticulation,

les matrices époxy ont un comportement viscoélasticpgile [1].

1.1.2 Les stratifiés

Le stratifié est 'assemblage, grace a une matdeeplusieurs plis orientés
suivant un ordre de drapage. Le drapage des plisapport a un référentiel donné,
permet d’obtenir un matériau dont les performangésbales sont optimisées,
vis-a-vis d’'un besoin spécifique, par rapport desetle ses constituants élémentaires.
Dans cette étude, les empilements sont symétrigaresapport au plan moyen (miroir)
pour éviter un couplage membrane/flexion. La dioecide référence correspond a

'axe du chargement.

A parti des proprietés des constituants (fibre, riceX a [I'échelle
microscopique, la loi des mélanges et la théormssitjue des stratifies (CLT)
permettent d’estimer les propriétés mésoscopiquedi  €lémentaire) et

macroscopiques (stratifié).

1.2 Composites a renforts de fibres végétales

Plusieurs types de fibres végétales peuvent &trgegtpour la production de
matériaux composites. Elles peuvent provenir déspm@#minaux de graines (coton,
kapok), de tiges de certaines plantes (lin, chanute, ...), de feuilles (sisal, abaca),
de troncs (chanvre de Manille) ou bien d’envelopgesfruits (noix de coco). Ces
fibres sont déja couramment utilisées dans linieiddu textile [9] et le batiment

(isolation).

L'utilisation de fibres végétales correspond a plaitation de ressources
locales [19]. En Europe et dans les pays a cligrapéré, les fibres de lin [6] [9] [10]

[20] [21] [22] [23] [24] [25], de chanvre [22] [29R6] [27] [28] [29] et d'ortie [25]



[30] [31] [32] [33] [34] présentent un grand intéen raison de leur abondance. A
contrario, dans les zones tropicales, de nombretisees portent sur le jute [22] [24]
[25] [35], le kénaf [26], le sisal [24] [36], le jmaier [37], le bananier [24], etc. Ainsi,
en raison de I'émergence de considérations liéeslémeloppement durable, de
nombreuses études portant sur les composites desaes différentes ressources ont
été menées au cours de ces dernieres annees $3830B[41] [42] [43]. Parmi elles,

les fibres de lin et de chanvre ont été les pludiées en France.

1.3 Composite a renforts de fibres de lin

Les composites a renforts de fibres de lin imprégrde résine ont déja été
utilisés dans les voitures développées par Fordidef®41 [44]. La fibre de lin est
une des fibres végétales parmi les plus utiliséesnte renforts pour les composites
destinés a l'industrie automobile. Au cours de deshieres années, l'accélération de
la transition vers une économie durable et respesti de l'environnement a été
initiée par le protocole de Kyoto. On assiste deplors, au développement de
matériaux composites plus respectueux de l'envimoene (analyse du cycle de vie,
énergie, recyclage) de par le choix des constituentes procédés d’élaboration [9].
La France étant le plus grand producteur mondidindgt5], les acteurs de la filiere

fibres végétales encouragent l'utilisation de dee$ dans les composites.

1.3.1Renfort en fibres de lin

1.3.1.1 Lafibre de lin

La Fig. I-2 représente schématiquement la struatierda fibre de lin. En
général. Elle se compose de trois parties prinegpalus ou moins cylindriques. En
partant de I'extérieur au centre de la fibre, astidgue la premiére paroi cellulaire (P),
suivie de trois autres secondaires (S1, S2 et S§8)ua canal débouchant, appelé

lumen, qui est quelques fois occupé par de la cire.



Paroi de cellule
secondaire

1iére pargi

de cellule

Fig. I-2. Représentation schématique de structure de la tibrin [46].

Les parois sont constituées de microfibrilles ddulmse qui sont les
éléments de base des fibres végétales (64 a 85f@sse [9] [29]). Elles peuvent étre
considérées comme des couches composites renfopmgesdes microfibrilles
arrangées de maniére hélicoidale, dans une matnmwephe composée de pectine.
L'interface entre les couches est constituée dtedmioses [47] [48]. L'orientation
des microfibrilles au sein des parois cellulairemfere aux fibres végétales les
caractéristiques structurales les plus importaritesr inclinaison par rapport a l'axe
de la fibre influe fortement sur les propriétés aréques de cette derniére [49] [50].
Plus I'angle d’inclinaison est faible et meilleursnt les caractéristiques mécaniques
car les microfibrilles de cellulose tendent a &wdicités suivant leur axe. A ce titre,
on peut remarquer que parmi toutes les couchds, meiee S2 est la plus épaisse et
possede les microfibrilles ayant I'inclinaison lagpfaible (Fig. I-2). Il en résulte que
cette couche confére a la fibre I'essentiel deigaliteé et sa résistance. L'angle

microfibrillaire est mesuré entre 6 et 11° selon[{7]] [51] [52].

1.3.1.2 Comportement et propriétés mécaniques des fibres dim

1.3.1.2.1 Propriétés mécaniques des fibres lin

Les travaux portant sur la caractérisation dese$ibélémentaires de lin
montrent que celles-ci possédent des propriétéamueesproches de celles du verre

(Tab. I-2).
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Variété  E (GPa) £"™ (%) o™ (MPa) Réf.

Agatha 39ab55* 1,8a25* 7759a861* [9][10]

Alizée 356+223 24+0,7 803,1+476,5 [9]

Drakkar 30+14,3 25+08 709,7+417,8 [9]

Hermés 35,6 a110*1,6a2,4* 400 a2000* [6][7][8][9][10]
Marylin  42,7+148 2,3+0,8 806,4+270,4 [9]

Mélina 342+179 28+1 792,8+4053 [9]

Suzanne 36,6+115 26+1,1 815,7+3283 [9]

Tab. I-2.Propriétés mécaniques des fibres de lin. * Valeayemne provenant de

différentes références.

A cela s’ajoute le fait qu’elles présentent gérgdrant une densité faible, de
l'ordre de 1,5, qui leur confere des propriétés anéques spécifiques comparables
voire supérieures a celles du verre (Fig. I-3)falit noter cependant que le lin

présente une tres grande variabilité de ses ptépridécaniques [9] [10] [15] (Tab.

[IGlass fibre [Glass fiber

[ JFlax fibre % [ JFlax fiber %
—_ < <
© o ) X
5 BN =3 < | L I Il =
< | © = T © T © =~ <
Q o~ o | o S| o

Rl R B G o s = g

- g ~ | © *

3 Q8 8 8 °
3 ~UTS sUTS

E GUTS UTS E ot et
a) b)

Fig. I-3. Comparaison des propriétés mécaniques intrinseqyes spécifiques b) des

fibres de lin et de verre [46] et [15].
1.3.1.2.2 Comportement des fibres élémentaires de lin

Des études se sont intéressées au comportemerdcdiort monotone des
fibres élémentaires de lin, avec une longueur dggade I'ordre de 10 mm et une

vitesse de chargement de 1 mm/min [9] [46] [53]ll&3eci ont mis en évidence la



non-linéarité du comportement en traction [9].

2000 : : .
i i alignement progressif
1500 déformation:  ges microfibrilles :
8lastique  : avecraxe delafibre,
— des parois i réorganisation des
o cellulaires i parties amoprhes ! déformation élastique
Z 0004 g | des microfibriles
=] H : aligneées
5004
U : T T : T T 1
0.0 0.5 1.0 1.5 20 25
e (%)

Fig. I-4. Comportement non-linéaire en traction monotoneadiglre de lin [9].

En effet, La courbe de traction présente deux gmitnéaires séparées par
un domaine non-linéaire. La premiére zone linéaowespond a la mise en charge
globale de la fibre. La seconde partie, incurvéeoet-linéaire, est interprétée comme
la manifestation d’une déformation visco-élastosptpue de la fibre. Elle correspond
en fait a un alignement progressif des microfibsllavec I'axe de traction et a un
réarrangement des parties amorphes dans les paglthigaires [9] [10] [46]. La
derniere partie linéaire correspond a la réponastiue de la fibre dans sa nouvelle
organisation microfibrillaire. Cependant, il faugrsaler que la linéarité n'implique

pas un angle microfibrillaire nul.

Load (N}

LR

Displacement (mm)

Fig. I-5. Comportement quasiment linéaire de la fibre deshirtraction aprés une

centaine de cycles charge-décharge a faibles nive&fforts [46].

Apres un cycle de charge suivi d'une déchargelddsiniveaux d’efforts, le



12

domaine de comportement non-linéaire disparaitadeourbe de traction (Fig. I-5).
Cela correspond a un nouvel arrangement strucfdédl Ce comportement a éte

retrouvé sur les autres fibres végétales commescdé chanvre [28] et de sisal [36].

1.3.1.2.3 Cisaillement a I'interface fibre/fibre

Les fibres sont extraites des tiges de lin sécleéasuies. Ensuite, apres
l'opération mécanique du teillage, certaines fibees présentent sous forme de
faisceaux de fibres jointes, les unes aux autrbsrl€ et Béakou [54] ont souligné
limportance des propriétés mécaniques de la codehmatiére a l'interface de deux
fibores solidaires entre-elles, composée principaldm de pectines, sur le
comportement du faisceau. Les auteurs ont réaliséedsais de cisaillement par
traction sur deux fibres de lin collées naturellatmgar ce ciment pectique (lamelle
mitoyenne) L'étude a permis d’identifier le mod{d8,7 £10,1 KPa) et la contrainte a
rupture (2,9 £2,4 MPa) en cisaillement. Ces rétiltadiquent une faible liaison

fibre/fibre dans le faisceau de lin.

1.3.1.2.4 Parametres influencant les propriétés des fibres

végeétales

Plusieurs facteurs peuvent influencer les promiéés fibres. On peut
notamment distinguer l'influence des conditioniculturales de la plante pendant sa
croissance (variété de semis, terrain, traitemgmgsosanitaires, engrais, maturité), ii)
climatiques (saison, température, pluviométridgettapes de I'élaboration (séchage,
rouissage, teillage, filature, traitements). Thud@] a montré qu'une température
cumulée plus élevée s’ajoutant a une pluviométbhendante peut améliorer la
performance mécanique du lin. Pickering et al. [B8} aussi mis en évidence
'existence de durée de croissance (maturité) addmpour les performances

mécaniques des fibres de chanvre.



Dans une méme étude, Thuault [9] a essayé didentifnfluence de la
variété des plants, des composants chimiques dortellulose et le niveau de
cristallisation de cette derniére sur le moduleodiYg et la contrainte ultime des
fibores de lin. En raison de la grande dispersios pepriétés des fibres, aucune
corrélation avec les parametres n'a pu étre étaBéeailleurs, la géométrie des fibres
testées a une influence sur les propriétés. Em, dffgpparait que le module d’Young
a tendance a diminuer avec le diametre moyen B&][b5] et la longueur [29] [56]
de la fibre. Charlet [10] a rapporté que les fibdes lin, de la variété Hermes,
localisées dans la zone médiane de la tige prégebien que de fagon tres dispersée,

de meilleures propriétés mécaniques.

Les parameétres extrinséques, tels que les tectmidjegtraction des fibres
[29] [57], les traitements chimiques [29] [38] [98] [60] [61], mécaniques [39] ou
biologiques [62] ainsi que les réglages des pammmétes procédés, les conditions
d’essai (humidité [63], température [9], vitessestdlicitation [28]), ou encore les
méthodes d’'analyses (déformation, section [36])t aatant de facteurs pouvant avoir

une influence importante sur les résultats.

1.3.1.3 Aspects statistiques des propriétés mécaniques

Les propriétés mecaniques des fibres naturelleseptént des dispersions
plus importantes [19] [46] [47] [53] [64] [65] quelles des fibres synthétiques. Cette
variabilité s’explique par la grande dépendancecds propriétés aux conditions
culturales, climatiques et aux techniques d’élatimmedes fibres naturelles, énumérés
dans la Section 1.3.1.2.4. Plus particulierementiatilt [9] a montré qu’'un écart-type
de 28 % dans la mesure sur la section des fibees,gmgendrer une incertitude sur la
mesure des contraintes a rupture de 56 %. Lesefigcde courbes de traction de
fibres de lin et de verre sont tracés dans la F&. Il apparait clairement que les

réponses du lin sont beaucoup plus disperséeseljes des fibres de verre [15].
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Fig. I-6. Courbes de traction de a) fibres élémentaires a¢d] et b) de verre

[15].
1.3.1.3.1 Coefficients de variation (COV)

Le rapport entre la valeur moyenne d'une populati()m) et son

I'écart-type (s) appelé coefficient de variation (COV), renseigue la dispersion

relative autour de la moyenne. Baley [46] et ThufRjl et Charlet [10], ont mesuré

les COV sur le module d'YoundE), la déformation maximalelsV™) et la
contrainte uItime(aUTS) des fibres de lin (Tab. I-3).
Ridruejo
Baley [46] Thuault[9] Charlet [10] et al. [15]
Fibre de .L|'n de .th] de Fibre de
. différentes  différente
lin s N Verre E
varietées localisation
Module d’Young (E) 28 %, 31463%  31a51% 3%
Contrainte ultiméo”™) ~ 36%  34a59% 35454 % 12%
Déformation maximale
urs 26 % 29442%  22a45% 13%
()

Tab. I-3.COV des propriétés mécaniques des fibres de lile ®erre.



Les résultats révelent une variabilité importante pi®priétés élastiques et a

rupture du lin. On peut cependant remarquer qQuE®Y de E et "™ sont plus

uTsS

élevés que celui de~ "> car ils dépendent de la précision de la mesureseetsons

des fibres, qui ne sont pas régulieres. La vaitabdes fibres de verre qui a été
mesurée dans I'étude [15], donne des valeurs bepuplus faibles. En effet, les
techniques d’élaboration de ces derniéres perntdétenaitrise des constituants et de

la géométrie des fibres.
1.3.1.3.2 Lois de distribution

La Fig. I-7 présente la distribution des modulesrodhg de fibres

elémentaires de lin [46]. Cette distribution sendale/re une loi de Weibull (Eq. 1-1),

qui peut étre adaptée grace aux parametres d'éc(me)" et de forme(b).

y = f ({ab) =bax"* exp- (x/a)° Eq. I-1

[ibres,

Yo of

w+—1H —H—H—-
!—] T T T T |_| T [ 1
65 75 &5 05

25 35 45 55

Young's Modulus (GPa)

Fig. I-7. Distribution de modules d’Young des fibres de 4i6][

C’est ainsi que Zafeiropoulos et Baillie [66] ortidié la distribution de
contraintes a rupture de fibres de lin. Les résultaontrent que la résistance des
fibres n’a probablement pas suivi une distributienWeibull unimodale, mais plutot
multimodale. Andersons et al. [56] ont modifié da dle distribution de Weibull pour
intégrer I'effet de la longueur de jauge sur lariisition de résistance des fibres de

lin. Les résultats présentés dans la figure F&ymentrent que cette loi s’accorde bien
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avec les données expérimentales. Par ailleursngibsié des propriétés en fonction
de la vitesse de chargement présentées dans Ieg-@pnfirme le caractére visqueux

des fibres.

0.8 1

P(c)

0.4 7

o fibre A

: o fibre B
0 s T T T 1

0 500 1000 1500 2000
o, MPa

0.2 1

Fig. I-8. Distribution de la résistance des fibres de linées 0,5 mm/min (fibre

A) et a 10 mm/min (fibre B) [56].

1.3.2Les composites

Les renforts en fibres de lin destinés a la falioca de matériaux
composites se présentent suivant trois formes. Xhlem fibres courtes dont la
longueur est de l'ordre de quelques millimétresistituant la charge de granulés de
matrices thermoplastiques, appelés compound [24] [B¥] [68] [69]. Ensuite sous
forme de mat (fils [41] [70] [71] et enfin de filengs mis en forme de tissus ou
bobines de lin [72] [73] [74] [75] [76]. On recende nombreuses études s’intéressant
a la mise en ceuvre de composites renforcés pdibdes de lin imprégnées dans des
matrices thermodurcissables [70] [72] [74] [75] [18]], thermoplastiques [24] [41]
[67] [68] [69] [71] [73] et aussi biodégradabled[467] [78] [79]. Dans le domaine
de la construction, Amar-Daya et al. présententainde portant sur le renforcement

d’'une matrice de ciment par des charges de pagtalé lin [80].



Par sa simplicité de mise en ceuvre, I'essai deidracde composites
lin/polymére est le plus étudié dans la littéraf@d [38] [39] [40] [41] [42] [43] [67]
[68] [69] [70] [71] [72] [74] [75] [76] [77] [79] Bl]. Le module d'Young, la
contrainte ultime et la déformation maximale ewrtican servent d’indicateurs pour la
mesure de linfluence des paramétres étudiés. @uvér ensuite des études
s’intéressant a leur tenue en flexion [42] [70]][[B2] [83] [84] et a I'impact [67] [82]
[85] [86] [87] [88].

1.3.2.1 Traction

Assarar et al. [75], ont remarqué que le componntéun composite
unidirectionnel (UD) en lin/époxy, chargé suivaatdirection des fibres, présente un
comportement non-linéaire (Fig. 1-9). En effet,edt possible de distinguer deux
étapes linéaires dans la courbe de réponse. Unggueepartie linéaire et purement
élastique, puis la deuxiéme qui représente 70 9a deurbe. La jonction de ces deux
parties se produit au niveau d’'un point caract@ust appelé « genou » qui se situe
générale autour de 0,3% de déformation. Ce comperitest trés différent de celui
du verre/époxy qui est linéaire jusqu’a rupture. @eut remarquer que cette
bilinéarité est caractéristique des compositesoreas par des fibres longues de lin
[74] [76] [77] [81]. Cela est conforme aux obseiwas faites sur la fibre seule.

400

300

200

Stress (MPa)

100

0.0 02 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6 1.8 20
Strain (%)

Fig. 1-9. Courbe de comportement typique en traction de I'UYépoxy a 0°

[75]
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1.3.2.2 Cisaillement et liaison fibre/matrice

La rupture par cisaillement ainsi que le déchaussénfibre/matrice
proceédent du méme mode d’endommagement. Dans ude é&ant les propriétés
mécaniques aux parametres de fabrication et des&ang et al. [76] se sont

intéressés au comportement en cisaillement pladindépoxy par des essais de

traction sur des composites ayant un empilemenftdea] . [89]. La non-linéarité du

comportement est observée quelque soit la tempérauaquelle les essais sont
réalisés (Fig. I-10). Il apparait par ailleurs, dae propriétés de cisaillement sont
meilleures lorsque les températures d’essais sdétieures a celle de la transition
vitreuse de la résine.

50
~a—Bpl.,5.9bar,20°C

—+—6pl.,4.5bar,70°C
0= 6pl.,3.1bar,120°C

@ 30
& rd
s 7
WX 20
0 /f e e
M/{iﬁ"";: ——
o
0 1 2 3 4 5

Ty (%)
Fig. I-10. Comportement en cisaillement de composites linfépakifférentes

températures [76].

Méme si les constituants de base ont de bonnesigegri’adhésion fibre
matrice est nécessaire afin d’assurer correcteteanansfert des charges au sein du
composite. Baley et al. [58] ont développé une nu#hde déchaussement de
microgouttes de résine pour caractériser le cesgaént a l'interface de la fibre et de la
matrice. L'étude encourageante a révélé que, laraioté de cisaillement
« apparente » du lin/polyester, apres modificatienla matrice ou traitement de la
fibre, peut atteindre des niveaux comparables a dawerre/polyester (Tab. 1-4). Ce

méme constat est valable pour les propriétés dallerment du lin et du verre



imprégnés dans une matrice époxy, qui corresporai@entcomposites abordés dans

cette étude.

Fibre Matrice 7 (MPa) G, (I/m?)
Lin Polyester 14,2 (x0,4) 45,4 (x11,9)
Lin (acide) Polyester 16,4 (x0,8) 65,1 (+20,6)

Lin (NaOH + acetic anhydride) Polyester 16,1 (x0,8)69,6 (x17,4)

Verre Polyester 16,1 (x0,5) 41,1 (£6,5)
Lin Epoxy 22,7 (¥) 78,1 (¥)
Verre Epoxy 29,3 (1) 62,2 (¥)

Tab. I-4.Contraintes de cisaillement et taux de restitutiddnergie des liaisons

fibres/polymeres [58]. Traitement entre parentheses

D’aprés le tableau Tab. I-4, il apparait que lestia renfort/matrice soit plus
forte dans le cas d'une résine époxy que pour leégees polymeres. Ce résultat
confirme lintérét de l'usage d'une matrice époxyupoobtenir les meilleures
caractéristiques mécaniques du composite. On pes aoter que la contrainte de
cisaillement de la liaison inter-fibre lin/lin estentifiée par Charlet et Béakou [54],

est tres faible par rapport a celle du lin/polymere

1.3.2.3 Flexion

Le comportement en flexion des composites renfope¢sles fibres de lin a
fait 'objet de nombreuses études présentes dalittélature [42] [70] [77] [82] [83]
[84]. Les auteurs Di Bella et al. [77] décrivent demportement de tissus de lin
imprégnés d’une matrice époxy en trois parties.ptemiere est linéaire élastique,
puis la courbe contrainte-déformation rentre dare pimase non-linéaire, due selon
les auteurs, au réarrangement des microfibrilleginHa derniére partie consiste en
un plateau au cours duquel la contrainte nN‘augmehis jusqu’a la rupture. Les

modules et contraintes maximaux en flexion vanespectivement entre 2 a 7 GPa et



20

35 a 80 MPa [82], en fonction des taux de fibresugtes parameétres qui seront

discutés dans la section 1.3.2.6.

100
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Fig. 1-11. Comportement en flexion de composite lin/époxy.[77]

1.3.2.4 Absorption d’eau et vieillissement

Les renforts végétaux se distinguent des fibreshsyiques telles que le
verre ou le carbone, par leur forte aptitude a ddesdthumidité contenue dans leur
environnement. Cette hydrophilie peut étre nociva santé matiere du composite si
I’hygrométrie environnante n’est pas controléevida de maitriser la dégradation des
matériaux, certaines études se sont portées surdtque de I'absorption d’eau et le
vieillissement [75] [69] [72] [82] [90]. De maniésynthétique, il ressort des travaux

les points suivants:

- La quantité d’eau absorbée est linéaire avec lmeacarrée du temps
jusqu’a la saturation.

- Le niveau de saturation varie entre 2 a 15% sa&smparametres (taux de
fibre, type de traitement, la matrice, etc.).

- Les propriétés mécaniques baissent sous l'effetigillissement, du fait
de la dégradation de l'interface fibre/matrice 'attération de la fibre

elle-méme.

Le Duigou et al. [69] montrent dans leur étude lguaideur des éprouvettes

de lin/PLLA est meilleure aprés désorption qu’apdse d’eau.



1.3.2.5 Impact

La résistance aux chocs accidentels ou en serviteuee propriété
importante pour les composites structuraux. C'a@ssiaue la tenue a I'impact de
composites lin/polymere a été étudiée pour différdgpes de chocs : impact par
poids tombant [85] [87], impact de Charpy [24] [G8R] [88] et impact balistique
[86]. Selon l'essai (dispositif, vitesse, conditiotimites), la géométrie et les
matériaux des éprouvettes testées, certaines épala®ent présenter des résultats

contradictoires.

En effet, Wambua et al. [86] ont montré que le cosite lin/PP soumis a un
impact balistigue résiste mieux (énergie absorb¥e;) que le chanvre/PP,
contrairement aux résultats de Meredith et al..[8I] cours de leurs travaux, Bos et
al. [88] ont trouvé que I'énergie d’'impact de Chagbsorbée diminue avec le taux
massique de fibres pour des éprouvettes en limdtRrairement aux conclusions de
Bax et al. [67] qui montrent que I'énergie incideabsorbée augmente lorsque le taux
massique de fibres croit pour des éprouvettes éhargle faisceaux de fibres de
lin/PLA. Enfin, John et al. [82] ont testé des apettes en mat de lin/PP avec des
taux massiques de 0 a 40%. Les auteurs révelenieqie d’absorption d’énergie se

produit pour un taux massique de fibres de 30%.

Il émerge de ces constats, I'importance de la stalightion des normes
régissant ces essais lorsqu’ils sont réalisés ssirégeouvettes renforcées par des

fibres naturelles.

D’autres études portant sur la recyclabilité [91] léybridation des

composites [42] [70] [84] lin/polymére sont ausstinibles dans la littérature.

1.3.2.6 Parametres influencant les propriétés

La forme, le taux et 'arrangement des fibres
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La forme des renforts (longs, courts), leur taexy larrangement (mat, tissé,

unidirectionnel, ...) et leur mise en forme influelitectement sur les caractéristiques

des composites. Ces effets peuvent étre intégrés ks calculs analytiques des

propriétés (Alpin-Tsai [92], lois des mélanges, .D& maniere non exhaustive, les

ordres de grandeur de quelques propriétés de cateposnforcés par des fibres de

lin, extrait de la littérature, sont donnés dansdb. |-5.

Type de

E

uTs
g

uTs

Composition Réf
renfort (GPa) (MPa) (%)
PP, Wt, =30% 2,2-3 35-40 - [24] [42]
Fibres courtes, PLLA, Wt, =30% 8 46 ) [69]
compound
PLA, Wt, =30% ~6,5 ~ 55 - [67]
P(3HB-co-3HH)
V, =25% ~15 ~ 17 - [71]
Mat Epoxy, V, =20% ~45 - 48 ~12 [93]
PP, Wt, =30% ~1,6 ~ 67 [82]
Tissus a base de fils
torsadés, PPV, =50 % 43-10,7 46-92 1,2-55 [73]
Tissus, époxy,[0/90/0] :
7,4 84 - [74]
Wt, =35%
UD/tissus UD/époxy,
_ 38] [79]
V, =46-64%, [0],, i ] 19l
f 0 [ ] 22-34 190-356 1,2 1,9[94] [95]
(n=8, 10, 12)
UD/PP, 0°,V, =51 % 28,7 287 - [96]
UD/PE, 0°,V, =40 % 19,5 199 1,3 [94]

Tab. I-5.Propriétés en traction de composites renforcésdes fibres de lin.



La Fig. 1-12, issue de I'étude [64], présente |'éwion des propriétés

meécaniques en traction de composites UD en linA¢pestés dans la direction des

fibres, en fonction du taux volumique de fibres.rhedule d’Young et la contrainte a

rupture augmentent linéairement, avec le taux Hdeedi Quant a la déformation

maximale, elle baisse rapidement au début et semblenaintenir ensuite. Ces

tendances sont générales et également valables lpsurautres assemblages

fibres/matrice [38] [39] [40] [41] [42] [43].
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Fig. 1-12.

Evolution des propriétés mécaniques en tractiooataposites UD

en lin/époxy en fonction du taux de fibres [64) naodule d’Young ; b)

contrainte ultime ; c) déformation a rupture.

La matrice

Au sein du composite, la matrice représente gésr@eit le constituant

ayant la plus grande proportion volumique, compeisee 45 et 60%. Cependant son

influence sur les propriétés mécaniques, dépenadatfois de ses caractéristiques

intrinseques et de la qualité de sa liaison intéafa avec la fibre. L'étude de Bodros

et al. [41] montre que l'ordre de grandeur des nlexl@t contraintes ultimes des
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composites (Fig. [-13) est cohérente avec la Hiérar des matrice,

— — 4UTS
Xota > Xpp_gua > Xzroan avec X =E ou X =0"".
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Fig. I-13.  Evolution des propriétés mécaniques en tractiooataposites a

renforts de fibres de lin avec différents typesmderice [41].
Les traitements de surfaces et modifications de kaatrice

Afin d’améliorer la qualité de la liaison fibre/miae, plusieurs techniques
sont actuellement utilisées. Aussi, les influendesla méthode d'extraction, des
traitements mécaniques, biologiqgues ou chimiqueslesu fibres ou la matrice, de
I'ajout d’agents de couplage visant a ameéliorecditache a l'interface fibre/matrice
ont été investiguées dans des études [5] [38] [[5H] [61]. Les traitements ont pour

effets sur les fibres :

- d’augmenter le taux massique de cellulose enigdint les autres composants
chimiques, dont les propriétés mécaniques sont falildes, tels que la lignine, la
pectine, 'hémicellulose, etc.

- de favoriser la séparation des fibres élémergaire

- de favoriser la distribution des fibres dans latmoe (pour les fibres courtes
injectées).

- de favoriser l'orientation des microfibrilles dode diminuer I'angle fibrillaire.

- d’'augmenter la surface de contact fibre/matrice.

- de créer des liaisons chimiques plus fortes ditire et matrice, en changeant

la nature de la surface hydrophile (polaire) desef en surfaces hydrophobes (non



polaire) ou inversement avec la matrice.

John et al. [82] ont montré que certains traitemesftimiques peuvent
ralentir la vitesse de prise d’eau et baisser Weau de saturation en eau. De fagon
similaire, Arbelaiz et al. [42], obtiennent une mentation substantielle de la
contrainte ultime d’'un composite a base de lin,48660%, par modification de la
matrice. Il est intéressant de relever que, certaiachniques, notamment mécaniques,
visent a créer des défauts superficiels sur la fddin de favoriser I'accroche avec la
matrice. Malgré la fragilisation de la fibre éléntare, le composite final peut avoir

une contrainte a rupture plus élevée [39] [62].

Les parametres des procédés de fabrication

L'ajustement des paramétres des procédés de fabnicpeut avoir une
influence sur les caractéristiques attendues denmat A titre d’exemple, Le Duigou
et al. [5] [97] ont analysé l'influence de la ciiggte de refroidissement sur les
propriétés mécaniques de composites en lin/PLLAs tésultats montrent qu’'une
vitesse de refroidissement plus lente favoriseristatlisation de la matrice et la
transi-cristallisation, améliore les propriétés 'etérface fibre/matrice, et ainsi
augmente les propriétés en cisaillement et enidracAinsi, Zini et al. [71] indiquent
gu’un maintien a 45°C plus important, favorise tetallisation de la résine étudiée,

c’est a dire le poly(3-hydroxybutyrate-co-3-hydrbryxanoate).

Intervention d’'eau

Comme l'humidité peut influencer les propriétés ldefibre [63], I'eau a
donc un effet sur le composite. L'étude de Le Duigd al. [69] a montré que
I'éprouvette mouillée présente une raideur moinpartante que I'éprouvette apres

séchage.
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La température d’essai

Les travaux de Gning et al. [76] et Poilane et[&l] ont montré que les
propriétés des composites a fibres longues linfgbminuent (Fig. 1-10) avec la
température (de 20 a 150°C) d’essai. La matricxypst sensible a la température,

ainsi son élévation dégrade le transfert de changye les constituants.

1.4 Fatigue des matériaux

L'expérience montre que les mécanismes de rupteingi@ces de machines
ou de structures en fonctionnement normal somilue souvent, dues a la fatigue. La
fatigue est un phénomene de modification des pétdgides matériaux consécutive a
I'application de cycles d’efforts, dont la répétiii peut conduire a la rupture [98]. La

particularité de 'endommagement par fatigue est lgurupture peut se produire pour
des contraintes bien inférieures a la résistancémagde, de I'ordre de 0,3 4 0,67,

lorsque la répétition des chargements se produitasngrand nombre de fois.

1.4.1 Définitions

1.4.1.1 Essais de fatigue

L'essai de fatigue le plus simple consiste a apgligh une éprouvette un
chargement uniaxial cyclique autour d'une conteintoyenneo,,. Le type de
chargement est caractérisé par le rapport de chBrgdeqg. 1-2) de la contrainte
minimale o,;,, et maximale o, par cycle, comme indiqué sur la Fig. I-14. Dans la

littérature, les valeurs d&k  généralement étudiées sont 0,1 et -1.

R=0,,/0.. Eq. I-2

X

L'établissement de la courbe de réponse en fatiyue matériau, nécessite

la réalisation d’essais sur plusieurs niveaux deggs qui sont pris en général pris



dans la plage entre 40% et 80% de la contraintmell’™ . Dans certaines études,

les essais sont pilotés en déformation.

o)

Y min

Temps

Fig. 1-14.  Paramétres de charge d’un essai de fatigue

Outre le chargement en traction, la fatigue paxidie [99], torsion [100],
chargements combinés ou multiaxiaux [101] sontrauda méthodes utilisées par les
chercheurs. Bien d’autres travaux se sont intésessé&alcul prévisionnel de la durée
de vie de systemes ou de structures soumis a damgerhents variables, voire
aléatoires [102] [103] [104], ainsi qu’a leur tererefatigue apres impact [105] [106],

etc.

1.4.1.2 Durée de vie et diagrammes d’endurance

La durée de vie d'une éprouvette est quantifi€esparnombre de cycles a

rupture N, . Ainsi, un lot d’éprouvettes testées jusqu’a ruptsous des chargements

cycligues d'amplitude constante, correspond aux ntpoi du diagramme
contrainte-nombre de cycles, schématisé dans ld-Blg[107]. Cette courbe porte le
nom de son créateur Wohler, courbe S-N (Stress-Mummibcycles) ou encore courbe
d’endurance. Elle est traditionnellement divisédreis zones, dont la premiére est le
domaine oligocyclique, la zone Il est celui dederance limitée, et enfin la zone llI

qui représente le domaine d'endurance illimitée.
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Fig. I-15.  Courbe schématique de la fatigue et définitiond@saines

d’endurance [107]

La limite de fatigue ou limite d’enduranc€, correspond a la contrainte

pour laquelle la rupture advient apres un nombreyd&es supérieur a la durée de vie
envisagée pour la piéce. Lorsque le comportemenndiériau ne présente pas de

zone d’endurance illimitée, comme c'est souventds pour les composites, une
limite d'endurance conventionnell@, (N,) est définie pour un nombréN, de

cycles, fixé d’avance.

1.4.1.3 Aspect de la dispersion des résultats d’essai ddifpue

Les résultats des essais de fatigue peuvent ésalispersés pour un méme
niveau de chargement. Le COV de la durée de vieépesuvettes peut atteindre

100%. Schijve [108] séparent les causes physiqué®is classes :

- internes aux matériaux : inclusions, hétérogénéities

- dues ou liées a la préparation des éprouvetteats éte surfaces,
opérations de mise en forme, traitements, etc.

- conditions d'essai : précision de la machine, mglale la charge

appliguée, conditions environnementales, etc.



1.4.2 Représentation mathématique de la courbe S-N

La premiere relation mathématique décrivant laloel8-N a été publiée par
Wodhler dans les années 1860. Depuis lors, d’antiedeles ont été proposés afin de

prendre en compte de plus en plus de détails deuebe de fatigue [98] (Tab. 1-6).
N est le nombre de cycles a rupture sous un charge®e A, B, N,, S, E
sont des parametres expérimentaux a identifiergdddh complexité et I'exhaustivité

croissante des relations proposees, les mode&téer et de Basquin sont jusqu’ici

les plus utilisés en raison de leur simplicité etelr précision.

Auteur Année Modele de courbe S-N Référence
Wohler 1860  logN=A+BS [109]
Basquin 1914 logN = A+ BlogS [109]
Stromeyer 1924  logN = A+BlogS-E) [110]
Corson 1955 N=A/(S-Be 4" [110]
Bastenai 1974 By 111
astenaire N=A/(S-Be' ® [111]
Castillo 1985 logN/N,)logS/ §) = A [112]

Tab. I-6.Evolution chronologique des modeles mathématiqaesodrbes S-N.

Les modéles proposés dans le Tab. -6 sont détestesnet correspondent a

une probabilité de défaillancg=50%. Il est possible ensuite d’en déduire des

courbes d’isoprobabilité de rupture plus faibleemprises entre 1 et 10%. Des
prédictions de durées de vie en fonction du nivdi&geonfiance sont présentées dans

les études [108] [111] [113] [114] [115] [116] [1Z18] [119] [120].

Il est couramment admis et vérifié expérimentaldmsan les matériaux

métalliques, que [108] [111] [109] [121] :

- Pour un nombre de cycles donné, la distributienlal contrainte peut étre
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décrite par une loi de distribution normale (Eg3)Il-dans les domaines
d’endurance limitée §x10' <N <1@) et illimitée (N>1F). Ainsi, les courbes
d’isoprobabilité sont symétriques par rapport édarbe médiane (Fig. I-16).

- Pour une contrainte donnée, la distributionldgN; suit une loi normale dans

le domaine de I'endurance limitée. Elle s’en écartegressivement, au fur et a

mesure que I'on tend vers I'endurance illimitée.

Sa Average curve

........ —— Scatter band

Fig. I-16.  Aspect des distributions des données dans une e@# [108].

La loi normale est le type de distribution que l'@mcontre le plus souvent
en physique. En effet, cette loi qui s’appliqueng wariable statistique, résulte d’'un
grand nombre de causes indépendantes, les efielidittonnant sans qu’aucun ne soit

prépondérant. Elle est la loi d’'une variabke continue, variant de-c a+o dont

la densité de probabilitéx) correspond a I'Eq. I-3x est la variable considérég,

la moyenne dex et s I'écart-type caractérisant la dispersion des tawilLa courbe
représentative def(x) est celle en cloche symétrique (Fig. 1-17) parpoap a la

moyenne.
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Fig. I-17.  Densité de probabilité de la loi normale.
1.4.3 Critere de fatigue

En vue de limiter le nombre d’essais, il est pdssidiétablir une relation

entre I'évolution de la courbe de Wohler et laisilition moyenne considérégy, ).

Les criteres de fatigue permettent de déterminewolavelle limite d’endurancéga,)

en amplitude correspondant a une contrainte moyetomée, sur la base des
données obtenues pour un chargement alterné agemountrainte moyenne nulle. Ces
criteres sont généralement utilisés pour les natgrmétalliques. Les modeéles les

plus courants sont ceux de Goodman (Eqg. I-4), S&dgr(Eq. 1-5) et Gerber (Eq. I-6)

[107].
g, =JD(1—J'“] Eq. I-4
Ry
g, =JD(1—J'“] Eq. I-5
R.

g, =JD[1—(J”‘J2] Eq. I-6
Rn

Avec R la limite d'élasticité, R, la résistance maximaley, est la limite



32

d’endurance pour une contrainte moyenne nulle=0, le nombre de cycles choisi

N, etune probabilité de survire correspondante.

1.4.4 Fatigue des matériaux composites
1.4.4.1 Limite d'endurance et courbe S-N

Le rapport de la limite d’endurance sur la conteimaximale quasi-statique
(65/6"™) peut étre un indicateur de la tenue en fatigue d¥atériau. Aussi, ce ratio

qui se situe entre 0,4 et 0,9 pour les composéss,inférieur pour les métaux et
alliages métalliques (0,3 pour l'aluminium et 0,dup le fer et ses alliages) [2].
L'expérience montre que les matériaux compositestent mieux a la fatigue en
traction, que les matériaux métalliques. A lI'oppos premiers s’endommagent
beaucoup plus sévérement que les métaux sous @egenfents de fatigue en

compression et cisaillement.

L'allure des courbes S-N des composites est géarmémit monotone et
guasi-linéaire en raison de I'absence de plastifing2]. En cela elle se distingue de

celle des métaux (Fig. I-15).

1.4.4.2Endommagement par fatigue des composites et sonedff

La répétition des chargements créée de I'endommeagerau sein des
composites. Lorsque le nombre de cycles effect(m'ésest inférieur a la durée de vie
de la structure(Nf ) il est important de quantifier ces dommages dfestimer la

durée de vie résiduelle de la structure. En effetésistance résiduelle du matériau

décroit a mesure que I'essai de fatigue se prolonge

Les indicateurs les plus étudiés pour caractérisemdommagement
progressif du matériau durant I'essai de fatiguet $@volution du module, de la

déformation, de l'aire correspondante des bouclbystérésis, de la résistance



résiduelle et de la densité de fissures. A titdicatif, des travaux ayant porté sur

I'’évolution de ces indicateurs dans la vie descstmes, sont listés dans le Tab. I-7.

Thématique de recherche

Références

Module/rigidité

[1] [122] [123] [124] [125] [126] 127] [128] [129] [130]
[131] [132] [133] [134] [135]

Energie d’hystérésis,

amortissement

[128] [131] [136] [137] [138] [139] [140] [141]

Déformations

caractéristiques

[125] [126] [127] [133] [142] [143] [144] [145] [16]

Résistance résiduelle

[99] [147] [148] [149] [15051] [152]

Densité de fissuration

[1] [153] [154] [155] [156}57] [158] [159] [160] [161]
[162] [163]

Tab. I-7.Bibliographie non exhaustive sur 'endommagementadenposites.

Module/rigidité

Certaines études s'intéressent au suivi du moduleacurs de la vie de

I'éprouvette. Dans ce mémoire, I'évolution du madabrmalisé(E/E,) avec E,

module initial et E module du cycle en cours, est choisie comme itelicade la

variation du module résiduel. Généralement, I'endmgement(D) est défini par

les relations Eq. I-7 et Eq. I-8F, étant le module au moment de la rupture.

D=1-E/E, Eq. I-7

D =(E, -E)/(E, - E,) Eqg. -8

L'allure de I'évolution du module résiduel est éofatisée dans la Fig. 1-18.
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Le scénario de I'évolution de la rigidité dépendrgtement de la stratification du
composite testé. Cependant, il est généralemenisathns la littérature une évolution
de 'endommagement en trois phases comme celaéest gar Reifsnider [164]. Il

y'a d’abord la phase d’initiation au cours de ldtpiées microfissures apparaissent.
Celle-ci est suivie par la diminution réguliere lette des dommages. Enfin, il se

produit une accélération de la baisse de rigidiiécgnduit a la rupture.

