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Introduction genécrale

Ces derniéres années, les matériaux composites sont de plus en plus utilisés dans différents secteurs
industriels : automobile, aéronautique, batiment... Outre leurs trés bonnes caractéristiques mécaniques,
ils présentent I’avantage d’étre beaucoup plus légers que les matériaux métalliques. Néanmoins, les
matériaux composites sont, dans la plupart des cas, constitués de fibres synthétiques obtenues par divers

procédés chimiques et de résines pétrochimiques.

A cela, il est possible de développer des alternatives. La France est un territoire ou les fibres naturelles
et plus particulierement les fibres de lin se trouvent en abondance et ont des propriétés spécifiques
concurrentielles de celles des fibres synthétiques. De plus, la raréfaction des ressources pétroliéres
conduit a s’intéresser a des polymeres issus de ressources naturelles, pouvant étre extraits a partir de
matieres végétales comme 1I’amidon de mais, le ricin... Enfin, les matériaux composites a matrice
thermoplastique et a renfort d’origine végétale constituent une alternative prometteuse aux composites
a fibres de verre en termes de caractéristiques mécaniques et de recyclabilité. Dans ce contexte, il est
donc intéressant de mettre au point des composites provenant de ressources naturelles a la fois pour les

fibres et pour la matrice.

C’est pourquoi, dans ce travail de thése, nous étudierons un composite 100% biosource, constitué de
fibres de lin sous forme de tissu unidirectionnel, et d’une matrice thermoplastique élaborée a partir de

I’huile de Ricin : le Polyamide 11.
Cette these s’articulera en quatre parties.

Une premiére partie sera consacrée a I’état de I’art sur les matériaux composites et plus particuliérement
sur les éco-composites. Nous nous intéresserons plus particuliérement au procédé de mise en ceuvre des
composites par thermocompression et aux propriétés mécaniques des matériaux ainsi obtenus. Enfin,
cette partie bibliographique s’attachera a décrire le comportement a 1’impact des composites et

I’influence sur leurs propriétés résiduelles.



Une seconde partie décrira les renforts et matrices qui seront utilisés dans cette thése ainsi que
I’équipement de thermocompression qui sera employé pour I’élaboration des composites. Les moyens

d’essais et les techniques de caractérisation seront également détaillés.

Une troisieme partie sera consacrée a 1’optimisation des facteurs de mise en ceuvre du composite
lin/PAL1l. L’influence des paramétres de thermocompression et du choix des constituants sur les
propriétés mécaniques et microstructurales du composite sera étudiée. La carte matériau du composite
sera déterminée par différents tests mécaniques. Enfin, une analyse par émission acoustique permettra

de définir les mécanismes d’endommagement de ce composite.

La derniére partie de ce manuscrit concernera 1’étude du comportement a I’impact de ce composite.
L’influence de la séquence d’empilement sera analysée par la comparaison de quatre séquences
d’empilement différentes. Les endommagements créés par I’impact seront étudiés dans chacun des
drapages. Ensuite, une analyse post-impact sera effectuée pour connaitre les propriétés résiduelles des
composites en traction et compression. Enfin, une premiére approche numérique par éléments finis nous

permettra de comparer les résultats expérimentaux et numérigues.



Partie 1 : Etat de I’art






Introduction de la partie 1

Cette premiére partie vise a faire 1’état de 1’art sur les matériaux composites et en particulier les éco-

composites.

Ces matériaux sont largement influencés par leurs paramétres de mise en ceuvre. Comment ces
parametres influencent-ils leurs propriétés finales ? Une étude bibliographique tentera de répondre a
cette question puis se penchera sur les propriétés mécaniques des éco-composites et leurs mécanismes

d’endommagements.

Enfin, seront abordées les problématiques de résistance a ’impact et de propriétés résiduelles post-

impact des éco-composites.
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Chapitre I : Les constituants des matériaux composites

Les matériaux composites sont utilisés dans de nombreux secteurs industriels depuis plusieurs années et
leur utilisation ne fait que de croitre. Les principaux domaines concernés sont 1’aérospatial,
I’aéronautique, la défense, le sport, le secteur du batiment ou encore la biomécanique. IIs ont les atouts

permettant d’allier résistance, rigidité et légéreté. Ils offrent également une facilité de mise en ceuvre.

Ils sont composés d’au moins deux constituants : la matrice et les renforts. Trois types de
matrice peuvent étre utilisés pour obtenir différents composites : les composites a matrices métalliques
(CMM), les composites a matrices céramiques (CMC) et les composites a matrice organiques (CMO).

Ces derniers sont les composites les plus utilisés et seront particulierement détaillés dans ce chapitre.

Les composites sont renforcés généralement par des particules ou par des fibres, pouvant étre courtes
et dispersées aléatoirement dans le matériau ou longues. Pour des applications structurales, les fibres

longues (continues) sont plus performantes. Elles peuvent étre d’origine synthétique ou naturelle.

1.1 Les matrices polyméres

Ce chapitre s’intéressera uniquement aux matrice organiques (ou polymeéres). Elles peuvent étre
thermoplastiques ou thermodurcissables. Les résines thermodurcissables sont des polyméres
transformés en un produit essentiellement infusible et insoluble aprés polymérisation sous forme
catalytique ou thermique. Elles sont les plus utilisées pour des raisons de prix et de facilité de mise en
ceuvre (résines généralement liquides qui imprégnent facilement les fibres). C’est le cas par exemple des

polyesters insaturés, des époxydes, des vinylesters ou encore des résines phénoliques

Les résines thermoplastiques quant a elles, sont des polymeéres pouvant étre alternativement fondus par
chauffage, et durcis par refroidissement dans un intervalle de température spécifique a chaque polymere.
Les résines thermoplastiques qui peuvent étre utilisées pour la réalisation des matériaux composites sont
de trois types : les polymeéres courants (PP, PE...), les polyméres techniques (PC, PET, PBT, PA, POM),
et les polyméres hautes performances (PPE, PSU, PESU, PAI, PEEK, PEI). Le plus souvent, ils sont

issus du pétrole mais depuis quelques années sont apparus des polymeéres biosourcés, c’est a dire issus
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d’une source naturelle et renouvelable. De plus, certains polyméres peuvent E&tre également
biodégradables, c’est-a-dire décomposables par des micro-organismes. La figure 1-1 résume ces

principales catégories de polymeres.

Biosourcé

Polyamide (Rilsan) Acide Polylactique (PLA)

Bio-epoxy Polyhydroxyalkanoate (PHA)
Bio-Polypropylene

Non-biodégradable Biodégradable

Polyethylene (PE) Polycaprolactone (PCL)

Polypropylene (PP) Polyester Amide (PEA)
Polystyrene (PS)

Polychlorure de Vinyle (PVC)
Polyméthacrylate de
méthyle (PMMA)

ol

Non-biosourcé

Figure 1-1 : Catégories des différentes sortes de polymeres.

Les propriétés mécaniques des différents types de matrice sont détaillées dans le tableau 1-1.

Polvmere Densité Module d’Young Contrainte a la rupture
y (GPa) (MPa)
Polypropylene (PP) 0,92 1,2 30
Epoxyde 1,2 4,5 130
Acide Polylactique
(PLA) 1,25 3-4 40-60
Polycaprolactone
(PCL) 11 9 10
Polyamide 11 (PA 11) 11 15 45

Tableau 1-1 : Propriétés mécaniques des polymeres [Gay, 1997].

14



1.2 Les fibres

1.2.1  Les fibres synthétiques

Les fibres synthétiques les plus couramment employées sont les fibres de verre, de carbone ou encore
d’Aramide. Les fibres de verre sont obtenues a partir de silice et d’additifs. Les fibres subissent ensuite

différents traitements de surface ou ensimages afin d’améliorer I’interface fibre/matrice [Thomas, 2011].

Les fibres de carbone sont obtenues majoritairement par pyrolyse d’une fibre organique le
polyacrylonitrile (PAN) [Destaing, 2012]. Les fibres d’Aramide nommées aussi fibre de Kevlar sont

issues de la chimie de Polyamides aromatiques.

1.2.2  Les fibres naturelles

Les fibres naturelles peuvent provenir soit de végétaux, soit d’animaux (laine de mouton, poils d’Alpaga
ou fils de soie) ou encore de minéraux (fibres d’amiante). Concernant les fibres végétales, elles
proviennent soit des tiges : fibres de lin ou de chanvre soit des feuilles : Sisal, ou encore des fruits :
fibres de coco [Baley, 2013]. Le tableau 1-2 présente la comparaison des propriétés mécaniques des

fibres de lin avec celles de fibres synthétiques [Poilane et al., 2009].

On voit dans le tableau 1-2 que les fibres synthétiques sont plus performantes que les fibres de lin en
terme de module d’Young et de contrainte a la rupture. Cependant, si on rapporte ces grandeurs a la

densité des fibres, les fibres de lin deviennent concurrentes des potentielles aux fibres de verre.

Lin Verre E Aramide Carbone
Densité p 1.45 2.54 1.45 1.94
or (MPa) 1340 2200 3000 3920
er (%) 3.3 3 45 0.7
E (GPa) 58 72 135 588
E/p (GPa) 38 28 93 303
or/p (MPa) 875 866 2100 2020

Tableau 1-2 : Caractéristiques mécaniques de différentes fibres [Poilane et al., 2009].
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La configuration des fibres peut avoir différentes architectures. Elles peuvent avoir une architecture
aléatoire ou les fibres sont non tissées. On parlera alors de mats. Pour améliorer les propriétés

mécaniques, les fibres peuvent étre également torsadées pour former des fils, qui seront ensuite tisses.

On parlera de taffetas lorsque les fils de chaine et de trame s’entrecroisent alternativement. Cette
architecture confére au tissu des propriétés mécaniques sensiblement identiques dans les deux directions

(chaine et trame).

Si chaqgue fil de chaine flotte au-dessus de plusieurs (n) fils de trame et chaque fil de trame flotte au-
dessus de (m) fils de chaine : on parlera de sergé. Le tissu sergé permet ainsi un glissement entre les fils

chaine et trame et s’adapte bien a des moulages de formes complexes.

Plus récemment, ont été développés des tissus unidirectionnels. lls sont confectionnés a partir de fibres
assemblées sous formes de méches. Ces méches sont ensuite reliees entre elles par des fils de trame.
Cette architecture permet d’éviter les torsions de fibres que 1’on trouve dans les tissus classiques,

améliorant ainsi leurs performances mécaniques [Kumar Thakur, 2014].
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Chapitre 11 : Les Eco-composites

1.1 Contexte

De plus en plus, I’industrie automobile impose 1’utilisation des matériaux dits verts pour répondre
aux objectifs de réduction de poids, de diminution de consommation d’énergie et d’émission de CO»,
tout en assurant la qualité et la sécurité des véhicules, des codts de production réduits et la recyclabilité
des matériaux. Selon la réglementation européenne, 1’objectif est de réduire a 95 g/CO»/km 1’émission

des gaz polluants pour 2020 [Réseau Action Climat France, 2011] (Figure 1-2).

85
I ——
60
56

2006 2010 2015 2020 2025 2030

Figure 1-2 : Evolution de I'émission des gaz polluants en fonction des années [Réseau Action
Climat France, 2011].

De nos jours, les fibres d’origine végétale sont utilisées principalement pour des pieces non structurelles
(tableaux de bord, joints...). Pourtant, les fibres continues présentent de meilleurs performances

mécaniques et permettent d’étendre ’utilisation des fibres végétales a des applications structurelles.

Dans ce contexte, les matériaux composites a matrice thermoplastique et a renfort végétaux constituent
une alternative prometteuse aux composites a fibres de verre en termes de caractéristiques mécaniques

et de recyclabilité.

Face a I’épuisement des ressources pétrolieres, 1’utilisation de ressources biosourcées dans les

composites devient nécessaire de nos jours. Au vu du contexte, ces types de matériaux dit

17



« biocomposites » sont amenés a étre développés. On parlera d’éco-composites dés lors que 1’un des

constituants sera biosourcé et/ou biodégradable.

1.2  Mise en ceuvre

Les matériaux composites peuvent étre mis en ceuvre par divers procédés de fabrication. Nous nous
intéresserons uniguement aux techniques de mise en ceuvre pouvant étre utilisées pour les éco-

composites.

Pour ces matériaux, I’imprégnation des fibres par la matrice polymeére peut poser probleme. En effet,
I’incompatibilité entre les fibres et la matrice peut se traduire par plusieurs phénomenes : présence
d’agrégats lors de la mise en ceuvre, limitation dans les températures de mise en ceuvre et force
interfaciale plus faible comparée a celle obtenue avec des fibres de verre ou de carbone. Ce phénoméne
s’explique par la présence de groupes hydroxyl et d’autres groupes polaires qui conférent aux fibres
naturelles un caractére hydrophile [Regazzi et al., 2016], incompatible avec les matrices polyméres qui
sont hydrophobes. Le caractére hydrophile des renforts végétaux entraine une absorption importante
d’humidité qui est la principale raison de la faible adhésion et peut conduire a une dégradation des
propriétés de 1’éco-composite final [Azwa et al., 2013]. Le choix du procédé de mise en ceuvre est donc

crucial, afin d’optimiser les performances du matériau obtenu.