- M
<

]

stage I stage IT stage ITI

0.0

0.0 1.0

zz

Fig. I-18.  Evolution de 'endommagement des matériaux par reewmodule
résiduel [149]

Energie dissipée, amortissement

Au cours d’un cycle de fatigue, on observe un ph@&e d’hystéresis lié au
retard de la réponse du matériau sur le chargementrajet de chargement ne se
confond pas avec celui de la décharge, formant aimes boucle d’hystérésis. L'aire
enfermée dans la courbe contrainte-déformation dyuwhe n (Fig. I-19), correspond
a I'énergie dissipée(Un). L'énergie de déformation élastiqL(taJe) représentée par
I'aire sous le segment de droite liant les extrémide la boucle, est matérialisée par
une surface sombre dans la Fig. I-19 b. Lamonties# est alors défini comme le

rapport des deux énergieb,, /U..
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Fig. 1-19.  Boucles d’hystérésis : a) chargement temporel oloiyloe

contrainte/déformation cyclique.

Tan et Dharan [137] ont calculé I'endommagement prdiévettes

composites pré-entaillée@)'(n)), en utilisant la relation Eq. I-9U,, correspond a

'énergie de déformation élastique originale. Létude montre I'existence d’une
courbe de référence unique, appelée courbe maitpess tous les niveaux de charge
(Fig. 111-20). L'augmentation de I'énergie d’hysésis et de I'amortissement renseigne

sur I'évolution de 'endommagement du composite8]238] [139] [140].
D'(n)=U,/U,-U, /U, Eq. I-9

Spec7 (115 MPa) |
Spec 8 (115 MPa) 0.06 1
Spec 10 (125 MPa) |

~———— Spec 5 (136 MPa) Spec @ (152 MPg)

Spec 9 (152 MPa) 0.05 1} — Spec3 (158 WPa)

—— Spec 6 (168 MPa) |

Spec #7
Spec #8

Increasing
stress

Hysteresis per cycle (J)

Fig. I-20.  Evolution de : a) I'énergie d’hystérésis en fonotau nombre de

cycles pour différents niveaux de charge, b) 'endmgement des éprouvettes

(D'(n)) & différents niveaux de charge en fonction de \éeir(N/N, ) [137].
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Déformations caractéristiques

Les travaux [125] [126] [127] [142] [143] [133] [4#[145] [146] se sont
intéressés a la cinématique des boucles d’hystéasicours d'essais de fatigue
pilotés en force. lls mentionnent le déplacemestlamicles charge-décharge vers des
déformations plus élevées au cours de la vie derdiévette (Fig. 1-21). Ainsi,
I'évolution des valeurs extrémes ou moyennes désrmations peut étre liée a la

cinétiqgue de 'endommagement.

Stress  [MPa] Mean strain [%] Strain amplitude [%]
Cycnsysl ! i T A e e |
180 7 205 I } 224 - F22

160 o B : . 24— e e s
140 r 184 - - S 18
120 164
100 4
80
(- SRR
40
04 -
0

16
-Fa
F 12
—F1
- Fos
[ o6
- we=e= B e et L1
0.2 - e - | o2
T T T T 0 T T T T 0
0 05 1 15 2 26 10° 10? 10° 10* 10° 10°
Strain  [%] Cycles [1]

a) b)
Fig. 1-21. a) Déplacement des boucles d’hystérésis. b) Boolute la

déformation maximale pendant I'essai de fatigue3]13

Des modéles phénoménologiques vérifiant les camditiD(0)=0 et
D(N,) =1, ont été proposés par Hwang et Han [165] (Eq.) lelOClark et al. [136]
(Eg. I-11). €™ est la déformation maximale du cycle. Les indicesn et f
représentent le cycle initial, en cours et final.
D(n) =1-¢&,* /™ Eq. I-10

D(n) = (&7 — &5 ) (€™ — £57) Eq. I-11

Les études [133] [144] [145] révélent que le déptaent des boucles est lié

au fluage du matériau.



Densité de fissuration

La densité de fissures comptabilise le nombre siifes observées par unité
de longueur dans la direction du chargement (FRR)! Les unités de longueur les
plus utilisées sont le cm ([158] [161] [166] [164u le mm ([160] [168]). Cette

mesure trouve son utilité dans la caractérisaties stratifiés orthogonaux, du type

[On/QOm]S car la fissuration transversale est le principatiende ruine précurseur de

la rupture de ce genre d’empilement.

Crack density (1/cm)

um| e
1 10 100 1000 10000 100000 1000000
Loading direction Number of cycles N

a) b)
Fig. 1-22.  a) Fissuration transversale de SiC/SiC [160]. bpEkpnion de la

densité de fissures en fonction du nombre de cpdesamide/époxy [158].

Hoang et al. [158] ont proposé un modele (Eq. ldd)nant la charger,

en fonction du nombre de cycle et de la densité de fissures désirge Dans le

méme esprit, la relation Eq. I-13 se déduit de I'E§j2 pour prédire le nombre de

cycles de vie en fonction de la densité de fissatetu niveau de charge désiré, avec
o.(p) représentant la contrainte quasi-statique d’ureanvdonné, induisant la
densité de fissures désirég, et N, sont deux paramétres constants du matériau.

La prédiction semble en bon accord avec les obsengexpérimentales en repére

semi-logarithmique.



38

. log(n) )
o e T A e
log(n) = Iog(NS)M Eq. I-13
2 Jst(p)

Résistance résiduelle

La résistance résiduelle (Fig. 1-23) est mesurée yra essai monotone
jusqu’a la rupture d’'une éprouvette préalablemetiictée en fatigue. L'intersection
de la courbe de résistance résiduelle avec la ealgbV6hler correspond a la rupture

de I'éprouvette au dernier cycle de charge.

115

g 8

95

85
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o5 A 78.31MPa
©& 63.59 MPa
55 X 48.50 MPa
—S-N cure

Residual strength [MPa]

45
1.E+02 1.E+03 1.E+04 1.E+05 1.E+06 1.E+07

N

Fig. I-23.  Evolution de la résistance résiduelle d’éprouveéted5 sous trois

niveaux de chargement [148].

De nombreuses représentations mathématiques delut®n de la
résistance résiduelle sont disponibles dans lardittire [148]. A titre d’exemple,

Broutman et Sahu [169] (Eqg. I-14) proposent uneesgion linéaire de la résistance

résiduelle o, en fonction de la résistance quasi-statique Igitii matériaua;'>,

la contrainte maximale appliquée pendant |'essaifalgue o, , le nombre de

ax !

cycles realisésn et I'endurance a ce niveau de charlye .
uTS _

0, =0, (U(t)JTS - Umax)(n/ Nf ) Eq I-14

Le modele non-linéaire de Hahn et Kim [170] (Ed4.5) s’écrit avec des



parameétres constantg, et D, dépendants des caractéristiques de I'essai. l@®aut
expressions établies sont détaillées dans lesuxagta Philippidis et Passipoularidis

[148].

(0,) =(0v) -cDn Eq. I-15
1.4.5 Fatigue des matériaux a renfort de fibres végétales

Le comportement en fatigue des composites a bafierde végéetales a été
trés peu investigué jusqu’ici. Towo et Ansell [171]72] ont étudié la fatigue de
composites en sisal/époxy et sisal/polyester. tEbléssent les courbes S-N et
diagrammes de Haigh. Un traitement d’alkali surfibae a I'effet d’améliorer la
résistance en fatigue du sisal/polyester. D’aum, (Bilva et al. [173] ont identifié la
courbe de Wohler et la cinétique de la diminutiomubdule au cours de la fatigue du
sisal/ciment. Elouaer et al. [174] se sont intéesa la réponse en fatigue de
différentes variétés de chanvre injectés. Les asiteancluent sur la base de leur
étude que la tenue en fatigue du chenevotte/PBupstieure a celle de chanvre/PP.
De méme, Reis et al [99], Thwe et Liao [152] aigee Ferreira et al. [175] ont
caractérisé la courbe S-N de composites hybrideedivégétales/verre/polymeére.
Plus particuliéerement, Gassan [176] a étudié letsefle la fatigue sur du lin/époxy et
lin/polyester en les comparant avec ceux de cortggosenforcés par des fibres de
jute. Les résultats montrent que le lin/époxy pnésen amortissement plus important

gue le jute/époxy.
1.5 Endommagement

L'hétérogénéité des fibres végeétales s’ajoutantele cdu composite, le
stratifié apparait plus représentatif d’'une streeefgue d’'un matériau classique. Ainsi
donc, les mécanismes de rupture sont complexes situe a plusieurs échelles. En
I'état des moyens de détection et de mesure, I'eager de la rupture (souvent des

microfissures) se produit généralement bien avaiisérvation de changements
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macroscopique du comportement [1].

1.5.1 Mécanismes d’endommagement

Il est communément accepté par les auteurs, queldlemagement des
composites unidirectionnels se produit suivant dirév 5) mécanismes principaux
[177] qui sont (Fig. I-24 a) : la décohésion filnetrice, la rupture de fibres, la
fissuration de la matrice parallelement (longitadi#) ou perpendiculairement aux
fibres (transversale). Le cinquiéme mode de ruingient a l'interface de deux plis
dans les stratifies (délaminage interlaminaire)g.(Fi-24 b). La fissuration
longitudinale clive un pli en deux (délaminage @aaminaire) [178]. Généralement,
plusieurs mécanismes apparaissent dans le compbsitdre d’apparition et leur

développement dépend de la nature du composite tgpd de chargement.

rupture longitudinale

- rupture transverse de
de la matrice t

la matrice

décohésion

- rupture de fibre
fibre-matrice

S

BT

délaminage
(interlaminaire)

a) b)
Fig. 1-24.  a) Modes de ruine dans une composite unidirectibni@e
décohésion fibre/matrice@ rupture de la fibre;® fissuration longitudinale et

@ transversale de la matrice. b) Fissuration du sfi&
1.5.2 Mécanismes d’endommagement en fatigue

Talreja [1] [179] a identifié les modes de ruptprancipaux sur la courbe de
fatigue de composites unidirectionnels chargésaaiion-traction. L'auteur distingue
trois régions (Fig. 1-25). Dans la premiere, lataup du renfort est prédominante pour

un faible nombre de cycles de chargement. Ensaiieniveau de la région Il, le



phénoméne de rupture du renfort se ralentit. Latfde fissure dans la matrice se
propage dans le plan perpendiculaire aux fibrepidiges et relie les décohésions
fibre/matrice entre-elles. La troisiéme région $wiamt en dessous de la limite
d’endurance, consiste en une fissuration intralaimende la matrice entre les fibres
sans propagation de la rupture des fibres. Ces négions sont plus ou moins

séparees en fonction de la déformation ultime destduants.

4 8 | IRiny i
HGQIOH ” Progressive Region:
Fiber Bridging, Debonding

ANONRNACTRN \\FaligueLimitRegion

HBgiOﬂ [I]  No Initiation,
Crack Arrest

>

log N¢

Fig. 1-25.  Courbe de fatigue de composite UD a 0° sous chaegénte

traction-traction [179].

1.6 Conclusion

Il ressort de cette étude bibliographique non estiag, plusieurs avantages
gue peuvent présenter les fibres de lin comme renfp destination de matériaux
composites. Entre autres, le processus d’obtemntéota fibre de lin est a priori plus
respectueux de I'environnement que celui des film@sventionnelles. Il convient
cependant de réaliser un bilan carbone précis remégle machinisme agricole
nécessaire. Elle posséde les propriétés mécanigsigdus élevées parmi les fibres
végétales couramment cultivées et des propri@sfijues supérieures a celles du

verre qui est le renfort composite le plus utili§é.outre, elle est une ressource locale,

largement produite en France.

De nombreuses études ont déja été réalisées fibrdaglémentaire de lin,
'amélioration de l'interface fibre/matrice, les mportements statiques en traction,

flexion et cisaillement, ainsi que le comportementis impact des composites
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lin/polymeére. Cependant, en dépit de I'existencecele travaux qui constituent une
base des données et de références importantegnmére d’études relatives au
comportement a long terme, et plus particuliérdagigue de ces composites, reste
marginal. Les raisons de ce manque peuvent éee & nombre et a la durée des
essais dans le cas de la fatigue, a la multiplaé® causes d’endommagements et a
leurs effets, a la prise en compte nécessaire aases de dispersions induites par
I'hétérogénéité des renforts, du procédé de miseeewre, du mode opératoire et ou
du dispositif d’essai. Pour cette raison, des sugihtistiques seront utilisés afin de

prendre en compte les aspects variabilités.



Chp.2 Matériaux

Ce chapitre a pour but de présenter les matéritilixés dans cette étude.
Les constituants de base, les architectures désrt®ries composites et leur procédé
de mise en ceuvre sont détaillés. Ce chapitre cowenerpar la description des
préparations et des méthodes d'observation mutilées (méso et microscopique),

permettant d’appréhender I'évolution du lien emefibres et la matrice.
2.1 Méthodes d'observation

2.1.1 Microscopie optique

Les éprouvettes a observer au Microscope Optigu®) (8bnt préalablement
découpées avec une machine spéciale. Elles souiteemmnrobées dans une résine
avant d’'étre polies. Cette derniere opération esiligée sur une polisseuse
automatiqueTgraPol-21 équipée d'une téte porte-échantillons motoriséed’eh
contrdle de la forceTegraForce-5de Struers Toutes les éprouvettes ont subi un

polissage identique séquencé en plusieurs étapedelprotocole est décrit dans le

Tab. II-1.
, " Vitesse Force Durée
Etape Abrasif Lubrifiant (tr/min) (N) (min)

1 P500 Eau 300 15 3-6
2 P1000 Eau 300 15 3
3 Feutre Solution diamant, im 150 15 3
4 Feutre Solution diamant, m 150 15 3
5 Feutre Suspension particule, O,(4n 300 40 12-18

Tab. II-1Protocole de polissage



44

Apres séchage, les échantillons sont observés w@veanicroscope optique
inverseAxiovertde Zeisspermettant un grandissement de 40 a 400 foisqUiadion

des images est faite au moyen d’'une caméra CCD.

2.1.2 Microscopie Electronique a Balayage

Le Microscope Electronique a Balayage (MER)ss Supra 2possede une
capacité de grandissement maximal de 500 000Raiscontre I'observation au MEB
impose que le matériau soit conducteur. Compte derla non conductivité électrique
des composites étudiés, une trés fine couche esstodéposée sur les surfaces a

observer par métallisation sous vide a envirore8/4 mA/mbar pendant 20 secondes.

2.2 Renforts

2.2.1Les fibres de lin

Les fibres de lin utilisées sont de la variété Hesmultivée dans le nord de

la France, dans les régions de Picardie et Norreaidlies ont une masse volumique
de 1500kg/m*. Des images de fibres élémentaires de lin soseptées dans la Fig.

[I-1. On peut observer que la surface externe rpastlisse (Fig. II-1 a, b et d) et le
diamétre non constant ce qui rend la mesure du atiMoung trés imprécise. La
longueur de la fibre est jalonnée de nceuds et titepeaches superficielles de pectine.
La section de la fibre est davantage polygonalecgeealaire (Fig. 1lI-1 d). Par ailleurs,
il est possible de distinguer du cortex sur laaefde certaines fibres (Fig. II-1 c¢). Il
s’agit d’'une matiere résiduelle n'ayant pas étéewdd pendant la préparation de la
fibre. Apreés la fabrication du composite, ces ingiéis forment des gangues de
matiere, de forme irréguliére autour de la fibrésibles dans la Fig. II-1 d,
perpendiculairement a leur axe. Il sera montré |dunsle réle important de ce cortex

dans 'endommagement.



Le diamétre moyen de la fibre de lin Hermés est misnentre 12,4 et
16,5um, selon sa localisation le long de la tige [133.rapport de la longueur sur le
diametre est de I'ordre de 1500. La morphologi¢adiibre présente généralement un
vide en son centre, appelé lumen qui engendre arasigé de 2,7 a 4,0 % (Fig. lI-1

d).

Lumen au milieu
des fibres

LD pm

Fig. 1I-1. Images de fibres élémentaires de lin : a) Préselgcroeuds ; b) Vue de détail ; ¢)
Présence de cortex ; d) Section transversale.

2.2.2 Faisceaux de fibres

Apres les premieres opérations d’extraction dedilteillage et peignage),
on remargue gu’'une majorité de celles-ci se préssotis forme de faisceau (fibre
technique). Il s’agit de plusieurs fibres élémamtmiagglutinées les unes aux autres
par la pectine (Fig. 1I-2 a et b). Il subsiste gategment aussi des résidus de cortex a

la périphérie des faisceaux (Fig. II-2 c-f).
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Cortex

100pm

Fig. lI-2. Images de faisceaux de fibres de lin : a) Faisaafibres séparées; b) Faisceau de
fibres colées ; ¢) Cortex a I'arriére des fibred);Fibres a I'arriére du cortex ; e)
Faisceau de fibres et cortex ; f) Faisceau de Shekcortex.

2.2.3Tissus

Cette étude vise a comparer les influences de tiarenau renfort (lin et
verre) sur les propriétés mécaniques. Le renfoprésente sous la forme de rouleaux

de tissus secs, équilibrés et unidirectionnels (@bBr le lin, fournis palCRSTet



d'un rouleau de tissu équilibré de verre fourni @amposites DistributionLes
renforts sont utilisés « as recieved » sans trateénparticulier dans leur mise en
ceuvre. Les caractéristiques des trois types denterdfont présentées dans le Tab. II-2.

Les écart-types sont donnés entre parenthéses.

La structure des tissus équilibrés (bibiais) eststituée de deux couches
unidirectionnelles (UD) identiques, juxtaposéesreintées a +45° et -45° par rapport
a I'axe de rouleau. Les deux couches perpendieslantre-elles, sont liées par des
fils de couture en coton pour le lin et en poly&hg (PE) pour le verre (Fig. 11-3). La
distance entre les coutures est de 10 mm pour & b mm pour le verre. Le tissu sec
UD de lin est composé d'une couche unique, straetyrar des coutures en coton

perpendiculaires a I'axe des fibres et distantes0dam.

Il est a noter que les coutures perturbent locaterfaignement des fibres
dans les couches au niveau des piquages. En ééffies, ces zones les fibres sont
davantage compactées et cela induit la créatiomodes riches en résine lors de la

fabrication des composites.

Fibres
yarn

Threads spacing —>j«—>

a) b)
Fig. 11-3. Architecture des renforts de tissus de lin : a) |UD) équilibré.
Renfort Tissu Variété Masse Masse Fil de Distance
de fibore  surfacique, volumique,  couture entre
couture
/ m? kg/m®
ms (g ) P ( g ) (principale)
Lin équilibré  Hermeés 235 (16) 1500 coton 10 mm
Lin ubD Hermes 144 (6) 1500 coton 10 mm
Verre équilibré E 434 (5) 2600 PE 5 mm

Tab. lI-2Caractéristiques des renforts de lin et de veroarétype entre parenthéses.
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2.3 Matrice

Afin de réduire les parametres pouvant jouer ure rélr I'étude des
influences des renforts, la méme matrice époxynieupar SICOMIN est utilisée
pour la fabrication de tous les stratifiés. Ce ghest dicté par les avantages qu’elle
présente : i) faible toxicité et agressivité etu) bon rapport performances/codt. La
matrice est constituée du mélange de la réSR&20Gvec le durcissel8D 8205 de
densité respective 1,18 et 1,04. Sur la base dporaples masses entre ces deux

constituants qui est de 100/31 [180], la masse mimue du mélange
SR 8200/SD 820?(,0m) vaut 1 140kg/ m®. Les propriétés mécaniques de la matrice

apres cuisson, issues du fournisseur sont listées de Tab. I1I-3. Lanalyse
dynamiqgue meécanique (DMA) en traction est réaliséer une machine

VA4000-Metravib a la fréquence de 1 Hertz. Les Itdssl révelent un module

d’Young de 3,85:0,11 GPa & 23°C. La températurérafesition vitreuse(T,) qui

correspond au pic du facteur d’amortissem@iand) est estimée a 88°C.

Traction Flexion

Module d'Young (GPa) 3,15 - 3,6Module (GPa) 3,47 - 3,8
Résistance Maximale (MPa) 64 - 84 | Résistance Maximale (MPall2 - 129

Allongement a rupture (%) 1,7-4,6 Allongemenupture (%) 4,9-7,7

Tab. 1I-3Propriétés mécaniques de la matrice époxy [180].

10 T T T T 1.5

Modulus (GPa)

Loss factor tan &

o
o

L \_—' L h - 0
0 20 40 60 80 100 120
Temperature (°C)

Fig. Il-4. Réponse mécanique dynamique de la matrice époxy.



2.4 Composites

2.4.1 Processus de fabrication

Les plaques composites en lin/époxy et verre/épsayt fabriquées par
thermocompression dans une presse chauftaméepacd’'une capacité de 22 tonnes.
La température de cuisson maximale est de 3009 (F5). Un moule plan rigide en
acier, permettant de réaliser des plaques de 4@0m¥0? est disposé entre les deux

plateaux chauffants.

n

Fig. II-5. Presse chauffante pour la fabrication des plaguesmosites.

L'évolution des paramétres de cuisson au coureops$ est présentée dans
la Fig. 1-6. Partant de la température ambiarngs, plateaux sont chauffés jusqu’a
60°C avec une vitesse de 2°C/min. Cette tempérasirmaintenue constante pendant
8h [180], avant un refroidissement a I'ambiantes k&atifiés a renforts de fibres de
lin sont fabriqués avec une compression de 7 bae pression de compaction de
2 bar sur le verre/époxy, permet d’'obtenir des ausiips ayant des taux volumiques
de fibres comparables (Tab. II-4). Ces pressiomd sonstantes tout au long de la

fabrication.
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Fig. 11-6. Parameétres de cuisson du lin/époxy et verre/époxy.

2.4.2 Propriétés physiques des stratifiés

Six types d’éprouvettes ont été realisés suivast elmpilements et des

natures de matériaux différents. Les propriétéssigioes de ces six types de

composites sont présentées dans le Tab. II-4. leeanptrest, o, v, etV

désignent respectivement I'épaisseur du stratifké,masse volumique, le taux
volumique de renforts et le taux de vides. Les tédgaes sont donnés entre
parenthéses. Les notations FE et GE suivies diefi@ation des plis font référence au

lin/époxy et au verre/époxy respectivement.

Ioc Vf VV
(glcn?)

Renfort Tissu Notation  Stratification 1 (mm)
(%) (%)

Lin équilibré  FE_090 [0/90],, 2,18(0,07) 1,28 (0,01) 43,7(15)  3,1(0,3)
Lin  équilibré  FE_45 [+ 45],, - - . .

Lin uD FE_O [0, 2,55(0,12) 1,31(0,01) 43,1(0,6) 0,48 (0,02)
Lin uD FE_90 [90],, - - - .

Verre équilibré  GE_090 [0/90]35 2,33(0,04) 1,79(0,03) 42,5(1,0) 59 (2,2)
Verre équilibré GE_45 [i 45]35 - - -

Tab. 1l-4Propriétés physiques des composites en lin/époxgret/époxy, écart-type entre
parentheses.



Les stratifiés de type[O/ 90]35 et [i 45]3S comptent 12 plis elementaires
correspondant a I'empilement de 6 doubles-couchedissu équilibré. Les taux
volumiques de fibres sont calculés av&g!'lli-1 de la norme ASTM D 3171-99 [181].

n estle nombre de plim, la masse surfacique du tissp, la densité des fibres et

t I'’épaisseur de la plaque composite.
Vi =nxm,/(p; xt) Eq. llI-1

Dans cette relation, l'influence de la pressiorfat@ication est traduite par
I'épaisseur du composite. Les ordres de grandesrtaiex de fibres obtenus sont
comparables, compte-tenu des écart-types. Lesdmwides sont mesurés par analyse
d’'images 2D du MO, en décomptant les pixels occufgn« taches » plus ou moins
circulaires, représentatives des porosités (F@).lIChaque mesure est réalisée sur un

échantillon de surface de 30mma2.

Le taux de vide des composites UD (FE_O et FE_@0Pd8%, est trés
faible par rapport a celui des composites orthogerde lin (FE_090 et FE_45) qui

est de 3,1% (Tab. II-4). En effet, pour ces demies espaces a remplir par la résine
sont plus complexes géométriquement. Enfiny|edes composites verre/époxy est
plus élevé que celui du lin/époxy a cause d'unesgio@ de fabrication moins

importante, 2 bar au lieu de 7. De plus, on pentarguer que les fibres de verre

restent parfaitement droites (Fig. II-7 b) tandigeqcelle en lin ondulent pour

s’adapter aux zones contenant plus ou moins de. flbette ondulation est beaucoup

plus prononcée pour un empileme[nﬁl/go] gue pour un unidirectionnel (Fig. II-7 a

ete).
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Fig. II-7. Images des composites étudiés a) FE_090 ; b) GE;, @9BE_45 ; d) GE_45; e)
FE_O ; f) FE_90.

2.4.3 Observations des composites

La Fig. 1I-8 présente la vue en coupe d’'un échlantide lin/époxy [0/90]
(notéFE_090Q. On distingue l'orientation des torons de fil8%aet a 90°. Ces derniers
sont perpendiculaires au plan de la micrographsoet séparés par des zones riches

en résine. La largeur de cette zone correspondiiatiance entre torons.

e

Cette distance a été mesurée pour des échantiBn890 et I'histogramme

des données est présenté dans la Fig. 1I-9. Larigajdes espacements sur 180



54

mesures se situe dans l'intervalle 0,2 - 1,3 mmcawee certaine dispersion. La

distribution peut étre représentée par la courbealloi log-normale (Eqg. II-2 ). Avec

y la densité de probabilité et I'espacement de toron.

25 ' : |
[ Experimenltal
I Log-normal fitting
| i
.-é‘ 2N
2 | /N
Q 15’ R |
0 T
Z | I
ol H e
3 1A |
9 T
D_ :
05 |
QU T e > 3 B
0 2 3 4 >

Toron spacing (mm)

Fig. 11-9. Histogramme de la distance entre torons de limetdurbe d’adaptation de type
log-normale R? = 0,9253).

1 ~(In(x }+ 0717)?
0615 Eq. II-2

= —&€
y 0,554x+/ 21T

Les vues de plusieurs types de défauts remarquablesin des composites
renforcés par des fibres de lin sont présentés lddfig. [1-10. On note la décohésion
fibre/fibre dans le faisceau, la décohésion fibedfioe, la décohésion cortex/matrice,
le clivage (séparation dans le cortex) du cortexlivage de la fibre et la fissuration
proche d’'une porosité. Ces fissures ont généraleomenlongueur inférieure a %0n,
sauf dans le cas de la décohésion cortex/matrictu aetlivage de cortex ou elles
peuvent étre de la méme longueur que le cortek.estie 10 et 30um. Toutes les

éprouvettes renforcées par des fibres de lin (F&_G¥E_45, FE 0 et FE_90)

présentent les mémes défauts.



Fig. [I-10.  Principaux défauts au sein d’'un échantillon FE_Q8¥ge : a) Décohésion
fibre/fibre ; b) Décohésion fibre/matrice ; c) Déeision cortex/matrice ; d) Clivage du
cortex ; e) clivage de la fibre ; f) Porosité practes fibres.

Les vues en coupe de composites vierges de GE_0D9BEe45 sont
présentées a la Fig. II-11. La présence de pososgitle principal défaut notable dans
les composites renforcés par du verre. Lidentifisades défauts sur les composites
lin/époxy et verre/époxy, vierges de tout chargammécanique permettra d’établir

les références afin de pouvoir mieux décrire lefetef du chargement sur
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I‘'endommagement développé.

a) b)
Fig. lI-11.  Images des échantillons vierges du a) GE_090 €th)45.

2.4.4 Limitations des méthodes d’'observation

2.4.4.1Microscopie optique

L'utilisation de la microscopique optique présetéeix inconvénients :

Premierement, la profondeur de champ est trés demiEn effet, plus
'agrandissement est important, moins il est pdesdbserver en profondeur. Avec
'agrandissement de 400 fois, on ne peut obseamement que sur un plan parfait,

d’ou I'obligation de respecter des processus coxaslele polissage des échantillons.

Deuxiemement, les étapes de polissage font interam I'eau comme
lubrifiant (Tab. 11-1), qui peut avoir un effet raste sur 'observation des fibres de lin.
Arbelaiz et al. [43], Newman [72] et Deng [90] atdié le phénomene d’absorption
d’eau du lin/époxy. lls ont montré que la priseadigoeut arriver a saturation, environ
12 % de la masse initiale de composite, en 40 beldlée a pour effet de gonfler la
fibre. Ainsi, apres séchage, on peut observer woléénent fibre/matrice da a la
« plastification » de la matrice environnante o Baisons fibre/fibre (Fig. II-10 a et
b). Néanmoins, l'intervention du liquide est inamumtnable pour évacuer la chaleur et

les débris créés a l'interface de polissage.



Par ailleurs, lorsque les fibres de lin sont paledl a la surface
d’observation, on constate qu’elles sont quasiésyatiqguement arrachées. Cela
témoigne de la faible liaison fibre/matrice et &bibre ([54] [58]). En raison de ces
limitations, cette méthode n’est pas adaptée pbsemwer 'endommagement suivant
la longueur de la fibre. Les processus de polissage eau, avec un fluide visqueux,
de I'huile par exemple, peut étre une piste a egpld.es méthodes de Contréle Non
Destructif (CND) comme le Tomographique Microscafggle Synchrotron a rayons

X (XTM) peuvent aussi étre envisagées [182], masscbdts sont plus importants.

2.4.4.2Microscopie électronique a balayage

Le MEB utilisé dans ce travail fonctionne sous vigkgal, donc pour
observer des surfaces non conductrices, une émpmétiallisation est nécessaire.
Pour se faire, I'éprouvette est introduite souswidns un métalliseur pour le dépobt
d'une couche conductrice. Cependant le vide tctalisé dans le MEB présente
linconvénient d’extraire I'humidité contenue dates fibres. En effet, les études
thermo gravimétriques (TGA) sur les fibres de i8B3] [184] [185] montrent qu’elles
contiennent 4 a 8% d’eau en masse, méme le coraplsiPP fabriqué a 180°C
présente un certain niveau d’humidité [186]. Ailiypothése que le vide crée un
effet de séchage de I'échantillon est avancée. Cefaluit a beaucoup plus de

décohésions fibre/matrice a cause du retrait tesdi(Fig. 11-12).

BRI e —

Fig. lI-12.  Retrait des fibres de lin d’'un échantillon FE_096rge soumises au vide.
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Enfin, un agrandissement élevé au MEB peut endoramagfibre. La Fig.
11-13 illustre I'effet néfaste du faisceau d’élemis sur la fibre. On constate que la
surface de la fibre est endommagée aprés queloemdes de balayage lorsque

'agrandissement est de 10 000 fois.

Fig. II-13.  Endommagement de la fibre de lin dans le MEB taf)iditial avec un
agrandissement de 5 000 fois ; b) Défaut de surfdservé aprés un agrandissement de
10 000 fois pendant ~1 min.

Les matériaux fabriqués seront testés avec dessegsasi-statiques afin
d’identifier leurs comportement mécanique, et démrgements répétitifs pour

identifier leurs courbes de fatigue.



Chp.3 Etude guasi-statique

3.1 Methodologie expérimentale

L'objectif de ce chapitre est d'identifier le comfment quasi-statique des

composites étudiés et leurs propriétés mécanidNesmment, la connaissance de la

valeur de la contrainte ultime permettra de déteemies parameétres des essais de

fatigue (par exemple : la contrainte correspondamiveau de charge a appliquer aux

éprouvettes).
Eprouvette Traction Compression
+ +UTS +UTS - -UTS -UTS
FE_090 E. V.. Oy . &x Ex: O v Ex
+ +UTS +UTS , -
EXX’ ny' O-XX ! EXX '
FE_45
max max
GlZ' T12 ' y12
+ +UTS +UTS - -UTS -UTS
GE_090 E.. V.. O . & Ex: O v Ex
+ +UTS +UTS -
EXX’ ny' JXX ' gXX !
GE_45
max max
G Ty Vi
+ +UTS +UTS - -UTS -UTS
FE_O Ell' Vioy O &1 E11’ On &
+ +UTS +UTS - -UTS -UTS
FE_go E221 V21’ 0-22 ’ 822 E22’ 0-22 ' 822

Tab. lll-1. Propriétés mécaniques a identifier a partir dessgsguasi-statiques.

Les propriétés mécaniques recherchées par la atatisdes essais de

caractérisation en traction et compression sontotgges dans le Tab. IlI-1.



60

Conformément aux normes, cing éprouvettes sonédsgbour chaque type d’essai.
De plus, des essais de traction avec des cycleggezb@charge et des essais
interrompus ont été réalisés sur les types FE_0%Ee45. Ces deux types d’essais
ont pour but le suivi de 'endommagement du matel@ensités de fissures par

exemple) et la quantification de I'évolution desgmiétés.

3.2 Caractérisation mécanique

3.2.1 Procédures d'essai

3.2.1.1Traction

Les essais de traction uniaxiale ont été réalisnda norme I1ISO 527-4
[187]. La géométrie des éprouvettes est préserads th Fig. Ill-1. Des bandes
rectangulaires de 250 mm de long et 25 mm de laget débitées a partir des
plagues au moyen d’'une scie circulaire équipée disgue abrasif tournant a 3000
tours/min, sans fluide de refroidissement, afirvidé¥ I'absorption de I'eau par le lin.
Par contre, un disque diamanté avec lubrificatiieau, est utilisé lors de la découpe
des plaques en verre/époxy. Les bandes de compositeensuite ébavurées avec un
papier abrasif de granulométri®25Q Quatre talons sans biseau, en aluminium, de
longueur 50 mm, de largeur 25 mm et d'épaisseu3 dem sont collés sur les
éprouvettes avec une colle bi-composariesldite 2015 L'ensemble est chauffé
dans une étuve a 40°C pendant 2 heures avec uee Ipession appliquée sur les
talons. Finalement, des rosettes de deux jaugededsométrie perpendiculaires
Kyowa avec une grille de 5 mm de coté, sont colléesiieu des éprouvettes pour
mesurer les déformations longitudinale et translersCela permettra d’estimer

notamment le module de Young et le coefficient dis$on.
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Fig. lll-1.  Géométrie et paramétrage des éprouvettes de tradtlaité en mm.

Tous les essais ont été réalisés sur une machive-lsgdrauliqueMTS 809
équipée d’'une enceinte thermigbervathinréglée a 23°C (Fig. IlI-2). La machine de
traction est equipée d'un capteur de force de 1M0@kine précision numérique de
30 N. L'enregistrement des signaux de force, duad&ment de la traverse mobile et
des jauges est fait grace a une baie d’acquidi®hM de 15 voies d’entrée avec une

fréquence maximale de 10 MHz. La vitesse de dépilané du mors mobile a été
réglée a 2 mm/min correspondant a une vitesse fdenaigtion d’environ 22010*s™.

Les 6 types d'éprouvettes (FE_090, FE_45, GE_0%),45, FE_0 et FE_90) sont

testés en traction monotone jusqu’a rupture av&pétitions. Le module d’Young est

calculé entre deux niveaux de déformations longialds : £, 005% et 025 %

[187].

: Machine

i

\@MTS 809
s ‘

-

Fig. 1l1-2. Machine de traction MTS 809 avec enceinte thermique

3.2.1.2Cisaillement plan

Les essais de cisaillement plan sont réalisés esaf@ norme 1ISO 14129
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[89], a partir de la traction d’éprouvettes FE_4%€& 45, issues de stratifiés dont la

séquence d’empilement eft 49,.. Les éprouvettes ont la méme géométrie que celles

de traction (Fig. 111-1).

A partir d’'un chargement (Force F) dans le rep&&éaprouvette (x-y) (Fig.
11-3), la contrainte de cisaillemenfr,,), exprimée dans le repére local du pli (1-2),
est calculée avec 'Eq. llI-1, dans laquelle, et t désignent la largeur et I'épaisseur

de I'éprouvette. La déformation de cisailleme(mz) est alors calculée grace a I'Eq.

1-2. ¢, et &, sont les déformations mesurées par les jaugestudntple et

Yy

transversale, respectivement. Le module de cigzeiie (Glz) correspond a la pente

de la courber,, = f(ylz) dans la plage de déformation entre 01% et 05UssiA
lorsque la déformation de cisaillement a la ruptast¢ supérieure a 5%, alors la
contrainte de cisaillement maximal 1";”) est choisie poury,, =5% selon la

norme [89].

2 Ny

1 b —

Aluminium tab Top fibres alignment

Fig. l1I-3.  Vue de face d’'une éprouvette en #45. Systemessl&b@ientation des fibres
de la couche superficielle.

_F i
T =Pt Eq. llI-1

Vi = Ex T Eyy Eq. l1l-2

3.2.1.3Compression

Les essais de compression ont été réalisés suépemivettes du type



FE_090, GE_090, FE_0 et FE_90. Celles-ci sont daedaectangulaire : 72 mm de
long, 12 mm de largeur et d’épaisselur Une jauge d’extensométri€¢yowa de
longueur de grille de 5mm est collée au centre liecune des deux faces. Un
dispositif d’essai (Fig. 111-4), adaptée la norme I1ISO 14126 [188], a été développé au
sein du laboratoire DRIVE de I'I|SAT. La longueur @eige des éprouvettes fixée a
12 mm, est un compromis entre, 'encombrement daggs et la minimisation du

risque de flambement d’Euler. Comme dans le cads d@ction, le module d’Young

est calculé entre les déformations longitudinales 005% et 025 %. Chaque

mesure est répétée cing fois. Les essais sontsééalisur une machine
électromécaniquédamel Y3pa la vitesse de 1 mm/min, a température ambiante

entre 20 et 24°C.

Cylinder guide

loading

B Specimen
Giips
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plate @/

Rigid base Cylinder
guide

=" Clamping plates l Compressive
Grip

Specitnen

Rigid base
a) b)

Fig. ll1-4. Dispositif de compression : a) mise en place etdspmblage de I'ensemble.

3.2.2Mesures expérimentales

3.2.2.1Traction des unidirectionnels (UD)

Les courbes typiques d’évolution de la contrairgdrection en fonction des
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déformations longitudinale et transversale du F& BE_90 sont tracées dans la Fig.

l1I-5. FE_O présente un comportement bi-linéainegcaun coude correspondant au

changement de pente poudr, = 02%-  03%e comportement du FE_90 semble

linéaire. Les contraintes a rupture sont largeni®dita 12 fois) inférieures a celles du
FE_O0. Par ailleurs, le bruit du capteur d'efforis saduit par des oscillations
observées sur les courbes du FE_ 90, en raison thblesse de I'amplitude des
signaux (Fig. IlI-5 b). La tendance générale restploitable. Dans la direction
transversale, le comportement mesuré est plus erdetcelui de la résine époxy, car

les fibres sont trés peu sollicitées dans leur axe.
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Fig. llI-5. Réponses typigues en traction du a) FE_0 et b) BE_9

Les résultats de la traction du FE_O et FE_90 Bstdis dans le Tab. IlI-2.
Les ordres de grandeur des propriétés du FE_Ocsetiérents avec ceux issues de la

littérature [38] [75] [94] [95] [189].

E1+1 (GPa) Vio JflTS (MPa) glulTS (%)
FE_O

22,8 (1,0 0,43 (0,08) 318 (12) 1,65 (0,05

E,, (GPa) V,, 05,° (MPa) £57° (%)
FE_90

4,52 (0,18) | 0,084 (0,011 26,1 (0,6) 0,622 (0,036)

Tab. llI-2.  Propriétés en traction du FE_O et FE_90, écart-tgp&re parentheses.

Les résultats présentés dans le Tab. IlI-2 peuéast comparés a ceux



donnés par les relations tirées de la loi des mgémnA cet effet, les Eq. 11I-3 a Eq.

II-5 donnent les relations prédisant, le modulegitudinal (E,,), transversal(E,,)
et le coefficient de poisso(ulz) du composite UD. Lhypothése est faite que la

porosité est négligeable/ représente le taux volumique et les indickset m

font référence aux fibres et la matrice respectemmlLes propriétés de la fibre de lin
sont tirées de I'étude de Baley et al. [46] [198fdis que celles de la résine se

trouvent dans le Tab. II-3.
E, =BV + BV, Eq. 1lI-3

E22f E22m

E, = Eq. lll-4
22 E22 fVm + E22me q
Vip =Vipi Vs ViV Eq. IlI-5
E11 (Gpa) E22 (Gpa) I/12
Loi des mélanges 253 444 027
Différence (%) 11 2 38

Tab. llI-3.  Propriétés issues de la loi des mélanges et dift&ravec la mesure.

Les valeurs obtenues par la loi des mélanges abatées dans le Tab. II-3.
On constate une bonne corrélation entre le calcld enesure en raison des faibles
différences, sauf dans le cas du coefficient desgomi, pour lequel I'écart avec la

mesure est de 38%. Cette différence peut s’explipaele fait que les données ayant

servi au calcul dev,,, ont été estimées par Baley [46] sur la base dastituants
élémentaires de la fibre. Aucune donnée fiablevde n’est disponible dans la

littérature, en raison de la difficulté de mesuecla déformation transversale d'une
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fibre.

En outre, il est intéressant de remarquer que lesuras expérimentales

valident parfaitement la relation I' Eq. 11l-6, prenant de la symétrie de la matrice de

souplesse d’'un composite orthotrope [18], avéé =0,0189 et %=0,0186, soit
1 22

1,5% d’écart.

LIPS Eq. I1I-6
Eil E22

Lendommagement du composite se produit dans lae zoourante de
I'éprouvette (Fig. 1lI-6 a). La rupture du FE_Ofaé par sauts de plans (en escalier), a
travers I'épaisseur de I'éprouvette et perpendirei@ent a I'axe des fibres. En effet,
des délaminages traversent I'éprouvette dans gaugret on observe des décohésions

fibre/matrice comme le montre la Fig. I11-6 b.

L'observation des extrémités rompues (Fig. lll-6réyvéle que les fibres de
lin cassées sont aussi déchaussées. Ce dernieonpdiéa indigue une liaison
fibre/matrice de mauvaise qualité. La Fig. lll-Goesente une vue plus détaillée de
'extrémité d’'une fibre déchaussée et de I'empeeiateuse laissée par des renforts
arrachées. Dans la Fig. 111-6 e, qui représenteagm de I'image précédente, on peut
noter que la décohésion fibre/matrice observégredtablement due aux effets de la
mise sous vide de I'échantillon lors de I'obsematau MEB (Section 2.4.4.2), et non
nécessairement a la faiblesse de l'interface. Joesent, dans I'empreinte laissée par
les fibres déchaussées, on constate des partiematieres arrachées des fibres
extraites. Ces dépodts de matiére issue de la pamoaire de la fibre de lin mettent en
lumiere la faiblesse de la liaison entre les pgpdimaire et secondaire de la fibre (Fig.

I-2). Celle-ci est moins résistante que la liaiibre/matrice.



La rupture des fibres ne se produit pas selon umenglan. Elles cassent
suivant différentes hauteurs (Fig. IlI-6 ¢) souvenix nceuds de la fibre [182]. I
arrive que les fibres appartenant & un méme faiscassent dans le méme plan (Fig.
I1I-6 ). Cela peut étre dO a la croissance de lEnge qui génere des nceuds d’un

méme faisceau approximativement sur un méme plan.

Par ailleurs, la liaison fibre/cortex semble plagé que celle entre le cortex
et la matrice. On voit sur la Fig. 11I-6 g que leriex est bien lié aux fibres et que sa
surface externe ne contient aucun débris de matEpoegénéral, les décohésions

cortex/matrice sont largement observées au seigmlesivettes testées (Fig. 111-6 h).

286um

d) e)
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20pm

Fig. lll-6. Faciés de rupture du FE_O a) vue globale ; b) stefdélaminée dans le plan
de I'éprouvette, c) déchaussement des fibres rompl)dibre déchaussée et empreintes
des fibres ; e) détail de I'interface et ruptureldematrice ; f) rupture d’'un faisceau de
fibres; g) vue de la liaison faisceau/cortex ; maige MO, fissuration cortex/matrice. 1)

décohésion fibre/matrice due a la mise sous vides & MEB ; 2) arrachement de
matiére autour de I'empreinte laissée par une fibBg cortex collé sur le faisceau de
fibre.

Les Fig. llI-7 a et b montrent que la surface deute de la matrice présente
des aspérités, sur les plans de rupture paraltefemendiculaires aux fibres. On
distingue le développement des fronts de fissumgscessifs qui ne sont pas
coplanaires. En effet, au cours du chargement,maltiples défauts au sein du
composite se propagent, formant des microfissuneésa@plescent pour se rejoindre

par sauts, en raison de la nature fragile de lagés



Fig. lll-7. Fissuration de la matrice : a) décohésion inter-iaaire, b) rupture
transversale de la matrice c) coalescence de desuwres dans la matrice. 1) empreinte
de fibre ; 2) fibre de lin ; 3) facies de ruptumnitudinale de la matrice.

Les surfaces externes des éprouvettes FE_90 testégsjalonnées de
fissures perpendiculaires a la direction du chasggmSur la Fig. 1lI-8 a on peut
remarquer la fissure critique centrale a I'origdela rupture de I'éprouvette. Toutes
les fissures ne traversent pas entierement I'émttewvLes facies de rupture ont été
observés au MEB dans les Fig. 11l-8 b et ¢ afimdeux comprendre les mécanismes
physiques. Les couches externes des fibres appattan plan de séparation, sont
arrachées (Fig. 11I-8 c). Cette perte de matieiss&penser que le lien entre les parois
primaires et secondaires (Fig. 1-2) de la fibren#&étaire est moins résistant que la
liaison fibre/matrice. La rupture de la matrice lagggrant les fibres (Fig. 111-8 d, e)

est similaire a celle du FE_O.
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Fig. 111-8. Eprouvette FE_90 rompue a) vue globale ; b) imag&s du faciés de
rupture ; c) pelage des couches externes de fita¢supture de la matrice parallelement
aux fibres ; e) rupture de la matrice perpendictéaaux fibres.

3.2.2.2Traction des composites orthogonaux[O/ 90]33

Les courbes typiques de la contrainte en foncti@s diéformations
longitudinales et transversales en traction de<is@hs [0/ 90]3S a renforts de
fibres de lin et de verre (FE_090 et GE_090) smauées a la Fig. 11I-9. De maniére
comparable au FE_O, le comportement de FE_090rgeédeux parties linéaires dont

les pentes s’interceptent au niveau d’'un coudeosalitant vers 0,2 a 0,3% de

déformation longitudinale. En revanche, le GE_09@sente un comportement



guasi-linéaire jusqu’a rupture. Au regard de la.Hi® on peut noter que les
comportements non-linéaires et linéaires des fideesn et de verre respectivement,

sont similaires a ceux des composites qu'ils reiot.

450 ‘ ‘
o~ FE_090 #1

400 -~ FE_090 #2 1
~=—GE_090 #1

350 W |—a—GE ogo#2 1

N N w

o a0 o

(@] o (@)
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100

Contrainte de traction (MPa)

50+

e 05 1 1.5 2 25
Déformation (%)

Fig. 111-9. Courbes typiques en traction des stratifiés FE_69GE_090.

Les propriétés en traction du FE_090 et GE_090 ksiées dans le Tab.

lll-4. En raison de la symétrie des stratificatioris, = E,,, v,, =v,,.Pour un taux

y
volumique de fibres équivalents, 43,7 et 42,5% (TaB), les valeurs élastiques et a
rupture du GE_090 sont supérieures a celles du ®Eed raison des meilleures
propriétés mécaniques intrinseques des fibres e gar celles de lin (Fig. I-3 a). Or,
d’'apres la Fig. 1-3 b, les propriétés spécifiqgues €ibres individuelles du lin sont

supérieures a celles du verre. Donc, en compamstnmodules et contraintes
L oig = —UuTS ’ . —+
spécifigues des compositesE{x et ox ), on s’apercoit que lesEx sont

comparables et que_TLxeTSdu FE_090 est inférieur de 37% a celui du GE_09s C

différences sont dues au fait que le rapport dessesa volumiques des fibres

élémentaires de lin et de verre (1 500 et 2 6@d m*) est plus favorable que celui

des composites FE_090 et GE_090 (1 280 et 1 K§Om®) respectivement.
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+ —+ UTS —UTS uTsS
Exx E « O O xx €
ny
(GPa) (GPa) (MPa) (MPa) (%)

FE_090 14,5(08) 11,3 0,153(0,045) 170(20) 133 ,72{0,13)
GE_090 21,9(1,1) 12,2 0,142(0,004) 380(26) 212 ,16720,16)

Tab. lll-4.  Propriétés en traction intrinseques et spécifigdes-E_090 et du GE_090,
écart-type entre parenthéses.

2
Exx= nl (All_Azzj Eq -7
2.8 2
1
— AlZ E
o=-n g. 111-8
A

Il est intéressant de trouver un lien entre lesumess expérimentales des
stratifiées FE_0 et FE_090. En effet, les propriédésstiques du stratifié FE_090
peuvent étre relieées a celles du pli UD par lesbils Eq. IlI-7 et Eq. I1I-8 issues de

la théorie classique des stratifiés minces (CLgyec I'hypothése des déformations

planes. LesA; representent les constituants de la matrice deitéggen membrane,

n le nombre de couche UDg I'épaisseur de la®™ couche qui est considérée

constante dans notre cas. En utilisant les pr@widés couches UD du FE_O du Tab.

I11-2, on trouve un module dYoung longituding,, = 139GPa et un coefficient de

Poissonv,, =0, 142pour le FE_090, soit des écarts de 4% et 7%, caspment

avec les résultats expérimentaux. Ces résultatBrioemt, si besoin est, la bonne
gualité de prédiction de la CLT appliqguée aux cosites renforcés par des fibres

longues de lin.

Pour les deux types de spécimens, la rupture agitdr Les fibres se cassent
presque toutes selon le méme plan perpendiculdiexé de chargement (Fig. 11I-10
a et b). Cette rupture se localise dans la zorle dés éprouvettes. Visuellement,

aucun délaminage n’est observé sur le FE_090. #Zanche, des traces blanches,



dues aux décohésions fibre/matrice, notammentlgsibur les surfaces extérieures,
entourent le front de rupture du GE_090. Les fad@supture des extrémités cassees
du FE_090 observés au MEB (Fig. 11-10 c et d) oegent les dommages recensés
pour la rupture du FE_O et du FE_90 (Fig. IlI-&&j. 111-8).

Fig. IlI-10. Faciés de rupture en traction du a) FE_090 et b) G#D ; c¢) et d) images
MEB de rupture de FE_090.

3.2.2.3Traction et cisaillement plan des composites croisé[i 45]ss

Les éprouvettes[i 45]3s soumises a une traction peuvent présenter un

allongement maximal important puisqu’aucune coushg@osseéde de fibres orientées
suivant 'axe de traction. En termes d’instrumeontaties éprouvettes, 'usage montre

gue les jauges d’extensométiigowa utilisées saturent pour une déformation autour
de 2,73%, or les déformations maximales des édhuansti a [+45),; peuvent

dépasser largement ce seuil. Aussi, ne disposarmgaioyens de mesure permettant
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d’acquérir ces grandes déformations au plus praighéa matiére (extensometre a
griffes, vidéo-extensomeétre ou mesure de champscq@élation d’images), il est
possible d’estimer celle-ci a partir du déplacententmors mobile de la machine avec

un degré de précision associé. Eq. llI-9, faitien lentre la mesure de jauge et
I'allongement de I'éprouvette(AL/L,) . L,=150mm est la longueur utile de
I'éprouvette (Fig. I11-1) etAL le déplacement du mors mobile. Le coefficient de
correction k est identifié¢ a 0,922 pour le FE_45 et 0,997 pGlE_45. A titre

d’exemple, la Fig. 1lI-11 montre les limites dedduisition du signal de jauge et la

superposition satisfaisante des deux mesures.

AL

ngiuge =kZ= Eqg. llI-9
0
©
o
% 150 VE—H_E_E«E—-E"E'-EBE‘ i
S E-EE’E E
= E/EFB’E’ \
O - i
£ 100} %@’E’ !
[
he) i
2 : I
€ 50 —e—Défo. mesurée par jauge :
© i
E ZA -8--Défo. calculée avec dép. mors |
[@] 0o i i {1
© 0 5 10 15

Déformation (%)

Fig. lll-11. Superposition des courbes de contrainte-déformatiesurées par jauge et
calculée avec le déplacement du mors mobile, poerdprouvette GE_45.

Les réponses typiques en traction du FE_45 et GBoAbtracées a la Fig.
II-12. Le comportement des composites [£45], présente une partie initiale
linéaire, jusqu'ae,, = 1% puis le comportement devient non-linéaire jusglaia

rupture. Le comportement mesuré pour ce type dlemgnt est conforme avec ce

qui est mentionné dans la littérature [191] [192].
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Fig. llI-12.  Courbes typiques en traction du FE_45 et du GE_45.

Les propriétés en traction du FE_45 et GE_45 ssidtels dans le Tab. IlI-5.

A partir de celles-ci, les propriétés de cisaillamglan sont extraites, selon la norme

ISO 14129 [89] et présentées dans le Tab. IIER® est prise a la déformation de

cisaillement y,, = 5%, conformément a la norme [89]. En effet, a ce aivale

déformation assez important, et avec I'hypothésepdsites perturbations permettant
l'utilisant des Eq. lll-1 et Eq. 11I-2, n’est plusalable et les matériaux présentent, pour

ces niveaux, un comportement largement non-lin€gice 111-13).

Ex [ y On’ O Tom Onon  Ex
Xy
(GPa) (GPa) (MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (%)
6,48 0,748 80 3,85
FE_45 5,06 63 79(7) 62
(0,66) (0,035)  (6) (0,62)
111 0,483 148 15,2
GE_45 6,45 86 103(8) 60
(1,1) (0,083)  (6) (1,9)

Tab. llI-5.  Propriétés en traction du FE_45 et GE_45, écaretgptre parenthéses.

Dans le Tab. IlI-5 ,0.° représente la contrainte a rupture suivant 'axe x

tandis queo,, 4, correspondant &, = 5%est définie comme la contrainte

guasi-statique ultime (UTS) de référence pour tétude fatigue a venir. Les

c s L g —+ — SS . p:
propriétés specmques(Exx, O s Cras T12 ) qui sont données dans ces deux
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tableaux, pour les deux matériaux, révélent untgatas petit entre le lin/époxy et le

verre/époxy, grace a la plus faible densité du amsite a renforts de lin, soit 1 280
kg/m® contre 1 790kg/ m*. Notamment, les résistances spécifiqueg 2= 5% du

FE sont Iégérement plus élevées que celles du GE.

(312 Eng ljéss E:ifs l;ss
(GPa) (GPa) (MPa) (MPa) (%)

FE_45 1,96(0,17) 153 39,7 (3,3) 31,0 6,23 (1,08)
GE_45 3,44(026) 200 51,4 (4,2) 209 23,84 (3,17)

Tab. llI-6.  Propriétés en cisaillement plan du FE_45 et GE étayt-type entre
parentheses.

Les propriétés élastiques du FE_45 estimées pdalUb (Eg. -7 et

Eq. 11I-8), en utilisant les propriétés mesurées tD, sontE’,,. = 493GPa et

xXx£45 T

vV = 0,676, soit des écarts de 24% et 9,6%, respectivemergols-estimation du

Xy+45
module d’élasticité par la théorie semble non-mgegible. De facon similaire, le

module de cisaillement calculé par la loi des ngdsn (Eq. 111-10) donne

G,, = 175GPa, qui correspond a 11% de moins que le résultaéraxental.

G.= GlZfG:LZm
12 =
c-:'12 fVm + GlZme

Eqg. 11I-10

02“3 80 :

E MW\%

@ 60 s

© M/E/E*-x

n >

O 40 @//@— =C20)

9 % -e-FE_45 #1
2203 -»-FE_45#2 |
5 —=—-GE_45#1
= —-—GE_45#2
[e] i T

© 0 5 10 15 20 25

Déformation de cisaillement (%)

Fig. I1I-13.  Courbes typiques en cisaillement plan des commoBie 45 et GE_45, selon
la norme 1SO 14129.



La Fig. llI-14 présente des éprouvettes FE_45 et45Bompues suite & un
chargement de traction quasi-statique. On distirdpuex types de rupture combinant
la fissuration intralaminaire et la rupture desfoets pour le FE_45. S’agissant du
premier mode, la rupture se produit suivant ladafioe des fibres d’'une des couches
extérieures (Fig. lll-14 a), c'est-a-dire a 45° mapport a 'axe de chargement. Quant
au deuxiéme, le front de rupture se propage emtsdie scie » a travers I'éprouvette
(Fig. 1lI-14 b). Ces deux chemins de rupture indigiiqu’au moins la moitié du
renfort est rompu. Une rupture interlaminaire maafg peut étre observée sur les
bords de I'échantillon. La rupture du GE_45 fornme«V » comme rapporté dans la
littérature ([193] [194] [195] [196]). Finalementpeu de fibres cassent.
Phénoménologiquement, la rupture se produit en nibdpar cisaillement de la
matrice et délaminage par mode mixte. L'éprouvetBE_45 initialement
semi-transparente, blanchit, devenant opaque @m&ite. Cette conséquence résulte
de la fissuration importante, répartie dans toiéprbuvette. En outre, on remarque

que I'éprouvette se gondole transversalement djitisdinalement. Ce phénomeéne

peut étre lié a la contraction de fils de piquagesices deux directions.

Fig. lll-14. Macrographies d’éprouvettes a) et b) FE_45 et c) @fcapres rupture en
traction quasi-statique.
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L'observation du facies de rupture d’'un échantilketa_45 (Fig. 111-15) met
a jour des dommages au niveau des constituantgjgdes a ceux déja constatés pour
les éprouvettes lin/époxy ayant différents empiletadFig. IlI-7, Fig. 111-8 et Fig.
[1I-10). Les empreintes laissées par la décoh&#we/matrice confirment la faiblesse
de la liaison. Il est remarquable que davantageléwis de matiere arrachée est

observable sur les faciés de rupture de FE_45.

Fig. I1I-15. Facies de rupture du FE_45 : 1) décohésion fibréfioa ; 2) fissuration de la
matrice ; 3) arrachement de matiére a la surfacend fibre ; 4) empreinte laissée par
une fibre enlevée.

3.2.2.4Compression des composites UD

La Fig. lll-16 présente les courbes typiques depmrassion des composites

unidirectionnels FE_0O et FE_90. On peut remargnezamportement linéaire jusqu’a

une déformatios,, = 0,2%pour FE_O ete,, = 1%pour FE_90. Il faut noter que le

type FE_O qui est chargé dans la direction desedibme présente pas un

comportement bilinéaire caractéristique du chargeree traction (Fig. 111-5).
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Fig. llI-16. Courbes typiques de compression du FE_0 et du FE_90

Les propriétés mécaniques mesurées en compressibrdennées dans le
Tab. IlI-7. Le module d'Young du FE_O est quatres fsupérieur a celui du FE_90.

Cependant, en raison de la non-linéarité des campents, la résistance maximale

du FE_O n’est supérieure a celle du FE_90 que ée B&s modules en compression
sont sensiblement supérieurs a ceux en tractiat 88% pour FE_0 et pour FE_90)
tandis que les déformations a rupture le sont lmguplus largement (46 et 427%)
pour FE_O et pour FE_90) (Fig. llI-17). De plusmedule tangent (module du dérivé
des courbes de contrainte/déformation) en compmnessiécroit rapidement et

continlment avant de devenir égal a 0 (Fig. lll-:18nsi, la résistance ultime du
FE_O ne représente que43o,,’™ de celle de traction. En compression, le FE_90
présente des propriétés supérieures a celles diotracar la faible interface du

lin/époxy n’est pas ou tres peu sollicitée.

E, (GPa)| o° (MPa) | &1° (%)

FE_O
24,7 (0,6) 136 (2) 2,41 (0,27)

UCS

E,, (GPa) ngcs (MPa) Ey~ (%)

FE_90

5,93 (0,27) 100 (4) 3,27 (0,12)

Tab. llI-7.  Propriétés en compression du FE_0 et du FE_90,tdgpe entre parentheses.
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Fig. I11-18. Modules tangents de traction et de compressionEWwF

Les macrographies des faciés de rupture du FEFE €20 sont présentées a

la Fig. I11-19.

Fig. 111-19. Vues suivant I'épaisseur d’éprouvettes a)FE_0Oetl)) FE_90 testées en
compression.

La rupture en compression du FE_O produit des gdiisaillement dans

I'épaisseur, inclinés d’'un angle oscillant autower d0° par rapport a I'axe du



chargement (Fig. 1lI-19 a). Cet endommagement iestasre a I'un des deux modes
observés pour FE_90 (Fig. 111-19 b). Le second moalesiste en un clivage selon la
direction de chargement qui fait propager des fessen forme de « Y » (Fig. 111-19

c). Tous ces modes de rupture sont admis par taent88O 14126 [188].

3.2.2.5Compression des composites orthogonaux FE_090 et G®0

Le comportement en compression du FE_090 (Fig2Qlk) est semblable a

celui du FE_O0 commenté précédemment. La premiatée mst linéaire jusqu’a une
déformation &,, = 0,2% avant de rentrer dans le domaine non-linéaireeprésente
plus de 90% de la déformation totale. La fin du portement diminue rapidement et

continlment. Par contre le comportement du GE_B88Quasiment linéaire jusqu’a la

rupture (Fig. 11I-20 b).

N
o
o

-o--FE_090 #1
-+--FE_090 #2

60y —e—GE_090 #1

Contrainte de Compression (MPa)
o
o

Contrainte de Compression (MPa)

Ve 2
S —a—GE_090 #2
4O fl 150
20 ‘3 100y s
--FE_090 #1 50
05’ -« FE_090 #2 o 22
0 0.5 1 1.5 2 25 0 0.5 1 1.5 2 25

Déformation de Compression (%) Déformation de Compression (%)

a) b)

Fig. 111-20.  Courbes typiques en compression a) du FE_090eu IFE 090 et du
GE_090.

Le Tab. 1lI-8 détaille les propriétés en compressies stratifiés[O/ 90]35.

Le module et la déformation ultime du FE_090 en passion sont comparables a

ceux en traction (Fig. IlI-21 a). Cependant, ung@ontante non-linéarité abaisse la

+UTS
XX

contrainte a rupture en compression (8o en traction. Globalement, les

propriétés du GE en traction et en compression comiparables (Fig. 1lI-21 b). Le

module et la contrainte a rupture étant de 110%d8% plus importants que ceux du
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FE. Cependant, lorsqu’ils sont ramenés a la dergét® matériaux, ces eécarts

diminuent a 56% et 205%.

Ew  Ex %% Ox £
(GPa)  (GPa) (MPa) (MPa) (%)

FE_090 13,0(1,2) 10,2  98(7) 77 2,12 (0,20)
GE_090 27,3(2,1) 159 405(16) 235 1,63 (0,11)

Propriétés en compression du FE_090 et FE_090,tégpe entre parenthéses.

[ Traction
Compression

Tab. 111-8.

[ Traction
[ ICompression

=5

2,12 (%)
27,3 (GPa)
405 (MPa)

130 (GPa) ——

E Omax €max E O'T‘nar
a) b)
Fig. l1I-21. Comparaison des propriétés de traction et de cosgioa du a) FE_090 et du
b) GE_090.

Les modes a rupture sont présentés dans la Fig2llComme pour les
unidirectionnels, on observe la formation de bardkesisaillement formant un angle

de 40° et 50°, respectivement pour le FE_090 eGHe 090, en accord avec la

normalisation [188].

a) b)

Fig. lll-22.  Vues suivant I'épaisseur d’éprouvettes a)FE_09DGE_90 testées en
compression.

Il faut remarquer que les composites renforcés ine chargés dans la

direction des fibres (FE_O et FE_090) présententamportement non-linéaire des



0,2% de déformation, tandis que celui de GE_090tastiement linéaire. Cette
différence s’explique, par le caractére ondulé filees de lin, méme au sein du
composites apres leur mise en ceuvre (Fig. II-7, gue)peut favoriser le flambement
au niveau des constituants dans le matériau, paositipn aux fibres de verre qui
restent bien droites et alignées (Fig. 1I-7 b). giutes plus faibles en rigidité et en

épaisseur du FE_090 présentent plus de risquambément.

3.2.2.6Variabilité

La variabilité des propriétés des fibres naturedidait I'objet de nombreuses
études ([6] [9] [10] [11] [47] [64]). Il est not@ment connu que cette variabilité
(géométrique, mécanique, chimique) est extrémenmeportante. Le coefficient de
variation (noté COV) peut atteindre 40%, alors geleii des fibres synthétiques est de
'ordre de quelques pourcent. De ce fait, ces disgsa constituent un frein a leur
exploitation comme renforts de composites, surtorgque les applications exigent
un niveau de reproductibilité important. Le COV da®priétés meécaniques en
traction et en compression des composites renfgraésles fibres unidirectionnelles

de lin est présenté dans la Fig. 111-23.

30 T T T T T

+ + uTE _UTE ums v - — ves | vos  vos  Uos
EL EL i LI 7 € € B, E. o T €14 €2

22 11 23

Fig. 111-23.  Coefficients de variation (COV) des propriétésraction et compression des
composites UD en lin/époxy.
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Il est intéressant de remarquer qu’hormis certamepriétés ¢,,,V,,, £y,

er’®), le coefficient de variation de toutes les autssinférieur a 5%. Cette valeur

est trés faible par rapport aux COV des fibres éliaires et est du méme ordre de
grandeur que ceux des composites conventionneénfarts de fibres longues de

carbone ou de verre [157] [191] [197].

La diminution du COV de 40% a I'échelle de la fil&mentaire a 5% a
I'échelle du composite UD peut s’expliquer par tietede moyenne. En effet, dans le
composite, contenant des milliers de fibres, selygtain effet de moyenne. Celle-ci

est assez reproductible compte tenu du tres gramtbre de fibres.

Une modélisation par éléments finis a été entrepaBn d’illustrer ce
phénomene. Un chargement élémentaire (tractionlsjrapité appliqué sur des fibres
pour limiter le temps de calcul. La Fig. IlI-24 muon la géométrie des modeles
simulant la traction uniaxiale d'un faisceau coat®nl, 9, 100 et 1024 fibres. Une
des extrémités est encastrée tandis que la facsépmest chargée. Les calculs ont été
réalisés avec le logicieCast3m 2011 Les modéles sont constitués d’éléments
volumiques de forme hexaédrique a 8 noeuds. Lesriptép au sein de chaque
élément sont considérées homogenes, isotropeastigéles. Un module d’Young est
affecté aléatoirement par tirage a chaque fibrefaisceau [46]. La distribution
statistique utilisée suivait une loi normale deeual moyenne 54 GPa avec un

écart-type de 15 GPa. 50 essais de traction onsigtélés successivement sur ces

modeles en appliqguant une déformation Iongitudinéﬂ‘é de 1%. Le module

d’Young du faisceau(E), apres chaque calcul, est estimé selon la rel&gprill-11.

F estla force de réaction €8 la section transversale initiale.

E=F/Sle Eq. II-11



a) 1 fibre b) 9 fibres ®Qlfibres d) 1024 fibres

Fig. IlI-24. Modéles de faisceau en traction longitudinale coate a) 1 fibre ; b) 9 fibres ;
c) 100 fibres ; d) 1024 fibres.

Il apparait dans la Fig. 111-25 que le COV numésaadiminue rapidement

avec le nombre de fibre@qof) considérées. Il est inférieur a 1% pony, supérieur

a 1000, tandis que le COV expérimental du moduigitadinale du FE_O, pour

lequel n, >> 1000 est de 4,4% (Fig. 111-23).
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COV du module d'Young (%)
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Fig. 111-25.  Evolution du COV du module avec le nombre de fitiréss a la fois.
Sur la base de la tendance montrée par le modelerEfpourrait envisager

un COV expérimental plus faible que la valeur mésutl faut donc ajouter aussi des

variabilités induites par le processus de fabricaijalignement des fibres ou tissu,
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V., homogénéité du matériau, etc.), les conditioresghi (température, humidité,

mise en place de I'éprouvette, etc.) et la prénisie mesure (capteur de force, jauge

de déformation, mesure de la section d’éprouvette).

Les CQOV entre les stratifiés renforcés de tissusliégges de lin et de verre
sont compareés dans la Fig. IlI-26. Les valeurs méEsupour ces deux matériaux sont
comparables, bien que celles du lin soient Iégenersepérieures. Il apparait donc
gue la grande variabilité des fibres (Tab. I-3)sh’eas répercutée au niveau des

composites. Les COV du verre/époxy et du lin/épsagt généralement inférieurs a
10%, sauf pourv, , 0,°, )° du FE et );>° du GE. La variabilité des

XX

composites croisés est plus élevée que celles ampasites UD renforcés de lin
(<5%). Cette différence entre les stratifiés creie€ unidirectionnels peut étre liée a
une complexité supérieur du renfort. Notammentdimsx couches du tissu de fibres
UD sont reliées par des piquages de coton, ellesrsaminalement perpendiculaire
'une par rapport a l'autre, alors qu’en réalitéite perpendicularité (90°+10°) a une

variabilité assez important. Effectivement, selartiéorie des stratifiés (noté CLT),

une variation de 10° de linclinaison des plis Ibadinaux ([10/90]33) au lieu de
[0/90]33, peut engendrer une baisse du module longitudiead,7%. D’autre part,
sachant que les stratifié[ﬁ)/QO]38 contiennent moitié moins de fibres orientées dans

la direction du chargement que les unidirectionr{6]§2 (21 et 43%), on peut penser

gue les COV des FE_090 sont plus élevés que ceukke0.

Parmi les propriétés élastiques, le coefficientRigsson (V) présente le
COV le plus important. En fait, cette propriété gss sensible a l'alignement des
fibres et le calcul par la CLT, montre que le cogfht de Poisson dti10/90]38
augmente de 17% par rapport a celui [@u 90]33- Dans la littérature [191], le COV

d’'un composite UD verre/polyester est égale a 24%.



COV (%)
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Fig. lll-26. Comparaison des COV des propriétés en traction pression et cisaillement
du lin/époxy et verre/époxy.

3.3 Suivi de 'endommagement

Les réponses en traction et compression monotonesnis en évidence
limportance des phénomenes non-linéaires du corepent des composites en
lin/époxy, conformément a ce qui est rapporté dankittérature (Section 1.3.2.1).
Cette partie s’intéresse a I'évolution des propaénécaniques du FE_090 et FE_45

en fonction du chargement.
3.3.1Traction cyclique et traction interrompue

Les essais de traction cyclique consistent & immase succession de cycles
charge-décharge avec un incrément de contrainteaque nouveau cycle. Pour les
essais de traction interrompus, I'éprouvette edtickée jusqu’'a une certaine
contrainte avant d'étre relachée. Ces échantillatestinés a I'observation
microscopique, sont ensuite découpés au moyen diisque diamanté avec
lubrification a I'eau. Les conditions d’essai sedéntiques a celles de la traction
monotone (Section 3.3.2). Chaque test est doulé cddhissurer un minimum de
reproductibilité. Les incréements de charge et lméwotation des éprouvettes sont
donnés dans les Tab. IlI-9 et Tab. 1ll-10. La Hi=27 illustre le pilotage des

chargements cycliques effectués sur FE_090 et FEP4Ballelement, une seule
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éprouvette de GE_090 et GE_45 est testée en tmacyolique pour

evidence les différences de réponses entre I@pbriéet le verre/époxy.

mettre en

Eprouvette o o1V c £1 €U
Cyclique Interrompue| (MPa %
ycliq pue| (MPa) %) (%) %)
FE_090 0 0 0 0 0
FE_090_17 30 17 0,14 9
FE_090 c | FE_090_40 68 40 0,43 28
FE_090_60 102 60 0,83 54
FE_090_80 136 80 1,15 75
FE_090_100 ~170 100 ~1,72 100
Tab. 11I-9.  Désignation des éprouvettes FE_090 avec le changecoerespondant a
chaque cycle.
i MPa MPa %
Cyclique | Interrompue| (MPa) | (MPa) %) (%) (%)
FE_45 0 0 0 0 0,00 0,00 0
FE_45_ 40 32 16 40 0,44 0,74 12
FE_45 c| FE_45 60 50 25 60 0,79 1,27 20
FE_45 80 66 33 80 1,21 2,05 33
FE_45_100 ~82 ~41 100 ~3,65 ~6,21 100

Tab. 11I-10. Désignation des éprouvettes FE_45 avec le chargeceerespondant.

Contrainte de traction (UTS)
Contrainte de traction (UTS)

200 300
Temps (s)

b)

200 300
Temps (s)

0 100 400 0 100

a)
Fig. I11-27.
a) FE_090 et b) FE_45.

3.3.2 Etudes préliminaires au microscope optique

400

Chargement en fonction du temps pour les essalig|ogs sur les éprouvettes

Cette partie détaille les méthodes d’observatiomemoscope optique (MO)



telles que la définition des fissures observédeseparametres géomeétriques pouvant
influer sur les résultats d’observation. Finaleméatquantification des fissures s’est

portée sur le nombre de fissures observées estiandie entre fissures adjacentes.

3.3.2.1Définition des fissures a observer

3.3.2.1.1 Endommagements

Comme pour les composites conventionnels, les endmgements tels que
la rupture des fibres (Fig. 111-28 a), la décohésidre/matrice (Fig. 111-28 b), la
rupture de la matrice (Fig. 111-28 c) et le délaage (Fig. 111-28 d) sont observés dans

les composites renforcés par des fibres longudis.de

R

irecti Direction de ch: t
i { 2 f % e
s [——

c) d)
Fig. [lI-28. Mécanismes de rupture classiques observés damstegosites lin/époxy : a)
rupture de fibre, b) décohésion fibre/matrice, epture de la matrice, d) délaminage.

En outre, de maniére spécifique a ce nouveau raatron peut distinguer

des dommages (mécanismes) originaux comme le eligdada fibre (Fig. 111-29 a), la
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décohésion fibre/fibre dans un faisceau (Fig. 8l et les dommages induits par la
présence de cortex (Fig. 111-29 c). Concrétemeas derniers se déclinent en trois
types de mécanismes qui sont: 1) la décohésiare émtmatrice et le cortex, qui

ressemble a la décohésion fibre/matrice ; 2) ldunepde cortex et 3) le clivage du

cortex.

' =—1lan,

a) b)

==

c)
Fig. I1I-29. Endommagements spécifiques sur composites lin/ép)glivage de la fibre ;
b) Décohésion fibre/fibre dans un faisceau de fijlmgDommage lié au cortex, 1) Décohésion
cortex/matrice, 2) Clivage du cortex, 3) rupturecdetex.



Il est possible de retrouver les différents dommsaggertoriés plus haut, au
sein d’une méme fissure traversante, plus longuanee le montre la Fig. 111-30 d’'un
composite FE_090. Dans ce cas particulier, onrgjgg 5 types d’endommagements
différents sur le chemin de la fissure : 1) décarésibre/matrice, 2) rupture de la

matrice, 3) clivage de la fibre, 4) décohésiondifibre, 5) fissuration du cortex.

>

5)

«— 3)

Direction de chargement

Ll

<
«

50 pum

Fig. [1I-30.  Fissuration dans un composi&_090 : 1) décohésion fibre/matrice, 2) rupture
de la matrice, 3) clivage de la fibre, 4) décohédibre/fibre, 5) fissuration du cortex.

3.3.2.1.2 Quantification des fissures

Laugmentation du nombre de fissures et leur éimusont des données
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pouvant rendre compte de la santé de la matiérgsiAla densité de fissurep, ) qui

est le nombre de fissures par unité de longuewrreparamétre objectif de mesure de
lendommagement. Cependant, le nombre de fissutest pas suffisant. Leur
longueur doit aussi étre prise en compte selon llgg’esont traversantes ou
simplement localisées. Dans le cas spécifiquerdadoxy, le protocole de mesure est

décrit par les regles suivantes :

Regle_1. Les fissures liées au cortex ne sont pas compgéabsi car d’'une
part, la présence du cortex est indépendante dgernant et d’autre part,
ils sont orientés de fagcon préférentielle, paraitédnt au plan du stratifié
(Fig. 11-31), soit dans plus de 95% des cas. Caiteentation est
probablement due a la compaction causée par lsiprede fabrication. En
pratique, les fissures paralleles au chargementflméncent pas le

comportement en traction.

Pression de fabrication : 7 bars {

Faciés a observer
a) b)

Fig. llI-31. a) Schéma de découpe et sens d'observatibilocalisation des cortex.

Enfin, dans les échantillons non chargés, appraxmraent 20%
du cortex présente une décohésion avec la mauice @livage dans le sens

de la longueur. Plus de 80% du cortex est fissugé & début du

chargement (au-dela de 30 MPa, sgi 018%) pour le FE_090, or, a ce

niveau-la, le comportement de I'éprouvette est enaans la premiere



partie linéaire de la courbe de traction (Fig.9)I-Ensuite, le nombre de
fissures observées dans le cortex fissuré sembpdusedvoluer, en dépit de

'augmentation du chargement.

Régle 2. Les fissures liées aux porosités ne sont consigarge dans le
cas ou elles se propagent au-dela des fibres odaidueau de fibres

adjacentes.

On observe I'existence de fissures lorsque la pragbouche sur
les fibres (Fig. 1I-10, Fig. 111-32). Elles appasaent dés la fin du polissage,
méme sur des échantillons issus d’éprouvettes neaigblement chargées.
La Fig. 1lI-32 montre que les fibres les plus pregtde la porosité sont
endommagées. Cet endommagement peut étre causkespa@tapes du
polissage. Ce type de fissure ne se propage pasgiuque les fibres ou
faisceaux adjacents. Donc les fissures dont laggafon est inscrite dans le

voisinage porosité/fibre ne sont par prises en ¢emp

a) b)
Fig. 11I-32.  Images MEB d’'une porosité: a) Fissuration autounrVide et b) vue de détail du
vide.

Régle 3. Les fissures de longueur inférieure a0 sont ignorées car
elles constituent des défauts qui peuvent étrereéseégalement dans le

matériau vierge (Fig. 111-33).
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Fig. I1I-33.  Défauts initiaux non comptabilisés.

3.3.2.2nfluence des parametres d’observation et de mesure

Au cours de I'analyse, certains parametres liés strlicture du matériau, a
la zone de prélevement des échantillons, au clesXatces a observer et a la méthode
d’observation peuvent affecter les relevés de nessians cette partie, I'influence de
ces parametres est étudiée en vue d'établir degresede densités de fissures fideles

et reproductibles.

3.3.2.2.1 Localisation des couches observées

L'objectif est de vérifier l'influence de la posii de la couche dans le
stratifié par rapport a la densité de fissures.efat, les composites FE_090 sont
constitués de 12 couches de fibres unidirectioaaelgalement orientées a 0° et 90°
(Fig. 1I-34). En raison de la symétrie, les cowwhmédianes repérées 6 et 7,
identiguement orientées a 90°, forment une couch& dois plus épaisse que les

autres.



<_Couche #12

Couche a 0°

— ##E: Couche a 90°

Plan de symétrie

A A s

4— Couche #1

Fig. 11I-34.  Numérotation des 12 couches dans le composite FE_090

La Fig. 11I-35 présente I'évolution de la densit fissures dans les couches
constitutives de 3 échantillons [0/90], soumis & deargements d’amplitude : 0,4, 0,6
et 0,8 UTS. La densité de fissure a été établiprdsades observations sur 20mm de
I'échantillon. On note que cette densité de fissumesurée sur un méme échantillon
(inter-plis) présente une certaine variation, d’weuche a une autre, avec un
écart-type de 2 a 4 fissures/cm et un coefficienwvdriation de 18 a 45%. Dans le
méme temps, on remarque que la densité de fisaugraente naturellement avec le
chargement. Le développement des fissures intrakines ne semble étre privilégié
dans aucune couche particulierement. Donc, leshesuexternes et symeétriques 2 et
11 ne montrent pas plus ou moins de fissures guedeaches intérieures 4, la paire 6
et 7 ou la couche 9. Bien que la paire de plis Bferme une couche plus épaisse, de
'ordre de 0,33mm alors qu’elle est de 0,17mm eltyanae pour les autres plis, elle
ne possede pas moins de fissures que les coualsefinds, comme cela est noté dans

la littérature, a propos des composites convendélsniio8] [199].

40
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350 o 2]
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g .
25 = ]
> —o—FE_090_40
& 20 - FE_090_60 ]
2 . -=-FE_090_80
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2 a a
10, ° s
5 /\/\\\o

2 4 6/7 9 11
Numéro de couche

Fig. 11I-35.  Variabilité des densités de fissures pour diff&anteaux de charge, en fonction
de la position des plis pour le FE_090.
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3.3.2.2.2 Position des faces observées

Dans les travaux mentionnés dans [200], il estadappque la fissuration
interlaminaire d’'un composite en carbone/époxy dewamun chargement de traction
guasi-statique, se propage de I'extérieur verséfirur de I'éprouvette, en raison des
effets de bords (Fig. IlI-36). Deux échantillongayla méme position sur la longueur
de I'éprouvette (Fig. 111-37), ont été préleves sur méme spécimen FE_090 100
sollicité en traction uniaxiale jusqu'a rupture. Mme la position du pli dans
I'épaisseur n'a pas d’influence sur la fissurat{@ection 3.3.2.2.1), les fissures des
plis a 90° dont les faces sont orientées au boadl €ceur du matériau, sont comptées.
Afin d’éviter une erreur systématique dans le démemdes fissures, celles des
couches non symétriques, numérotées 2 et 9 sohtééga Les mesures des densités
de fissures, reportées sur la Fig. 111-38 n’indiqupas plus de fissures au bord qu’au

cceur de I'éprouvette, en dépit de la dispersiomuesures.

Evolution de I'endommagement

Fig. IlI-36.  Propagation de la fissuration interlaminaire damse éprouvette en
carbone/époxy sous chargement de traci?00].

Chemin de découpe chantillons prélevés
e fepmions

L.

25 mm

vl 1

Talon en aluminium Facettes observées

Fig. I1I-37.  Position des échantillons prélevés et facettesrobss.
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Fig. I11-38.  Densités de fissures au bord et au coeur d’échansilFE_090.

3.3.2.2.3 Profondeur de I'observation

Des observations d’'une méme face sont réalisééffédedtes profondeurs
(suivant la largeur de I'éprouvette) dans la matiefin de suivre I'évolution de la
fissuration dans la direction perpendiculaire aanpd’observation. L'enlévement de
matiere dans la profondeur de I'échantillon est faar une série de polissages
successifs. La Fig. I1I-39 présente successivehesniues superficielles de la surface

d’un échantillon puis a 0,25mm, 0,75mm et 1,75mnadrirface.

Direction de chargement
—

3

e o » /4 B

100pm
a) Premier plan

Direction de chargement
-

100pm

b) Aprés enlévement de 0,25 mm de matiere
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e 7 6 as

100pumn

c) Aprés enlevement de 0,75 mm de matiere

100pm

d) Aprés enlévement de 1,75 mm de matiére
Fig. l1I-39.  Evolution de la fissuration sur une méme face f@difites profondeurs de
polissage.

On peut remarquer qu’en fonction de la profond&as,fissures présentent

des aspects variables :

> Profil et forme

La fissure répertoriée N°5 a un profil en « S >»g(Hil-39 a), puis a 0,25mm
elle présente une forme en barre oblique (Fig39%llb), et finalement a
1,75mm de profondeur, son profil devient un « Fig.(111-39 d). Cela est

probablement du aux obstacles qu’elle rencontre.