11.2.1 Injection

C’est un procédé de mise en ceuvre qui concerne uniquement les composites a matrice thermoplastique

et a fibres courtes. Le schéma de la figure 1-3 décrit le principe de fonctionnement de la presse & injecter.
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oo Moule divisable
Trémie

Ejecteurs

Mouvements

de la vis Chauffage

Vis sans fin

Figure 1-3 : Schéma de la presse a injecter.

Le mélange fibre et matrice est obtenu grace a une extrudeuse permettant de fabriquer des granulés
composés de résine et de fibres courtes. Ces granulés vont ensuite étre injectés directement dans la
trémie de la presse a injecter. La trémie ouverte, les granulés vont se déverser dans un fourreau contenant
une vis sans fin qui va faire fondre la matiére et la conduire vers un moule qui aura la forme de la piéce

désirée. Le moule fige et cristallise la matiére puis la piéce est éjectée.
11.2.2 Resin transfer moulding (RTM) / Infusion

Cette technique est plus adaptée aux résines thermodurcissables (figure 1-4). Ce procédé se réalise
généralement sous une presse équipée d’un moule a la forme voulue. Les fibres continues ou sous forme
de mat sont placées dans le moule, le moule est fermé et sous pression. La résine est injectée d’un c6té

du moule et aspirée de 1’autre coté faisant ainsi migrer la résine dans les tissus.

/ Pompe a vide

Fibres

Résine Moule

Figure 1-4 : Principe de mise en ceuvre du RTM.

19



La technique d’infusion se base sur le méme principe que la RTM. Dans ce cas, aucun moule n’est
utilisé. La fibre habille une forme voulue. Une bache en plastique ou bache a vide est placée sur cette

zone. D’un coté, la résine pénétre dans les fibres, de 1’autre c6té, une pompe permet d’aspirer la résine.

11.2.3 Pultrusion

Cette technique s’adresse également aux composites thermodurcissables. Des bobines de fibres sont
déroulées et passent dans un bain de résine. Une fili¢re chauffante permet d’obtenir la forme de profilé
désiré (tubes...). La maticre est ensuite entrainée en dehors de la filiere grace a des rouleaux. La longueur

du profilé désirée est ensuite découpée (figure 1-5).

® O

Bobines de @ l
fibres Imprégnation du A ’
renfort par la Filliére Traction Découpe du
résine chauffante profilé

Figure 1-5 : Principe de mise en ceuvre par pultrusion.

11.2.4 Autoclave

Cette technique peut étre utilisée pour les résines thermodurcissables ou thermoplastiques, avec des

renforts sous forme de tissus ou de mat. Dans la plupart des cas, les fibres sont pré-imprégnées de résine.

Les pré-imprégnés habillent dans ce cas une forme (moule). Une bache a vide va étre alors déposée sur
ces pré-imprégnés afin de les mettre sous pression. Ce type de moulage se fait dans un four mis sous

pression. Le schéma de la figure 1-6 décrit le principe de ce type de moulage.
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pression, N,

chauffage .

composite
sous vide

Figure 1-6 : Principe du moulage par autoclave [Bourban et al., 2004].

Cette technique permet d’obtenir des pieces de grande qualité mais n’est pas adaptée a une production

a cadence élevée comme c’est le cas pour les piéces automobiles.
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Chapitre 111 : Mise en ceuvre par thermocompression

La technique de moulage par thermocompression s’effectue par compression des matériaux entre deux
plaques chaudes a des pressions pouvant atteindre 300 bars, permettant ainsi la mise en ceuvre de picces
relativement épaisses [Chaouki, 2011]. Ce procédé est le moins énergivore parmi les procédés de mise
en ceuvre des composites a fibres longues et a résine thermoplastique. De plus, ¢’est une technique qui,
hormis la pression ou la température, n’impose aucune autres sollicitations (cisaillement, flexion...) au
composite. Enfin, ¢’est un procédé qui peut permettre de fabriquer des pieces a une cadence relativement

¢levée. C’est donc le procédé qui sera utilisé dans la these.

Les composites fabriqués par thermocompression sont soumis a trois parametres qui sont : la pression,
le temps de maintien ainsi que la température. Dans la littérature, de nombreuses études s’intéressent a

I’influence de ces paramétres sur la qualité du composite produit.

Tout d’abord, il faut noter que compte tenu de la température de fusion élevée des polymeéres
thermoplastiques, le temps de maintien effectif devra étre court afin de ne pas dégrader les fibres
naturelles. En effet, les résultats menés par Destaing [Destaing, 2012] permettent de déterminer les
durées maximales d’exposition aux températures élevées sans préjudices pour les performances des
fibres de lin. Ainsi, il a été montré que les fibres de lin peuvent subir une exposition a 200°C pendant 5
minutes ou a 160°C pendant 30 minutes sans que leurs propriétés ne soient altérées. Dans cette étude,
des composites sont réalisés par un systeme de thermocompression Roctool®, qui permet un chauffage
par induction. Les conditions de temps, pression et températures développées dans cette étude sont
décrites dans la figure 1-7. Toutefois, ces conditions sont directement liées au systéme spécifique utilisé

(Roctool) et ne peuvent donc pas s’appliquer a d’autres procédés de thermocompression.
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Figure 1-7 : Parametres de thermocompression utilisés avec le systéme Roctool
pour un composite lin/PA11 [Destaing, 2012].

Le tableau 1-3 présente une synthése d’études bibliographiques concernant les paramétres de mise en

ceuvre par thermocompression d’éco-composites.

) . . Maintien Pression o
Composite Configuration Température ) Publication
(minutes) (MPa)
Lin/PA11 Film stacking+ 190, 200 et 3,4,6,8 [Destaing,
poudre Renfort sec 910°C lou2 ou 10 2012]
. Renfort pré- o [Mieck et
Lin/PP impégné 180°C 2 10 al., 1996]
. . . o [Ouagne et
Lin/PLLA Film stacking Renfort sec 190°C 1 2 al., 2010]
[Gobi
Lin/PLA Film stacking Renfort sec 180°C 3 10 Kannan et
al., 2012]
Chanvre/PP Film stacking ~ Renfort sec 195°C 4 55 [C;gff]kl’
. o [Miao et al.,
Lin/PP Renfort sec 190°C 20 0,5 2011]
Lin/PP Film stacking Renfort sec 190°C 15 4 [Bos, 2004]
. Van de
i Renfort pré- 190, 200 et [
Lin/PP L . 3,50ub Velde et al.,
impégné 210°C 2003]
Jute/PP Renfort sec 205°C 9 0,5 [George et
' al., 2013]
Renfort pré- 170,190, 210 [Kobayashi
PLA/Chanvre impégné ot 230 °C 40u8 lou3 etal., 2013]

Tableau 1-3 : Synthése de quelques études bibliographiques concernant les paramétres de mise en ceuvre par
thermocompression d’éco-composites.
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Le tableau 1-3 montre qu’il y a une grande diversité des paramétres utilisés pour thermoformer les éco-
composites. En effet, la température varie de 170°C a 230°C, le temps de maintien de 1 a 20 minutes, et
la pression de 0,5 a 10 MPa. Pour choisir les meilleurs paramétres, il est donc nécessaire d’étudier leur

influence sur les propriétés résultantes du composite.