» Longueur

La longueur de la fissure N° 1 est évaluée am, 180um, 125um, 87 um
respectivement pour les profondeurs de 0 mm, 025 mM,75 mm et

1,75 mm.

> \Visibilité



Les fissures N°2, 4 et 3 ne sont plus visibledela- de 0,25, 0,75 et
1,75 mm de profondeur, respectivement sur lesIF89 b, c et d alors que
la N°6 apparait a 0,25 mm (Fig. 111-39 b). La «adistion » de certaines
fissures en fonction de la profondeur d’observatmique gu’elles ne sont
pas nécessairement traversantes, contrairementyguothéses faites dans la

littérature.

15—

-
o

[5))

Densité de fissure (1/cm)

0 05 1 15 2
Profondeur de observation (mm)

Fig. llI-40. Evolution la densité de fissures en fonction dertdfondeur du polissage.

La Fig. IlI-40 présente I'évolution de la densit fissures en fonction de la
profondeur de polissage, sur une distance d’obgenvimitée a 20 mm pour

des raisons matérielles. Le nombre de fissuresodxse varie, cependant, sur
la base des dispersions non négligeables évoquémsslal Section 3.3.2.2.1,
leur décompte peut étre globalement considéré estdbécart-type de la

densité de fissures des quatre mesures présergéake 68,2/cm avec un
coefficient de variation de 30%. Ces mesures sansdordre de grandeur

des variations inter-plis évoquées dans la Se&idr2.2.1.

3.3.2.2.4 Position des échantillons

A : e - : =t :
e los 2 B8 34
Aiuucuunniinmiins P A ._A_. ................... y
T X

Talon en aluminium Face observée

25 mm

Fig. lll-41. Position et repérage des 4 échantillons observésisaréprouvette testée.
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Afin d’observer l'influence de la position du pré&nent des échantillons
sur la quantification des fissures, quatre écHansl de 20 mm de long sont
découpées d'une fagcon répartie suivant la longy&ig. IlI-41). Pour tous les
échantillons, seules les fissures localisées dessduches transversales 2 et 9 (Fig.

111-34) sont comptées.

Les densités de fissures représentées dans lallF#R, montrent des
résultats tres proches pour tous les échantillsashant que les variations pour ces
guatre positions sont respectivement de 17% et p6&6 les couches 2 et 9. Ces
valeurs sont du méme ordre de grandeur que lestwms inter-plis mesurées
(Section 3.3.2.2.1). Il apparait donc que la positie la mesure soit un parametre peu
influent dans la fissuration. Celle-ci est doncatieement homogéne. Cela est di
aussi au fait que I'éprouvette a développé un gremmdbre de fissures compte tenu du
chargement qu’elle a subi. Il est probable qudityune plus grande dispersion de la

densité de fissure en fonction de la localisatioarfle faible chargement.

a1
o

[l Couche #2
[ JCouche #9

N w B
o o o

Densité de fissure (1/cm)

-
o

3 4
Numéro de position des échantillons

Fig. 1lI-42.  Evolution du nombre de fissures observées darécleantillons.

3.3.2.3Processus de découpe finale

L'étude de sensibilité préecédente (Section 3.3.8u2)le FE_090 a montré
gue la mesure des densités de fissures est ind@menddans notre cas, de la
localisation des couches, du choix de la facettenige sur I'échantillon (au bord ou
a ceeur), de la profondeur de polissage lors deséndation et de la position des

échantillons dans I'axe de I'éprouvette. Finalement la base de ces constats, la
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stratégie de mesure consiste a prélever et obsieyeleux échantillons référencés 1
et 2 dans la Fig. llI-41, pour chaque éprouvettéte en traction interrompue. Le
protocole de préparation des surfaces a observée a®€me que celui décrit dans la

Section 2.1.1.
3.3.3Eprouvettes orthogonales en [0/90]
3.3.3.1Définition des modules

Les matériaux ayant présentant de la viscosité datmdes boucles
d’hystérésis lorsqu’ils sont soumis a un chargemeytlique. Lalternance du
chargement dans le temps (Fig. 111-27 a) impligmechemin de charge et décharge
non confondus dans la courbe contrainte-déformatiog. 111-43). A cet égard, il
existe dans la littérature, de nombreuses défimstau module d’Young d’un matériau

présentant de I'hystérésis, [10] [195] [201] [20203] [204], dont les pentes sont

matérialisées dans la Fig. 1I-43. On identifie @e&tementg, appelé module de

fatigue, E, le module sécantg et E,., qui sont les modules

Ch,D ! ECh,F’ EdChF
tangents mesurés en débw) ou a la fin (F) dans les phases de chargsy) ou
décharge(dch. En effet, E, n’est pas une réponse au moment de la charge, mais

plutét une réponse intégrant I'histoire du chargetpar le cumul des déformations

élastiques et plastiques.

Pour cette campagne d’essais quasi-statiques amtédes cycles, le module

d’Young tangent du début de chargemenf  est mesuré conformément a la norme

ISO 527-4 [187]. Cependant, certains auteurs censid que le module au début de

la décharge(g,,,) serait le plus pertinent, car il correspond a p®nse purement

élastique [10] [203] [204]. Ainsi, I'évolution desiodules E et g, est

Ch,D ! EdCh, D

discutée par la suite.



102

50
ps
Vo — Hysteresis
40+ 7 1
Y - Slope for Ef
qu 30! | ——xe—-SlOpe for ES
=
= -o- Slope for ECh,D
E 207 1| -&- Slope for ECh!F
»n
-z Slope for EdCh’D
107 || -&-Slope for E ., -
0 - ; : :
0 1 2 3 4

Strain (%)

Fig. 11I-43.  Boucle d’hystérésis et matérialisation des diffé@srpentes de calcul des

modules d’Young.

3.3.3.2Evolution des modules

La Fig. lll-44 a et b présente des courbes deitmactyclique correspondant
au chargement de la Fig. 1lI-27 a, superposées e@kes de traction monotone du

FE_090 et GE_090 (Fig. I11-9 ).

200 ; 400

— Cyclic
---- Monotonic

— Cyclic
---—Monotonic
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Tensile stress (MPa)
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(MPa)
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e <

Tensile stress

50

0 015 1 115 2 0 015 1 1‘.5 2 25
Tensile strain (%) Tensile strain (%)
a) b)
Fig. lll-44. Courbes de traction cyclique et monotone superpogeéer le a) FE_090 et
GE_090.

On observe une bonne coincidence entre les deyhegales trajets de
remise en charge se confondent quasiment aveutb@ede I'essai monotone jusqu’a
la rupture. Les déformations résiduelles en fomctlo chargement maximum dans
I'histoire du matériau sont tracées dans la Fig43l. On constate I'apparition de
déformations plastiques aprés la décharge, desglogsla contrainte maximale du

cycle est supérieure a celle correspondant au plEnthangement de pente, pour
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FE 090. Ce phénomeéne suggéere probablement le @@pestent de
'endommagement. En effet, le frottement des ledes fissures provoquent souvent
des boucles d’hystérésis. Cette observation estmdendre ampleur et moins

perceptible pour le GE_090.

05 S —
——FE_090 #1
-=-FE_090 #2

304 -a--GE_090 #1

2

T

503

7]

@

c

202

(1]

£

S

801 -

% 50 100 150 200 250 300 350
Contrainte historique maximale (MPa)

Fig. llI-45. Déformations résiduelles aprés chaque cycle po#He090 et le GE_090.
La Fig. 11-46 montre I'’évolution des modules déjéfinis, adimensionnés
par leur valeur initiale(g/g,), en fonction du chargement maximubes tendances
montrent pour le FE_090, une diminution du modueast (E,) alors que le
module mesuré au début de la déchafge,,) augmente avec la contrainte.
S’agissant du module mesuré lors du début de legehig_, ), il est intéressant de

constater qu’il tend a rester constant. D’autret pare baisse est notée pour le

GE_090, quel que soit le module considéré.

T
_a g ECh,D

e 1 .05} : %7 =dch D
_/LY// r/’,/'

+ECh,D #
‘A*Ech,D #2

a .
-o- EdCh.D #1

o, — [ a]
g ~4-Byonp#2
0.85F . Es #1 0.85F

~anE_#2
S

0 25 50 75 100 125 150 0 50 100 150 200 250 300 350
Contrainte historique maximale (MPa) Contrainte historique maximale (MPa)

a) b)
Fig. 1lI-46. Evolution des modules normalisés pour : a) FE_0BPGE_090.
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L'évolution des plages de contrainte imposée lorsytlage des éprouvettes

(Fig. 1lI-27) n'est pas sans effet sur le calculrdodule sécan{g,) des differentes

boucles. Pour cela, la Fig. IlI-47 illustre I'inbace des amplitudes du chargement sur
la mesure deg, a partir de deux boucles d’hystérésis de grand@itde amplitudes.
On constate que lorsque la décharge est avancéegéchent plus petit), alors le
module sécant mesuré est supérieur a celui du delgrande amplitude. Cela
implique que de par la construction des cycles lmErgement,g, a naturellement
vocation a diminuer en raison des amplitudes imgmsié apparait ainsi que la mesure
du module sécant n’est pas un estimateur pertingat I'évolution des
endommagements au sein du matériau lors de changemryelés avec incrément de

charge. Par conséquent, il ressort de la Figl@le que le module du FE_090 reste

constant, voire augmente avec les cycles. Cepenldantesure de I'évolution de la

grandeur E, garde toute sa pertinence lors du chargement eguéapilote en

contrainte.

»
(=}

o- E for higher load o

w
[3,)
>

[|.-a E, for lower load

N W
o o

Stress (MPa)
- N
K."'! o

10+

2
Strain (%)

Fig. lll-47. Schématisation de I'influence des amplitudes dugdraent sur la mesure du
module sécant.

3.3.3.3Evolution de la densité de fissures

La Fig. llI-48 présente les courbes contrainte/déaiion d'essais de
traction interrompues. Les essais pour chacun idesniveaux de charge (Tab. 111-9)

sont doublés. Dans un souci de visibilité, lesgsane courbes expérimentales sont
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décalées de 1% de déformation par rapport au nimesédent.

200

Test#|

""" Test #2 FE.090.100
150+ Failure

400 o e T T _

Stress (MPa)

Strain (%)

Fig. IlI-48. Courbes de traction arrétée a différents niveauxlagrge sur des éprouvettes
FE_090

Par comparaison avec la Fig. IlI-9, on constate dee spécimens
FE_090_17 sollicités jusqu’a 30 MPa, possedentammportement qui reste bien dans
le premier régime linéaire. Les autres éprouvettesgées au-dela, présentent dans
leur comportement un « coude » qui correspond ehamgement de pente pour une
contrainte comprise entre 45 et 50 MPa correspdndanune déformation

longitudinale entre 0,2 et 0,3%.

Les fissures transversales ont été observées anstipe optique. La Fig.
[11-49 schématise la distribution spatiale desuiss dans une des couches a 90° sur
une longueur d’observation de 10 mm, en fonctiomigeau de charge appliquée. On
note évidemment une augmentation du nombre derdissavec le chargement.
Compte-tenu du caractere destructif de la méthodbsdrvation, les fissures
identifiées ne se retrouvent pas forcément aux reéeraroits en fonction du

chargement. Seule la densité de fissures auratém@in
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FE_090_100
(Rupture)

FE_090 80
(0,8 UTS) 1
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Fig. 11I-49. Schématisation de la répartition des fissures olfes au microscope optique
dans une couche des échantillons FE_090 en fondtiariveau de charge.

Les densités de fissurgp,) en fonction de la déformation et la réponse

guasi-statique typique de traction des FE_090 soperposées sur la Fig. 111-50 a.

L'évolution de p, en fonction de la contrainte d’arrét est tracéesda Fig. 111-50 b.

40 : T T 180 40
® Densité de fissure . .
357——Courbe de traction 1 35 .
. 150 = o
530 1 530 .t
< 120® = o
o 25 o o 25
> = 5
820 90 & g
W = =
S E 3
15 2 © 15 °
= -60 o = s
2 [&] 2 °
o 10+ q o 10 .
a [a) °
5 20 5
3 H
' L]
% 05 1 15 ? % 50 100 150 200
Déformation (%) Contrainte (MPa)
a) b)

Fig. llI-50. Evolution de la densité de fissures du FE_090erajonction de la
déformation et b) de la contrainte d'arrét.

Chaque point matérialisé dans les graphes, comdspoune mesure de la
densité de fissures sur une couche a 90°. En @ffey,a pas de fissures visibles dans
les couches a 0°. La dispersion des mesures pooréame niveau de charge, reléve

de la variabilité inter-couche au sein d’'un mémieaatillon. Conformément a la Fig.

I11-49, p, augmente avec le chargement. Cette évolution emefode sigmoide
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(courbe en S), peut étre subdivisée chronologiguésretrois phases :

» 0<o<60MPa (O <e< 0,45%), apparition marginale des fissures ;
» 60<0<136MPa (05< ¢ < 12%), augmentation rapide de, ;

» o0>136ViPa (g > 12%), saturation de la fissuration, jusqu’a la rupture.

Cette cinétique est en accord avec les observathites sur des composites

carbone/époxy stratifiés ef0,,/90,],. [194] [205]. A la saturation,p, du FE_090

est comprise entre 25 et 35/cm, soit environ 3 afdiS plus que pour le

carbone/époxy (2 a 10/cm) [194] [205] et 1 a 5 fmHe du verre/époxy (7 a 25/cm)
[162] [206]. Les dispersions pour ces deux derrsers du méme ordre de grandeur
gue dans le cas présent du lin/époxy. La ruineldimu matériau survient avec
l'apparition d’autres modes d’endommagement, tale dp rupture des renforts

orientés a 0°.

Pour les composites conventionnels, a renfortsilolest de verre ou de
carbone, 'endommagement des fibres est quasistani et les auteurs considerent
donc que la densité de fissures est suffisammenésentative de la santé du matériau.
L'augmentation des fissures correspond a un asawient de 'endommagement, qui

confére plus de souplesse au matériau et donc rdeingidité. Selon Joffe et Varna
[206], le stratifié verre/époxyaq, /90,]; perd 20% de son module lorsque la densité
de fissures atteint 7/cm. Les auteurs ne précizanta méthode de calcul du module.

De facon similaire, une perte de module de 10 a ¥8%aussi remarquée sur le

GE_090 au terme du dernier cycle de charge (Hig6llb). Dans le cas du composite

lin/époxy (FE_090), le module reste constdgt, ) voire augmente(g,..,) (Fig.

I1-51) de 5 a 7% pourp, aux alentours de 31/cm. On peut penser que des

mécanismes plus favorables, dépendant certaineaetfibres de lin orientées
longitudinalement, interviennent pour compenserpkxte de module due a la

fissuration des couches a 90°.
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Fig. l1I-51.  Evolution du module normalisé en fonction de laemoye des densités de
fissures du FE_090.

3.3.3.4Evolution de I'espacement des fissures

L'étude des distances entre fissures successivasa@adicateur quantitatif
de 'endommagement du matériau. Les histogrammekesgacement des fissures
dans les couches a 90°, pour les cing niveaux degehsont présentés dans la Fig.

[1I-52. Les observations sont faites sur une longuetale de 100 mm.
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Espacement des fissures (mm)
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Fig. llI-52.  Histogrammes de I'espacement des fissures des étresiFE_090 pour les
différents niveaux de charge : a) 0,17 UTS ; b)WT4 ; ¢) 0,6 UTS ; d) 0,8 UTS ; e) 1 UTS.

A faible charge (0,17 UTS), les distances entraufiss se répartissent a peu
prés aléatoirement entre 0,2 et 3,5 mm. Leur bigion semble uniforme pour une
faible population de fissures (Fig. 11I-52 a). Arfiade 0,4 UTS (102 MPa), il y'a une
accélération de l'activitée de fissuration. Lespaest devient trés faible et les
distances entre fissures se concentrent entre €,d55 mm (Fig. 11I-52 c). A la
saturation (0,8 UTS), I'espacement se trouve miajoeiment compris entre 0,05 a

1 mm (Fig. 111-52 e).

Trois lois de distribution sont plus particulierathe adaptées aux
histogrammes de I'espacement des fissures (Fid3)l Il s’agit des lois : normale
(Eq. 1I-12), de Weibull (Eq. IlI-13) et log-normal(Eq. IlI-14). Leur courbe est
superposée aux histogrammes des échantillons @ovees éprouvettes chargées a
0,8 UTS (136 MPa) et a rupture. Ces deux échansllant atteint la saturation et le
nombre de fissures transversales est importanticeeqd I'exploitation possible. La
loi uniforme n’est pas tracée car la forme desogigtmmes ne s’y préte pas. La
gualité de l'adaptation des lois est évaluée padite R? dont les valeurs sont
données dans le Tab. IlI-11. Ainsi, la loi log-nate pour laquelle I'indice est le plus
proche de l'unité, est celle qui convient le mielen effet, la loi normale peut
produire des nombres négatifs en raison de setefimito ce qui n’est pas cohérent

avec des distances inter fissures.
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Fig. llI-53.  Adaptation des lois de distribution aux distanceses fissures a la saturation : a)
a 0,8 UTSFE_090_80) et b) a la rupture (FE_090_100).

Eprouvette
Loi Paramétre FE 090 17 FE_090 40 FE 090 60 FE8WO0 FE 090 100
Normale R? - - - 0,5959 0,5072
Weibull R? - - - 0,8189 0,8521
R2 0,2432 0,9231 0,9565 0,9682 0,9686
Log_norma|e U 1,2717 '0,4684 '0,7999 '1,3746 '1,378
o 0,5862 1,2803 1,044 0,6531 0,7040

Tab. IlI-11. Indices R* des différentes lois distribution adaptées epi@sametres de la loi
log-normale.

II faut remarquer que la loi log-normale s’adapteoims bien aux
distributions de fissures liées aux faibles chamgyas) au regard des valeurs dé
(Tab. 1lI-11). Plus particulierement, I'éprouvef&_ 090 17 présente un trés faible

nombre de fissures, qui ne permet pas de valider lce.
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La Fig. 1lI-54 a regroupe les cing courbes issues bbis log-normales
établies. L'évolution de leurs parameétres carastigues tels que le mode, la médiane
et la variance en fonction des niveaux de charg&aste (Fig. IlI-54 b). Ainsi, a la
saturation, soit a partir de 0,8 UTS (FE_090_ 80t 090 100), les courbes de
distribution se confondent quasiment. Les parammétagactéristiques convergent vers
un pas de fissuration de 0,2 mm. Le mode quant, éelod de maniére asymptotique

vers cette méme valeur, dés les chargements altg4 U
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Fig. 11I-54. a) Superposition de la loi log-normale des distande fissuration pour différents
niveaux de charge ; b) évolution des paramétreaaéristiques en fonction du chargement.

La distribution des espacements entre fissuregesdispersée (Fig. 111-49,
Fig. 1lI-52) mais de mémoire cela vient du fait iy a des zones de résines qui
séparent les torons. Donc la distance inter fiBvpgue les grandes distances inter
fissures et dans les torons on a des fissures tauplus rapprochées. Les
micrographies (Fig. 11I-55) révelent I'existenceedpacements plus larges, pouvant
atteindre 2mm, qui accompagnent souvent un deuxgmeans I'histogramme des
distances, au sein des échantillons ayant atteisaturation. Ce pic est localisé vers
0,4 et 0,5 mm dans les Fig. 11I-52 d et e. Il seantdrrespondre a I'espacement des
torons le plus fréquent (Section 2.4.3). Les distan plus importantes sont

généralement des zones riches en résine, locabséesdeux torons successifs.
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0.25 mm

Fig. IlI-55.  Micrographies illustrant I'espacement important st les fissures indiquées
par des fleches et les zones riches en résine.

Fort du précédent constat, une étude quantifiaparéénent les distances
entre les fissures et entre les torons est réaksgeune éprouvette FE_090. On
constate que la combinaison de leurs lois de Wigtan (R> égale a 0,9875 contre
0,9852), améliore Iégerement I'adaptation des tasuexpérimentaux, notamment en

queue de distribution (Fig. I1I-56).
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Fig. 11I-56. Distribution des fissures sur une éprouvette FE_@furbes d'adaptation de
I'espacement des fissures, des torons et leur quaidain.

En raison du faible role des torons dans la lodidribution des fissures,

respectivementR® égale a 0,9875 contre 0,9852, 'effet des torans gtre négligé.
Cela est di au fait qu’il y a beaucoup plus deufiss dans les torons que de distances

inter torons.
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3.3.4Eprouvettes croisées en [45/-45]

3.3.4.1Evolution des modules

Comme précédemment, les courbes de traction aveccgees charge
décharge des éprouvettes lin/époxy et verre/épofy45]ss, coincident correctement
avec celles de traction monotone (Fig. IlI-57 &)etLes graphes des essais cycliques
et monotones se confondent bien ce qui suggéréegueycles ne jouent pas de role
dans le comportement étudié. L'évolution des dé&dioms résiduelles, est tracée
dans la Fig. llI-58. Les déformations irréversibteesurées, sont comparables pour

les deux matériaux (FE_45 et GE_45).
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Fig. 11I-57. Courbes de traction cyclique et monotone supergopesr le a) FE_45 et
GE_45.
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Fig. 11I-58. Déformations résiduelles pour le FE_45 et le GE_45.

L'évolution des modules(g,, E,,, E,,,) Normalisés en fonction du

chargement maximal est tracée dans la Fig. IlIBA. observe leur diminution a
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mesure que les chargements sont effectués et @atdgs éprouvettes issues des deux
composites. On note que des le deuxieme cycle dmeh(Fig. 111-27 b), le FE_45

perd de 2 & 7% de module, indiqguant un endommaggmécoce du matériau.

7+ECh,D
-o-E

dCh,D

o Es
4‘0 6‘0 80 0'60 20 4‘0 6‘0 8‘0 100
Contrainte historique maximale (MPa) Contrainte historique maximale (MPa)
a) b)
Fig. l1I-59.  Evolution du module normalisé en fonction du charget pour le a) FE_45 ; b)

GE_45.

3.3.4.2Evolution de la densité de fissures

La Fig. IlI-60 présente les courbes des deux esaiblées de traction
interrompue d’éprouvettes de lin/époxy+45]s;s, soumises en plus a des cycles sur
guatre niveaux de charge (Fig. llI-27 b). Pourid#llité du graphe, chaque paire de
courbes est décalée de 1% de déformation par rappariveau précédent. On peut
remarquer que les deux éprouvettes de FE_45 40J0H) et FE_45 60 (0,6 UTS)
restent dans le domaine élastique linéaire. Au-adidace niveau de charge, les

spécimens montrent un comportement non-linéaigujada rupture.

100 : : .
Test #1
[ i Test #2 FE.45.100 i
80 .
Failure
FEAG.80 oyl
o 60 -
= . FE45.60
w
wn
9 -
n
| 1

2 3 4 5 8 7 8
Strain (%)

Fig. 111-60. Courbes d’essais de traction arrétés sur des epttes lin/époxy en [#453}
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La cinétique de création des fissures dans uneheguarientée a +45° ou
-45°, est schématisée dans la Fig. 111-61, en fonadu niveau de charge appliquée.
La longueur d’observation est de 10 mm et on reoefgalement une augmentation

du nombre de fissures avec le chargement.

FE 45 100
(Rupture)
FE 45 80
(0,8 UTS)
FE 45 60
(0,6 UTS) |

FE_45_40
0.4 UTS) |

0 2 4 6 8 10
Distance (mm)

Fig. llI-61. Schématisation de la répartition des fissures olfes au microscope optique
dans une couche des échantillons FE_45 en fondtiamiveau de charge

Les densités de fissurgg, ) en fonction de la déformation et la réponse

guasi-statique typique de traction des FE_45 sopéerposées sur la Fig. llI-62 a.
L'évolution de la densité de fissures en fonctiena charge appliqguée est tracée dans
la Fig. IlI-62 b. Pour un méme niveau de chargs, despersions sont dues aux

variations inter-plis observées.
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Fig. llI-62.  Evolution de la densité de fissures du FE_45 :rafoaction de la déformation
et b) de la contrainte d’arrét
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A la difference du FE_090 (Fig. lI-50), l'augmetiten de p, est

davantage linéaire pour le FE_45, sans passerrpatal de saturation des fissures.
Cette proportionnalité entre la densité de fissetds chargement est aussi observée

dans le carbone/époxy, sur les couches orientéesakie (+45° ou +55°) selon [207].

095 B

E/E,
<

0.91__
+ECh,D #1

+ECh.D #2

-o=Eqonp #1

085 >~ Eqonp#2
o 5 10 15 20
Densité de fissure (1/cm)

Fig. 1lI-63.  Evolution du module normalisé en fonction de la@enoye des densités de
fissures du FE_45.

En faisant correspondre la perte de module a ligiai de la densité de
fissures du FE_45, on peut observer un lien dreoime le montre la Fig. 11I-63. En
effet, plus il y a de fissures intralaminaires stgaus le matériau s’endommage et par
conséquent s’assouplit. Il est donc probable guesesl mécanisme explique

I'évolution de la loi de comportement de ces matéxi

3.3.4.3Evolution de I'espacement des fissures

La Fig. lll-64 présente les histogrammes de larithistion des distances
entre fissures, pour des mesures effectuées sulongeeur totale d’observation de
100mm. Lorsque le chargement est faible, les distmmentre fissures sont réparties
plus ou moins aléatoirement, de 0,2 a 5 mm, voigenmplus (Fig. 11I-64 a). Cela est
donc normal et dépend fortement de la distributiddatoire des défauts les plus
importants. A mesure que le chargement croit, hemnbre augmente, diminuant ainsi
leur espacement et la variabilité. A la rupturepi€nomene de fissuration s’intensifie,
le pas entre les fissures devient trés faiblestliggnéralement compris entre 0,05 et

0,75 mm (Fig. 11-64 d).
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Fig. lllI-64. Histogrammes de I'espacement des fissures des étresiFE_45 pour les
différents niveaux de charge : a) 0,4 UTS ; b)WUT& ; c) 0,8 UTS ; d) 1 UTS.

La loi log-normale a été appliquée aux histogramrpesir différents
niveaux de charge. A titre d'exemple, la Fig. 18-8 illustre la bonne adéquation de
cette loi pour les éprouvettes FE_45 menées gpotainel Ces courbes pour différents

chargements, sont superposées dans la Fig. IlI-65 b

25 ' . , 25
. |Experimental
i Log-normal fitting
A , 2
z | z i
7] 7] i
5 ! G150 |
[a)] i i a” i
2 |f J £ i
T | 5 if
& 1 \ & 1y \
e \ < i
o | % a ' “ N
H kY i
0.5/ ] 1 0.5ry o
ol jRa =i ol —
0 05 1 15 2 25 3 35 0 0.5 1 1.5 2
Crack spacing (mm) Crack spacing (mm)
a) b)

Fig. 11I-65. a) Adaptation de la loi log-normale a la distriboi des distances inter-fissures a
la rupture du FE_45 ; b) superposition des lois-legymales pour tous les niveaux de charge.
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Les valeurs des paramétres sont tabulées danb.|élFa2. L'indicateur R?
se rapprochant de I'unité, montre que la distrdoutiéelle des distances entre fissures
s’adapte de mieux en mieux a cette loi, a mesueelglchargement augmente. Ce

phénomene est classique en statistique.

Paramétres FE_45 40 FE_45 60  FE_45 80 FE_45_100

R? 0,5278 0,8389 0,9758 0,9805
H 0,4469 -0,3021 -0,8193 -1,1452
g 1,0414 1,1098 0,8574 0,7093

Tab. llI-12. Parametres de la loi log-normale adaptée a la disttion de I'espacement des
fissures des éprouvettes FE_45 en fonction desumvee charge.

La Fig. llI-66 présente I'évolution des parameétcasactéristiques de la loi
log-normale, tels que le mode, la médiane et leamae en fonction du chargement.
Ces paramétres tendent naturellement vers la méaheurv Comme pour les
eprouvettes FE_090 (Fig. 11I-54 b), le mode coneergs rapidement vers un pas de

0,2 mm.
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Fig. 11I-66. Evolution des paramétres caractéristiques de loidogmale en fonction du
chargement des éprouvettes FE_45.

3.3.5Discussion

Le module du FE_090 reste constant, voire augmemiec
'endommagement quantifié pas les densités derBssmesurées, alors qu’il apparait
gue le GE_090 présente une perte non-négligealbisodele de I'ordre de 10 a 12%.

Ce dernier constat est conforme a la littératumtapd sur les composite verre/époxy
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[206]. Cette différence entre le lin/époxy et lereéepoxy peut étre attribuée en partie,

a la réorientation des microfibrilles contenuesdas fibres de lin.

En effet, la fibre de lin posséde une structure musite de section
cylindrique voire polygonale, creuse, dont la pa&sti schématiquement constituée de
4 couches concentriques (Fig. 1-2). Parmi elles, cauche S2 contient des
microfibrilles inclinées d'un angle moyen autour ©i@°, par rapport a lI'axe de la
fibre, d’aprés leur arrangement initial. Ce faisd@$ microfibrilles ont tendance a se
redresser, lorsque la fibre est sollicitée selanasa, accroissant ainsi son module [10]
[46]. Baley [46] a effectué des essais de tractigdique avec des incréments de
charge sur des fibres élémentaires de lin. Soneétadele une augmentation du
module qui peut dépasser 50%. D’autre part, lesrobtons sur les stratifiés
fabriqués montrent que les fibres de lin mises aureedans les composites (Section
2.4.2, Fig. 1I-7 a) sont ondulées au sein du coitgpoa la différence de celles de
verre qui restent droites. Ainsi, de facon siméadr I'inclinaison des microfibrilles,
'ondulation des fibres peut contribuer en partieplnénomeéne de raidissement des

renforts.

Il est aussi intéressant de comparer, les défoomatiésiduelles du FE_090

et GE_090 (Fig. llI-67) en fonction de la déforroatimaximale des cycles. Les

éprouvettes FE_090 sollicitéessa> 04%, rentrent dans le deuxieme régime linéaire

de la courbe contrainte-déformation et présentkrg ge déformation résiduelle que
le GE_090. Le FE_090 alors manifeste un comportéraksto-plastique apres le
« coude ». Chaque incrément de charge crée uné&uppt de déformation résiduelle.
Il est probable qu’'un meilleur alignement des élétmémicrofibrilles et fibres), offre

un module plus élevé pour les couches a 0°, cegmipenserait la perte liée a la

fissuration dans les couches a 90°.
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Fig. llI-67. Déformation résiduelle du FE_090 et GE_090 en fonaie la déformation
maximale historique des essais de traction cyclique

3.4 Conclusion

Ce chapitre s’intéresse a la caractérisation cgtatigue et au suivi de
'endommagement. Les observations ont été faitesdes composites lin/époxy et
verre/époxy a renforts unidirectionnels, orthogonati croisés. Les comportements
issus de chargements quasi-statigues monotonasgamsles propriétés mécaniques
ont été identifiés. La comparaison des caractguiss mécaniques des deux types de
matériaux a été faite sur la base de compositest d4gaméme taux volumique de

fibres (v, =43%) etle méme empilement : [0/99kt [+45ks

Les résultats montrent que les composites lin/épmsgedent des propriétés
mécaniques plus faibles que le verre/époxy. Pareolécart entre les deux diminue
en termes de valeurs spécifiques car le lin/époxyeadensité plus faible (1,28 contre

1,79). A I'échelle du composite, les unidirectiolsnEE_0 et FE_90 présentent de
faibles dispersions (COov=5-10%) comparativement aux fibres élémentaires
(cov=30-60%). Cette différence s’explique par un effet de mayenAinsi, les

dispersions dans les composites lin/époxy sontlames a celles du verre/époxy
(cov=5-10%), stratifié en [0/9Qs et [+45ks. Il ressort que les composites renforcés

par des fibres végétales longues peuvent fourniniveau de confiance en service

comparable a celui des composites conventionnefseste néanmoins a verifier les
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performances en durabilité. Les observations au MiBnis en évidence la faiblesse
de la liaison fibre/matrice. Les calculs par lades mélanges et la CLT confirment la
bonne prédictibilité des valeurs expérimentalegcawne précision de l'ordre de 1 a

10% pour le composite lin/époxy.

Le suivi de 'endommagement grace aux observatidgadisées au MO
confirme pourquoi le module du FE_090 reste stabdie augmente légerement,
malgré un endommagement quantifié par la densitéfigkires croissant. Le
phénomene de rigidification tient probablement eétaientation des microfibrilles et
au redressement des fibres longitudinales a mepwrde chargement augmente. A
contrario, le composite FE_45 montre de manieretimitie une causalité entre la
diminution du module et I'accroissement de la dénsie fissures. Pour les deux
stratifications croisées, la distribution de I'espaent entre fissures tend vers une loi

log-normale en fonction du chargement.
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Chp.4 Comportement en fatigue

4.1 Stratégie expérimentale

Ce chapitre s’intéresse a l'identification du comement en fatigue des
composites caractérisés préecédemment. Grace audiseske caractérisation
guasi-statique, les forces de pilotages proporgtl@s aux niveaux de chargement
ultimes en traction (UTS), ont pu étre détermindestte partie s’articule en trois

étapes :

1) Dans un premier temps, les paramétres d’essafatijue, tels que les
niveaux de chargement appliqués, le rapport degehat la fréquence d’essai sont

identifiés.

2) Une campagne expeérimentale est ensuite réakséeles stratifiés
caractérisés dans le chapitre précédent. En coeségules évolutions de la rigidité,
la déformation résiduelle, 'amortissement/énergiestérésis des éprouvettes sont
analysées a partir des données de la force, daapent des mors et de la géométrie

des éprouvettes.

3) Finalement, le suivi de 'endommagement en tetigu FE_090 et FE_45

est réalisé a l'aide de la détermination de la e fissures.
4.2 Methodologies

4.2.1 Méthodologie d’essai de fatigue et détermination deparametres
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Les essais de fatigue respectant la norme ISO 1[RW&} sont réalisés sur
les 6 types de matériaux étudiés (Tab. II-4). Lafigoration des éprouvettes (Fig.
l1I-1), la machine d’essai servo-hydrauligvE'S 809et le contrble de la température
d’essai dans une enceinte thermique (Fig. I1I-2)% $8s mémes que ceux utilisés pour
les essais en traction quasi-statique. En raisda thblesse de I'effort a rupture des
éprouvettes FE_90, environ 1,8 kN, ces dernierd sestés en fatigue sur une

machine servo-hydrauligugchenck 20@quipée d'un capteur de force de capacité de

10 kN.
Parametre Valeur Réf.
Température (°C) : 23 [209]
Humidité (%) : 35a55 Mesurée
Mode de pilotage : Force, spectre sinusoidal [137] [208]
Rapport de chargéo, /0,.,) : 0,1 [131] [134] [171]
Fréquence d’application (Hz) : 5 Identifiée

[130] [133] [210]
[211] [212]

[2] [208]

Condition d’arrét (cycles) : >2x10° ou rupture

. 0,4 40,8 par incrément de
5 niveaux de charge (UTS) : 0.1UTS
Nombre d’éprouvettes par niveau

3 a 12 selon le matériau [208]
de charge :

Tab. IV-1. Valeurs des paramétres expérimentaux des esséédigee.

Les parametres des essais de fatigues sont lisigs lé Tab. IV-1. Les
références a la base du choix des ordres de grarstent issues de travaux de fatigue
des composites ou de certaines normes de fatigugaux d’humidité recommandée
par la norme 1SO-291 [209] est de 50%. Cependantaison des limitations liées au
matériel expérimental, celle-ci n’est pas contrplden que, les valeurs mesurées au
cours des essais semblent en étre proche. Les sssaipilotés en force, assurant un
niveau de contrainte constant. Le rapport de largghaninimale sur la charge
maximale au cours d'un cycle est égal a 0,1, peamet’assurer un chargement de
type traction-traction et évitant toute possibiti€ flambage de I'éprouvette. Dans les
travaux [120] [130] [132] [173] [201] [213] [214R15] [216], la fréquence de

chargement appliqguée aux éprouvettes est compnise @,1 et 35 Hz, sans moyen
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spécifigue de régulation de la hausse de la tempéralue a I'échauffement de
'éprouvette. Aussi, I'étude de l'auto-échauffemedes éprouvettes a permis
d’identifier la fréquence de 5 Hz, comme le meilleampromis entre I'élévation de
la température et la durée des tests. La démaodhetiique qui a permis d’aboutir a
cette conclusion est présentée plus loin. Dantulzapt des travaux [118] [125] [128]
[136] [173] [152], les auteurs choisissent la dudke vie n=10° cycles comme
critere d’arrét de I'essai en cas de non-rupturééeouvette. Cette limite est fixée
en référence aux matériaux métalliques ou lorsqudurée de I'étude est limitée.
Cependant, s'agissant des matériaux compositegredra), leur courbe de fatigue ne
révele pas d’asymptote horizontale sur la courld, @1 dessous de laquelle ils
auraient une durée de vie illimitée [98] [217]. Aijspour avoir une meilleure
évaluation de la vie des composites testés, ladiest fixée a 2 millions de cycles,
conformément aux critéres de fatigue les plus exigedans le domaine du transport
automobile [218]. La plage des niveaux de chargestiguée est de 0,4 a 0,8 fois la
charge ultime a la rupture afin d’analyser de manexhaustive le comportement de
fatigue [2] [208]. Jusqu'a 12 éprouvettes ont @stées par niveau de charge pour
prendre en compte la variabilité et étudier comemnt le comportement statistique
de la courbe S-N [208].La mesure de la déformaaeh calculée en fonction du

rapport du déplacement du mors mobile et de laueng utile de I'éprouvette

I, =150mm (Fig. lll-1). En effet, la machine d’essai MTS 8@8t équipée d’'un
détecteur de déplacements du mors mobile ayantaswdution (AI) de 0,003 mm,

qui correspond a une précision sur la déformati@surée As =Al/I ;= 0,002%.

Cette précision sur la mesure des déformationsatisfaisante pour notre étude.

L'acquisition des boucles d’hystérésis permet lewade la surface de la
boucle, représentative de I'énergie dissipée aurscodu cycle considére.
L'enregistrement des données force/déplacementgitamt de les tracer est effectué

systématiqguement chaque 5 a 2000 cycles selondaunide charge.
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4.2.2 Mesure de I' auto-échauffement des éprouvettes

En général, les matériaux sollicités en fatiguetentdance a s’échauffer, en
raison des frottements a I'échelle atomique. Caiggmentation de température a pour
effet d’assouplir, de diminuer la résistance dedénmaux composites a base de
polymeres, notamment le lin/époxy [76], faussansidia durée de vie réelle mesurée.
Cet ainsi que la norme de fatigue 1ISO 13003 [2@&Jommande une élévation

maximale de la température du composite soumis@ &hargement cycligue ne
dépassant pas 10°C. Cependant, la fréquence deitattin (f) et le niveau de

charge demeurent les paramétres a l'origine dédwuffement. Afin d’identifier la
fréquence d’essai adéquate, une étude basée splafesd’expérience a été menée
pour mesurer l'influence du couple fréquence eeaivde charge sur 'augmentation

de température de I'essai.
4.2.2.1Méthode des surfaces de réponse

La méthode des surfaces de réponses permet dfidetiéffet des variables
sur la réponse étudiée, en minimisant le nombresdis [219] [220]. La relation
empirique entre les variables d’entrée et la rép@ss matérialisée par une surface de
réponse établie sur la base d’'un polynéme. Le neodelDoehlert [221] a été retenu
car il posséde des propriétés tres intéressarigegue I'augmentation du nombre de
facteurs sans refaire tous les essais, il estlataide dans I'espace des facteurs, ... |l

permet aussi d’utiliser un polynédme du second oddmat la formulation générale est
donnée par I'Eq. IV-1.Y représente la valeur de la réponsebgtla valeur de la
réponse au milieu du domaine d'étude. Les termeb, ,b; sont respectivement les

coefficients du premier ordre, du second ordreegttérmes de couplage affectés aux

variables d’entréeX; et X;.

n n

Y=bo+Zn:hXi +ib,i X2+ 30X X, Eq. IV-1
i=1 i=1

i=l j=1
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Le domaine d'étude est normalisé pour que les bkmsa soient

adimensionnées et comprises dans I’interva{Hd,ﬂ], grace a I'Eq. IV-2. dans

laquelle x, présente la valeur réelle (physique) de la vagidhl x (EQ. IV-3) et

iMax

%, (EQ. IV-4) sont les valeurs extrémes de la vadiabldans le domaine d’étude.

X- — X1 _(XiMax+XiMin)/2

, Eq. IV-2
(XiMax - XiMin ) /2
xiMax — XiMax ~ (XiMax + XiMin ) /2 =1 Eq V-3
(XiMax - XiMin )/2
xiMin — XiMin B (XiMax + XiMin ) /2 - _1 Eq |V-4

(XiMax - XiMin )/2
Le nombre d’essais a réaliséN,) en fonction du nombre de variablék)
étudiées, est donné par I'Eq. IV-5.

N, =k®+k+1 Eg. IV-5

4.2.2.2Plan d’expérience

Deux variables ont été considérées : fréequencesal’et niveau de charge.

Le nombre d’essais a été fixé M, = . [fe niveau de charge est fixé entre 0,4-0,8

UTS et la fréquence d'essai est de 2 a 14 Hz. e &2 présente les valeurs

physiques du domaine d’étude.

Variable physique Notation  Valeur Min  Valeur Max
Fréquence de sollicitation (Hz) X 2 14
Niveau de charge (% UTS) X, 40 80

Tab. IV-2. Domaine d’étude du plan d’expériences.
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La correspondance entre les valeurs normaliségg.(I\V-2) et physiques
correspondantes pour les expériences du systemealdert [221] sont données dans

le Tab. IV-3.