Ochi [Ochi, 2008] a par exemple étudié l'effet de la température sur les propriétés en traction d’un
composite Kenaf/PLA (fibres unidirectionnelles) et a trouvé que la température optimale de mise en
ceuvre était de 160°C. Une température trop élevée (180°C) entrainait de moins bonnes propriétés
mécaniques. Pour confirmer que la perte de propriétés mécaniques provenait de la dégradation des

fibres, il a réalisé un test sur une fibre unitaire selon la norme JIS 7601 (figure 1-8).

100+ } .

Norm. tensile strength (%)

50 Heating time
O 15min
® 30min
A 60min
0 | " 1 s | " | s |
0 50 100 150 200

Heating temperature ‘o
Figure 1-8 : Influence de la température sur les fibres de Kenaf [Ochi, 2008].

Bernard et al. [Bernard et al., 2011] ont étudié également I'effet de la température sur les propriétés
meécaniques des composites a fibres de kenaf et ont trouvé une tendance inverse, c’est-a-dire de
meilleures propriétés mécaniques lorsque le composite est mis en ceuvre & 230°C plutét qu’a 190°C.
Aprés avoir réalisé des études de microscopie, ils montrent que cela est li¢ a un manque d’imprégnation
des fibres par la matrice a 190°C alors qu’a 230°C, il y a une meilleure adhésion fibre/matrice. Ils
réalisent également des analyses mécaniques dynamiques et ils observent une augmentation de 1’angle
de perte qui, selon eux, caractérise la qualité de I’interface. Ils montrent donc qu’une augmentation de

la température de mise en ceuvre conduit a une meilleure qualité d’adhésion fibre/matrice.

Takagi et al. [Takagi et al., 2008] ont étudié I'effet de la pression sur des composites verts. lls ont constaté
une augmentation de la résistance a la flexion et du module avec une pression plus importante. La

pression amene une meilleure cohésion entre les fibres et la matrice. Rassmann et al. [Rassmann et al.,
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2010] ont fait la méme observation : une pression plus importante entraine une réduction de porosités et
donc une augmentation de la résistance & la traction et & la flexion. C’est aussi ce que constate Wakeman
et al. [Wakeman et al., 1999] : ’augmentation du module est obtenue pour un temps de maintien plus
long car le composite contient alors moins de vides. En effet en augmentant le temps de compactage, la
guantité de vide diminue. Selon lui, le taux de porosités diminuerait de 1% en augmentant la pression

de 10 a 40 Bars.

Kobayashi et al. [Kobayashi et al., 2013] ont déterminé I’évolution du taux de porosités d’un composite
PLA/Chanvre en fonction des paramétres de mise en ceuvre. Ils en déduisent que le taux de porosités
augmente avec la température de mise en ceuvre. Ils I’expliquent par la dégradation de la cellulose a
haute température qui libérerait un gaz responsable de la création de vide au sein du composite. La
dégradation des pectines a lieu plus tét (180°C). lls se sont ensuite intéressés a 1’évolution du module et
de la contrainte en fonction des conditions de mise en ceuvre. Leurs résultats sont présentés dans la

figure 1-9.
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Figure 1-9 : Evolution de la contrainte, du module et du taux de porosités d’un composite chanvre/PLA en fonction des
conditions de mise en ceuvre [Kobayashi et al., 2013].
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En ce qui concerne la contrainte, la figure 1-9 montre qu’elle augmente entre 170 et 190°C. Cela
s’explique par une meilleure imprégnation des fibres a plus haute température. Mais celle-ci vient a étre
diminuée lorsqu’on atteint 210°C a cause de la dégradation thermique des fibres. En effet, a cette
température ce sont les hémicelluloses qui se dégraderaient [Beg et al., 2008]. C’est aussi ce que constate
Madsen [Madsen et al., 2012]. Outre le fait de la température, la contrainte est également affectée par la

pression et le temps de maintien.

Plackett et al. [Plackett et al., 2003] ont démontré que les propriétés en traction des composites fibres
de jute (mats)/PLA sont meilleures lorsque les composites sont mis en ceuvre avec un temps de maintien
plus court. En revanche a hautes températures 1’acide polylactique (PLA) s’écoule mieux d’ou une
meilleure interface fibre/matrice. Les résultats de Plackett et al. sont regroupés dans la figure 1-10 et la

figure 1-11.

Sample type Process temperature (°C) Heating time (min) Tensile® strength (MPa) Tensile® stiffness (GPa) Elongation® at max. stress (%)

PLA 190 10 55 (0.5) 3.5(0.1) 2.1(0.1)
PLA/jute® 180 10 72.7(2.3) £.1(0.4) 1.5 (0.0)
PLA/jute® 190 3 89.3 (3.6) £.5 (0.6) 1.8 (0.1)
PLA/jute® 200 3 93.5 (1.1) 8.7 (0.0) 1.6 (0.1)
PLA/jute® 210 3 100.5 (0.4) 9.4 (0.2) 1.6 (0.1)
PLA/jute® 220 3 98.5 (3.3) 9.5 (0.5) 1.5 (0.1)

Figure 1-10 : Evolution des propriétés en fonction des conditions de mise en ceuvre sur des composites Jute/PLA [Plackett
et al., 2003].
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Figure 1-11 : Courbe contrainte déformation a 190°C et 210 °C [Plackett et al., 2003].

La figure 1-11 [Plackett et al., 2003] montre qu'il est possible d’augmenter la contrainte a la rupture de

50 & 100 MPa et de doubler la rigidité en traction du polylactide par incorporation de mats de fibres de
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jute et en utilisant une température de chauffage de 210°C. Un résultat équivalent a été obtenu lorsque
la température de chauffage a été portée a 220°C, ce qui est bien au-dessus de la température

recommandée pour le polylactide.

Selon Kiran et al. [Kiran et al., 2011], qui ont étudié des composites Jute/PLA, une plus grande

température de mise en ceuvre conduit a une réduction irréversible de la résistance des fibres (figure 1-

12a).
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Figure 1-12 : Evolution de la résistance a la traction de composites Jute /PLA en fonction des parameétres de mise
en ceuvre [Kiran et al., 2011].

La figure 1-12b présente I'effet de la pression sur la résistance a la traction. Une résistance a la traction
maximale est observée a 50 bars. Des pressions de mise en ceuvre plus élevées reduisent la résistance a
la traction en endommageant les fibres. La figure 1-12c¢ illustre I'influence du temps de chauffage sur la
résistance a la traction. Une durée de chauffage plus importante conduit également a une meilleure
imprégnation des fibres dans la matrice. Contrairement aux attentes, la résistance a la traction diminue
avec une augmentation du temps de chauffage. Cela est interprété par les auteurs comme étant di a la

dégradation des fibres.

Selon Brahmia [Brahmia, 2007], lathermocompression fait intervenir une phase de compactage pendant
laquelle le polymeére cristallisera a haute pression. Les études sur la cristallisation des polyméres semi-
cristallins sous pression ont montré que cette derniere augmente la température de fusion et la
température de cristallisation. En effet, il peut étre observé que le point de transition (correspondant a la
température de cristallisation) se décale vers les hautes températures, quand la pression augmente. Ce
décalage est interprété par une augmentation de la température de fusion thermodynamique du polymére

avec la pression. Une étude a été réalisee par Majewski sur du Polyamide 12 seul [Majewski et al.,
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2008]. 11 corréle ses résultats d’analyse calorimétrique différentielle (DSC) avec des images de
microscopie. 1l mesure deux pics différents de DSC sur deux échantillons pris a deux endroits de la
plaque du Polyamide 12 seul. Grace a ses observations microscopiques, il voit qu’il y a deux zones dans
son analyse : I’'une ou le polymére a bien fondu et cristallisé, 1’autre ou le polymére n’a pas fondu et est
toujours sous forme de poudre. Il remarque également qu’'une augmentation de la teneur cristalline
conduit & une augmentation de la résistance a la traction et de la rigidité. Une autre étude menée sur du

Polyhydroxybutyrate (PHB) arrive aux mémes conclusions [El-hadi et al., 2002].

Georges et al. étudient un Chanvre/Polypropyléne (PP). Ils constatent que la température de
cristallisation augmente de 111,2 4 119,5°C lorsque la fibre de jute est incorporée dans la matrice de PP.
Cette augmentation est due au fait que les fibres de jute ajoutées agissent comme agent de nucléation et
accélerent ou favorisent le processus de cristallisation d’ou une augmentation du taux de cristallisation

et de la température de cristallisation [George et al., 2013]. Ce phénoméne s’appelle la transcristallinité.

Wu et al. étudient I’effet de la température sur les propriétés thermiques et physico-chimiques d’un
composite Bambou/PLA. lls constatent que la cristallinité augmente de 2,2 a 21% en augmentant la
température de mise en ceuvre de 165 a 210°C. Les propriétés mécaniques augmentent également avec
la pression de mise en ceuvre (figure 1-13a) [Wu et al., 2013]. Ils réalisent également une étude d’analyse
mécanique dynamique. Le module de stockage E> augmente avec la température (figure 1-13b). Dans
le méme temps, le pic du facteur de perte tan & diminue avec I’augmentation de la température de
pressage (figure 1-13b). lls expliquent ces phénoménes par une meilleure interaction fibre/matrice

lorsque le composite est élaboré a haute température.
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Figure 1-13 : Evolution de la contrainte et du module en traction (a) et évolution du facteur de perte et du module de
stockage (b) en fonction de la température de mise en ceuvre pour un composite Bambou/PLA [Wu et al., 2013].

On voit a travers ces différentes études que I’influence des parameétres de mise en ceuvre (température,
pression, temps de maintien) varie selon les matériaux utilisés et le moyen d’élaboration employé. Il

sera donc nécessaire, pour notre travail, de commencer par réaliser une optimisation de ces parametres.
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Chapitre 1V : Caractérisation mécanique et endommagement

Ce chapitre a pour but dans un premier temps, de cibler les caractéristiques mécaniques des éco-
composites. Puis, dans un second temps, de présenter les travaux de la littérature qui décrivent les

mécanismes d’endommagement dans les matériaux composites.
VI.1 Caractérisation mécanique

Le tableau 1-3 regroupe les caractéristiques mécaniques en traction d’éco-composites a fibres longues
trouvées par différents auteurs. Les essais ont été réalisés dans la direction longitudinale (direction des

fibres de chaine). Ces composites ont été, dans tous les cas, obtenus par thermocompression.

Con\t rainte Module  Déformation
. Taux ala , X
Composites . d’Young alarupture Auteurs
de fibres rupture (GPa) (%)
(MPa) ?
PLA/PBS (fibre 30 15 20 [Jia et al., 2014]
synthétique)
. [Herrera-Franco
Sisal/HDPE 70 etal., 2004]
: 0 [Madsen et al.,
Lin/PP 42% vol 251,1 26,9 2003]
[Graupner et al.,
0,
Chanvre/PLA 40% masse 60 2009]
Kraft softwood/PLA  50% masse 120 10 [Du etal., 2014]
. [Huang et al.,
0,
Lin/PP 50% masse 76,24 10,71 2,08 2008]
Chanvre/PLA 53% masse 210 22 [Kobayashi etal.,
2013]
Bambou/PLA 51% masse 78 1,75 15 [Porras etal,
2012]
. 0 [Singleton et al.,
Lin/HDPE 30% vol 41,6 2003]
Lin/PLA 40% vol 72 13 [Nassiopoulos et
al., 2015]
Lin/PA11 50% vol 215 0,75% [Destaing, 2012]

Tableau 1-4 : Caractéristiques mécaniques en traction d'éco-composites obtenues par différents auteurs.
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La plupart de ces auteurs ont élaboré leurs composites par la méthode du « film stacking » en alternant
couches de fibres et couches de polyméres sauf Huang et Kobayashi [Huang et al., 2008; Kobayashi et
al., 2013] qui utilisent des composites comélés dans lesquelles les fibres de polymeéres sont torsadées

avec des fibres naturelles.

Les fibres naturelles les plus employées sont le lin ou encore le chanvre. Ces fibres sont toutes associees

a des résines thermoplastiques qui sont dans la plupart des cas du PLA ou du PP.

D’aprés ces caractéristiques mécaniques, il est a noter que ces propriétés mécaniques sont trés variables
et dépendent fortement du taux de fibres incorporé dans le composite. Aussi, dans la littérature, peu
d’études concernent les caractéristiques mécaniques en compression et en flexion des éco-composites

obtenus par film stacking.