N° du test X, X; (Hz) X, X, (UTS)
1 0 8 0 0,6
2 1 14 0 0,6
3 -1 2 0 0,6
4 0,5 11 0,866 0,77
5 -0,5 5 -0,866 0,43
6 0,5 11 -0,866 0,43
7 -0,5 5 0,866 0,77

Tab. IV-3.  Valeurs des paramétres normalisés et physiquesédsnpar le plan
d’expériences.

La réponse modélisée est 'augmentation de la teatyr@ de I'éprouvette

AT (Eq. IV-6).

AT = TEprouvette - TAmbiante Eq V-6

4.2.2.3Réalisation des essais

Les essais de fatigue sont réalisés a températoreiaate sur des
éprouvettes FE_090 et FE_45, avec les couplesétpidnce et niveau de charge
donnés dans le Tab. IV-3. Chaque essai est dofibld’avoir une meilleure précision

sur les résultats.

La température est mesurée au moyen d'une caméraroinge (IR)
ThermaCAM SC300(Fig. IV-1 a) associée au logiciEhermaCAMResearchgour
le traitement des résultats. La plage de détecteia température utilisée est [+10,
+150°C], avec une précision de mesure de +2% [2R8].champ thermique est

représenté en fausses couleurs avec une résotliimage de 320x240 pixels (Fig.
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IV-1 b). Les éprouvettes sont peintes en couleurmat, pour obtenir une émissivité
élevée, estimée a 0,93 et minimiser l'influence smsces thermiques environnantes.
Les images sont prises avec un arriere plan enmaiy proche de I'éprouvette, qui

donne la référence de la température ambiante.

47.0°C

2160

Fig. IV-1.  Dispositif d’essai : a) avec la caméra IR ; b) InedR.

L'étude de Sawadogo [216] indique que la tempéeaniteint une valeur
stable au bout d’'un certain nombre de cycles. Espkce, les essais sont arrétés des

lors que la température observée se stabilise.
4.2.2.4Surfaces de réponses

La température n’est pas parfaitement homogentoste I'éprouvette (Fig.
IV-2 a). Les bords, qui ont une surface de conl@érale avec I'air ambiant et les
deux extrémités de I'éprouvette, qui sont en cdntirect avec les mors, ont une
température moins élevée qu'au milieu. Ces singétafavorisent les transferts de
chaleur. Ainsi, la température mesurée est la vateayenne prise dans la zone
d’intérét rectangulaire, qui englobe la majeurdipate I'éprouvette a I'exception des

parties précitées (Fig. IV-2 a).
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12

§ ssotc = 0.6 UTS, 14 Hz
206 UTS, 8 Hz
10{—e—0.6 UTS, 2 Hz

Zone de mesure
AT (°C)
»

200

0 500 1000 1500
Time (s)

a) b)
Fig. IV-2.  Mesure de la température : a) Isovaleurs de la t&nafre et zone de mesure ;
b) Evolution de I'élévation de la températuAT en fonction du temps.

La température se stabilise aprés 500 secondedlegu'que soient les
conditions d’essai (Fig. IV-2 b). S’agissant desags pour lesquels la durée de vie de
I'éprouvette est inférieure a 500 secondes, leétde la température en fonction du
temps présente une forme sigmoidale. La tempérainmsidérée correspond a la

valeur au point d’inflexion de la courbe, commepm®eé par Toubal [223].

X, X, AT FE_090 (°C)| AT FE_45 (°C)
N° d'essai

(Hz) (UTS) | Testl | Test2 Test 1 Test 2
1 8 0,6 51 5,9 6,5 4,4
2 14 0,6 9,6 9,2 9,9 8,5
3 2 0,6 1.6 1,6 1,8 1,3
4 11 0,77 11,4 10,8 20,0 25,0
5 5 0,43 1,6 15 14 0,8
6 11 0,43 4,3 3,2 2,5 2,4
7 5 0,77 6,2 5,7 11,9 11,0

Tab. IV-4. Augmentations de la température mesurées pouskzisdu plan
d’expériences.

Les résultats d’essais sont donnés dans le Tad. DMe traitement des

réponses a l'aide du logicidllemrod permet d’obtenir les surfaces de réponse
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IV-7 et IEeB) pour les éprouvettes

(Eq.
pectivemenY,,, et Y, correspondent auxAT des

omes

forme de polyn

exprimées sous

FE 090 et FE 45 res

lement représatdns la Fig. 1V-3.

7

éga

ttes. Ces surfaces sont

eprouve

s

Eq. IV-7

Y90 = 548+ 382X, + 339X, + 0,04)(12 + 0,14)(22 +117X, X,

Eq. IV-8

Y, = 545+ 463X, + 875X, — 008X > + 526X, + 563X X,

dT {°C)

el

Fréquence

o2

Miveau de Charge
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IIE‘D
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A,
s

o f"‘"ﬂ"ﬂﬂ o

s

S L e
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dT{*C)
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d)

Surfaces de réponses du : @) FE_090 en 3D ; b) B&Eeh 2D ; c) FE_45 en

Fig. IV-3.

3D ; d) FE_45 en 2D.

Les grandeurs des coefficients des termes du presngecond ordre et des

termes de couplages renseignent sur I'importandewteinfluence sur la réponse, et

leur signe indique le sens de variation. Cependafaut utiliser des outils plus



132

adaptés dans le cas ou plusieurs coefficientssigmificatifs pour la méme variable a

des ordres différents, d’autant plus s’il y a digmes opposés. Dans 'Eq. IV-7, les
coefficients suivantsX/, XZ et X,X, sont faibles par rapport aux autres et seront
donc négligés par la suite. Cela implique qu'il yé&s peu d’'effets non-linéaires pour
les parameétresX; et X,, et donc la surface de réponse pour le FE_09@mpiesine
forme relativement plane (Fig. IV-3 a et b). Pdiears, tous les coefficients de
I'Eq. IV-8, sont du méme ordre de grandeur, horceisii de X?. La réponse est donc

dans ce cas fortement non-linéaire comme le mdmsarface de réponse (Fig. IV-3 ¢

et d).
4.2.2.5Conclusion sur I'étude d’échauffement

D’aprés les surfaces de réponses tracées (Fig. BveB d), la fréquence
d'essai ne doit pas dépasser 8 Hz pour FE_0905aH2,pour FE_45, afin que
I'auto-échauffement des éprouvettes n’excede pas @& 10°C, conformément a la

norme de fatigue [208].

I1Hz AT =7,4°C
|SHZ AT = 14,3°C

i T
>
2
e,

1

0

1Hz 5Hz

Fig. IV-4.  Résultats d’essais de fatigue a 1 Hz (3 éprouvettds Hz (12 éprouvettes) sur
des éprouvettes FE_45 testées a 0,8 UTS.

Cependant, en raison du nombre important d’épreesvet tester et de la
limite d’endurance fixée &x10° cycles, la frequence de 5 Hz semble étre un bon
compromis qui assurdT <10°C pour tous les essais, sauf le FE_45 testé a 08 UT

Cette fréquence couramment utilisée dans la fatifpgecomposites fibreux [216], a
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été validée par les tests a 0,8 UTS a la fréqudectk Hz sur 3 éprouvettes FE_45

pour lesquellesAT = 7,4°C, donne une durée de vie similaire a celle desu#gttes

testées a 5 Hz (Fig. 1V-4).
4.3 Résultats expérimentaux
4.3.1 Facies de rupture

Les images d’éprouvettes rompues par fatigue sargeptées dans la Fig.
IV-5. L'observation des facies de rupture ne révedés d'influence du niveau de

charge sur la morphologie des endommagements.

b)
25
_ ’/
c)
|GT8_7_60% g

B
\GC6_7_70
HrETE

e

f)
Fig. IV-5.  Facies de rupture en fatigue des éprouvettes ‘ER)F, b) FE_90) ; c)
FE 090 ;d) GE_090 ; e) FE_45; f) GE_45.

Les modes de rupture sont identiques a ceux céestabur les chargements
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guasi-statiques, a l'exception du GE_45. Ce dermemtre une zone blanche
relativement importante, bordant les deux part@apues en forme de «V » (Fig.
IV-5 f). De plus, on distingue les meches du renfen verre. Pour rappel,
lendommagement quasi-statique se caractérise parblanchiment de toute
I'éprouvette apres rupture. On peut conclure queufsture par fatigue reléeve de

phénomenes plus localisés.

Des images issues d’observations utilisant le MBBt présentées dans la
Fig. IV-6 et montrent les zones de rupture des amitgs lin/époxy. Elles sont
également similaires aux observations réaliséepiasi-statique (Fig. IlI-6, Fig. 111-7,
Fig. -8, Fig. IlI-10, Fig. 1lI-15). On retrouvées mécanismes liés a la décohésion

fibres matrice (déchaussement, arrachement deneatié

Fig. IV-6.  Images MEB des zones de rupture en fatigue desiégttes : a) FE_0O ; b)
FE_90) ; c¢) FE_090 ; d) FE_45.
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4.3.2 Courbes de fatigue probabilisées (P-S-N)

L'un des objectifs majeurs de cette étude est dtifler le comportement en
fatigue de composites lin/époxy. Les durées danagennes des éprouvettes testées
ainsi que leur écart-type sont tabulés dans le Tab. qui récapitule les données
relatives a chague niveau de charge pour les & tyj@prouvettes étudiées. Durant les
essais, aucune rupture n'est observee parmi lesiégites sollicitées (0,5 et 0,4 UTS
pour le FE_45 et GE_45 et 0,4 UTS pour le FE_90) pes faibles niveaux de charge.
Les données expérimentales sont représentées eamsgl. 1V-7, Fig. IV-8 et Fig.

IV-9.

Le modéle linéaire de Wohler modifié [121] présedéns I'Eq. V-9 est
adapté aux résultats sur les diagrammes S-N. L'orée y représente la contrainte
maximale appliquée (MPa). L'abscisse correspond a la vie de I'éprouvette et est
exprimée dans I'Eq. IV-10N, est le nombre de cycles a rupturg, et B sont
des parametres intrinséques du matéri@ureprésente le nombre d'écarts-types

donnant le niveau de confiance. est calculé en faisant 'hypothése d’'un écart-type

constante pour tous les niveaux de charge d’'un matériau. La courbe de fatigue
moyenne est tracée pour une valeur@enulle, soit une probabilité de surv(qo)

de 50%. C vaut -2 lorsque la probabilité de survie désirgtede 98%.
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0,8 UTS 0,7 UTS 0,6 UTS
N g N; (cycles) Log(N) Nb. g N; (cycles) Log(N) N g N; (cycles) Log(N)
Epr. | (MPa) Epr. (MPa) Epr. (MPa)

FE_O 5 254 924 (669) 2,76 (0,60) 6 223 3.930 (1.810 3,54 (0,24) 6 191 30.380 (10.817) 4,46 (0,16)
FE_90 5 21 563 (554) 2,51 (0,57) 6 18 3.938 (2.2614) 3,50 (0,37) 5 16 32.346 (12.297 4,48 (0,1B)
FE_090| 12 136 | 2.058(1.485) 3,16 (0,4B) 1P 119 1P(9.483) | 4,00 (0,33) 12 102 79.183 (74.017)  4(BDB)
GE_090| 5 304 665 (330) 2,79 (0,18) 5 266 2.541)875 3,39 (0,14) 5 228 11.076 (6.833) 3,98 (0,244)
FE_ 45| 21 63 4.308 (3.012) 3,50 (0,40) 12 55 37(288282) | 4,40 (0,27) 12 47 438.617 (288.223)  5(675)
GE_45 5 82 700 (185) 2,90 (0,04) 5 72 1.790 (350) ,2580,08) 6 62 7.771 (2.874) 3,87 (0,16)

0,5UTS 0,4 UTS
N g N (cycles) Log(N) Nb. g N (cycles) Log(N)
Epr. | (MPa) Epr. | (MPa)

FE_O 5 159 | 137.349 (44.196) 5,12 (0,16) 1§ 159 @¥B(201.505) | 5,70 (0,34)

FE_90 5 13 404.589 (194.0358) 5,54 (0,32) 3 13 >02x1 >6,30
FE_090| 12 85 | 206.666 (114.849) 5,24 (0,27) 12 85 1511224 (481.840) 6,12 (0,19)

GE_090 190 72.153 (55.035) 4,76 (0,83) % 190  &BB(229.543) | 5,47 (0,30)

FE_45 40 > 2x10 >6,30 40 > 2x10 >6,30

GE_45 52 > 2x10 >6,30 52 > 2x10 >6,30
Tab. IV-5. Durées de vie moyennes des éprouvettes testéetopsles matériaux ; écart-type entre parentheses
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y=A-Bx+Cs

X =log(N,)

Eq. IV-9

Eqg. IV-10

Les parametres identifiés de la loi de Wohlex,(B et s) ainsi que

I'indice de confiance(Rz) de toutes les réponses par rapport a la droiteenmay

C =0, donc p=50%, sont données dans le Tab. IV-6. Les valeursRdesont

proches de l'unité, et I'hnypothese de linéaritéll@es mesures a été validée pour les

6 groupes des résultats.

A B S R?
FE_O 372 42,0 159 0,891
FE_90 27,3 259 1,00 0,910
FE_090 220 25,2 8,3 0,897
GE_090 459 56,5 13,6 0,945
FE_45 94 7,0 2,6 0,881
GE_45 141 20,6 2,6 0,921

Tab. IV-6. Parametres identifiés pour le modéle de Wohlemdateriaux testés.

Les courbes S-N probabilisées (P-S-N) ayant diffisraiveaux de confiance

pour les composites UD (FE_0 et FE_90) sont conggadans la Fig. IV-7 a. Pour

des raisons de clarté, les courbes du FE_90 sméds séparément dans la Fig. V-7

b. Sur les graphes, les points portant une fleodeguent que I'éprouvette n'a pas

casseé avant le critere d’arrét qui est fixé a 2ion de cycles. L'analyse des résultats

montre que les niveaux de contrainte admis enuatigar le FE_0 son largement

supérieurs a ceux du FE_90 (Fig. IV-7 a), conforméima la résistance en traction

quasi-statique. Lorsque les contraintes sont adiitnanées par rapport a la contrainte

ultime quasi-statique en fonction du nombre de eydPoUTS-N), les éprouvettes

FE_90 présentent un meilleur comportement poundesux de contrainte inférieurs

40,6 UTS (Fig. IV-7 c).
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Fig. IV-7.  Courbes S-N: a) P-S-Nde FE_O et FE_90; b) P-2IRE 90 ; c) FE_0 et
FE_90 en adimensionné.

Les courbes P-S-N et les points expérimentaux du08& et GE_090 sont
tracées dans la Fig. IV-8 avec difféerentes ordosn&e facon cohérente avec les
résultats quasi-statiques (Tab. llI-4), le GE_090eoune meilleure résistance en

fatigue que le FE_090 en contraintes absolues (W#§.a). Par contre, la pente du
GE_090 plus importanteB(=565) que celle du FE_090B(= 252), indique une
diminution du niveau de charge plus importante akeaurée de vie. Dans le

diagramme Contrainte Spécifiqug)-Nombre de cycles (SS-N), la différence entre

les deux composites diminue d’environ 28% (Fig8I¥#). Autour de o =88MPa, les

points expérimentaux de GE_090 et FE_090 commer&es® confondre vers 10

cycles. En prolongeant les courbes SS-N, ellesd@rit par se croiser a=24MPa,
ce qui signifie que le FE_090 résisterait mieux GE_090 pour des contraintes
spécifiques inférieures a 24 MPa, bien que lesedud® vie correspondantes soient

au-dela des objectifs de la présente étude. Lal¥4§.c montre que les courbes de

Wohler (%UTS-N) du lin/époxy et du verre/époxy[@90],. sont paralléles. Celle
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du FE_090 est décalée vers la droite par rappodila du GE_090, ce qui indique
gue pour un méme niveau de char(gaa“s), le FE_090 peut supporter plus de

cycles que le GE_090.

400 ;
o FE_090
350+ : —P=50% (FE_090) |
T P=98% (FE_090)
300+ M o GE 090
—P=50% (GE_090)
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E _
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50+ .
0 i | i
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Fig. IV-8.  Courbes S-N du FE_090 et GE_090 : a) ordonnée ptraiate absolue ; b)
ordonnée en contrainte spécifique ; ¢) ordonnéenadisée par rapport a la contrainte
ultime du composite.

Pour les stratifiég+ 45|, les courbes S-N{=50%) des deux matériaux se

croisent alog(N) = 373 (5370 cycles) eto =64MPa (Fig. IV-9 a). En deca de cette

contrainte, le comportement en fatigue des dewestyd’éprouvettes peut étre
considéré comparable. Les courbes SS-N (Fig. 1V-®tb%UTS-N (Fig. IV-9 ¢)

réveélent que le FE_45 résiste mieux que le GE_4% da plage de vie étudiée

(N, s2x10°).

Dans la conception des structures, la sOreté (nivEa confiance) est un
critere important a considérer. Il est important deter ici, que les modéles
déterministes (Tab. 1-6) ne représentent que debes S-N médianes, dont le niveau
de confiance, c'est-a-dire la probabilité de sutiwéorique est de 50%. Cependant, il
faut souligner que la variabilité des résultatsfaigue est souvent trés importante,
comme en atteste les données du Tab. IV-5. Aireprés les Fig. IV-7, Fig. IV-8 et

Fig. IV-9, les courbes de fatigue ayant un trést mweau de confiance (98%) sont
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significativement décalées vers la gauche, cemgpligue une perte dans la durée de
service, pour un méme chargement. Le niveau deiacw®d joue donc un role

fondamental dans le dimensionnement des structures.
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®
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Fig. IV-9.  Courbes S-N du FE_45 et GE_45 : a) ordonnée erraiotg absolue ; b)
ordonnée en contrainte spécifique ; ¢) ordonnéenadisée par rapport a la contrainte
ultime du composite.

4.3.3 Distribution des résultats

Les courbes P-S-N sont tracées avec I'hypotheseeddistribution de la

durée de vie des éprouvettes normale avec un &partSD) constam(log(Nf)) et

cela quel que soit le niveau de charge, selon fan@d121]. Cette hypothése est
acceptée pour la fatigue des matériaux meétalligiessi, cette section s’intéresse a la
vérification de la loi de distribution et de I'éwuion des écarts-types (SD) en fonction

du niveau de chargement.
4.3.3.1L oi de distribution

La norme I1SO-13003 [208] recommande la répétities dessais sur
12 éprouvettes au minimum en vue de réaliser uakysa statistique. Les éprouvettes

testées sont issues des types FE_090 et FE_45.
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Le cumul de la probabilité de survigw,,,) des 12 essais du type FE_090

pour chacun des cing niveaux de charge ainsi quecleurbe d’adaptation a la loi

normale (Fw(x)) sont présentés dans la Fig. IV-10 a. Pour le eas~&_45, seuls les

niveaux a 0,6, 0,7 et 0,8 UTS sont considérés augant d’éprouvettes (Fig. 1V-10
b),

o
@
o
@

o
[}
o
[}

o
»

°o 0.8UTS
& 0.7UTS
* 0.6 UTS
o 05UTS
* 0.4 UTS

—Fitting curves
00 2

o
»

Probability of survival
Probability of survival

o 0.8UTS
4 0.7UTS
x 0.6 UTS
—Fitting curves
6 8 0 1

©
N

©
N

3 4
log(N,)

4
log(N)

a) b)
Fig. IV-10. Cumul de la probabilité de survie en fonction dueaiu de charge des
éprouvettes a) FE_090 ; b) FE_45.

L’'absence de points expérimentaux pour les nivaedixharges manquants

(0,4 et 0,5 UTS) pour le FE_45 est due a la noturepdes éprouvettes avant la limite
de fatigue. Fw,,, est calculée pour chaque lot d’éprouvettes a¥&g. IV-11. Q est
le nombre total d’éprouvettes testésietest I'ordre décroissant de la durée de vie.
Lexpression de la courbe d'adaptation est donnémsdl'Eq. IV-12, avec
x=log(N,;). u et s sont respectivement la moyenne et I'écart-typdotiueste.

On remarque que plus le niveau de charge est fatljdus les courbes d’adaptation

tendent a devenir verticales.

Fw,,, = (i - 03)/(Q+ 04) Eq. IV-11
Fw(x) = [ 1/~/278% xexp(-(x - 11)? /(25*))dx Eqg. IV-12

Afin de vérifier la validité d’'une loi statistiquefaut utiliser des tests. Celui
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du Khi-Deux (y?) a été utilisé. Les résultats de ce test sont dodags le Tab. IV-7.
lls montrent que les possibilité‘ﬁz) sont supérieures au seuil de signification de

0,05 soit 5%, pour les 8 lots d’éprouvettes. Air%iypothese de la distribution

normale des mesures est validée. Les valeurs demas=urs de la qualité de

I'ajustement (RZ) des courbes théoriques de la loi normale sont &aisslées pour

chaque lot d'essai (Tab. IV-7). Les résultats aoméint une trés bonne corrélation

entre les valeurs expérimentales et théoriques.

FE_090 FE 45

UTS PXZ Rz P 2 R2

X

0,8 0,867 0,948 0,9770,968
0,7 0,997 0,968 0,6350,788
06 0,340 0,915 0,8570,940
0,5 0,988 0,972 - -
04 0,765 0,917 - -

Tab. IV-7.  Valeurs des estimateurs de la qualité d’adaptatieria loi normale sur les
données des éprouvettes FE_090 et FE_45.

Le test x> n'a pas été utilisé pour les autres types d’épetias a cause du

nombre limité d’essais réalisés (5 a 6). Néanmdassyaleurs de I'estimateur® de
I'adaptation des résultats vis-a-vis de la loi nalen(Tab. 1V-8), sont plus faibles que

celles du FE_090 et FE_45. Ceci peut étre lié galefmombre d’éprouvettes testées.

UTS FE O FE_90GE_090 GE 45
08 0,807 0,932 0,879 0,762
07 0916 0,808 0,916 0,969
06 0,899 0,937 0953 0,884
05 0,894 0,774 0,955 -
04 0,878 - 0,915 -

Tab. IV-8. Valeurs de R* de la qualité d’adaptation de la loi normale sesldonnées du
FE_O, FE_90, GE_090 et GE_45.
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4.3.3.2Evolution des écarts-types
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c)
Evolution des écarts-types en fonction du niveachdege : a) FE_090 et
GE_090 ; b) FE_45 et GE_45; c) FE_0 et FE_90.
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0.9

0.9

L'évolution des écarts-types (SD) en fonction dueau de charge et les

droites de tendance correspondantes sont tracées ldaFig. IV-11. Pour les

composites verre/époxy, les écarts-types augmentast le niveau de charge. Ce

constat est cohérent avec les observations ragsodans la littérature (Fig. 1-16)

[108] [107] [224] [225]. A I'opposé, ceux des lipxy diminuent. Plus la durée de

service est importante, moins les mesures sontexdiéps. Les écarts-types des

unidirectionnels de lin suivent les mémes tendar(éeg. 1V-11 c). Ainsi, pour

certains cas dans la suite de I'étude, les éprtas/étstées a 0,6 UTS en fatigue sont

analysées, en raison du compromis précision desragst durée d’essai acceptable.
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4.3.4 Evolution des déformations caractéristiques

L'analyse des boucles d’hystérésis est courammamtdae dans les études

de fatigue des matériaux [125] [126] [127] [133A42] [143] [144] [145] [146]. Celles

correspondant au premier cycla/N, =0) et a la fin de vie(n/N, =1) sont

tracées pour tous les types d’éprouvettes danigld12.
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Fig. IV-12. Déplacement des boucles d’hystérésis : a) FE_(Ee®OB ; b) FE_90 ; c)
FE_090 et GE_090 ; d) FE_45 et GE_45.

Les valeurs des déformations des boucles augmesefur et & mesure de
I'essai. Ce déplacement est supposé étre lié dats afombinés de la fatigue et du
fluage des matériaux dans les études concernanbieposites conventionnels [126]
[132] [133]. En effet, le chargement en fatigue tpétre considéré comme une
combinaison de charge « statique » (charge moyeehele charge sinusoidale
alternative. Lorsque la charge moyenne est supérigzéro, comme dans notre cas,

un chargement de fluage a bien lieu. On peut remearque la surface délimitée par
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les boucles et leur inclinaison évoluent au coerfebsai (Fig. 1V-12).

Les déformations caractéristiques de ces bouclesmsatérialisées dans la

Fig. IV-13 a, avece,,,, ¢,, €t & représentant respectivement les déformations

maximale, minimale et résiduelles, = (¢, +&,,)/2. La Fig. IV-13 b montre

I'évolution de ¢ Emyr Emn €L & €n fonction de la vie de I'éprouvette. On

max ?

observe que ces déformations ont des tendancesquen C’est ainsi que pour la

suite, le choix est fait de s’intéresser a I'éviolntde £ qui conduit a la rupture et

de ¢ , I'élongation irréversible de I'éprouvette, en étion du ratio de vie.

90
80+

—Hystérésis| .
max

au o =
o ©o o©

Contrainte (MPa)
w A
e <

Déformation (%)

=4

0 05 y 135 5 25 0 02 04 06 08
Déformation (%) n/N

a) b)
Fig. IV-13. a)Définition des déformations caractéristiques yelielir évolution pour une
éprouvette FE_45 4 0,8 UTS.

Les évolutions dee, ., et & pour les six types d'éprouvettes testées a

différents niveaux de charge sont présentées gyldW14. Les courbes montrent des

évolutions similaires et présentent trois étapes @u moins prononcées. Dans un

premier temps,e, . et & augmentent de fagon non-linéaire avec le ratio,,

formant une concavité au début de la courbe. Emslas déformations augmentent
guasiment linéairement sur la plus grande partie dée des échantillons. Lorsque la
rupture approche, 'augmentation des déformati¢exscélére et I'allure de la courbe

prend une forme convexe. Sur certaines éprouvetege derniere phase n’est pas

visible en raison de sa brieveté (quelques cyaas)egard de la vie de I'éprouvette
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[142]. Toutes les déformations observées augmemtest le niveau de charge, a
I'exception de &, pour le type FE_90 (Fig. IV-14 b). La dispositides courbes n’est
pas cohérente avec I'évolution des niveaux de ehallgfaut remarquer que les

niveaux de déformation en question sont tres fajlitgérieurs a 0,05 %, par rapport a

la précision de mesure et aux incertitudes de neiseplace des eéprouvettes.

Cependant, 'augmentation dg,, et & est cohérente avec les essais statiques

cycliques (Fig. 111-45 et Fig. 111-67).
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Fig. IV-14. Evolution des déformations maximales et résidueliefonction du ratio de vie
des éprouvettes : a) FE_0 ; b) FE_90; ¢) FE_09) GE_090 ; e) FE_45 et f) GE_45,
pour des niveaux de charge.

Il peut étre intéressant de comparer les déformstiaésiduelles

correspondant au dernier cycle de charge pourgesugettes dont tout ou partie du

renfort est sollicité longitudinalement, i.e. FE RE_090 et GE_090 en fonction du

niveau de charge (Fig. IV-15).
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Fig. IV-15. a) Deformations résiduelles et b) rappost / ¢,,,, des éprouvettes FE_O,

FE_090 et GE_090.

Les & du FE_O et FE_090 sont équivalentes, car la répates ces

composites est tributaire du comportement du mépe de renfort de lin. Par contre,

ces déformations irréversibles sont beaucoup pglgés que celles du GE_090, de
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I'ordre 100 a 150%. Ces valeurs adimensionnéesradg,, mettent en évidence que

les composites lin/époxy présentent une déformaiti@versible tres élevée (Fig.
IV-15 b). Cette remarque est en effet cohérente Bveomportement de la fibre (Fig.

I-5), pour laquelle la déformation résiduelle expleuée par le réalignement des

microfibrilles.
4.3.5Evolution de I'énergie dissipée et de I'amortissenmg

L'évolution de quelques niveaux d’énergie au caleda vie des éprouvettes

renseigne sur la santé de la matiére. Il s'agitéeergie dissipée pendant un cycle
(hystérésis), notédJ et de I'énergie élastique notdd, qui ont été définies
préalablement dans la Section 1.4.4.2 (Fig. I|-19¢volution de U et de
I'amortissement (U /U,) pour une éprouvette FE_O sollicitte a 0,6 UTS est
présentée a la Fig. IV-16, a titre d’exemple. Utfaoter que les mesures faites sur les
boucles enregistrées tous les 50 cycles sont isperdées. Pour une méme éprouvette,
le COV représentatif des dispersions est de l'omdee3 a 25% pour I'énergie

d’hystéreésis et de 3 a 27% pour 'amortissemerg. &aart-types sont calculés par lots

de trois mesures consécutives. On observe génénaldris phases dans I'évolution
de U et U/U_[126] [137]. Cependant, I'importance de la dispmisdes mesures,

empéche cette identification.
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Fig. IV-16. Evolution de a) I'énergie d’hystérésis) et b) datortissement d'une
éprouvette FE_O testée a 0,6 UTS. Enregistremenibaolecles tous les 50 cycles.
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Les courbes tracées dans la Fig. IV-17 présen@wlltion moyenne de
'énergie d’hystérésis et de I'amortissement des tgpes d’éprouvettes testées a

différents niveaux de charge. Il en ressort que :

1) U et U/U, augmentent avec le niveau de charge. Pour |'émerg

d’hystéreésis, plus la charge est élevée et pldgfilarmation est importante.

2) Les composites chargés suivant la directionfitbess de lin, i.e. FE_O et

FE_090, présentent une diminution te et U /U, au cours de leur vie, tandis que

toutes les autres éprouvettes manifestent uneneadantraire, qui est en phase avec
les observations généralement rapportées dartlature [126] [137]. Cependant, il
est possible de s’appuyer sur les travaux de Sitval. [226], qui ont remarqué la
diminution de I'énergie d’hystérésis de la fibre slsal en fonction du nombre de

cycles. Ainsi, la structure des fibres végétalesidal et de lin étant comparable, on

peut conclure que la diminution ddJ et U/U_ des FE_O et FE_090 est liée au

comportement du renfort de lin. Le redressement mégofibrilles induit une

dissipation d’énergie plus faible au fur et a megies sollicitations.
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Fig. IV-17. Evolutionde:a)Uet b)U /U, duFE_O;c)U etd) U/U, du
FE_90;e)U etf) U/U, duFE_090;g)U eth) U/U, duGE_090;i)U etj)

U/U, duFE_45;k)U etl) U/U_ du GE_45 pour différents niveaux de charge.

4.3.6 Mesure des modules
4.3.6.1Choix du module en fatigue

Un moyen de suivre I'évolution de la santé matiést de mesurer la
variation du module de Young au cours de la vid'@@ouvette. Cependant, deux

définitions du module sont couramment utiliséessdas études de fatigue. Il s’agit

du module sécanfE,) et du module de fatiguég, ). En effet, E, est la pente de la

droite joignant les points haut et bas de la boutheystérésis (Fig. I11-43). 1l

représente le module « élastique » du cycle enscdwr module de fatiguge, )

guant a lui, est la pente de la droite tracée defeupoint haut de la boucle jusqu’a
I'origine du repere. Il intégre I'histoire du chargent. Ainsi, sans la connaissance de
la déformation irréversible cumulée, il n'est pasgible de calculer le module de

fatigue. L'évolution des modules définis dans lg. Fil-43 est également discutée.

4.3.6.2Module Sécant

Les courbes d’évolution du module sécant des gpedyd’éprouvettes en
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fonction du ratio de vie pour différents niveaux aerge sont représentées dans la
Fig. IV-18. Les composites FE_90, GE_090, FE_46[et 45 (Fig. IV-18 b, d, e et f)
montrent des allures similaires, correspondant quiest rapporté dans la littérature
[1] [149] [164]. De facon chronologique, la baisski module s’effectue
classiquement selon trois étapes. Lors de la prenpiéase, une chute importante du
module est observée. Dans le méme temps, l'augtientdes microfissures atteint
rapidement la saturation. La deuxiéme étape estcEaisée par un ralentissement
régulier des dommages. Enfin, au cours de la dermiase, une baisse rapide de la
rigidité conduisant & la rupture finale est notéedurée de ces trois phases ainsi que
la perte de rigidité engendrée varie d’'un type épette a I'autre. Parmi elles, celles
des GE_090, FE_45 et GE_45 (Fig. IV-18 d, e eéfelent une dépendance de la
perte de module au niveau de charge, contrairemeRE_90. Cependant, les études
[126] [131] [192] ne concluent par sur la relatemtre la perte de module et la charge
appliqguée en raison de la faible quantité de dommkgponibles et des dispersions

importantes entre les différentes éprouvettes.

Durant les essais de fatigue, les composites FEF& e090 (Fig. IV-18 a et

c) présentent une augmentation de modlE/E, = (E-E,)/E, =E/E,-1) pouvant

atteindre 2 et 7% respectivement. Dans le détsl,cburbes de FE_O se distinguent
en deux groupes. Les spécimens testés entre O46eUTS pour lesquels une
augmentation moyenne de 5 & 7% est constatée.-€all significativement plus
élevée que celles des éprouvettes sollicitées atd)/B UTS. Dans ce cas le gain en
module est de I'ordre de 2%. Ainsi, méme si lesribesi de FE_090 présentent une
variabilité importante, on peut remarquer cependaetles courbes moyennes sur 12
répétitions de I'essai a 0,7 et 0,8 UTS se siteentlessous de celles testées entre 0,4

et 0,6 UTS.
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Il est important de rappeler que dans la littéeatwaitant de la fatigue des

matériaux métalliques et composites [149] [164] 7]24228] [229], il est

généralement admis que le rati&®/ E, diminue avec le nombre de cycles (Fig. I-18).

Cette baisse trouve son explication dans la pregiés du cumul dans les

mécanismes d’endommagement au sein des matériagtanel’essai. S’agissant de



158

laugmentation du module observé, il est |égitime sk poser la question de la

pertinence du calcull/l, comme mesure de la déformation dans le traiterest

données (section 4.2.1, avéd le déplacement du mors &} la longueur initiale

de I'éprouvette), sachant que les essais songpilen force. Ainsi un essai de fatigue
sur une éprouvette FE_0, équipée de jauges d'extedisie orientées
longitudinalement, testée a 0,6 UTS a été réaliaémesure des déplacements est
continue. En raison d’'une capacité de stockagedamil’acquisition des jauges est
faite manuellement par intervalle de 5 a 10 minuseg tous les 1500 a 3000 cycles
au cours de l'essai. La comparaison des résultats th Fig. IV-19, montre que le

calcul des déformations par la mesure du déplacechemors mobile sous-estime

legerement le rappore/E,, au regard de la mesure par jauges. Cependacaytl'é

d’environ 1% semble acceptable, et valide les nessgie déformations issues du

déplacement du mors mobile qui est fiable.
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Fig. IV-19. Comparaison de I'évolution du module sécant norsdat’'une éprouvette
FE_O testé & 0,6 UTS, calculé par le déplacememhadits mobile et par les mesures de
jauge.
En observant dans le détail les courbes de compertedu FE_0 et FE_090
testés a 0,6 UTS (Fig. IV-20), il apparait que dkenion de E/E, peut étre
subdivisée en trois parties. Pour le FE_O, on d@bord une croissance rapide du

module jusqu’'a O,Rl,, suivie par une phase d’augmentation modéree énPreet

0,8N, pouvant atteindre 7% de gain du module. Enfin phase de diminution
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s’amorce au-dela de ON§ . L'allure de la courbeE/E, du FE_090 est semblable a

celle du FE_O avec umg/E, maximum proche de 4%. Une phase de diminution de

plus qui ne dure que quelques cycles, est remamuéeut début de I'évolution dans

la Fig. IV-20 b.
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Fig. IV-20. Courbes typiques de I'évolution du module sécarElu0 et FE_090 testés a
0,6 UTS : a) tracés intégraux et b) vue détailléeldbut de vie.

De facon marginale, l'accroissement du module d&nsfatigue des
composites « traditionnels » est constaté danainsrtravaux. Petermann et al. [133]
ont observé sur des stratifiés croisés renforcésdes fibres de carbone, une
augmentation du module de I'ordre de quelques posc Les auteurs attribuent ce
fait au réalignement des fibres vers la directionclargement. Dans cette étude, ce
constat n'est pas fait sur les composites orieatés45’ (FE_45 et GE_45), mais
bien sur ceux en lin/époxy sollicités dans la dicecdes fibres (Fig. 1V-18). Greco et
al. [230] expliguent sommairement l'augmentation whodule observée sur des
composites a matrice polypropylene soumise a lguat par flexion, par la
réorganisation des chaines de molécules en résgevenant mieux ordonnées.
Présentement, une augmentation est observée Btr 90 mais pas sur le GE_090,

bien que ces deux composites aient le méme typeatiéce et d’empilement.
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a) b)
Fig. IV-21. Rupture par fatigue a) d'un faisceau de fibresidadlune éprouvette FE_090
et b) vue de détail des microfibrilles.

Le phénoméne d'accroissement du module du compbsitpoxy [0]12

remarqué sur toutes les éprouvettes peut s’explipae le comportement de la
microstructure de la fibre de lin. En effet, il éstgement accepté, notamment dans
les travaux de Baley et al. [46] et Charlet et[&B], que la couche S2 dans la
structure de la fibre de lin pilote le comportemeatcette derniére (Fig. I-2). Elle est
composée de microfibrilles inclinées de 6 a 11° goport a I'axe de la fibre.
Celles-ci ont tendance a se redresser pour seenderidans I'axe du chargement, au
fur et & mesure des cycles. Ainsi, le module déla élémentaire augmente au cours
d'un essai de traction suivant son axe et Baley Bl@nesuré un accroissement
important du module de la fibre seule, de I'ordee @D%, lors de chargements
cycliques (Fig. IV-22). L'explication vient du rezBsement des microfibrilles (Fig.
IV-21), donc de la diminution progressive de I'angticrofibrillaire. Dans les travaux
[226] [171], les auteurs ont aussi observé uneréégagmentation du module lors de
la fatigue de type traction-traction, d’éprouvettesdirectionnelles de composites
renforcés par des fibres de sisal. Il en est de enpaur le chanvre [28], car leur

microstructure est similaire.
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Fig. IV-22. Fatigue d’'une fibre élémentaire de lin : a) cyctkschargement et b) évolution
du module d'Young [46] .

L'augmentation de la déformation résiduelle constatée sur le FE_O et

FE_090 (Fig. IV-14 a et c) est beaucoup plus inguag que sur le GE_090 (Fig.
IV-15). Parallélement a la réorientation des miknaifes, cette élongation peut avoir
pour origine le redressement des fibres de lirsgiémes. En effet, 'observation au
microscope optique des composites de lin (Fig. #-@t €) montre que les fibres
présentent une ondulation apres la fabricationcdesposites, qui est plus prononcée
dans le cas des stratifies FE_090. Ce phénoméng@menir de la mise en forme du
tissu sec ou de la réticulation de la matrice dientontraction peut créer une
ondulation. Aussi, par I'effet du chargement réfétle fatigue, les fibres peuvent
potentiellement se redresser dans la directionhdegement de I'éprouvette. Ainsi,
lorsqu’une fibre élémentaire est testée en fatigtejgmentation du module
s’explique par la réorientation des microfibrilledprs que pour le composite, le
redressement des fibres ondulées peut avoir urntelagion non négligeable dans la

déformation résiduelle.

Une augmentation de 60% du module des fibres comappprté dans [46],
devrait engendrer un raidissement des composite® [E FE_090 de 55 et 45%
respectivement selon la CLT, or les résultats dardgente étude donnent un gain de
5-7% dans le meilleur des cas. A cet effet, il faotier que Thuault [9] a remarqué sur
plusieurs centaines de fibres de lin testées, di% &’entre-elles présentent un
comportement linéaire en traction. En faisant Idtyy@se que la réorientation des

microfibrilles n'a pas eu lieu dans ces fibres penit alors penser que 30% du renfort
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ne contribuent pas a 'augmentation du module. Rutme coté, il est possible que les
constituants des fibres (Fig. 1V-23 a), de la neatr{Fig. IV-23 b) et la liaison
fibre/matrice (Fig. IV-23 c) se dégradent au codisssai de fatigue, tendant a

abaisser le gain hypothétique de rigidité.

Fig. IV-23. Endommagements d’éprouvettes FE_090 : a) ruptufédds b) fissures de la
matrice et c) décohésion fibre/matrice.

En effet, nous savons d’aprés I'étude [Tab. I-Bjf ¢p résistance des fibres
naturelles a un coefficient de variation de 34 @5Bans le cas le plus favorable pour
lequel on observe un COV de 34% et en supposankagu@sistance des fibres suive
une loi normale alors 2,3% des fibres en queueistalition (Fig. 1V-24) (pour une

probabilité inférieure a deux fois I'écart-type) peurraient alors pas supporter un

niveau de contrainte égale a 32% de la résistarmemne (G'UTS —ZSD). Il est trés

moy

probable que certaines fibres cassent des les grerycles de chargement et qu’au

cours de I'essai les endommagements précités deipemt par la fatigue. Ainsi donc,
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les phénomeénes induisant la perte de module abaidsegain a I'échelle de

I'éprouvette.

—Loi normale

32%0l5s

Densité de probabilité

UTS_9g TS
Umr{y —25D (Tsm{y

Fig. IV-24. Distribution de la résistance des fibres suivanitianormale.