IV.2 Mécanismes d’endommagement dans les composites

Pendant les essais quasi-statiques, plusieurs auteurs ont recours a 1’émission acoustique afin
d’investiguer I’endommagement des composites. Chaque mécanisme d'endommagement libere une
énergie résultant de modifications microstructurales. Une partie de cette énergie est enregistrée sous
forme d’ondes d'émission acoustique (salves), et chaque salve correspond a un événement physique dans

le matériau. Cette salve a plusieurs caractéristiques : amplitude, énergie, durée ...

Les auteurs classent généralement les salves par deux méthodes : soit en utilisant une analyse
paramétrique conventionnelle soit en utilisant des outils d’analyse statistiques multivariables [Hamdi,
2012]. La premiére se base sur une classification en utilisant un seul parametre (énergie, fréquence ou
amplitude) ; la seconde se base sur la classification de signaux en se basant sur plusieurs descripteurs et
en trouvant des similitudes entre chacun des descripteurs soit a partir d’une base de données qui a été
établie par des modes d’endommagement connus : on parlera de méthode supervisée, soit en trouvant
des similarités entre les différents événements : on parlera de méthode non-supervisée. Les évenements
sont alors divises en plusieurs catégories. Chaque catégorie est associée a un meécanisme
d’endommagement dans le composite : la fissuration matricielle, le frottement fibre/matrice, la

décohésion interfaciale, le délaminage et les ruptures de fibres. Certains auteurs classifient les
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événements acoustiques en se basant sur I’amplitude des salves. Par exemple, Bravo et al. [Bravo et al.,
2013] étudient des composites Bois/LLDPE mis en ceuvre par injection. Ils observent quatre mécanismes
d’endommagement. A faible amplitude, ils notent deux mécanismes provenant de ’endommagement de
la matrice qui sont la micro-fissuration de la matrice (35-45 dB) ainsi que le frottement matrice/matrice
(40-55 dB). La décohésion des fibres peut étre observée a des gammes d’amplitudes comprises entre 45
et 60 dB. Enfin, il note une plage d’amplitude plus étendue entre 55 et 85 dB qui correspondrait au
frottement fibre/matrice. Bonnafous et al. [Bonnafous et al., 2009] étudient des composites tisses
chanvre/epoxy en réalisant une analyse multiéchelle. lls analysent séparément les fibres ainsi que la
matrice, puis le composite chanvre/epoxy dans lequel ils retrouvent les mémes gammes d’amplitude que
celles obtenues pour chaque constituant auxquelles s’ajoute une gamme intermédiaire correspondant a
la décohésion fibre matrice. Ils obtiennent des gammes d’amplitude basses pour la résine : 50-57 dB,
puis une décohésion fibre/matrice entre 54 et 64 dB et la rupture des renforts entre 64 et 72 dB. Romhany
et al. [Romhany et al., 2003] étudient les mécanismes d’endommagement se produisant uniquement
dans les renforts de lin. lls observent trois mécanismes propres aux fibres qui sont le déchaussement des
fibres entre elles qui se produit a des amplitudes inférieures a 35 dB, une rupture transverse des fibres
entre 35 et 60 dB ainsi que des ruptures longitudinales des fibres a des gammes d’amplitudes supérieures
a 60 dB. Elouaer et al. [Elouaer et al., 2009], qui s’intéressent a des composites chanvre/PP, trouve
guatre mécanismes de rupture : une fissuration matricielle intervenant entre 40 et 55 dB, une décohésion
interfaciale entre 60 et 65 dB, le déchaussement interfaciale entre 65 et 80 dB et enfin, la rupture des
fibres entre 85 et 95 dB. Dans sa these, Destaing étudie des composites lin/Polyamide 11 [Destaing,
2012] : elle teste ces composites dans le sens longitudinal et a +/- 45°. Elle obtient cinq mécanismes
d’endommagement : fissuration matricielle, frottement fibre/matrice et fibre/fibre, décohésion,
délaminage et rupture des fibres a des gammes d’amplitudes respectives de 40-50, 45-55, 50-60, 55-65

et 65-80 dB.

En ce qui concerne les composites synthétiques, on peut citer Albouy et al. [Albouy et al., 2014] qui
s’intéressent a des composites a base de thermoplastique et a fibres de carbone dans lesquelles ils

observent deux mécanismes liés a la matrice qui sont la micro-fissuration ainsi que le frottement
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matrice/matrice a des plages d’amplitudes respectives de 33-45 et 45-57 dB. Une décohésion

fibre/matrice est observée entre 57 et 70 dB, des frottements fibres/matrices entre 70 et 85 dB ainsi

qu’une rupture des fibres a des amplitudes supérieures a 85 dB. Liu et al. [Liu et al., 2012] étudient des

composites a fibres de carbone. Ils observent des amplitudes de 40 a 60 dB pour la matrice, de 50 & 70

dB pour I’interface, entre 60 et 80 dB pour le délaminage et entre 80 et 100 dB pour la rupture des fibres.

Enfin, dans sa thése, Hamdi [Hamdi, 2012] attribue des formes d’ondes a chaque mécanisme

d’endommagement dans des composites verre/époxy. La forme d’onde A correspond a la fissuration de

la matrice, la forme d’onde B correspond a la décohésion, la forme d’onde C correspond a la rupture

fibre/matrice et la forme d’onde D correspond au délaminage du composite. Les caractéristiques des

formes d’onde sont détaillées dans la figure 1-14

Label Type A Type B
Type résonant impulsionnel
du signal
Temps  de moven court
montee
Dharés TOVETITIE MOYEnne
0 0
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Figure 1-14 : Caractéristiques et formes d'ondes établies par Hamdi [Hamdi, 2012].
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Le tableau 1-5 regroupe les plages d’amplitude attribuées a chacun des phénoménes dans différents

composites étudiés dans la littérature.

Auteurs Matrice Interface Fibres
Bois/LLDPE [Bravo et  Micro-fissuration [35-45] dB  Décohésion [45-60]
al., 2013] Frottement matrice/matrice dB
[40-57] dB Frottement
fibre/matrice [55-
85] dB
Chanvre/Epoxy Micro-fissuration [50-57] dB Décohésion [54-64] Rupture [64-72]
[Bonnafous et al., dB dB
2009]
Décohésion Rupture
[<35] dB
Fissuration
Fibres de lin [Romhany tra”sverjeB [35-60]
et al, 2003] Rupture
longitudinale [>60]
dB

Décohésion [60-65]

Chanvre/PP (Elouaer et dB Rupture [85-95]
al., 2009) Fissuration [40-55] dB Déchaussement [65- P
dB
85] dB
Frottement [45-55] Délaminage
Lin/Polyamidell . . i dB [55-65] dB
[Destaing, 2012] Fissuration [40-50] dB Décohésion [50-60] Rupture [65-80]
dB dB
Décohésion [57-70]
Carbone/ Micro-fissuration [33-45] dB dB Rupture [>85]
thermoplastique Frottement matrice/matrice Frottements P dB
[Albouy et al., 2014] [45-57] Db fibre/matrice [70-
85] dB
Délaminage et
Carbone/Epoxy [Liu et s i déchaussement
al., 2012] Fissuration [40-60] dB  DoeoOn 0701 r0 507
Rupture [80-
100] dB
Délaminage
Verre/Epoxy [Hamdi, . . i Décohésion [55-80] [55-70] dB
2012] Fissuration [50-70] dB dB Rupture [70-
100] dB

Tableau 1-5 : Mécanismes d'endommagement et gammes d’amplitude identifiés par différents auteurs.