Parmi les mécanismes d’endommagement recenseés,ewin gputer la
fissuration intralaminaire des plis a 90° pour e B90, dés les premiers cycles de
chargement (Fig. IlI-50 a). Ainsi, la chute de miedabservée pour le FE_090 au
début de I'essai et non sur le FE_O, est alorsiguxlpar la fissuration des couches
orthogonales au chargement (Fig. IV-20 b). A c&goate I'observation faite sur les
composites unidirectionnels a 90° (FE_90) pourdetsle chargement en fatigue

entraine une baisse du module (Fig. IV-18 b). Lempartement des couches a 90°

explique le fait que I'évolution du rati&/E, du FE_O (Fig. IV-18 a) soit plus élevée

que celle du FE_090 (Fig. IV-18 c) pour un mémesaivde charge.

La Fig. IV-25 présente les courbes enveloppes (maxi et minimum) et
moyenne sur 12 essais, de I'évolution du modute éouvettes FE_090 testées a
0,8 UTS. La combinaison des phénomeénes précitéegaile (redressement des
microfibrilles et des fibres) et de perte de modidle aux endommagements, fait que

I'éprouvette testée peut présenter une augmentdtionodule ou pas.
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Fig. IV-25. Courbes extrémes et moyenne de I'évolution du raidant d’éprouvettes
FE_090 testées a 0,8 UTS.

4.3.6.3Influence du type de renfort

Les évolutions du module des composites lin/époxyegre/époxy sont
comparées dans la Fig. IV-26. Il est remarquabks quel que soit 'empilement, les
composites en lin/époxy ont une perte de modulérigfre a celle de ceux en
verre/époxy. En outre, I'influence des niveaux tiargement sur les évolutions du
module est moins marquée pour les composites &pbry. On peut en déduire que
les renforts en lin donnent un comportement plablet aux composites qu’ils
renforcent, notamment, grace aux phénomenes deggaocompensent plus ou moins

ceux de perte de module.

1.1

——FE_090 ; 0,8UTS
T ——FE_090; 0,7UTS

: —=—FE_090 ; 0,6UTS
~—FE_090 ; 0,5UTS
——FE_090; 0,4UTS
-=-GE_090 : 0,8UTS
—~GE_090 ; 0,7UTS
-2-~GE_090 ; 0,6UTS
-o-GE_090 ; 0,5UTS
-4--GE_090 ; 0,4UTS

E/E0 (module sécant)
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Fig. IV-26. Comparaisons de I'évolution du module au coursadéé des éprouvettes a)
FE_090 et GE_090 et b) FE_45 et GE_45 .

4.3.6.4Comparaison de I'évolution des modules

Dans la Section 3.3.3.1, six modules différents aofte définis

(Es» E¢+ Echos Eucno» Ecnr» Eqcne ) @ partir d'une boucle d’hystérésis (Fig. 111-43).
L'évolution de E, a été abordée dans la section préecédente. Aficodgarer les

modules entre-eux, une forme normaliSg®E,) a été suivie au cours de la fatigue

pour une éprouvette FE_0 testée a 0,6 UTS. Letatsedt représenté dans la Fig.

IV-27. Il est observé qu’hormi€, qui montre une tendance a la baisse, tous les

autres modules ont augmenté. En réalité, cettendimon est due a la déformation

résiduelle (plastique) assez importante, tandislea@utres modules sont plutét issus

de réponses élastiqueg, est calcule par la relation Eq. IV-13, aveg,, constante,
car les essais sont pilotés en force. Le rapmytg,, (Eq. IV-14) dépend

directement du ratio des déformations maximaleglei (¢,_,) et de celle du cycle

ax0

en cours (g,,,), comme détaillé dans la Section 4.3.4. Ainsi, cemsy),, augmente

avec le nombre de cycle (Fig. IV-14) et qug,, €t o,

max

restent constants pour
chaque eprouvette alors on constate @yeet E,/E,, diminuent. On remarque

aussi que la mesure du moduig, , donne I'évolution la plus optimiste (Fig.
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IV-27).

Eq. IV-13

max

Ei 1Ef o = (Onmax ! Emad 1(Trmax ! Emaxo) = Emaxo | Emax Eq. IV-14

5@~ EfErg
_*_ES/ES,O

'e"ECh,D/ECh,D,O

T EdCh,D/EdCh,D,O

’ﬂ"ECh,F/ECh,F,o

“*”"EdCh,F/EdCh,F,o

0 0.5 1

n/Nf

Fig. IV-27. Evolution des modules définis dans la Section 3.&8 cours de la vie d'une
éprouvette FE_0 testée a 0,6 UTS.

4.3.7 Synthése sur I'évolution des propriétés

Contrairement a certaines idées généralement aslrdees la fatigue des
matériaux métalliques et dans une moindre mesure cklle des composites, on peut
mettre en exergue deux phénomenes distincts damslution des propriétés des
composites a renforts de lin, dont toutes les §ilme une partie sont orientées a 0°. A
la lumiere des essais réalisés sur les éprouveleb et FE_090, 'amortissement et
I'énergie cycligue diminuent au lieu d’augmenteig(AV-17), tandis que le module
sécant augmente au lieu de diminuer avec le ratiovid restante (Fig. IV-18).
Néanmoins, la rupture se produit tout de méme poe charge inférieure a la
résistance ultime quasi-statique (UTS). Ces matériaubissent donc bien des
dommages liés au chargement en fatigue. Cependant,endommagements ne
peuvent étre quantifiés par des mesures de pertggidéé ou d’augmentation de

I'énergie dissipée, comme pour les autres matériaux
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En vue de prédire le comportement en fatigue uil émvisager que le critere

de rupture établi soit lié a I'évolution des défations maximales ou résiduelles

(£nawe.) (Fig. IV-14 et Fig. IV-15) ou du module de fatigdg, ) (Fig. 1V-27), dont

les tendances correspondent a celles données aéitiérature. Une autre voie pour
prédire 'endommagement par fatigue est d’identifi@ résistance résiduelle en
sollicitant un spécimen a un certain nombre deesyavant de le solliciter en traction
jusqu'a la rupture. Cette méthodologie expérimentest tres codteuse, car elle
implique la combinaison de trois paramétres qut oratio de vie des éprouvettes, le
nombre de niveaux de charge et le nombre de rigmétite I'essai pour la précision

désirée.
4.4 Evolution de la densité de fissures

Apres avoir procédé au traitement des données iexgdtiales enregistrées,
cette partie s’intéresse a l'identification des amésmes d’endommagement par des

observations au microscope optique.
4.4.1 Processus de suivi de 'endommagement

Le suivi de 'endommagement par la caractérisatiema densité de fissures

est réalisé sur les éprouvettes FE_090 et FE_4&etes 0,6 UTS. Les essais sont
arrétés a un certain pourcentage de la vie moydesnéprouvettes{N_f). Ensuite, des
échantillons prélevés des éprouvettes sont obsesuésnicroscope optique. Le

processus comprend les phases de découpe (Se&iar8R polissage (Section 2.1.1)

et quantification de la densité de fissures (Sadti®.2.1.2). Le Tab. IV-9 donne les

durées d'essais prévues. La densité de fissures [gopremier cycle (n=1)

correspond a celle de l'essai de traction arrété®6aUTS pour les éprouvettes

FE_090 (Tab. l1-9) et FE_45 (Tab. lI-10).
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Nombre de cycles

n/N;
FE_090 FE_45
~0 1 1
0,00016 10 -
0,001 63 -
0,01 626 -
0,025 1 565 -
0,05 3161 18 810
0,1 6 260 37 560
0,3 18 809 11 2707
0,45 28 168 -
0,6 37 557 225 352
Rupture N,=63220 N, =376 200

Tab. IV-9. Proportions de la vie et nombre de cycles des ssiafatigue arrétés.

4.4.2 Observation des fissures

La Fig. IV-28 présente les images obtenues au sgomque optique,
d’éprouvettes FE_090 et FE_45 testées en fatigdg AJTS jusqu’a rupture. Les
fleches indiquent les fissures visibles. On coestpte les fissures localisées dans les
couches transversales du FE_090 ne se propagemtapades plis a 0°, tandis que

toutes les couches du FE_45 sont fissurées.

Fig. IV-28. Micrographies de la fissuration d’éprouvettes a) B0 et b) FE_45 testées a
0,6 UTS.
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4.4.3 Relation entre la densité de fissures et 'endommagent

La Fig. IV-29 montre I'évolution de la densité destires et celle de la

valeur moyenne de 'endommageme(t) d’éprouvettes FE_090 et FE_45 testées a

0,6 UTS. Les densités de fissures sont mesuréeg sub échantillons provenant

d’essais de fatigue arrétés. Le factedr est calculé avec la relation Eq. IV-15, en

fonction du ratio des déformations maximales ihétiée et de celle du cycle en

maxD)

cours (g Lendommagement croit tout au long de la vie @prbuvette. A

)

contrario, un endommagement basé sur le moduleniséfEg. 1V-18) et

'amortissement (Fig. IV-17), donnerait des valenggatives pour les éprouvettes
FE_O et FE_090, en raison de leur évolution. Cigaifgerait que les matériaux ne
subissent pas de dommages dus a la fatigue, ce’'egti pas possible d’'apres la

section 4.3.7.
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Fig. IV-29. Evolution de la densité de fissures et de I'endogeneent en fonction de la vie
des éprouvettes a) FE_090 et b) FE_45 testées @56

D=1-¢&.0/!Emnax Eq. IV-15

On constate que la densité de fissures augmerderapddement, dés les

premiers cycles dans les couches a 90°, puis dpEs N, , elle présente une

tendance stable jusqu’a la rupture (Fig. IV-29Ggs observations confirment que la

chute du module observée au tout début de la cdiibelV-30 a) est provoquée par
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I'accroissement rapide de la densité de fissure tks1couches orthogonales, jusqu’a
la saturation. La perte s’arréte alors et les ph#@mes de gain de module des couches
a 0° deviennent majoritaires. Il n'y a pas d’'acwdién de la densité de fissures a la
rupture pour FE_090, malgré I'accélération de lateldu module. D’un autre coté,
I'allure de I'évolution de la densité de fissuras FE_45 ne semble pas présenter de

saturation. Elle augmente rapidement durant lesjers cycles jusqu’aux alentours
de 0,05 a 0,N; . Ensuite elle ralentit, tout en continuant d’augtee Une
accélération semble avoir lieu au moment de launeptl’évolution de la densité de

fissures est parfaitement corrélée avec celleat@mlbmmagemenD (Fig. 1V-29 b)

et du module sécant (Fig. IV-30 b), car les fisswse créent dans toutes les couches

simultanément (Fig. 1V-28 b).

1.03 T T T 1

1.0256
0.95
1.02

1.015¢ 09- >

1.01-

1.005 0.85-

E/EO (module sécant)
E/E0 (module sécant)

0.8

0.995

099, 02 04 06 08 g 0.7 02 04 06 08 1

n/N n/N ¢

a) b)
Fig. IV-30. Evolution moyenne du module sécant en fonctioa @e&eldes éprouvettes a)
FE_090 et b) FE_45 testées a 0,6 UTS.

La densité de fissures d’éprouvettes FE_090 et bapdes le premier cycle
et la rupture en fatigue pour les niveaux de ch@rge0,6 et 0,8 UTS sont tracées a la
Fig. IV-31. On remarque qu’elle augmente avec k& des éprouvettes, notamment
pour le FE 45 et avec le niveau de charge. La foaméabilité est également a

souligner.
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Fig. IV-31. Evolution de la densité de fissures au premiereehiér cycle de vie
d’éprouvettes a) FE_090 et b) FE_45.

4.4.4 Distribution de I'espacement des fissures

La loi log-normale a été adaptée a I'histogrammel’dgpacement des

fissures pour différentes proportions de la vieptévettes FE_090 sollicitées a

0,6 UTS dans les Fig. IV-32 a et b. Ses parameimefenction du ratio(n/N_f) sont

donnés dans le Tab. IV-1Gv et N, représentent respectivement le cycle en cours

et la durée de vie moyenne.

La loi log-normale offre une bonne corrélation alex histogrammes (Fig.
IV-32 a) comme le montre lindicateur’* dont les valeurs sont trés proches de
'unité (Tab. IV-10). L'évolution des paramétresraetéristiques tels que le mode, la

meédiane et la variation sont tracés en fonctiomalio de vie dans la Fig. IV-32 c.

Ainsi, ces parametres convergent trés rapidemestjeldébut, avant 0,08, , puis

se stabilisent dans le reste de la vie de I'épribevE€ette évolution est cohérente avec

celle de la densité de fissures du FE_090 obsdRigelV-29 a).
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Fig. IV-32. Distribution de I'espacement des fissures des émivey FE_090 testées a 0,6

UTS. a)Adaptation de la loi log-normale a la distributiorsl fissures a la rupture(n = N_f)

b) Evolution de la distribution en fonction de ia.\c) Evolution du mode, de la médiane et
de la variance de la loi log-normale en fonctionlaeie.

Pour le FE_45, des diagrammes similaires ont at#®ér dans la Fig. 1V-33.
Les parametres correspondants a la loi log-normate tabulés dans le Tab. 1V-10.
La corrélation avec les histogrammes est aussfaetnte d’aprées la Fig. IV-33 a.
Lindice R?® calculé est supérieur a 0,9 pour la plupart desunes faites. Il faut
noter que lorsque le nombre de sollicitations effées est faible, peu de fissures sont
observées, et les valeurs de la qualité de la lati;@ qui en résultent sont plus

faibles pour FE_090 et FE_45. Les parameétres @rsiitjues de la loi log-normale
convergent moins rapidement (a partir de M1 ) que ceux du FE_090, jusqu’a la

rupture.
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— FE_090 FE_45
n/ N, = =
R’ H 4 R? H o

~0 0,9565 -0,7999| 1,044 0,8389 -0,30211 11,1008
0,00016 0,8330 -0,7333| 0,9046 - - -
0,001 0,8469 -1,1884| 0,7829 - - -

0,01 0,8990 -1,1059| 0,8732 - - -
0,025 0,9395 -1,3474| 0,6962 - - -

0,05 0,9423 -1,3455| 0,8221 0,7325 0,31541 0,8830

0,1 0,9792 -1,1351| 0,6678 0,9236 -0,32003 0,9543

0,3 0,9662 -1,4347| 0,6955 0,9343 -0,4874  0,8740
0,45 0,9811 -1,5293| 0,6517 - - -

0,6 0,9278 -1,2868 0,6688 0,9543 -0,8021  0,9833
Rupture 0,9675 -1,4221 00,6749 0,9865 -1,07832  0,8403

Tab. IV-10. Parametres de la loi de distribution adaptés adléhts ratio de vie pour des
éprouvettes FE_090 et FE_45 testées a 0,6 UTS.
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Fig. IV-33. Distribution de I'espacement des fissures des épmitessy FE_45 testées a 0,6 UTS.
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a) Adaptation de la loi log-normale a la distributiorsl fissures a la rupturén = N_f)

b) Evolution des distributions en fonction de le.\d) Evolution du mode, de la médiane et
variance des lois log-normales en fonction de & vi

45 Conclusion

Avant de procéder a une vaste campagne expériraatgdhtigue, une étude
basée sur la méthodologie des plans d’expérienéts galisée afin d’'identifier une
fréequence optimale de sollicitation des éprouvettes frequence de 5 Hz choisie
assure une élévation de la température des éptesvrférieure a 10°C au cours de
leur vie sous chargement de fatigue. Cette étapengmrtante afin d’éviter une
incidence de l'auto-échauffement sur la durée @edés éprouvettes renforcées par
des fibres de lin. Plus de 200 essais ont étéesémabBur des éprouvettes issues des 6
types de matériaux (FE_O0, FE_90, FE_090, GE_0904B5EGE_45). Le traitement
des mesures expérimentales a permis d’établir desbes de fatigue probabilisées
(P-S-N), ainsi que [I'évolution des propriéetés mégaes (déformations
caractéristiques, amortissement, énergie d’hysgrésdule sécant et de fatigue) et
de la densité de fissures, en fonction de la vie é@ouvettes. Tous les résultats
présentées integrent les effets de la variabililévent des renforts, du procédé de
fabrication, de la réalisation des essais et desuras. La morphologie des faciés de
rupture, ainsi que des images des mécanismes Btilee fibres et des composites

sont discutés.

Il apparait que les composites renforcés de filmedin a 0° (FE_O et
FE_090) présentent un phénoméne de raidissemerbas de la fatigue. Cette
propriété n'est pas observée dans la fatigue deypasites conventionnels de type
carbone/polymere ou verre/polymére renforcés aCette évolution du module est
expliquée par la combinaison d’effets antagonisiassont le redressement des fibres
et des microfibrilles contenus dans celles-ci créangain et de la perte de rigidité
inhérente a la dégradation des constituants (repuentuelle des fibres, fissures de

la matrice, décohésion fibre matrice et endommageémnhes couches orientées a 90°).



175

La réorientation des microfibrilles est largementilia¢e pour expliquer

'augmentation du module des fibres élémentairelindd6].

La comparaison entre les composites a renfortgdat e verres imprégnés

dans une matrice époxy (FE et GE) est fait surstetifié [O/ 90] s €t [i 45] 3s -

Les courbes de fatigue exprimées en contraintefgpér en fonction du nombre de
cycles (SS-N) montrent qu’en raison de la densiiés gaible des composites
renforcés par le lin, le FE_45 résiste mieux qu&lie 45. Pour des chargements de
faible amplitude, le comportement en fatigue du G est comparable a celui du
GE_090. Les courbes de fatigue adimensionnéesapg@ort a la contrainte ultime
guasi-statique (UTS) en fonction du nombre de sy(UTS-N) révélent que les FE
peuvent endurer plus de cycles que les GE pour @memniveau de charge.
L'évolution du module sécant montre que le FE préseine raideur plus stable au
cours de la vie et en fonction du niveau de chawgele GE (Fig. IV-26) grace aux
phénomenes de compensation des endommagements ggints de rigidité liés aux
fibres de lin. Pour les composites FE, la dispargles mesures diminue lorsque la

charge baisse, contrairement aux GE et autres ianatér

Les mesures de la densité de fissures sont biemélées avec
'endommagement lié a la déformation maximale. giaentation et saturation trés
rapide de la densité de fissures permettent d'quetfi la chute du module sécant au

début d’essai de fatigue.
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Chp.5 Modélisation

Cette partie s’intéresse a la modélisation par éthode des éléments finis
(EF) du comportement en fatigue des compositeédoy, sur la base des résultats
expérimentaux. Dans un premier temps, le choixpdeametres du modele éléments
finis surLS-Dynaest réalisé. Ensuite, un modéle de cumul des emdg®ments basé
sur la loi de Miner et le critere de Tsai-Hill estveloppé afin de prédire la durée de
vie des éprouvettes. La derniére étape concersinlalation d’essais en fatigue sur
un composite lin/époxy ayant de I'empilement orthrog et quasi-isotrope (FE_QI).

Ce dernier est réalisé pour évaluer la robustasseatiéle.
5.1 Modélisation par élements finis

Avant de présenter dans le détail la méthodologi@rédiction de la durée
de vie des composites soumis a un chargementidedail est important de fixer les
parameétres de base du modéle numérique. Il s’aderdifier leur influence sur la
précision et le temps de calcul (CPU) afin d'opseri les performances de la

simulation.
5.1.1 Calculs par éléments finis sut. S-Dyna

Les calculs par éléments finis sont réalisés aveotieLS-Dyna Le modéle
concerne uniquement la partie utile de I'éprouvettenc en dehors des talons,
modélisée par un échantillon rectangulaire de 150 dhe long par 25 mm de large

avec une épaisseur qui varie en fonction du type de matériaux (Téid.)l
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SN

150

———————— |

Fig. V-1.Modélisation de I'éprouvette sans les talons aesccbnditions limites et le
chargement. Unité en mm.

Des études portant sur le choix du type déléméntconvergence du
maillage et la réduction du modéle grace aux syaségont discutées. Pour cela, le

cas test choisi est la modélisation de I'essairdetibn uniaxiale d’une éprouvette
composite orthotrope, §0],, de 3 mm d’'épaisseur, dont les propriétés élastique

données dans le Tab. V-1, sont celles du compokitepoxy identifiées

expérimentalement dans le Chp.3.

L'une des extrémités est fixée de maniere a empdaheanslation suivant

'axe X, qui est celui de I'éprouvette. Un noeud de cette fest bloqué suivany

et z afin d'empécher les mouvements de corps rigideschhrgement en traction
suivant I'axe X est appliqgué sur I'extrémité opposée. Dans cetteti®, il s’agit

d’'un déplacement imposé de 1,5 mm, correspondanhea déformation globale

£, =1%. La contrainte maximale(ax max) est mesurée.

p(kg/m’) E,(GPa E,(GPa G, (GPa) Vi
1280 22,8 4,52 1,96 0,43

Tab. V-1Propriétés mécaniques de I'éprouvette.

5.1.1.1Types d’éléments finis

La modélisation de I'éprouvette est réalisée avec@éments finis linéaires
3D ou 2D. Deux modélisations comportant le méme brend’éléments (3 750)

volumiques hexaédriques et coques quadrangulaiszsraspectivement 8 et 4 points
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d’intégration sont compareées.

<>

a) b)

Fig. V-2.Géométrie des éléments finis : a) hexaédrique gubjirangulaire.

Les résultats obtenus sont donnés dans le TabL¥-2ontrainte maximale
obtenue ainsi que les isovaleurs des contraintestrées dans la Fig. V-3, sont
identiques pour les deux modélisations. Par comwweime cela était prévisible, le
temps de calcul du modeéle volumique est approxiraatent trois fois plus important
gue celui du modeéle constitué d’éléements coqueb. (V&). Donc, pour la suite de
'étude, les modéles réalisés seront constituérdénts 2D en raison du rapport

performance/temps CPU.

Fringe Levels
2095+03
2.094e+03

2093e+03 _|
20926403 _ 7
20916403 _ o
20906403
20896403 _|
2.0886+03 _|
2,087¢+03
20866403
2.085¢+03 |

a) b)

Fig. V-3.Isovaleurs des contraintes longitudinales de t@ttiles modeles : a) volumique et
b) coque.

Type Nombre d’éléments o Temps CPU

d’élément (ne) (MPa) (sec)

hexaédrique 3 750 226,8 77
quadrangulaire 3 750 226,8 28

Tab. V-2Comparaison des résultats et temps de calcul dekel®® volumique et coque.
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5.1.1.2Convergence du maillage

Il est généralement admis que le raffinement dulaga accroit la précision
des résultats, mais augmente aussi le temps dal.ddlee série de six modéles dont
le nombre d’éléments quadrangulaires varie de 15 80D, ont été réalisés. Les
résultats des simulations donnent une méme coterairaximale de 226,8 MPa,
guelle que soit la taille du modele (Fig. V-4 ai. ievanche, le colt en temps CPU est
stable pour les maillages grossiers, mais augnumfacon exponentielle a partir de
150 élements (Fig. V-4 b). Finalement, ce derniaillage régulier avec une taille
d’éléments de 5 mm par 5mm est considéré commenapét est retenu. Cette taille
importante est due au fait que les gradients sahtefs puisqu’aucune hétérogénéite

n’'a été introduite.

N
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N
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N

[

(o]
-
N
o

—
o
o

N

N

o
[oc]
o

N
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S
Temps de calcul (s)
[}
o

N
o
T

Contrainte maximale (MPa)

N
N
N

201

N

]
o

(=]

a) b)

Fig. V-4.Résultats de simulation EF d’'un essai de tractioraxiale : a) convergence du
calcul et b) durée du calcul.

La forme simple de I'éprouvette permet d’exploies symétries relatives a
la géomeétrie, la stratification et au chargemeimt dé réduire la taille des modéles.
Dans le cas de calculs déterministes, l'idée estrameplacer le modéle EF de
I'éprouvette compléte par celui d’'un quart de lacei dont les conditions aux limites
et de chargement sont cohérentes avec les sym@iied/-5). Cependant, la prise en
compte de la variabilité des propriétés matériagéemeétriques dans la modélisation

empéche I'exploitation des symétries.
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-

F/2

Fig. V-5.Réduction possible du modéle complet en quart diémtte par les symétries.
Unité en mm.

5.1.1.3Modéeles de matériaux composites

Plusieurs modéles de lois de comportement comgosibat disponibles

dans la bibliothéeque du logicidlS-Dyna Le Tab. V-3 répertorie les modéles

matériaux existants. Les différences viennent ¢he tye comportement (élastique ou

élasto-plastique), de la nature du critere de mnepat du type d’éléments (coque ou

volumique) gu'ils intégrent. D’autres restrictioad'utilisation des modéles matériaux

peuvent étre dues au type de calcul EF (explicitenplicite).

Modéle Description Critere de rupture ~ Comportementype d’élément
*Mat_2 | Elastique, Non Linéaire Coque/Volumique
orthotrope
*Mat_22 | Composite Chang-Chang Linéaire Coque/Volumigue
endommageable
*Mat_54 | Composite Chang-Chang Linéaire, Coque
endommageable élastoplastique
*Mat_55 | Composite Tsai-Wu Linéaire, Coque
endommageable élasto-plastique
*Mat_58 | Composite Contrainte Non-linéaire Coque
stratifié maximale, possible
déformation max.,
criteres interactifs
*Mat_59 | Composite Contrainte Linéaire, Coque/Volumique
plastique maximale élastoplastique

Tab. V-3Lois de comportement des matériaux composites milsies [231] .

lois matériaux

La Fig. V-6 a montre les résultats de simulatiom$adtraction en utilisant les

listées dans

le Tab. V-3. Lintégmat des criteres permet
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potentiellement de modéliser une rupture fragileictde ou avec un retard
(introduction de viscosité). Les comportements ne& présentés possedent un
comportement élastique ou élasto-plastique. Alasicalculs EF réalisés ne peuvent
pas reproduir le comportement bi-linéaire obseoré tles essais de traction sur des
éprouvettes lin/époxy a 0° (Fig. lll-5 a), car lm®déles existants ne prennent en
compte qu'un module dYoung par direction d’ortlugtie. A titre d’exemple, les

simulations du comportement par le modéle maté&@uposite stratifié (*Mat_58)
en intégrant les modules normalisé 1SO 52{&°) [187] et global (E®”) calculé
par EX =g/ £}, sont comparés & une mesure expérimentale déig. Is-6 b.

On constate que la prise en compte El%b' donne une meilleure approximation, ce

qui pose la question de ladaptation des normestinges aux composites

conventionnels pour les matériaux bio-sourcés.

----*Mat_2
—-—*Mat_22 300
(|---*Mat_54 -

-o-*Mat_55
—*Mat_58
(| *Mat_59

80

o
hY

D
o
o

o
o
o

Contrainte (MPa)
Contrainte (MPa)

——Expérimentale
2001

* IS0
50l -2-*Mat.58, E}
7 ~o-"Mat.58, ESY
% 1 2 3 4 % 05 1 15 2
Déformation (%) Déformation (%)
a) b)

Fig. V-6.Simulations numériques de I'essai de traction du%Ea) comparaison des
modeles matériau LS-Dyna ; b) comparaison de launeesxpérimentale avec le modéle
matériau composite stratifié (*Mat_58) pour deugdg de modules longitudinaux
définis.
Il est possible d'imposer un comportement prédéfien I'utilisateur grace
au modéle matériau non-linéaire orthotrope (*Ma). 4Dn obtient alors une courbe
qui coincide parfaitement avec la courbe expérialende traction monotone d’une

éprouvette FE_0 (Fig. V-7). Cependant, il faut @m&c qu'outre son manque de

rapport a la physique (phénoménologie imposée)nodele matériau manque de
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stabilité et par conséquent, son utilisation nfest encouragée par ses développeurs
[231].

- N N w w
(9 o a o a
o o o o o

Contrainte (MPa

-
o
o

——Expérimentale
-»-LS-Dyna, *Mat_40
0 0.5 1 1.5 2
Déformation (%)

Fig. V-7.Simulation de I'essai de traction du FE_0 avec teale matériau non-linéaire
orthotrope (*Mat_40).

Le comportement des composites lin/époxy dansrétibn transversale est
linéaire (Fig. IlI-5 b). Ainsi, la réponse en triact monotone des éprouvettes FE_90
est parfaitement simulée avec les modéles matéreamposite endommageable

(*Mat_22) et composite stratifié (*Mat58), commkdtrés dans la Fig. V-8.

30

N
o

-
o

Contrainte (MPa)
o

(9]

——Expérimentale
-2-LS-Dyna, *Mat_22

-#-1.8-Dyna, *Mat_58

0 02 04 06 0.8
Déformation (%)

Fig. V-8.Simulation de I'essai de traction du FE_90 avecnhegléles matériau composite
endommageable (*Mat_22) et composite stratifié (tN68).
Les résultats de la simulation de I'essai de desaint plan par les modéles
matériau sont présentés dans la Fig. V-9. Il s'dgibe éprouvette de typ{& 45]5 en
lin/époxy sollicitée en traction uniaxiale. Toutéss courbes EF montrent un

comportement élastique linéaire ou élastique-mglastparfait, hormis celle du modéle

matériau composite stratifié (Fig. V-9 a). En efféflat_ 58 décrit la non-linéarité du



184

comportement et se superpose parfaitement au aésxpérimental, contrairement

aux modeles linéaires, tel que *Mat_22 donné emgxe dans la Fig. V-9 b.

A -k
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/

/

Yy

—e—Expérimental
-&-*Mat_22

- *Mat_58

2 4 6 8 10 0 2 4 6 8
Déformation de cisaillement (%) Déformation de cisaillement (%)

a) b)
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Contrainte de cisaillement (MPa)
=

Contrainte de cisaillement (MPa)

(=]

Fig. V-9.Simulation du cisaillement plan du FE_45 : a) conaigon des modéles matériau
LS-Dyna ; b) comparaison de la mesure expérimetade les modéles matériaux
composite endommageable (*Mat_22) et composit¢ifirééMat_58).

Afin de modéliser le plus finement possible I'éti&t contrainte identifié au
sein des composites renforcés par des fibres lengeelin imprégnées dans une
matrice époxy, le modéle de matériau orthotrope plmiivoir prendre en compte un
comportement mécanique bilinéaire longitudinalem®& plus il doit étre linéaire
dans les directions transversale et hors-plan etlinéaire en cisaillement. Un tel
comportement n’existe pas dans la bibliothequeadie &F. Par contre, il est possible
de développer un modéle matériau personnalisét@adap exigences de I'utilisateur.
Cependant, en raison des impératifs inhérentsrapgemparti a I'étude, le choix est

fait d’utiliser des modéles préexistants daSsDynapour les calculs EF suivants. En
'occurrence, le modéle composite stratifié (*Meak)5en prenant Ef'lbI comme

module longitudinal, satisfait a la simulation dessais de traction réalisés sur les

éprouvettes a renfort de lin.

Les criteres intégrés aux modeles matériau L&Dyna ne sont pas

directement utilisés pour prédire la rupture. Téghement, des valeurs trés
importantes (supérieures B0° MPa) sont arbitrairement données aux contraintes a

rupture pour les désactiver. Ainsi, la prise en ptnde la rupture est faite avec le
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logiciel Matlab en post-traitement, en analysant I'état de cantieagxtrait des fichiers

résultats de la simulation.

La rupture successive des plis (first ply failupgdite par le critere de

Tsai-Hill en utilisant le modele matériau *Mat_%®), cours des essais quasi statiques

pour des stratification§0/90],, et [90/45/0/-45],, est présentée dans I'’Annexe 1.

5.2 Contexte et méthodologie

La prédiction de la tenue en fatigue des matér@mposites est un axe de
recherche intéressant de nombreux auteurs [103] [1@4] [110] [111] [112]. Les
modeles élaborés sont basés sur des méthodesiguedytnumériques ou combinant

les deux.
5.2.1 Méthodes de prédiction existantes

Les études relatives au calcul de la durée de esestiuctures composites

peuvent étre classées suivant trois catégorieg [232

1) La premiére s’intéresse a la modélisation aitplgtdes courbes S-N (Tab.

I-6) sous la forme d’équations du type Eq. V-1.aradiction dépend alors du niveau

de chargement en contrainte ou déformat(ebl, du rapport de chargéﬂ), de la
fréequence de chargemen(f) , de la température(T) , des parameétres

géométriqueég), etc. L'établissement des lois de fatigue requiss campagnes

expérimentales trés colteuses en temps et en maoserisut pour les matériaux
composites dont les propriétés dépendent d’'un nenimportant de parametres
(propriétés mécaniques, nombre et épaisseur des gdiqguence d’empilement,

géomeétrie ...).

N, =F(s,n, ,T,0,...) Eq. V-1
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2) Pour la deuxieme catégorie de modeéles, la prédiest faite en utilisant
les propriétés mécaniques résiduelles (Tab. I-d} $@ forme d’une relation de type
Eq. V-2, dans laquelleD représente 'endommagemeny le nombre de cycles de
fatigue. Le modele est basé sur I'évolution du niedde la résistance résiduelle, des
déformations caractéristiques ou des boucles dhgsis. Les auteurs calculent
'évolution de I'endommagement. La rupture est sensvoir lieu lorsque le
parametre d’endommagement atteint une valeur gdtigouvant étre égale a l'unité.
La calibration de I'évolution des propriétés exige travail expérimental tres

important a cause des relations de dépendancelesfparametres.

dD
— =F(D,N,s,... Eq. V-2
N ( ) q

3) La derniére catégorie concerne la modélisatienI'@ndommagement
local [233]. Cette méthode s'intéresse a I'écheticroscopique et intégre les
différents mécanismes d’endommagement (ruptureadidie, rupture de la matrice,
décohésion fibre/matrice, délaminage, etc.). Lesdates phénoménologiques
prennent en compte les mécanismes physiques damsddeles de calcul EF, pour
prédire la ruine des matériaux. La difficulté catsia établir une relation quantitative
entre le niveau d’'endommagement local et les pétgsimécaniques macroscopiques
du matériau. De plus, cette méthodologie exige aamacité de calcul importante en

fonction de I'échelle de la simulation.
5.2.2 Stratégie de modélisation

Cette partie s’intéresse a la modélisation du cotepeent en fatigue des
composites lin/époxy caractérisés expérimentalerdans les chapitres précédents.
L'objectif ici, est d’établir des modeles EF capablde prédire la durée de vie en
fonction du chargement en intégrant la variabiliés parameétres du systéeme. Ce type

de modélisation a déja été proposé par Liu et Mewead [102] qui ont travaillé sur la

fatigue de composites verre/époxy ayant une statibn du type [t 6’]”5. avec n
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un nombre entier. Une amélioration de ce modélpmegiosée dans ce travail. L'idée
de base consiste a utiliser les expressions agadgides courbes S-N déja établies
dans les cas de chargements simples de tractiamial@ sur des composites orientés
a 0°, 90° et +45°, respectivement dénommeés FE_09FEt FE_45, pour prédire la
durée de vie de composites lin/époxy ayant unetifstedion plus complexes.
L'expression analytique des courbes S-N moyennestaes composites de base

données par des relations I'Eq. V-9, sont tramafms en équations sans dimension

dans Eqg. V-3. Le chargemer(SmaX) dans le modele correspond au rapport entre la
contrainte du niveau de charg(ﬂmax) et la contrainte ultime de la couche

UTS) O,... représente la contrainte cyclique maximate. et b

élémentaire (U

sont respectivement calculés par les relationsvEgjet Eq. V-6, dans lesquelleé

et B sont pris du Tab. IV-6.0"™° représente la contrainte maximale moyenne

donnée par les essais quasi-statiques. Lorsquadel est déterminister”™> = gV,

sinon g™ est tirée aléatoirement suivant la loi de distituidentifiée.

S, =a-bxlog(N;) Eq. V-3
Soax =T T Eq. V-4
a=A/g"™ Eq. V-5
b=B/g"™ Eq. V-6

Le cumul de 'endommagement du matériéﬁ)) est exprimé en fonction
du nombre de cycles. La ruine du matériau se prdoisique D =1. Selon la loi de

Miner (Eq. V-7) 'endommagement tota(ID) est la somme des endommagements

éIémentaires(Di) de tous les niveauwk de charge.D, est le rapport entre le
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nombre de cycles réalisé(ﬂni) et le nombre de cycles a ruptu(élf‘i) pour un
niveau de charge donné’t). Lendommagement créé au cours d’'un cycle de eharg

(dDi) est donné par I'Eq. V-8dD, est un coefficient d'endommagement unitaire.

k k k
D=>D=YndDp =Y-* <1 Eq. V-7
i=1 = =\
1
dDi = Eq. V-8
N, a

La traction uniaxiale d'un stratifié multidirectinal quelconque, peut
engendrer des états de contraintes multiaxiales ¢k couches individuelles. Le
critere de Tsai-Hill (Eq. V-9) permet de prédirerigpture d'un pli UD soumis a un

état de contraintes planes, sous chargement qadisiu®, aveco,, 0, et T, qui

sont les contraintes longitudinale, transversaldeetisaillement du pli dans le repere

UTS 2UTS 6,USS
O-CL

d’othotropie. , et 1 sont les résistances longitudinale,

transversale et de cisaillement des couches etiotmamu compression.

1 \? 2 \? 6 \2
AN I + L — 9% 4 Eq. V-9
oIS g2VTs r6Uss (O-LUTS )z .

Par analogie, I'endommagement unitaire d'un pli ssochargement

multiaxial peut étre calculé par la relation 'B410. Les nombres de cycles a rupture

Ni;, N7, et N, dans les directions & 0°, 90° et +45°, sont ddites par I'Eq.

V-11 pour un composite sous chargement uniaxial d’amﬂ:éitaii, Uiz et Ti6

respectivement. Ainsi pour un chargement multigxaloi de Miner s’écrit suivant la

relation 'Eq. V-12. Lendommagement est alors gnéé au modéle de calcul en

fatigue dont le déroulement est schématisé daféglaVv-10. La ruine du plij se
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produit lorsque D; =1.

Initialisation parameétres
(E;, UTS, D)

Contraintes dans les plisy( 05, 7s)

v

Nombres de cycles a rupture et coefficient d’endagement

¢élémentaire me| i le i)

v

Nombre de cycles du pIiNf N ) pour les

états d’endommagemenet D, _; i)

v

Actualisation de Di’j avec N, = (Nf N )

min

A 4

Actualisation des propriétés élastiques E

Non
k = Nombre de plis

j=1: Nombre de plis

Fig. V-10.  Structuration du calcul.
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AD, = |7y bt e Eq. V-10
N T (NP (N F NN |

am_sr';?ax am_ﬁa.im/o. muTS
N{, =10 *" =10 *" avec m=126 Eqg. V-11

D= X D = S dD. = K 1 1 1 1
_Z i_Zn Di_zni (N%)Z+(N?)Z+(N$)2_N%|Nf2| Eqg. V-12

La variable k représente le nombre de plis du stratifié. Au sode la
premiéere itération(i :1), le tenseur des contraintes de chaque jpldu composite

soumis a une charge globale donnée, est obtenurpaalcul EF implicite, réalisé

avec le cod&S-Dyna Le nombre de cycles a rupture pour un chargeglénientaire

du pli (N}, N2 NS, ) est calculé par la relation Eq. V-11. Dés lors, le
coefficient d’endommagement muItidirectionneEIDi,j) et le nombre de cycles a

rupture (Nf ’i'j) de la couchej , qui en découle, sont obtenus grace aux relaions

V-10 et Eq. V-13, respectivement.

-

N = Eq. V-13

d

O

'

Le nombre de cycles du premier pli rompu correspandminimum des

N;;; de k couches. Ainsi, 'lendommagement de chaque COL(@ljé dépend de

'endommagement élémentaire et du minimum nombreydkes a rupture (Eq. V-14).
De nouvelles propriétés élastiques sont affectédlascauche rompue. Celles-ci sont

arbitrairement fixées a 5% de leur valeur initiale.

D, =dD; x(N,,;) Eq. V-14
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L'état des contraintes dans les couches est rdéalieunouveau, en suivant
I'algorithme itératif, autant de fois qu'il y a @euches. Les équations Eq. V-i13Eq.
V-14 se transforment respectivement en Eq. \eéil&q. V-16 pouri = 2. La somme
des (N ﬁ‘j) de toutes les boucles de calcul fournit le nondereycles a rupture du

min

spécimen.

17Dy Eq. V-15
fi = q -
'~ dD,
D, =dD, (N, ) +D_,, Eq. V-16

En raison de la grande dispersion des résultatérementaux de fatigue, la
meéthodologie du calcul déterministe peut évolues wme approche probabiliste, en
faisant varier les propriétés mécaniques et géamés des plis dans les données de
départ de la simulation. Selon leur loi de distiidn, la variabilité des parametres
peut étre basée sur les écarts-types mesurés mepgaiement ou choisie

arbitrairement.

5.3 Validation du modeéle

5.3.1 Variables d’entrée

Cette partie, s'intéresse a la validation de lahoedblogie du calcul détaillée
dans la Section 5.2.2. Des simulations détermmistevariabilistes sont réalisées avec
les valeurs des parametres données dans le Tab.L®¥s4propriétés élastiques, a
rupture et géométrigues du modele suivent une tmimale (Tab. V-4). Cette
distribution a été vérifiée expérimentalement plesrcaractéristiques élastiques et a
rupture, puis choisie par défaut avec des hyposhéasisonnables pour les autres
variables. Pour les calculs variabilistes, chagoecke du stratifié est affectée de

propriétés tirées aléatoirement d’apres les loidisigibution du Tab. V-4
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Variable Valeur moyenne Ecart-type Distribution
EY' (GPa) 19,3 0,9 Loi normale
E,, (GPa) 4,52 0,18 Loi normale
G,, (GPa) 1,96 0,17 Loi normale
o™ (MPa) 318 12 Loi normale
o®'™ (MPa) 26,1 0,6 Loi normale
r®Yss (MPa) 39,7 3,3 Loi normale
Epaisseur du pli (mm) 0,18 5%x 0,18 Loi normale
Orientation du pli (°) 0, +45, -45 ou 90 3 Loi n&i®a

Tab. V-4Propriétés statistiques des variables aléatoiresadmodélisation EF.