Cette partie bibliographique nous permet d’identifier les principaux mécanismes d’endommagement

dans différents types de composites. D’apreés le tableau 1-5, on peut identifier les principales gammes
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d’amplitude : les mécanismes provenant de la matrice interviennent a faible amplitude (40-55 dB), les
mécanismes provenant des interfaces (déchaussement fibre/matrice ou délaminage) se situent en général
entre 60 et 85 dB et les mécanismes provenant des fibres ont lieu a des gammes d’amplitudes supérieures

a85dB.
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Chapitre V : Impact et post-impact

Le but de ce chapitre est de présenter les études bibliographiques sur le comportement a 1I’impact des

composites et sur leurs propriétés résiduelles post-impact.

V.1  Impact

V.1.1 Généralités

L’impact a faible vitesse ou faible énergie est étudié par de nombreux auteurs. Ce type d’impact peut
étre induit par la chute d’objets et est le plus néfaste pour les matériaux composites. En effet, les
dommages créés peuvent étre invisibles a I’extérieur mais peuvent conduire a des propriétés résiduelles
catastrophiques [Dhakal et al., 2012]. Afin de reproduire ce qui peut se passer dans des conditions
d’utilisations, les tests sont réalisés le plus souvent avec des tours de chute munies d’impacteur.
Différents paramétres peuvent modifier la réponse des composites a I’impact [Gonzalez et al., 2011].
En effet, I’influence des conditions environnementales peut étre étudiée : ’effet de la température
[Suresh Kumar et al., 2015], I’effet de I’humidité [Ahmad et al., 2016] ou des conditions aux limites.
L’influence de la forme, de la taille ou de la masse de I’impacteur [Dhakal et al., 2012] peut étre
également étudiée, ainsi que I’influence de 1’énergie investie [AKil Hazizan et al., 2002; Atas et al.,
2008; Bull et al., 2015; Hufenbach et al., 2011; Karakuzu et al., 2010; Lopes et al., 2015]. Enfin, la
résistance a I’impact peut également étre influencée par I’épaisseur [Evci, 2015; Rajaneesh et al., 2014]

ou P’effet de la densité [Ma et al., 2016; Mei et al., 2016].

A faible énergie et faible vitesse, la courbe représentant la force appliquée au composite en fonction du

déplacement de I’impacteur a une allure bien spécifique comme montré sur la figure 1-15.
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Figure 1-15 : Comportement effort-déplacement de plaques a faible énergie et
faible vitesse [Lachaud, 2011].

On voit sur la figure 1-15, que la zone 1 correspond a la partie élastique linéaire du composite, puis dans
la zone 2 peuvent apparaitre des phénomenes liés a la rupture de la matrice ou au délaminage du
composite. Ensuite, peut avoir lieu une chute brutale de 1’effort causée par une perforation ou une rupture

des fibres. Enfin apparait en zone 3 le retour élastique [Lachaud, 2011].

On peut ainsi corréler I’avancement de 1’impacteur dans la plaque avec le diagramme force-déplacement

[Atas et al., 2008].
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Figure 1-16 : Allure des courbes force/déplacement dans le cas d’un composite non perforé (a), dans le cas ou ’impacteur pénétre
dans la plaque (b) et dans le cas de I’initiation de la perforation (c) et dans le cas d’une perforation compléte du composite (d).
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V.1.2 Influence de la séquence d’empilement

L’effet de la séquence d’empilement pendant un essai d’impact a été étudié par de nombreux auteurs,
en particulier sur les composites a fibres synthétiques. Hitchen et al. s’intéressent par exemple a un
composite carbone/époxy [Hitchen et al., 1995]. IIs étudient 6 types de composites & base de 16 plis de
carbone/époxy en alternant les couches a 0°, 90°, +45° et -45°. lls relévent que le principal mode
d’endommagement qui intervient lors de I’impact est le délaminage. Pour augmenter la résistance au
délaminage, ils montrent qu’il faut alterner les couches afin d’éviter les successions de couches
similaires et mettre des couches a +/- 45° en surface du composite. Ils démontrent que la ségquence
d’empilement influence fortement la forme et la taille du délaminage. De plus, lors d’essai de
compression aprés impact, ils montrent que plus la zone endommagée est étendue et plus la contrainte

résiduelle diminue.

Aktas et al. [Aktas et al., 2013] s’intéressent a des composites verre/époxy en alternant des couches de
fibres de verre tissées et tricotées. Ils obtiennent une meilleure tenue a I’impact en mettant des couches

de fibres de verre tissées en surface du composite.

Evci [Evci, 2015] compare également des composites verre/polyester unidirectionnels et tissés 0°/90°.

Les composites unidirectionnels possédent une plus grande sensibilité a I’impact.

Quaresimin et al. (Quaresimin et al., 2013) s’intéressent pour leur part a I’influence de la séquence
d’empilement de composites carbone/epoxy unidirectionnels et alternés 0°/45°. Ils observent la présence
aprés impact de délaminages aux interfaces 0° et 45° alors qu’il n’y en a pas dans les composites
unidirectionnels. Ils démontrent aussi que la capacité d’absorption d’un composite dépend de la
séquence d’empilement. Cette capacité se trouve augmentée en augmentant le nombre d’interfaces entre

les plis a 0° et a 45°.

Tres peu d’études concernant 1’influence du drapage sur le comportement a 1I’impact des éco-composites.
Par exemple, Caprino et al. [Caprino et al., 2015], étudient le comportement de composites
chanvre/epoxy avec deux types de tissus différents : unidirectionnel et bi-directionnel. Ils montrent que

le composite unidirectionnel subit un endommagement plus sévére que le composite bi-directionnel.
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V.1.3 Etudes de l'impact sur éco-composites

En ce qui concerne les composites a fibres naturelles, plusieurs études s’intéressent a leur comportement
a I’impact. On peut citer par exemple Dhakal et al. [Dhakal et al., 2007, 2012] qui étudient des
composites chanvre/Polyester. Ils utilisent trois types d’impacteur a quatre énergies d’impact
différentes. Ils montrent que I’endommagement est plus important avec un impacteur de forme conique
plutdt qu’avec un impacteur hémisphérique. Dans une seconde étude, ils montrent que I’augmentation

du taux volumique de fibres permet d’améliorer la résistance a I’impact.