5.3.2 Chargements simples

La premiére étape de validation de la méthodologiesiste a comparer les
résultats numériques des simulations déterminestescourbes S-N expérimentales
des éprouvettes FE_0, FE_90 et FE_45. Pour cedacadéculs sont réalisés en
affectant aux variables leur valeur moyenne, |lestdgpes étant considérés nuls (Tab.
V-4). On constate d’aprés la Fig. V-11, que lesutations déterministes des cas de
sollicitations simples des éprouvettes FE_0, FEeOBE_45, sont parfaitement en
accord avec les résultats expérimentaux. Les draie tendance se superposent
parfaitement. La méthodologie est validée par Esws des coefficientA et B
des courbes de Wohler (Eq. IV-9) expérimentaledest modeles déterministes qui

sont identiques, comme en atteste le Tab. V-5.

La deuxieme étape, consiste a étudier l'influeneela variabilité sur la
méthodologie. Une série de calculs est effectuéatteibuant aléatoirement, dans les

distributions choisies, les valeurs de départ @getbiles du modéle. Pour des raisons
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de temps, seuls cinq tirages d’éprouvettes sordgrgérpour chaque niveau de charge.
Les résultats déterministes et variabilistes somparés aux données expérimentales
dans la Fig. V-11. On remarque que les courbes d#éhl& des simulations
variabilistes ont tendance a sous-estimer les dumde vie. Les valeurs des
coefficients A et B identifiés pour les lois de Wohler expérimentales
variabilistes, avec leurs différences relativest sltomnés dans le Tab. V-5. Il apparait
clairement que la simulation variabiliste sousrastsystématiquement la durée de vie
pour les trois stratifications avec des écartsrppport aux mesures expérimentales
compris entre 7 et 18%. Cependant, malgré un éaayen de 13%, des résultats

variabilistes, la méthodologie est considérée \‘alab

300 w w 25
250- 20
200
g g1
= 150 s
%) o 10f
100
o Expérimental 5 o Expérimental
50- = Modéle déterministe || = Modéle déterministe
~ Modéle variabiliste ~ Modéle variabiliste
0O 2 4 6 8 00 2 4 6 8
log(N)) log(N))
a) b)
40
30
g
=20
e
10| o Expérimental
= Modéle déterministe
~ Modéle variabiliste
00 2 4 6 8
log(N))
c)

Fig. V-11. Comparaisons des résultats expérimentaux et ddaiiom des essais de
fatigue a) longitudinale (FE_O, b) transversale (FID) et c¢) en cisaillement (FE_45).
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. Modélisation
Expérimental . - o
déterministe variabiliste
A B A B A (%exp.)| B (%exp.)
FE O 372 42,0 372 42,0 327 (12 35,3 (16)
FE 90 27,3 2,59 27,3 2,59 24,4 (11) 2,13 (18)
FE_45 94 7,0 94 7,0 83,2 (11) 6,52 (7)

Tab. V-5Parameétres expérimentaux et numériques du modaléidider des composites
FE_O, FE_90 et FE_45. Ecarts avec résultats expgmtaux entre parentheses.

5.3.3 Cas tests complexes

La généralisation de la stratégie de calcul passel'pxtension de la
meéthodologie a la simulation du comportement datifFs quelconques, i.e. FE_090

et FE_QI. C’est ainsi qu'une campagne d'essais atigue sur des éprouvettes

quasi-isotropes en lin/époxy (FE_QI) avec une ifitation [90/45/0/-45],, a été

réalisée. Les simulations déterministes et vaigbs sont effectuées pour les deux
types de composites. La comparaison avec les deramgerimentales dans la Fig.
V-12 et le Tab. V-6, montre que les simulationsed®éinistes ou variabilistes réalisées,
ont tendance a donner une prédiction conservdtigeart est significativement plus
important dans le cas variable, particulieremergdoe le niveau de charge est éleve.
On peut penser que cette évolution résulte de culesilécarts essais/modeéles déja

observés sur les stratifiés FE_0, FE_90 et FE_#p \F11).

120

150"
100' A A‘A‘A‘ l\ oR 0O
80 N
T 100+ ) '
s S 60
o o
50- | 40
o Expérimental o Expérimental
= Modéle déterministe 20- = Modéle déterministe
~ Modéle variabiliste ~ Modéle variabiliste
0O 2 4 6 8 0O 2 4 6 8
log(N)) log(N))
a) b)

Fig. V-12. Comparaisons des résultats expérimentaux et delisatién des essais de
fatigue du a) FE_090 et b) FE_QI.
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. Modélisation
Expérimental
déterministe variabiliste
A B A (%exp.) | B (%exp.)|] A (%exp.) | B (%exp.)
FE 090 220 25,2 181 (18) 19,7 (22 169 (23 18,5 (2])
FE_QI 162 18,2 137 (15) 14,4 (21 123 (24 12,9 (33

Tab. V-6Parameétres expérimentaux et numériques du modaléitider des composites
FE_090 et FE_QI. Ecarts entre résultats détermasistariabilistes et expérimentaux
entre parentheses.

Afin d’identifier la nature de la distribution degnulations variabilistes, les

histogrammes des résultats de 1000 tirages rgalisdr les éprouvettes
quasi-isotropes (FE_QI) pour les niveaux de chaogespris entre 0,4 et 0,8 UTS

sont représentés dans la Fig. V-13. La loi normadl@ptée est également superposée
sur les graphes. La moyent{g), l'écart-type (o) et l'estimateur (R?) évaluant la

gualité de I'adaptation sont donnés dans le Tab. @n observe que cette loi s’adapte

parfaitement aux distributions, comme en atteBfe L'écart-type diminue lorsque le
niveau de charge baisse, conformément aux tendahmesées par les résultats

expérimentaux des composites renforcés par dessfite lin (Fig. 1V-11).
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Fig. V-13.  Histogrammes des résultats de simulation et adegtate la loi normale aux
distributions des éprouvettes FE_QI pour différenitaux de charge a) 0,8 UTS ; b)
0,7UTS;c)0,6 UTS;d)0,5UTS ete) 0,4 UTS

UTS H o R?

0,4 5,99 0,111 0,988
0,5 5,12 0,146 0,994
0,6 4,19 1,89 0,985
0,7 3,24 0,230 0,984
0,8 2,26 0,277 0,979

Tab. V-7Parametres d’adaptation de la loi normale aux ddéfés niveaux de charge.

5.4 Discussion

Les résultats des simulations présentés montreétart systématique entre la
prédiction variabiliste et les données expérimestalméme pour les cas de
chargements simples. Ainsi, afin de s’assurer gusimbre de spécimens générés n'a
pas d’influence sur la valeur moyenne de la duréevid, 1 a 1 000 simulations

d’éprouvettes FE_O chargées a 0,8 UTS en fatigtiétérréalisées. On observe sur la
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Fig. V-14, que la moyenne des durées de vie deslsalariabilistes oscille autour de

Iog(Nf ): 200 soit 100 cycles et semble converger, alors qualeur déterministe

qui correspond a la courbe moyenne des résultairiaxentaux, es1|og(Nf ): 284

soit 692 cycles. Il semble donc que le nhombre d@dis n'ait pas d’influence sur le

biais dans les durées de vie des éprouvettesparddeéles.

W

w

N
5]

N

Moyenne de Iog(Nf)
. &

o
3]
:

—&—Déterministe
——Variabiliste
1 2 3 4
log nombre de tests

(=)

o

Fig. V-14. Influence du nombre d’éprouvettes simulées surdgemne de la prédiction
des durées de vie.

La sous-estimation des durées de vie par la madiélis variabiliste peut
s’expliquer par analogie a I'existence d’'un «maillaible» parmi les couches, en
raison de [I'affectation aléatoire de leurs carasti@ues. En effet, dans la
meéthodologie du calcul, les propriétés meécaniqueslad couche sont dégradées
lorsque son endommagement cumulé vaut 1. Or, comgteargement est constant, il
se produit alors une redistribution des contrairses les couches restantes. Cette

augmentation de la charge, accélére la rupturauatess plis.

A titre d'illustration, trois types de simulatioasec un chargement en force

appligué, correspondant a 254 MPa (0,8 UTS), smailises :

1) Un calcul déterministe d’une éprouvette portastvaleurs moyennes du

Tab. V-4.

2) Un calcul variabiliste, d’'une éprouvette dong fgropriétés affectées a
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chacun des plis, sont tirées aléatoirement (TaB),\en accord avec les lois de

distribution établies.

Couches élémentaires

Variable 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1@ 11 1P

EY (GPa) |194| 195/ 208 20,0 197 187 179 191 20,0 19,861 195

E,, (GPa) 45| 43| 44| 46| 48 44 44 4n 44 46 42 47

G,, (GPa) 19| 22| 18| 20| 19 1,7 14 1P 20 211 19 19

304 301

w
N
(61
(0]
N
o
&
o
(o6

oS (MPa) | 338 | 319| 325 328 330 32 323

N

o®Y™ (MPa) | 26 | 26 | 25| 26| 26| 26/ 26 25 2T 25 27 26

7% (MPa) | 38 | 44 | 42| 35| 34| 43| 43 41 36 4D 42 40

Epaisseur du pli |
(mm) 0,18| 0,20 0,28 0,17 0,9 0,38 0,18 0,49 0,18 0,20190 0,17
mm

Orientation du

- -22| -04| 54| -26/ 17 18 -5
pli (°)

OT
|
o
~
o
w
|
N
[N
|

2,8,7

Tab. V-8Propriétés générées aléatoirement pour les coudiggouvettes FE_O.

3) Un calcul pseudo-déterministe (PS) sur 12 épetias, dont les propriétés
de chacune des 12 couches de la méme éprouvettds identiques. Les

caractéristiques de chaque éprouvette correspoadegites d’'un des plis déterminés

pour la simulation variabiliste (Tab. V-8). Ces @prettes sont repéréeBS# avec

i correspondant au numéro de la couche dont lesigtép sont données dans le Tab.

V-8.

Les nombres de cycles a rupture calculés sont dodaés le Tab. V-9.
L'évolution de la rupture des couches pour lesstrogpes de simulations est
représentée en fonction de la durée de vie pareodans la Fig. V-15. La rupture

finale se produit lorsque toutes les 12 couchedirgationnelles sont rompues.
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Pseudo-déterministe

Variabiliste

#1 | #2 | #3| #4| #5 #Q #{ #B #O #1@11| #12

Déterministe

N 692 |1 163| 487|642 | 725| 833 | 582 | 249 | 193 | 607 | 523 | 294 | 577 | 223

log(N,) |2,84| 3,07 | 2,69 2,81|2,86|2,92| 2,77| 2,40| 2,29| 2,78| 2,72| 2,47| 2,76| 2,35

Tab. V-9Nombre de cycles a rupture prédits par les simatetidéterministe,
pseudo-déterministes et variabiliste.

‘ —2&—Déterministe —+— Pseudo-déterministe —— Variabiliste ‘ ‘ —+—Pseudo-déterministe —— Variabiliste ‘

14 : : : 14 :
, Ps#g PSEL PS#3 PS 1 . | PS#B PS #7
812 — s 4 | 812 oA 223 cycles—p
g E
E 10 S 10-
(] 1]
% 8- % 8-
3 3 222 cycles
8 6 8 6"
5 3
g 4 o 4 216 cycles
£ =
. 211 cycles
2 2 II § 2 Y\
% 22 24 26 28 3 32 22 23 235 24
log(N)) log(N,)
a) b)

Fig. V-15. Nombre de couches cassées en fonction de la \peod\éettes FE_O chargées
a 0,8 UTS. a) Résultats déterministe, pseudo-détestes et variabiliste ; b) détail du
résultat variabiliste.

Les résultats déterministes et pseudo-déterministestrent une rupture
fragile. Les couches d’'une méme éprouvette cassemiltanément car il n'y a

aucune différence entre les propriétés des plistitatifs. La durée de vie du modele

déterministe qui vauﬂog(Nf)= 284 soit 692 cycles (Tab. V-9), coincide avec la

courbe expérimentale moyenne (Fig. V-11). Pourc#dsuls pseudo-déterministes, on

trouve des durées de vie dans lintervall@28<log(N, )< 307 soit

193< N, <1163 cycles. Ces Nombres de cycles, encadrent la valéterministe

(Fig. V-15 a) en raison des distributions normatbeisies. Cependant, on peut

remarquer que la moyenne des résultats pour 12lations pseudo-déterministes

hY

(log(N, )= 271 soit 573 cycles) est inférieure de 17% a la valdur calcul
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déterministe (og(Nf): 284 soit 692 cycles) des éprouvettes FE_0. Ce comestat

indépendant du nombre de simulations réaliséesdépend plutdt de l'angle

d’orientation des plis. Avec des couches orientae8°, le modéle déterministe
posséde des propriétés de membrane longitudinatémmales tandis les orientations
des couches des simulations pseudo-déterministesoqunécessairement différentes
de 0° en raison de leur tirage aléatoire, donnest rdideurs inférieures. On peut
cependant penser que la moyenne des résultatsgadétetministes convergerait vers
la valeur déterministe pour des orientations natiqudiéres, c'est-a-dire différentes

de 0 ou 90°.

Lendommagement de la simulation variabiliste estogpessif. La

chronologie des ruptures de couches est donnéeldarab. V-10. Le premier pli

casse a Iog(Nf )= 232 (211 cycles), suivi d'une deuxieme rupture a
Iog(Nf )= 233 (216 cycles). On observe ensuite successivemanptare de 3 plis

a Iog(Nf ): 235 soit 221,71, 222,20 et 222,48 cycles respectivéntass ruptures

survenant au cours du méme cycle sont considéndedtanées. Il en est de méme

pour les 7 derniers plis qui cassent, produisantulae finale de I'éprouvette a

Iog(Nf)= 235 (223 cycles). Ces ruptures en fonction du nomleecycles sont

représentées en détail dans la Fig. V-15 b.

Durée de vie des couches avant rupture

#3 #8 #9 #2 #4| #1272 #11 #5 #10 #6 H7 #1

Nf 210,91 216,20 221,71| 222,20| 222,48| 223,00| 223,00{ 223,00 | 223,000 223,02223,03| 223,04

log(N;) | 2,32 | 2,33| 2,35 2,35 235 235 285 2B5 235 2735352 2,35

Tab. V-10. Chronologie de la rupture des 12 couches de la lsitian variabiliste d’'une
éprouvette FE_0 a 0,8UTS.
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L'évolution de I'état de contraintes (Eq. V-16)présenté par le critére de
Tsai-Hill (Eq. V-9) dans les 12 couches de I'épmter variabiliste, en fonction du
nombre de cycles est montré dans la Fig. V-16. ®ive que la couche # 3 ayant la
valeur du critere de Tsai-Hill la plus critiquessa la premiere au bout de 211 cycles.
Ainsi, la valeur du critére dans les couches réstaaugmente des le cycle suivant. La
redistribution des contraintes apres chaque ruaceoit automatiquement la valeur
du critere de Tsai-Hill et accélere la ruine findéel’éprouvette. L'ordre de succession

des ruptures est donné dans le Tab. V-10.

La Fig. V-17 révele bien une corrélation entre dimissement de la valeur
du critere de Tsai-Hill dans la couche # 1, quil@sterniére a rompre (Tab. V-10) et
'apparition des ruptures précédentes. Il ressoetlg nombre de cycles d’écart entre
la premiére rupture de couche (pli #3 a 211 cyae&) derniere rupture (pli #1 a 223
cycles), est faible. La phase de rupture représtonie 5,4% de la vie de I'éprouvette.
Il est intéressant de remarquer que dans le meiltls cas, une éprouvette
pseudo-déterministe ayant les mémes propriétés lgueouche # 1 (Tab. V-8),
sollicitée avec le méme niveau de contrainte, gewfurer 1 163 cycles au lieu des
223 cycles du calcul déterministe, soit une dureid 5 fois plus importante (Tab.
V-9 et Fig. V-15 a). Par conséquent, I'analogie calee théorie du maillon faible,
montre que c’est la couche la plus faible, caskaptemiere, qui pilote la durée de

vie de I'éprouvette.

Il faut souligner que la couche # 3 du modéle \mligte n'est pas celle qui
a les raideurs de membrane longitudinale les m@lidefs, mais la valeur du critere de
Tsai-Hill qu’elle atteint dés le début du chargetnest la plus élevée parmi tous les
12 plis. Cela est du au rapport entre I'état detregme local et les propriétés a
ruptures tirées aléatoirement. De méme la coucheguf est la derniere a rompre, ne

possede pas non plus les plus grandes proprié@nigéaes du stratifié.
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N° de couche O<n<211 211<n<216 216<n<222 n=223 B>22

Critére de
1.0e+00
9.0e-01_
8.0e-01
7.0e-01
6.0e-01

#5 S S R i i FE | e | 55001

- 50601 |

#4 SRR SHEHEEEEE )

#3 R ko
= Rompue

#2 R

#1 deeeens | (RN

Fig. V-16.  Evolution du critere de Tsai-Hill dans chacune @i2souches du compositgs],, au cours du chargement de fatigue. Les couchesien
sont rompues.
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Fig. V-17.  a) Corrélation entre I'évolution du nombre de coesltassées et celle du
critere de Tsai-Hill dans le dernier pli rompu (#d) fonction de la vie dune éprouvette
FE_O chargée a 0,8 UTS. a) Vue globale ; b) vudétail au moment de la rupture.

En déterministe, la prédiction de la durée de dies éprouvettes ayant des
stratifications complexes (FE_090 et FE_QI), estseovative (Fig. V-12). Ce biais
systématique peut étre imputable a l'activation ndécanismes physiques que la
stratégie de modélisation ne prend pas en comp® pGénomeénes ont pour effet de

favoriser la résistance en fatigue du lin/époxy.

Enfin, les points suivants peuvent étre évoquésdifiméliorer la robustesse

de la méthodologie du calcul :

- Le comportement affecté aux composites dansrkctibn des fibres est
considére linéaire, malgré la bilinéarité de larbeucontrainte-déformation, comme
les essais quasi-statiques I'ont montrée (Fighld). Ce manque de fidélité au
comportement matériau dans la direction longitudirfausse le calcul de I'état de

contrainte des couches.

- La modélisation simplifiée, ne reproduit pas pegenomenes physiques du
matériau, décrits dans le Chp.4. Par exemple,rtgwrigtés évoluent physiquement au
cours de la vie (Fig. 1V-18), alors gqu’elles sominsidérées constantes dans les
simulations. Il est discutable de considérer qu#l reste que 5% des propriétés

élastiques initiales a une couche rompant en fividecomme implémenté dans la
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modélisation. On peut penser qu'il soit nécessait@ugmenter les propriétés
résiduelles d’'une couche ayant atteint la ruptlireest possible d’envisager de
compenser la simplicité du modéle en permettantipéure d’'une couche lorsque le
cumul de 'endommagement est supérieur a une valdéterminer, autre que l'unité.

Ce réglage serait compensatoire au manque delikéidé la physique du matériau.

- Les propriétés mécaniques et leur coefficienval@ation affectés aux plis
proviennent de mesures faites a I'échelle de f&stmulticouches constitués de 12
plis. Leffet de moyenne mis en évidence dans tiGe 3.2.2.6 (Fig. I1I-25), peut, en
effet, jouer sur la moyenne et le coefficient daateon des propriétés physiques telles
que le module d’Young et la résistance du maté@esicouches élémentaires. On peut
penser que les propriétés des plis élémentairesnawmne variabilité (COV)

supérieure a celle des données issues des congpuaiteterisés.

- Le choix de loi de distribution de certainesigbles du modele listées
dans le Tab. V-4 est issu de I'étude expérimentaterevanche, pour les autres, les
lois de distribution et les écart-types sont choisrbitrairement. Il peut étre

intéressant d’'étudier la nature réelle de leuritistion.

D’autres phénomeénes physiques et parameétres ex@#@danx auraient pu
étre considéres dans les calculs EF comme, de fagoexhaustive, la différentiation
des propriétés (bi-modularité) entre traction enpession au cours du calcul ainsi
que lors du post-traitement, I'influence du rapmt@tcharge, la vitesse de chargement
ou méme éventuellement la fréquence et l'auto-étdraent. Néanmoins, les
simulations donnent des prédictions de durées éesaiisfaisantes par rapport aux
mesures expérimentales et toujours de maniere o@ise. Ces résultats
encourageants pourront étre améliorés par la sultelumiére des constats faits plus

haut, impliquant une complexification de la modhgiisn.
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5.5 Conclusion

Un modéle de prédiction de la fatigue des compditéépoxy est proposé
dans ce Chapitre. La stratégie du calcul EF cansdéstcombiner le cumul des
dommages avec un critére d’endommagement multicbrewel inspiré du critére de
Tsai-Hill. Le modéle matériau composite stratiff@1@§t 58) de la bibliotheque du
codeLS-Dynaa été choisi a cause de son aptitude a simulelefitent les essais de
traction monotone a 0°, 90° et +45. Les résultatmdriques de fatigue donnent des
prédictions conservatives avec une précision saefite. En simulation variabiliste,
il apparait que la ruine de I'éprouvette est dé&hée par le maillon faible la
stratification. Des tirages aléatoires utilisantméthode de Monte-Carlo pour 1 000
calculs ont été réalisés sur cing niveaux de chaam& des éprouvettes FE_QI
préalablement caractérisées en fatigue. Les simufamontrent que la distribution
des durées de vie données suit une loi normale. eet paraitre attendu puisque
toutes les distributions ont été choisies « normaléa prise en compte des
phénoménes physiques plus complexes permettra lidmeré la prédiction

numerique.
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Conclusion et perspectives

Les objectifs du développement durable sont adine de réglementations
de plus en plus contraignantes pour la protectienl’@nvironnement. Ainsi, les
exigences dans l'utilisation des matieres premi@tedans le traitement des piéces
arrivant en fin de vie, encouragent ['utilisatioasdmatériaux ayant un faible impact
sur I'environnement, notamment le développement aesposites biosourcés. Les
composites renforcés par des fibres végétales nbffome solution alternative a
I'utilisation des fibres traditionnellement utils® comme renforts, en particuliers
celles de verre qui sont les plus utilisées posrpieces de grande diffusion. A cet
effet, parmi les fibres végétales, celles de limislent les plus prometteuses de par
leurs propriétés mécaniques spécifiques, leur mrix disponibilité en France
particulierement. En effet, une bonne résistanceam@que et tenue en fatigue sont
particulierement exigées dans la conception deepiglestinées a des applications

liées au transport et plus particulierement a dendgbile.

L'étude bibliographique a permis de comprendretdiét de I'utilisation de
la fibre de lin comme renfort pour les compositesairice polymére. Elle possede les
propriétés mécaniques les plus élevées parmibessfivégétales, bien qu’elles soient
inférieures a celles des renforts conventionnals ¢ue le verre, le kevlar et le
carbone. Cependant, grace a la faible densiténdusdis propriétés spécifiques sont
comparables, voire supérieures a celles du veriasi,Ala détermination des
propriétés mécaniques du pli unidirectionnel élé&aiem a permis de calculer avec

une bonne précision celles du composite lin/épatylgs relations connues de la loi
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des mélanges et la théorie classique des stratifiés études menées sur le
comportement des fibres élémentaires de lin ongu&une trés grande variabilite,
avec des coefficients de variation compris entreeR60%. C’est pour cela, que la

variabilité des propriétés a fait I'objet d’analgsatistiques dans le travail présenté.

Dans le deuxieme chapitre, le procédé de fabricaties mesures
volumétriques et géomeétriques des matériaux congsosnvisagés dans I'étude sont
détaillées. Les observations aux microscopes élEques a balayage (MEB) et
optique (MO) ont mis en évidence la présence djiularités et de défauts dans la
morphologie des fibres et faisceaux de fibres dediependant, I'état du composite
sein, vierge de tout chargement mécanique a étktéaisé par le moyen du MO.
Cette phase est un préalable nécessaire a I'éialude la santé de la matiére par les

mesures quantitatives de la densité de fissures ldarchapitres suivants.

La caractérisation quasi-statique des propriétésam@ues des composites
linfépoxy comparées a celles des verre/époxy alemtmémes taux de fibres et
stratification est présentée dans la troisiemegadres éprouvettes dont les renforts
sont orientés dans la direction du chargement (FEt (FE_090) montrent un
comportement bilinéaire. Les composites verre/épongntrent des propriétés
supérieures a celles en lin/époxy. Cependant, rfé&maréduit trés substantiellement
lorsque les propriétés sont ramenées a la densitémposite. Dans le cas particulier
du cisaillement plan, la contrainte maximale spégé du lin/époxy est méme
supérieure a celle du verre/époxy. Les essaisquesdi ont révélé une plastification
(déformation irréversible) importante des compasitenforcés par le lin. Grace aux
observations faites au MO I'évolution de la dendiéfissures a pu étre corrélée avec
I'allure de la courbe de traction des composites@ et FE_45. La loi lognormale
donne la meilleure qualité d’adaptation a la disttion de I'espacement des fissures.

D’un point de vue statistique, le coefficient deiaton des propriétés des composites

unidirectionnels[o],, et [90],, de lin/époxy, est inférieur & 5%. Cette dispersjan

est trés largement inférieure a celle des fibredirdélémentaires (25 a 60%), est
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expliqguée par l'effet de moyenne du trés grand rrende fibres présente dans une

éprouvette, a l'aide d’'un modéle par éléments famisple. || apparait également que

les COV de I'ordre de 10%, mesurés sur les stéatifo/90],. et [+45],. renforcés

par du lin, sont comparables a ceux des verre/émixgont [égérement supérieurs a
ceux des composites UD de lin. Ce constat confitendait que les composites
renforcés par des fibres végétales peuvent offrimEme niveau de confiance en
service que les composites conventionnels. La gramdriabilité des fibres
élémentaires n'a donc que trés peu dinfluence alle du composite qu’elles

renforcent.

L'étude du comportement en fatigue est détailléesda Chp.4. Elle débute
par une campagne préliminaire visant a identifiar ftéquence optimale de
sollicitation empéchant un auto-échauffement sepéra 10°C, au moyen d’un plan
d’expériences. Les courbes S-N des 6 types de csiteposont établies avec la
fréquence de 5 Hz précédemment validée et un rammorcharge de 0,1. Il est
constaté que le lin/époxy peut présenter une ddeteie comparable a celle du

verre/époxy lorsque les niveaux de charge sontricafls a 30 et 64 MPa

respectivement pour les empilement§90],, et [+45],.. Le suivi de I'évolution

des propriétés a permis de mettre a jour des cdements phénoménologiques

particuliers du lin/époxy. Outre, une déformati@siduelle importante, remarquée

méme pour la stratificatiorfo],,, le module sécant croit de 2 a 7% au cours d'gssai

de fatigue du FE_O et FE_90. En descendant auxléshricro et mésoscopiques,
'augmentation du module résulte de la combinaiden effets de gain attribué au
redressement des microfibrilles et au réalignemded fibres elles-mémes qui
s'opposent a ceux impliguant une perte de rigidit@ a la rupture des fibres, la
décohésion fibre/matrice et la dégradation de l&iocgapar fissuration transversale.
Au fur et & mesure de la vie du matériau, I'énedigsipée ainsi que I'amortissement
diminuent. Comparativement a I'’évolution du modsdéeant du verre/époxy, celle du

lin/époxy est plus stable.
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La derniere partie se focalise sur la réalisatioom& méthodologie de
prédiction de la durée de vie des composites pamudélisation mécano-variabiliste.
Cette méthodologie basée sur des simulations paregits finis, combine un critére
d’endommagement multidirectionnel a I'échelle dij iplspiré du critere de Tsai-Hill,
les expressions analytiques des courbes moyennd&tker des stratifiés orientés a
0, 90 et £45° et la méthode Monté-Carlo. Lobjectiéé consiste a capitaliser les
essais deéja réalisés pour prédire la durée deevieothposites ayant un empilement
quelconqgue. Ainsi, le nombre d’essais de fatigggemement colteux en temps et en
matériaux est minimisé. Ces premiers résultatsimelation prenant en compte la
variabilité des propriétés du lin/époxy, montreniedes prédictions obtenues sont

conservatives avec une précision satisfaisante.

Il apparait a I'issue de ces travaux de nombrepsespectives. Tout d’abord,
s'agissant de caractérisation des propriétés mgues il peut étre intéressant de faire

varier la vitesse de chargement au cours des egsasi-statiques. En effet, le

comportement bilinéaire du lin/époxy )], et a [0/90],, semble di aux

caractéristiques visqueuses des fibres. Les edsdiatigue ayant différents rapports
de charge sur les FE_0, FE_90 et FE_45 ajouteremtddnnées complémentaires
pour I'établissement des criteres de fatigue esiaiourrir le modéle de simulation.
Le comportement de fluage du lin/époxy est ausss tntéressant pour étudier

I’évolution de la déformation résiduelle de celle-c

Pour pouvoir suivre correctement de I'évolution [dendommagement de
composites renforcés par des fibres de lin gradd@uil est important d’investiguer
une autre meéthode de polissage qui permettra ffeasiehir de I'utilisation de I'eau.
En effet, celle-ci peut engendrer certains endonammemts en favorisant le
gonflement de la fibre par la prise d’humidité etseite créer des fissures qui
perturbent les observations. La mise en ceuvre deefies techniques d’observation
non-destructives, comme la Tomographie Microscapide Synchrotron a rayons X

(XTM) peut étre envisagée. L'émission acoustiquéaghermographique infrarouge
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peuvent offrir d’autres pistes pour le suivi desEnté du matériau, afin de mieux

comprendre les mécanismes de ruine de ce bio-cat@pos

Afin d’améliorer la simulation numérique, il seraidicieux d’intégrer dans
le modele davantage de phénoménes physiques, ueld’@yolution des modules
d'élasticité, I'évolution de la densité de fissyrda déformation résiduelle et
échauffement de I'éprouvette par dissipation d'gieed’hystérésis. Certaines de ces
informations sont disponibles dans les nombreusemébs mesurées. Tous ces
parametres peuvent influencer a des degrés ditétest,de contraintes pendant I'essai
de fatigue. De facon plus pérenne, il peut étrée ute développer un modéle de
matériau propre au comportement observé pour lgosite lin/époxy, notamment la
bilinéarité de la réponse des fibres lorsqu’ellestssollicitées dans leur axe. Ce
comportement reste original comparé a ce qui esérgéement observé dans les
composites conventionnels. Une étude de sensitiéi$érésultats de calcul par rapport
aux parametres d’entrée variables, permettraiudtaj le degré de complexité de la

modélisation.
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Annexe 1 : Simulations quasi statiques

Les résultats expérimentaux du comportement quasgse des composites
lin/époxy sous état de contrainte simple (longiadtli transversal et en cisaillement

plan) sont simulés de facon satisfaisante en amitile modele matériau *Mat_58 (Fig.
V-6 b, Fig. V-8 et Fig. V-9 b). Pour les stratifitms complexes,[0/90],, et
[90/45/0/—45]25, des simulations utilisant les criteres propres i *Mat_58 et

celui de Tsai-Hill ont été réalisées. Les propséaifectées aux modeéles sont les

valeurs moyennes mesurées expérimentalement.

200 : = 150
§ 150 s '
s s 100
£ 100 2 ;
g g y
= A = 7
5 y 5§ 50 pa
O 50 y 1 ] yd
7 — Simulation — Simulation
o ----Expérimentaux o 7 ----Expérimentaux
0 0.5 1 1.5 2 0 0.5 1 1.5 2
Déformation (%) Déformation (%)
a) b)

Fig. A-1.Superposition des courbes de traction simuléesp&ranentales des composites a)
FE_090 et b) FE_QI. Prise en compte des critéregtare propres a *Mat_58
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Fig. A-3.a) Superposition des courbes de traction simul&égriant le critére de Tsai-Hill et
expérimentales des composites FE_ QI. b) et c)Ufeol du critére de Tsai-Hill dans les
couches a 0, +/-45° et 90° en fonction des chargéfermation du composite

Les résultats de calcul de la loi *Mat_58 se situgans les faisceaux de
courbes expérimentales (Fig. A-1). On constate rdg® un phénoméne
d’ondulation de la courbe simulée en raison d'sffde retard et de lissage des
ruptures, correspondant a des états de dégradi@onouches rompues. Lutilisation
du critére de Tsai-Hill (Fig. A-2 a et Fig. A-3r@vele une rupture fragile des couches
ayant atteint la valeur critique du critére fixég.a&es ruptures entrainent un report de
charge sur les couches restantes matérialisé paautndans la valeur du critere en

fonction de charge (Fig. A-2 b et Fig. A-3 b) etdformation (Fig. A-2 c et Fig. A-3

c) et une chute de raideur du stratifié.

On peut remarquer que la dégradation des 8 coukhe$5° du stratifié
Quasi-Isotrope (QIl), dans la derniere partie de ctaurbe simulée, diminue
significativement la raideur du composite. Ce pmé@oe pose la question de la
pertinence du choix de la valeur critique du cetéle Tsai-Hill au moment de la
rupture des plis. On peut ainsi, envisager un @ment de cette valeur ou un choix de

critere propre en fonction de I'orientation despli



216




217

[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]

[7]
[8]
[9]

Références bibliographiques

Talreja R. Fatigue of Polymer Matrix Composites. Talreja R, Manson JAE,
editors. Fatigue of polymer matrix composites. Hkse Science, pp. 529-552,
2001.

Renard J. Fatigue des matériaux composites resfodee fibres continues.
AM 5410, pp. 1-13.

Jao Jules E. Couplages entre propriétés thermig@éestivité chimique et
viscosité des matériaux composites thermodurciesabh relation avec les
conditions de leur élaboration fondée sur I'hystérédiélectrique. These de
doctorat, Ecole Nationale Supérieure d’arts et &8ti2001.

Corbiere-Nicollier T, Gfeller Laban B, Lundquist Leterrier Y, Manson JAE,
Jolliet O. Life cycle assessment of biofibres replg glass fibres as
reinforcement in plastics. Resources, Conservaiimh Recycling, Vol. 33, pp.
267-287, 2001.

Le Duigou A, Davies P, Baley C. Interfacial bondwofg-lax fibre/Poly(L-lactide)
bio-composites. Composites Science and Technolvgy, 70, pp. 231-239,
2010.

Baley C, Contribution a I'étude de matériaux conij@gsa matrice organique
renforcés par des fibres de lin. Rapport HDR. UrsiNé de Bretagne Sud-
Lorient, 2003.

Baley C. Fibres naturelles de renfort pour matériamomposites. Vol. 5.
Techniques de l'ingénieur, 2008.

Velde KV, Kiekens P. Thermoplastic pultrusion oftural fibre reinforced
composites. Composite Structures, Vol. 54, n°. gg3,355-360, 2001.

Thuault A. Approche multi-échelle de la structurel@ comportement mécanique
de la fibre de lin. These de doctorat, Univers#élden Basse Normandie, 2011.

[10]Charlet K, Contribution a I'étude de compositesdineictionnels renforcés par

des fibres de lin: relation entre la microstructdes la fibre et ses propriétés
meécaniques. These de doctorat, Université de Qa63.

[11]Bos H. The potential of flax fibres as reinforceméor composite materials.

These de doctorat, Eindhoven, 2004.

[12]Kelly A, Zweben C, Comprehensive composite materidiiber reinforcements

and general theory of composites Vol. 1, Elsexdéfo0



218

[13]Consultants N. L’industrie francaise des matériaamposites. Rapport final de
I'étude pour le compte de la DIGITIP / SIM .17 déatre 2001.

[14]Le plastique armé : application au matériel tubralarechnip éd. 1986: Chambre
syndicale de la recherche et de la production dwlgéet du gaz naturel.

[15]Ridruejo A, Gonzalez C, Llorca J. Damage micromadms and notch
sensitivity of glass-fiber non-woven felts: An expgental and numerical study.
Journal of the Mechanics and Physics of Solids. ¥8) pp. 1628-1645, 2010.

[16]Blassiau S. Modélisation des phénoménes microstiaick au sein d'un
composite unidirectionnel carbone/époxy et prégiictie durée de vie : contrble
et qualification de réservoirs bobines. Thése detalat, Ecole Nationale
Supérieure des Mines de Paris. 2005

[17]lliescu D. Approches expérimentale et numérique I'dsinage a sec des
composites carbone/époxy. Thése de doctorat, Btatienale Supérieure d'Arts
et Métiers. 2008.

[18]Gay D. Matériaux composites. Hermes, Paris, 1989.

[19]Summerscales J, Dissanayake NPJ, Virk AS, Hall we\Aew of bast fibres and
their composites. Part 1 — Fibres as reinforcem&amposites: Part A, Vol. 41,
pp. 1329-1335, 2010.

[20] Turner JA. Linseed law: a handbook for growers atidsers. Hadleigh, Suffolk:
BASF (UK) Limited; June 1987. ISBN: 0-9502752-2-0.

[21]Shekhar Sharma HS, Van Sumere CF. The biology evakgsing of flax. Belfast:
M Publications; 1992. ISBN: 0-9519963-0-4.

[22]Lewington A. Plants for people. Eden project booksndon: Transworld
Publisher; 2003. ISBN: 1-903-91908-8.

[23]Muir AD, Westcott ND. Flax: the genus Linum. Bocatén (FL): CRC Press;
2003. ISBN: 0-4153-0807-0.

[24]Oksman K, Mathew AP, Langstrom R, Nystrom R, Jos€pfhe influence of
fibre microstructure on fibre breakage and meclrarpcoperties of natural fibre
reinforced polypropylene. Composites Science andhii@ogy. Vol. 69, pp.
1847-1853, 20009.

[25]Bergfjord C, Holst B. A procedure for identifyingextile bast fibres using
microscopy: Flax, nettle/ramie, hemp and jute. asticroscopy. Vol. 110, pp.
1192-1197, 2010.

[26]Farnfield CA, Alvey PJ, editors. Textile terms atefinitions. 7th ed. Manchester:
The Textile Institute; 1975. ISBN: 0-900739-17-7.

[27]1Bonnafous C. Analyse multi échelle des mécanismeaddmmagement de
composites chanvre/époxy a renforts tissés. Caisati®n de [Iinterface
fibre/matrice. Thése de doctorat, Ecole Nationalpé&Bieure de Mécanique et
d’Aérotechnique. 2010.

[28]Placet V. Characterization of the thermo-mechantedlaviour of Hemp fibres
intended for the manufacturing of high performanomposites. Composites Part
A: Applied Science and Manufacturing. Vol. 40, pf11-1118, 20009.

[29]Pickering KL, Beckermann GW, Alam SN, Foreman NtiQising industrial
hemp fibre for composites. Composites: Part A, \88l. pp. 461-468, 2007.



219

[30]De Leo P, Miceli A, Antonaci C, Vigna G. Characsation and enzymatic
hydrolysis of nettle (Urtica dioica L) deproteindtbiomass. Journal Sci Food
Agric. Vol. 63, N° 4, pp. 91-95, 1993.

[31]Dreyer J, Dreyling G, Feldmann F. Wiederinkultur@hder Fasernessel Urtica
dioica L als nachwachsender Rohstoff zur Faser- udetstoffproduktion:
qualitative und quantitative differenzierung voneetfals genutzten Klonen,
Angewandte Botanik. Journal Appl Bot, Vol. 70, N2 1pp. 28-39, 1996.

[32]Davies GC, Bruce DM. Effect of environmental ralathumidity and damage on
the tensile properties of flax and nettle fibreexfTRes Journal. Vol. 68, N° 9,
623-629, September 1998.

[33]Bacci L, Baronti S, Predieri S, Virgilio ND. Fibgreld and quality of fiber nettle
(Urtica dioica L.) cultivated in Italy. Industriadrops and products. Vol. 29,
480-484, 2009.

[34]Bodros E, Baley C. Study of the tensile propertiestinging nettle fibres (Urtica
dioica). Materials Letters. Vol. 62, pp. 2143—-212808.

[35]Park JM, Quang ST, Hwang BS, DeVries KL. Interfaefaluation of modified
Jute and Hemp fibers/polypropylene (PP)-maleic dritdg polypropylene
copolymers (PP-MAPP) composites using micromecl@éntechnique and
nondestructive acoustic emission. Composites Seiand Technology, Vol. 66,
pp. 2686—2699, 2006.

[36]Silva FA, Chawla N, Filho RDT. Tensile behavior lagh performance natural
(sisal) fibers. Composites Science and Technoldpt. 68, pp. 3438-3443,
2008.

[37]Shingj S, Visvanathan R, Panigrahi S. Towards itvéalautilization of oil palm
fibre: Physical and dielectric characterizationlioéar low density polyethylene
composites and comparison with other fibre sour&ssystems engineering.
Vol. 106, pp. 378-388, 2010.

[38]Van de Weyenberg I, Chi Truong T, Vangrimde B, \Ga$t I. Improving the
properties of UD flax fibre reinforced compositeg dpplying an alkaline fibre
treatment. Composites: Part A. Vol. 37, pp. 1368612006.

[39]Vilaseca F, Lo Pez A, Llauro X, Pelach MA, Mutje Hemp strandes as
reinforcement of polydtyrene composite. ChemicabiBeering Research and
Design. Vol. 82, pp. 1425-1431,2004

[40]Ragoubi M, Bienaimé D, Molina S, George B, Merlinlf&pact of corona treated
hemp fibres onto mechanical properties of polyplepgy composites made
thereof. Industrial Crops and Products. Vol. 31,3p1-349, 2010.

[41]Bodros E, Pillin I, Montrelay N, Baley C. Could paymers reinforced by
randomly scattered flax fibre be used in structwapplications? Composites
Science and Technology. Vol. 67, pp. 462-470, 2007.

[42]Arbelaiz A, Fernandez B, Valea A, Mondragon |. Magical properties of short
flax fibre bundle/poly(3-caprolactone) compositesnfluence of matrix
modification and fibre content. Carbohydrate Polggnd/ol. 64, pp. 224-232,
2006.

[43]Arbelaiz A, Fernandez B, Ramos JA, Retegi A, Li&ante R, Mondragon 1.



220

Mechanical properties of short flax fibre bundléjpoopylene composites:
Influence of matrix/fibre modification, fibre comte water uptake and recycling.
Composites Science and Technology. Vol. 65, pp245892, 2005.

[44]Anonymous. Auto body made of plastics resists dgntinder hard blows. Pop
Mech. Vol. 76, N°7, 1941.

[45] « Du lin a la fibre », Rapport de I'Institut techoe du Lin, oct. 2008.

[46]Baley C. Analysis of the flax fibres tensile belmawi and analysis of the tensile
stiffness increase. Composites Part A. vol. 33939-948, 2002.

[47]Charlet K, Jernot JP, Gomina M, Bréard J, MorvarB@ley C. Influence of an
Agatha flax fibre location in a stem on its mecleahi chemical and
morphological properties, Composites Science amthi@ogy. Vol. 69, N° 9, pp.
1399-1403, 2009.

[48]Baley C, Morvan C, Grohens Y. Influence of the abed water on the tensile
strength of flax fibers. Macromol symp. N° 222, pp5-201, 2005.

[49]Bos HL, Donald AM. In situ ESEM study of the defation of elementary flax
fibres. Journal of Materials Science. pp. 221-2899.

[50]Sarén MP, Serimaa R. Determination of microfibritgke distribution by
X-raydiffraction. Wood Science and Technology. V4D, N°6, pp. 445-460,
2005.

[51]wang HH, Drummond JG, Reath SM, Hunt K, Watson RA.improved fibril
angle measurement method for wood fibres. WoodnSeiand Technology. Vol.
34, N° 6, pp. 493-503, 2001.

[52] Thiery JP. Mise en évidence des polysaccharides@upes fine en microscopie
electronique. J. Microsc., Vol. 6, pp. 987, 1967.

[53]Charlet K, Jernot JP, Bréard J, Gomina M. Scatgjenh morphological and
mechanical properties of flax fibres. Industriab@s and Products. Vol. 32, Issue
3, pp. 220-224, November 2010

[54]Charlet K, Béakou A. Mechanical properties of ifaees within a flax bundle —
Part I. Experimental analysis. International JoummfaAdhesion & Adhesives.
Vol. 31, pp. 875-881, 2011.

[55]Bourmaud A, Baley C. Rigidity analysis of polyprégye/vegetal fibre
composites after recycling. Polymer Degradation &tdbility. Vol. 94, pp.
297-305, 20009.

[56]Andersons J, Porike E, Sparnins E. The effect othaeical defects on the
strength distribution of elementary flax fibres. Myamosites Science and
Technology. Vol. 69, pp. 2152-2157, 2009.

[57]Zafeiropoulos NE, Dijon GG, Baillie CA. A study dhe effect of surface
treatments on the tensile strength of flax fibf@art I. Application of Gaussian
statistics. Composites: Part A. Vol. 38, pp. 6218;&007.

[58]Baley C, Busnel F, Grohens Y, Sire O. Influencecbhémical treatments on
surface properties and adhesion of flax fibre—pgtlgteresin. Composites: Part A.
Vol. 37, pp. 1626-1637, 2006.

[59]Sharifah H. Aziz, Martin P. Ansell. The effect dkaization and fibre alignment
on the mechanical and thermal properties of kenad &emp bast fibre



221

composites: Part 1 - polyester resin matrix. Comessscience and Technology.
Vol. 64, pp. 1219-1230, 2004.

[60]Beckermann GW, Pickering KL. Engineering and eviaduma of hemp fibre
reinforced polypropylene composites: Fibre treatimeam matrix modification.
Composites: Part A. Vol. 39, pp. 979-988, 2008.

[61]Garcia-Jaldon C, Dupeyre D, Vignon MR. Fibres freemi-retted hemp bundles
by steam explosion treatment. Pll: S0961-9534 (903263

[62]Li Y, Pickering KL, Farrell RL. Analysis of greenemp fibre reinforced
composites using bag retting and white rot fungadtiments. Industrial crops and
products. Vol. 29, pp. 420-426, 20009.

[63]Stamboulis A, Baillie CA, Peijs T, Effects of ermimental conditions on
mechanical and physical properties of flax fibeemposites Part A: Applied
Science and Manufacturing. Vol. 32, N° 8, pp. 11035, 2001.

[64]Charlet K, Baley C, Morvan C, Jernot JP, GominaBv&ard J. Characteristics of
Hermes flax fibres as a function of their locatinrthe stem and properties of the
derived unidirectional composites. Composites: Rarv/ol. 38, pp. 1912-1921,
2007.

[65]Lamy B, Pomel C. Composites renforcés par des dilite lin: avantage et
inconvénients identifiés. Ecole Centrale de Naregtériaux 2002.

[66]Zafeiropoulos NE, Dijon GG, Balllie CA. A study dhe effect of surface
treatments on the tensile strength of flax fibfeart 1. Application of Weibull
statistics. Composites: Part A. Vol. 38, pp. 628,6307.

[67]Bax B, Mussig J. Impact and tensile properties lbAfordenka and PLA/flax
composites. Composites Science and Technology.68olpp. 1601-1607, 2008.

[68]Canigueral N, Vilaseca F, Mendez JA, Lopez JP, &arlh, Puig J, Pelach MA,
Mutje P. Behavior of biocomposite materials fromaxflstrands and starch-based
biopolymer. Chemical Engineering Science. Vol. @4, 2651- 2658, 2009.

[69]Le Duigou A, Davies P, Baley C. Seawater ageingdflat/poly(lactic acid)
biocomposites. Polymer Degradation and Stabilityl.\94, pp. 1151-1162,
2009.

[70]Cicala G, Cristaldi G, Recca G, Ziegmann G, El-Sajbb A, Dickert M.
Properties and performances of various hybrid glassral fibore composites for
curved pipes. Materials and Design. Vol. 30, p@8&2542, 20009.

[71]Zini E, Focarete ML, Noda |, Scandola M. Bio-comp®sof bacterial
poly(3-hydroxybutyrate-co-3-hydroxyhexanoate) reroed with vegetable fibers.
Composites Science and Technology. Vol. 67, pp520894, 2007.

[72]Newman RH. Auto-accelerative water damage in axyepgomposite reinforced
with plain-weave flax fabric. Composites: Part AIV40, pp. 1615-1620, 2009.

[73]Gu H, Liyan L. Research on properties of thermdpmlasomposites reinforced by
flax fabrics. Materials and Design. Vol. 29, pp7%61079, 2008.

[74]Liu Q, Hughes M. The fracture behaviour and tougknef woven flax fibre
reinforced epoxy composites. Composites: Part A. 3, pp. 1644-1652, 2008.

[75]Assarar M, Scida M, Mahi AE, Poilane C, Ayad Rldehce of water ageing on
mechanical properties and damage events of twdoregd composite materials:



222

flax fibres and glass fibres. Materials and Des\gol. 32, pp. 788-795, 2011.

[76]Gning PB, Liang S, Guillaumat L, Pui WJ. Influenoé process and test
parameters on the mechanical properties of flax\epomposites using response
surface methodology. Journal of Mat Sci. Vol. 46, §801-6811, 2011.

[77]Bella GD, Fiore V, Valenza A. Effect of areal weigind chemical treatment on
the mechanical properties of bidirectional flax rieb reinforced composites.
Materials and Design. Vol. 31, pp. 4098-4103, 2010.

[78]Wong S, Shanks RA, Hodzic A. Effect of additivestba interfacial strength of
poly(L-lactic acid) and poly(3-hydroxy butyric agiflax fibre composites.
Composites Science and Technology, Vol. 67, pp822484, 2007.

[79]Alix S, Marais S, Morvan C, Lebrun L. Biocompositeaterials from flax plants:
Preparation and properties. Composites: Part A. 3&Ipp. 1793-1801, 2008.

[B0]Aamr-Daya E, Langlet T, Benazzouk A, Quéneudec Madhbility study of
lightweight cement composite containing flax by4gwot particles:
Physico-mechanical properties. Cement & Concretenfitsites. Vol. 30, pp.
957-963, 2008.

[81]Poilane C, Vivet A, Momayez L, Doudou BB, Ayachi Mhen J. Propriétés
mécaniques de préimprégnés lin/époxyde. ComptesduRerdes JNC 16,
Toulouse 20089.

[82]John MJ, Anandjiwala RD. Chemical modification ofaxf reinforced
polypropylene composites. Composites: Part A. ¥0|.pp. 442-448, 2009.

[83]Pizzi A, Kueny R, Lecoanet F, Massetau B, CarpemdieKrebs A, Loiseau F,
Molina S, Ragoubi M. High resin content natural mxanhatural fibre
biocomposites. Industrial Crops and Products. 80).pp. 235-240, 2009.

[84]Burgueno R, Quagliata MJ, Mohanty AK, Mehta G, Diz&, Misra M. Hybrid
biofiber-based composites for structural cellulkatgs. Composites: Part A. Vol.
36, pp. 581-593, 2005.

[85]Bao J. Tolérance a I'impact de biocomposites a Hadébres de lin. Mémoire de
master, Université de Bourgogne, 2010.

[86]Wambua P, Vangrimde B, Lomov S, Verpoest |. Theaase of natural fibre
composites to ballistic impact by fragment simulgtiprojectiles. Composite
Structures. Vol. 77, pp. 232-240, 2007.

[B7]Meredith J, Ebsworth R, Coles SR, Wood BM, Kirwan Katural fibre
composite energy absorption structures. Compo$tasnce and Technology.
Vol. 72, pp. 211-217, 2012.

[88]Bos HL, Mussig J, Oever MJA. Mechanical properties short-flax-fibre
reinforced compounds. Composites: Part A. Vol.#¥%,1591-1604, 2006.

[89]ISO 14129, Fibre-reinforced plastic composites telraination of the in-plane
shear stress/shear strain response, including rth@ane shear modulus and
strength, by the + 45° tension test method, AEBa

[90]Deng C. Etude du vieillissement d’'un bio-composlteese de master, Université
de Bourgogne 2010.

[91]Le Duigou A, Pillin 1, Bourmaud A, Davies P, Bal€y Effect of recycling on
mechanical behaviour of biocompostable flax/polidttide) Composites.



223

Composites: Part A. Vol. 39, pp. 1471-1478, 2008.

[92]Halpin JC. Stiffness and expansion estimates fiented short fiber composites.
Journal Compos Mater. Vol. 3, pp. 732—-734, 1969.

[93]Liu Q, Stuart T, Hughes M, Sharma HSS, Lyons Gu@tiral biocomposites
from flax — Part Il: The use of PEG and PVA asifaeial compatibilising agents.
Composites: Part A. Vol. 38, pp. 1403-1413, 2007.

[94]Baley C, Bréard J, Montrelay N. Analyse du compuosdat en traction de plis
unidirectionnels lin/époxy - Relation entre les gniétés des fibres et celles des
plis. Comptes Rendus des JNC 14, Compiegne, pj3122005.

[95]Heijenrath R, Peijs T. Natural-fibre-mat-reinforcéldermoplastic composites
based on flax fibres and polypropylene. Adv Comipets. Vol. 5 N° 3, pp. 81-85,
1996.

[96]Madsen B, Lilholt H. Physical and mechanical praipsrof unidirectional plant
fibre composites — an evaluation of he influence@arfosity. Composites Science
and Technology. Vol. 63, pp. 1265-1272, 2003.

[97]Antoine Le Duigou, Peter Davies, Christophe Balehacroscopic analysis of
interfacial properties of flax/PLLA biocomposite€.omposites Science and
Technology. Vol. 70, pp. 1612-1620, 2010.

[98]Bathias C, Pineau A. Fatigue des matériaux et desctsres 1. ISBN
978-2-7462-1710-2. 2008.

[99] Reis PNB, Ferreira JAM, Antunes FV, Costa JDM. Blex behaviour of hybrid

laminated composites. Composites: Part A. Vol.[§8,1612-1620, 2007.

[100]Ferry L, Perreux D, Varchona D, Sicot N. Fatiguédaour of composite bars
subjected to bending and torsion. Composites Seiand Technology. Vol. 59,
pp. 575-582, 1999.

[101]Goeij WC, Tooren MJL, Beukers A. Implementation bé&nding-torsion
coupling in the design of a wind-turbine rotor-t#ad\pplied Energy. Vol. 63,
pp. 191-207, 1999.

[102]Liu Y, Mahadevan S. Stochastic fatigue damage nwoglelnder variable
amplitude loading. International Journal of Fatig®l. 29, pp. 1149-1161,
2007.

[103]Post NL, Cain J, McDonald KJ, Case SW, Lesko JJsidrwal strength
prediction of composite materials: Random spectriaading. Engineering
Fracture Mechanics. Vol. 75, pp. 2707-2724, 2008.

[L04]EL-Zein MS, K.T.Teh SY, Huang CY. Fatigue life offilaer composite under
spectrum loading. In: Cardon AH, Fukuda H, Reifsnidk. Progress in
durability analysis of composites systems. A.A. KBahta, Rotterdam,
Brookfield, pp. 87-90, 1996.

[105]Tai NH, Ma CCM, Lin JM, Wu GY. Effects of thickness the fatigue-behavior
of quasi-isotropic carbon/epoxy composites befoiek after low energy impacts.
Composites Science and Technology. Vol. 59, pp34l7/4%2, 1999.

[106] Beheshty MH, Harris B, Adam T. An empirical fateglife model for
high-performance fibre composites with and withouhpact damage.
Composites: Part A. Vol. 30, pp. 971-987, 1999.



224

[107]Rabbe P, Lieurade HP, Galtier A. Essais de fatigpartie |I. Techniques de
'Ingénieur, traité matériaux métalliques. M417@ges 1-22.

[108]Schijve J. Statistical distribution functions andtigue of structures.
International Journal of Fatigue. Vol. 27, pp. 1880239, 2005.

[L0O9]ASTM STP 744. Statistical Analysis of Fatigue Dad. R. E. Little and J. C.
Ekvall. American Society for Testing and MateridS81.

[110]Delahay T. Développement d’'une méthode probabiliecalcul en fatigue
multiaxiale prenant en compte la répartition volgua des contraintes. Thése de
doctorat, Université Bordeaux |, 2004.

[111]Bastenaire F. Etude statistique et physique désfzedsion des résistances et des
endurances a a fatigue. Thése de doctorat, Uni¢etsiParis, 1960.

[112]Castillo E, Fernandez-Canteli A, Esslinger V, Thiddnn B. Statistical model
for fatigue analysis of wires, strands and callle$ABSE Proceedings P-82/85,
Zurich, pp. 1-40, 1985.

[113]Castillo E, Fernandez-Canteli A, Pinto H, Lépez-BeeM. A general regression
model for statistical analysis of strain—life fategdata. Materials Letters. Vol.
62, pp. 3639-3642, 2008.

[114]Castillo E, Fernandez-Canteli A, Hadi AS. On figtia fatigue model to data.
International Journal of Fatigue. Vol. 21, pp. 906,11999.

[115]Bastenaire F. Aspects probabilistes et statistiqgeda rupture par fatigue.
Revue francaise de Mécanique, N° 37, 1971.

[116]Williams CR, Lee YL, Rilly JT. A practical methoaf statistical analysis of
strain—life fatigue data. International JournalFaitigue. Vol. 25, pp. 427-436,
2003.

[117]Koller R, Ruiz-Ripoll ML Garcia A, Fernadndez-Caited, Castillo E.
Experimental validation of a statistical model foe Wo6hler field corresponding
to any stress level and amplitude. Internationakdal of Fatigue. Vol. 31, pp.
231-241, 20009.

[118]Sakin R, Ay I. Statistical analysis of bending dgat life data using Weibull
distribution in glass-fiber reinforced polyester nguosites. Materials and
Design. Vol. 29, pp. 1170-1181, 2008.

[119]Ferndndez-Canteli A, Castillo E, Lopez-Aenlle M,itS&. Using statistical
compatibility to derive advanced probabilistic ¢ate models. Procedia
Engineering. Vol. 2, pp. 1131-1140, 2010.

[120]Kang KW, Lim DM, Kim JK. Probabilistic analysis fahe fatigue life of
carbon/epoxy laminates. Composite Structures, 8&lpp. 258-264, 2008.
[121]AFNOR. A 03-405 : Produits Métalliques-Essais déigte-Le traitement

statistiqgues des données, 1991.

[122]Yang JN, Jones DL, Yang SH, Meskini A. A Stiffnd3sgradation Model for
Graphite/Epoxy Laminates. Journal of Composite Male Vol. 24, pp.
753-770, 1990.

[123]Wu WF, Lee LJ, Choi ST. A Study of Fatigue Damage &atigue Life of
Composite Laminates. Journal of Composite Materidtd. 30, pp. 123-137,
1996.



225

[124]Subramanian S, Reifsnider KL and Stinchcomb WW. unglative damage
model to predict the fatigue life of composite laates including the effect of a
fibre-matrix interphase. International Journal dtiue. Vol. 17, N° 5, pp.
343-351, 1995

[125]Vallons K, Zong M, Lomov SV, Verpoest |. Carbon quusites based on
multi-axial multi-ply stitched preforms — Part Gati§ue behaviour at low loads:
Stiffness degradation and damage development. Caitepo Part A. Vol. 38,
pp. 1633-1645, 2007.

[126]De Monte M, Moosbrugger E, Quaresimin M. Influermfetemperature and
thickness on the off-axis behaviour of short glads® reinforced polyamide 6.6
— cyclic loading. Composites: Part A. Vol. 41, pa368-1379, 2010.

[127]Renz R, Szymikowski R. Locally resolved hysteresesasurement of advanced
glass-mat thermoplastic composites. Internationakrdal of Fatigue. Vol. 32,
pp. 174-183, 2010.

[128]Gilbert JL, Ney DS, Lautenschlager EP. Self-reiogéar composite poly(methyl
methacrylate): static and fatigue properties. Bitemals. Vol. 16, pp.
1043-1055, 1995.

[129]Tate JS, Kelkar AD. Stiffness degradation modeldiaxial braided composites
under fatigue loading. Composites: Part B. Vol.[39,548-555, 2008.

[130]Wu Z, Wang X, lwashita K, Sasaki T, Hamaguchi Yn3iée fatigue behaviour
of FRP and hybrid FRP sheets. Composites: ParoB.AL, pp. 396-402, 2010.

[131]Keller T, Tirelli T, Zhou A. Tensile fatigue perimance of pultruded glass fiber
reinforced polymer profiles. Composite Structuiésl, 68, pp. 235—-245, 2005.

[132]Plumtree A, Melo M, Dahl J. Damage evolution in#43]2S CFRP laminate
under block loading conditions. International Jalraf Fatigue. Vol. 32, pp.
139-145, 2010.

[133]Petermann J, Schulte K. The effects of creep atidufa stress ratio on the
long-term behaviour of angle-ply CFRP. Compositeu@tires. Vol. 57, pp.
205-210, 2002.

[134]Dyer KP and Isaac DH. Fatigue behaviour of contusuglass fibre reinforced
composites. Composites Part B. Vol. 29B, pp. 728,-1998.

[135]Xiong JJ, Shenoi RA. A two-stage theory on fatigiaenage and life prediction
of composites. Composites Science and Technology. 64, pp. 1331-1343,
2004.

[136]Goel A, Chawla KK, Vaidya UK, Chawla N, Koopman Kharacterization of
fatigue behavior of long fiber reinforced thermaia (LFT) composites.
Materials characterization. Vol. 60, pp. 537-54d02.

[137]Tan TF, Dharan CKH. Cyclic Hysteresis EvolutionaaBamage Parameter for
Notched Composite Laminates. Journal of CompositgeNhls. Vol. 44, pp.
1977-1990, 2010.

[138]Brodowsky HM, Jenschke W, Mader E. Characterizatioin interphase
properties: Microfatigue of single fibre model camsges. Composites: Part A.
Vol. 41, pp. 1579-1586, 2010.

[139]Kenny JM, Marchetti M. Elasto-plastic behavior tketmoplastic composite



226

laminates under cyclic loading. Composite Strucgtundol. 32, pp. 375-382,
1995.

[140]Pegoretti A, Ricco T. Fatigue crack propagationpolypropylene reinforced
with short glass fibres. Composites Science andhiA@ogy. Vol. 59, pp.
1055-1062, 1999.

[141]Momenkhani K, Sarkani S. A New Method for Predigtithe Fatigue Life of
Fiber-reinforced Plastic Laminates. Journal of Cosii@ Materials. Vol. 40, pp.
1971-1892, 2006.

[142]Drozdov AD. Cyclic viscoelastoplasticity and lowety fatigue of polymer
composites. International Journal of Solids andu@tres. Vol. 48, pp.
2026-2040, 2011.

[143]Clark SD, Shenoi RA, Allen HG. Modelling the fatgbehaviour of sandwich
beams under monotonic, 2-step and block-loadingmesy Composites Science
and Technology. Vol. 59, pp. 471-486, 1999.

[144]Mallick PK, Zhou Y. Effect of mean stress on theess-controlled fatigue of a
short E-glass fiber reinforced polyamide-6,6. In&tional Journal of Fatigue.
Vol. 26, pp. 941-946, 2004.

[145]Ruggles-Wrenn MB, Hetrick G, Baek SS. Effects efjirency and environment
on fatigue behavior of an oxide—oxide ceramic cositpo at 1200 °C.
International Journal of Fatigue. Vol. 30, pp. 5826, 2008.

[146]Ruggles-Wrenn MB, Christensen DT, Chamberlain Alané JE, Cook TS.
Effect of frequency and environment on fatigue b&raof a CVI SiC/SiC
ceramic matrix composite at 1200°C. Compositesrisei@nd Technology. Vol.
71, pp. 190-196, 2011.

[147]Tai NH, Ma CCM, Wu SH. Fatigue behaviour of carddme/PEEK laminate
composites. Composites. Vol. 26, pp. 551-559, 1995.

[148]Philippidis TP, Passipoularidis VA. Residual strégngafter fatigue in
composites: Theory vs. experiment. Internationalrdal of Fatigue. Vol. 29,
pp. 2104-2116, 2007.

[149]Van Paepegem W, Degrieck J. A new coupled approactsidual stiffness and
strength for fatigue of fibre-reinforced compositésternational Journal of
Fatigue. Vol. 24, pp. 747-762, 2002.

[150]Epaarachchi JA, Clausen PD. A new cumulative fatidamage model for glass
fibre reinforced plastic composites under stepfdigcloading. Composites: Part
A. Vol. 36, pp. 1236-1245, 2005.

[151]Yang JN, Liu MD. Residual Strength Degradation Moded Theory of
Periodic Proof Tests for Graphite/Epoxy Laminat@surnal of Composite
Materials. Vol. 11, pp. 176-203, 1977.

[152]Thwe MM, Liao K. Durability of bamboo-glass fibezinforced polymer matrix
hybrid composites. Composites Science and Techypolg. 63, pp. 375-387,
2003.

[153]Berthelot JM, Le Corre JF. Statistical analysighe progression of transverse
cracking and delamination in cross-ply laminateem@osites Science and
Technology. Vol. 60, pp. 2659-2669, 2000.



227

[154]Berthelot JM, Leblond P, ElI Mahi A, Le Corre JF.afsverse cracking of
cross-ply laminates: Part 1. Analysis. Compositeart A. Vol. 27A, pp.
989-1001, 1996.

[155]Berthelot JM, ElI Mahi A, Leblond P. Transverse &g of cross-ply
laminates: Part 2. Progressive widthwise cracki@gmposites Part A. Vol.
27A, pp. 1003-1010, 1996.

[156]Smith LV, Weitsman YJ. Sea water effects on thigtet response of polymeric
composites. In: A.H. Cardon, H. Fukuda, K Reifsniderogress in durability
analysis of composites systems. A.A. Balkema, td#tn, Brookfield. pp.
217-223, 1996

[157]Thomas C. Etude des mécanismes d’endommagemenbdgsosites fibres de
carbone/matrice polyamide : application a la ré#ili;m de réservoirs de
stockage de gaz sous haute pression de type IVseTHeé doctorat. Ecole
Nationale Supérieure des Mines de Paris, 2011.

[158]Hoang NT, Gamby D, Lafarie-Frenot MC. Predictingygae transverse crack
growth in cross-ply carbon—epoxy laminates fromsgsdatic strength tests by
using iso-damage curves. International Journalatigbe. Vol. 32, pp. 166-173,
2010.

[159]Gassan J, Dietz T. Fatigue behavior of cross-mgsifiber composites based on
epoxy resins of different toughnesses. Compositenge and Technology.
Vol. 61, pp. 157-163, 2001.

[160]Ogasawara T, Ishikawa T, Yokozeki T, Shiraishi Tat&habe N. Effect of
on-axis tensile loading on shear properties of @nogonal 3D woven SiC/SiC
composite. Composites Science and Technology.85&lpp. 2541-2549, 2005.

[161]Bechel VT, Fredin MB, Donaldson SL, Kim RY, Campiddp. Effect of
stacking sequence on micro-cracking in a cryogdgicacycled
carbon/bismaleimide composite. Composites: Partvél. 34, pp. 663-672,
2003.

[162]Gagel A, Lange D, Schulte K. On the relation betwesck densities, stiffness
degradation, and surface temperature distributibrteasile fatigue loaded
glass-fibre non-crimp-fabric reinforced epoxy. Camsipes: Part A. Vol. 37, pp.
222-228, 2006.

[163]Reisfnider KL, Talug A. Analyses of fatigue damagecomposite laminates.
Int. Journal Fatigue. Vol.1, pp. 3-1, 1980.

[164]Reifsnider KL, Durability and damage tolerance ibfdus composite systems,
Handbook of Composites, edited by S.T. Peters, 3mlpp. 794-809, 1998.
[165]Hwang W, Han KS. Fatigue of composites — fatigueduhas concept and life

prediction. Journal Compos Mater. Vol. 20, pp. 186; 1986.

[166]Toyama N, Takatsubo J. An investigation of nondinelastic behavior of
CFRP laminates and strain measurement using LamesvaComposites
Science and Technology. Vol. 64, pp. 2509-25164200

[167]Ogihara S, Kobayashi S, Takeda N, Kobayashi A. mmanechanics
characterization of transverse cracking behaviorhigh-temperature CFRP
laminates. Composites Science and technology.649lpp. 1049-1055, 2001.



228

[168]Mattsson D, Joffe R, Varna J. Damage in NCF contessinder tension: Effect
of layer stacking sequence. Engineering Fracturehdeics. Vol. 75, pp.
2666-2682, 2008.

[169]Broutman LJ, Sahu S. A new theory to predict cutneafatigue damage in
glass fiber reinforced plastics. Composite matsriéésting and design (2nd
Conference). ASTM STP, 497, pp. 170-88, 1972.

[170]Hahn HT, Kim RY. Proof testing of composite matkrialournal Compos Mat.
Vol. 9, pp. 297-311, 1975.

[171]Towo AN, Ansell MP. Fatigue evaluation and dynamechanical thermal
analysis of sisal fibre—thermosetting resin comjgssiComposites Science and
Technology. Vol. 68, pp. 925-932, 2008.

[172]Arnold N. Towo, Martin P. Ansell. Fatigue of sidddre reinforced composites:
Constant-life diagrams and hysteresis loop captGanposites Science and
Technology. Vol. 68, pp. 915-924, 2008.

[173]Silva FA, Mobasher B, Filho RDT. Fatigue behavidrscsal fiber reinforced
cement composites. Materials Science and Engirgeéritvol. 527, 5507-5513,
2010.

[174]Elouaer A, Aboura Z, Ayad R, Sabhi H, Benzeggagh .Miuivi de
'endommagement en fatigue des composites a baBbrdevégétales. Comptes
Rendus des JNC 16, Toulouse 20089.

[175]Ferreira JM, Silva H, Costa JD, Richardson M. Strapalysis of lap joints
involving natural fibre reinforced interface laye@omposites: Part B. Vol. 36,
pp. 1-7, 2005.

[176]Gassan J. A study of fibre and interface parametdfscting the fatigue
behaviour of natural fibre composites. CompositBsrt A. Vol. 33, pp.
369-374, 2002.

[177]Mécanismes de Rupture et endommagement des matédeposites. Chapitre
12, pp. 224-260, 2010.

[178]Liang S. Impact transverse sur assemblages co#ésstiatifiés composites.
Mémoire de master, Université de Bourgogne, 2009.

[179]Talreja R. Damage and fatigue in composites — Aqal account. Composites
Science and Technology. Vol. 68, pp. 2585-25918200

[180]Fiche technique de SICOMIN.

[181]JASTM D 3171-99. Standard Test Methods for Constitu@ontent of Comp
Mater.

[182]Rask M, Madsen B, Sgrensen BF, Fife JL, MartyniyKk-&uridsen EM. In situ
observations of microscale damage evolution in iveational natural fibre
composites. Composites, Composites: Part A. VQlpp31639-1649, 2012.

[183]Bourmauda A, Claudine Morvan C, Baley C. Importaatéber preparation to
optimize the surface and mechanical propertiesniteiry flax fiber. Industrial
Crops and Products. Vol. 32, pp. 662—-667, 2010.

[184]Arbelaiz A, Fernandez B, Ramos JA, Mondragon l.rifed and crystallization
studies of short flax fibre reinforced polypropyéematrix composites: Effect of
treatments. Thermochimica Acta. Vol. 440, pp. 121;P006.



229

[185]Wong S, Shanks R, Hodzic A. |Interfacial improversentin
poly(3-hydroxybutyrate)-flax fibre composites whigdrogen bonding additives.
Composites Science and Technology. Vol. 64, pp123230, 2004.

[186]Le Bras M, Duquesne S, Fois M, Grisel M, Poutch IRtumescent
polypropylene/flax blends: a preliminary study. yoér Degradation and
Stability. Vol. 88, pp. 80-84, 2005.

[187]ISO 527-4, Determination of tensile properties-Tastditions for isotropic and
orthotropic fibre-reinforced plastic compositedyJL097.

[188]NF EN ISO 14126, Fibre-reinforced plastic compasiteletermination of
compressive in the in-plan direction, Januarys 2000

[189]Baley C, Perrot Y, Busnel F, Guezenoc H, DaviesTRansverse tensile
behaviour of unidirectional plies reinforced witlaX fibres. Materials Letters.
Vol. 60, pp. 2984-2987, 2006.

[190]Bourmaud A, Morvan C, Baley C. Apport de la naneimghtion pour la
caractérisation mécanique de fibres végétales, @GmmRendus des JNC 16,
Toulouse 20089.

[191]Zhou G, Davies GAO. Characterization of thick glagsven roving/polyester
laminates: 1. Tension, compression and shear. CsitegoVol. 26, pp.579-586,
1995.

[192]Sawadogo CAH. Comportement en fatigue des compositenolithiques et
sandwiches: détection et suivi de I'endommagemest f@chniques non
destructives. Thése de doctorat, Université de Lill2009.

[193]Shokrieh MM, Omidi MJ. Investigation of strain raffects on in-plane shear
properties of glass/epoxy composites. Compositeicg&ires. Vol. 91, pp.
95-102, 20089.

[194]Thomas C. Etude des mécanismes d’endommagemerdodgsosites fibres
de carbone / matrice polyamide : application aéalisation de réservoirs de
stockage de gaz sous haute pression de type IVseTHeé doctorat, Ecole
Nationale Supérieure des Mines de Paris, 2011.

[195]Van Paepegem W, De Baere |, Degrieck J. Modellimg monlinear shear
stress—strain response of glass fibre-reinforcedposites. Part I: Experimental
results. Composites Science and Technology. Volpp61455-1464, 2006.

[196]Papadakis N, Reynolds N, Pharaoh MW, Wood PKC, ISGIF. Strain rate
effects on the shear mechanical properties of &lyigriented thermoplastic
composite material using a contacting displacememeasurement
methodology—Part A: elasticity and shear stren@bmposites Science and
Technology. Vol. 64, pp. 729-738, 2004.

[197]Krucinska |, Zurek W, Egbers G. The influence dirdé irregularity on the
tensile properties of carbon and glass fibres. Qmmitps Science and
Technology. Vol. 54, pp. 169-175, 1995.

[198]Boniface L, Smith P, Ogin S, Bader M. Observationtmnsverse ply crack
growth in (0/98)s CFRP laminate under monotonic and cyclic loadingSixth
International Conference on Composite MaterialsCM 6) and Second
European Conference on Composite Materials (ECCMv@8lume 3, pages



230

3156-3165. New York Elsevier. Proceedings. 1987.

[199]Garret K, Bailey J. Multiple transverse fracture9@° cross-ply laminates of a
glass fiber-reinforced polyester. Journal of Conieo#aterials. Vol.12, pp.
157-168, 1977.

[200]Chapitre 12, Mécanisme de rupture et endommagendest matériaux
composites. Document ONERA.

[201]Kane RJ, Converse GL, Roeder RK. Effects of thefoecement morphology
on the fatigue properties of hydroxyapatite reioéat polymers. Journal of the
mechanical behaviour of biomedical materials. \I9lpp. 261-268, 2008.

[202]Morscher GN. Modal acoustic emission of damage mctation in a woven
SiC/SiC composite. Composites Science and Techyolg. 59, pp. 687-697,
1999.

[203]Laiieurte P. Contribution a I'étude du comportem@seudo élastique d'un
alliage de titane beta metastable, applicationauag orthodontiques. Thése de
doctorat, Université de Metz, 2003.

[204]Genet M. Vers un matériau virtuel pour les com@ssitéramiques. Thése de
doctorat, Ecole Normale Supérieure de Cachan, 2010.

[205]Revest N, Thionnet A, Renard J, Boulay L, CastathgComportement en
fatigue de structures épaisses en matériaux coteposLomptes Rendus des
JNC 16, Toulouse 2009.

[206]Joffe R, Varna J. Analytical modeling of stiffnegsluction in symmetric and
balanced laminates due to cracks in 90° layers. fosites Science and
Technology. Vol. 59, pp. 1641-1652, 1999.

[207]Revest N. Comportement en fatigue de piéces épagssmatériaux composites.
Thése de doctorat, Ecole Nationale Supérieure daedMie Paris, 2011.

[208]ISO 13003, Fibre-reinforced plastic - Determinatafrfatigue properties under
cyclic loading conditions, 2003.

[209]ISO 291, Plastics - Standard atmospheres for dondig and testing, 1997.

[210]Kim J, Jeong HY. A study on the hysteresis, surfireperature change and
fatigue life of SM490A, SM490A-weld and FC250 metahaterials.
International Journal of Fatigue. Vol. 32, Issu@@., 1159-1166, 2010.

[211]Parant E, Rossi P, Boulay C. Fatigue behavior omalti-scale cement
composite. Cement and Concrete Research. Vol. ssuel 2, pp. 264-269,
February 200.

[212]Petermann J, Schulte K. Strain based service tistenation for angle-ply
laminates. Composites Science and Technology. ¥al. Issues 7-8, pp.
1043-1050, 2002.

[213]Williams CR, Lee YL, Rilly JT. A practical methoaf statistical analysis of
strain—life fatigue data. International JournalFaitigue. Vol. 25, Issue 5, pp.
427-436, 2003.

[214]Gregory N. Morscher, Greg Ojard, Robert Miller, ¥as Gowayed, Unni
Santhosh, Jalees Ahmad, Reji John. Tensile creggatigue of Sylramic-iBN
melt-infiltrated SIC matrix composites: Retained operties, damage
development, and failure mechanisms. Compositeen8ei and Technology.



231

Vol. 68, Issues 15-16, pp. 3305-3313, 2008.

[215]Payan J, Hochard C. Damage modelling of laminatedon/epoxy composites
under static and fatigue loadings. Internationalrdal of Fatigue, Vol. 24,
Issues 2—-4, pp. 299-306, 2002.

[216]Sawadogo CAH. Comportement en fatigue des compositenolithiques et
sandwiches: détection et suivi de I'endommagemest f@chniques non
destructives. Thése de doctorat, Université de ILjIR009.

[217]Bathias C. An engineering point of view about faggof polymer matrix
composite materials. International Journal of Ragigvol. 28, pp. 1094-1099,
2006.

[218]JIS E 4207 : Truck frames for railway rolling steekseneral rules for design.

[219]Guillaumat L. Reliability of composite structuraspact loading. Composites
and Structures. Vol.76, pp. 163-172, 2000

[220]Doehlert DH. Uniform shell designs. Applied statst Vol. 19, pp. 231-239,
1970.

[221]Mathieu D, Phan-Tan-Luu R, Sergent M, Méthodologie la recherche
expérimentale, Etude dans un domaine expérimeaal ontrainte, Laboratoire
de Méthodologie de la Recherche Expérimentale Eal#rSt.

[222] ThermaCAMM Researcher 2001 Operation Manual, FLIR Publicatiomber:
1 557 488 version A, 2001.

[223]Toubal L. Approches analytique et expérimentalel’dedommagement par
fatigue d’un composite carbone/époxy. These deodaictUniversité Toulouse
[lI-Paul Sabatier. 2004.

[224]Case SW, Reifsnider KL. Fatigue of Composite Materi Comprehensive
Structural Integrity. Chapter 4.16, pp. 405-441020

[225]Bucar T, Nagode M, Fajdiga M. An improved neurampoiting method for
describing the scatter of S—N curves. Internatidlwairnal of Fatigue. Vol. 29,
pp. 2125-2137, 2007.

[226]Silva FA, Chawla N, Filho RDT. An experimental istigation of the fatigue
behavior of sisal fibres. Materials Science and igggying A. Vol. 516, pp.
90-95, 20009.

[227]Reifsnider KL, Henneke EG, Stinchcomb WW, Duke D@mage mechanics
and NDE of composite laminates. Mechanics of Cong@d8aterials Advances.
pp. 399-420, 1983.

[228]Naik NK. Woven-fibre thermoset composites. Fatigafecomposites. Bryan
Harris. pp. 297-313, 2003.

[229]Himmel N, Keinert M, Maier M. Fatigue characteripat of general purpose
thermoplastic composites subject to elementary ar@chl loadings. Progress
in Durability Analysis of Composite Systems. pp-&3. ISBN 90 5410 809 6.
1996.

[230]Greco A, Musardo C, Maffezzoli A. Flexural creephbeiour of PP matrix
woven composite. Composites Science and Technologyl. 67, pp.
1148-1158, 2007.

[231]LS-Dyna Keyword user's Manual. Vol 1, May 2007, $fen 971. Livermore



232

software technology corporation.

[232]Degrieck J, Van Paepegem W. Fatigue damage moglallirfibre reinforced
composite materials: review. Appl Mech Rev. Vol, pg. 279-300, 2001.
[233]Tserpes KIl, Papanikos P, Labeas G, Pantelakis Sgigué damage
accumulation and residual strength assessment BPAQEminates. Composite

Structures. Vol. 63, pp. 219-30, 2004.



233



Résumé

L'étude présentée porte sur la caractérisation setcbmparaison des propriétés
quasi-statiques et en fatigue de composites asfitbedin et de verre avec une matrice époxy. Une
importante campagne d’'essais de fatigue a étésééall partir des propriétés quasi-statiques de
traction et cisaillement plan mesurées. |l appayaé les caractéristiques en statique et en fatigue
du verre/époxy sont supérieures a celles du lixg@otaux de fibres et stratification identiques.
Cependant, en raison de la faible densité des menfle lin, les écarts entre les propriétés
spécifiques des deux matériaux sont faibles. Launeede I'évolution des propriétés en fatigue a
mis a jour des comportements phénoménologiquescpiéts tels que la diminution de
I'amortissement et 'augmentation de la rigiditésda/époxy ayant des fibres paralleles a la
direction du chargement, au cours de la vie desugpttes. Le suivi de 'endommagement par la
mesure des densités de fissures montre que callegonente avec le chargement et le nombre de
cycles appliqués. Les simulations par éléments file la durée de vie des composites lin/époxy,
intégrant la variabilité des paramétres du modelelap méthode de Monté-Carlo, donnent des
courbes de Wohler conservatives par rapport auwnéks expérimentales. Conformément aux
mesures expérimentales, la variabilité des duréedelcalculées diminue lorsque le chargement
baisse.

Mots clés : fibres naturelles, lin, bio-composite, statiquetigiae, S-N, endommagement,
densité de fissures, éléments finis, Monté-Carlo.

Abstract

The present study focuses on the characterizatidncamparison of the quasi-static and
fatigue properties of flax and glass fibre reinfdcomposites with an epoxy matrix. An extensive
experimental campaign of fatigue tests have beeforpeed using the measured quasi-static
tension and in plane-shear properties. It appdetsthe static and fatigue characteristics of the
glass/epoxy composites are higher than that ofefaoxy ones with similar fibre volume fraction
and lay-ups. However, due to the low density of fleinforcements, the differences between the
specific properties of the two materials are lolweTmeasurement of the evolution of the fatigue
properties has highlighted particular phenomenahagbehaviours such as the decrease of the
damping and the increase of the stiffness of flaosty composites having fibres parallel to the
loading direction, during specimens’ life. The mtoning of material damage by measuring the
crack density showed its increase with the loadiewgl and the number of cycles applied. Finite
elements simulations of the life cycle of flax/ep@omposites, incorporating the variability of the
model’s parameters by Monte Carlo method, gave emwative Wohler curves compared with
experimental data. In agreement with the experialeneasurements, the variability of lifetimes
calculated decreases when the load decreases.

Keywords: natural fibres, flax, bio-composite, static, faggus-N, damage, crack density,
finis elements, Monté-Carlo.
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