De Vasconcellos et al. étudient des composites tissés chanvre/époxy [De Vasconcellos et al., 2014] qui
sont impactés a 2,5, 5 et 10 Joules. lIs réalisent ensuite des essais de traction post-impact et montrent
que I’augmentation de I’énergie d’impact entraine une baisse de la contrainte résiduelle en traction mais

ne modifie pas la valeur du module d”Young.

Scarponi et al. [Scarponi et al., 2016] étudient la substitution d’une résine epoxy par une résine bio-
époxy dans des composites a base de fibres de chanvre. Les auteurs concluent que la résine bio offre au

composite les mémes propriétés a I’impact que la résine conventionnelle.

V.1.4 Méthodes non destructives

Plusieurs techniques (a I’échelle macro ou micro) peuvent étre utilisées afin d’investiguer et de contrdler

1’état interne ou externe du composite aprés impact.

Ramakrishnan et al. [Karthik Ram Ramakrishnan et al., 2016] étudient le comportement a I’impact de 6
a 21 J de composites comélés lin/PP. Ils utilisent une caméra rapide pour étudier I’influence de I’impact

sur I’endommagement des composites.

Par exemple, Dhakal et al. [Dhakal et al., 2012] observent les endommagements aprées impact dans des
composites chanvre/polyester grace a un contrdle par ultrasons. Cette technologie permet de détecter
I’endommagement interne des composites. Les auteurs démontrent que I’impact n’agit pas que
localement mais que la zone aux alentours de la zone impactée est également endommagée. Grace a des

clichés pris par microscope électronique, ils montrent également que les mécanismes
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d’endommagement prédominants sont la fissuration matricielle, la rupture des fibres ainsi que le

déchaussement des fibres.

Reis et al. [Reis et al., 2012] quant a eux, s’intéressent & des composite Kevlar/époxy et étudient
I’influence de charges (liege, argile) sur le comportement a I’impact. Ils observent les endommagements
également grace a des mesures par ultrasons. lls déterminent ensuite les résistances résiduelles en
compression et montrent que ¢’est I’ajout de nano-charges d’argile qui permet au composite de mieux

résister a I’impact.

Plusieurs auteurs utilisent la technique de la micro-tomographie pour étudier I’endommagement des
composites. En effet, cette technique qui permet de reconstituer I’image de 1’échantillon en 3D, permet
d’analyser le scénario d’endommagement lié¢ a I’impact. Bull et al. [Bull et al., 2015] comparent, avec
cette technique, I’endommagement créé dans un composite carbone/epoxy par deux techniques : une
indentation quasi statique et un impact faible énergie. lls associent ensuite les observations de micro-

tomographie & des C-scan et a 1’étude des courbes d’impact pour analyser les endommagements.

V.2  Post-impact

De nombreux auteurs se sont intéressés aux propriétés résiduelles des composites aprés impact.

V.2.1 Composites a fibres synthétiques

En ce qui concerne les composites a fibres synthétiques, on peut citer par exemple Vieille et al. [Vieille
et al., 2014] qui étudient les propriétés en compression aprés impact de trois types de composites a base
de fibres de carbone : deux composite a matrices thermoplastiques (PPS et PEEK) et un composite a
résine thermodurcissable (Epoxy). Ils réalisent des tests d’impact avec des énergies de 6, 10,5, 17 et 25
Joules. lls suivent les essais de compression grace a la stéréo-corrélation d’images. Ils montrent qu’a
faible énergie c’est le composite a base de PEEK qui perd le plus brutalement ses propriétés mécaniques,

et apres un impact de 25 Joules, tous les composites étudiés ont les mémes contraintes résiduelles.
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V.2.2 Composites hybrides

D’autres auteurs se sont intéressés aux composites hybrides. Par exemple, De Rosa et al. [De Rosa et
al., 2009] étudient deux types de composites hybrides a fibres de basalte et kénaf. lls déterminent les
propriétés résiduelles post-impact par des essais de flexion couplées avec des mesures par émission
acoustique. Ils montrent qu’un plus grand nombre d’événements acoustiques est enregistré pour le

composite ayant subi le plus d’endommagements lors de 1I’impact.

Petrucci et al. [Petrucci et al., 2015] étudient des composites hybrides a base de fibres de basalte,
chanvre, lin et verre. lls analysent les propriétés résiduelles des composites également par des essais de
flexion suivi par émission acoustique. Ils montrent que le composite hybride lin/chanvre/basalte est celui

qui résiste le mieux a I’impact mais qui se délamine le plus lors des essais de flexion post-impact.

V.2.3 Eco-composites

Enfin, concernant les composites a fibres végétales, on peut citer les études de Salleh et al. [Salleh et al.,
2014] sur la contrainte résiduelle en traction d’un composite kenaf/polyester. Aprés un impact de 4
joules, ces composites perdent la moitié de leurs propriétés en traction : contrainte a la rupture et module
d’Young. Ces auteurs étudient également 1’influence de la présence d’un trou au centre de I’éprouvette
de 1 a 16 mm de diamétre. lls observent une perte équivalente a la moitié des propriétés mécaniques,

pour un trou de 8 mm.

Dans I’étude présentée par Santulli [Santulli, 2001], des tests de traction post-impact sont réalisés sur
des composites jute/Polyester. Les impacts sont effectués avec différentes énergies de 5, 7,5, 10 et 15
Joules. L’auteur observe une diminution de la contrainte résiduelle de traction de quasiment 50 % des 5
joules puis cette perte reste identique jusqu’aux impacts a 15 Joules ; cependant le module d”Young
résiduel n’est pas affecté par I’impact. Il associe ces mesures avec de I’émission acoustique et montre
que le début de la manifestation acoustique varie selon 1’énergie d’impact appliquée : plus I’énergie

d’impact est élevée, et plus tot se manifestent les événements acoustiques.

Une autre étude effectuée par Liang et al. [Liang et al., 2015] concerne des composites lin/epoxy. Les
auteurs réalisent des impacts a faible énergie (de 2 a 10 Joules). lls étudient leur comportement en
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compression apres impact dans deux directions de sollicitation : [0/90/45/-45]2s et [90/0/-45/45]2s. A
10 joules, ils observent que, par rapport a la résistance en compression avant impact, la contrainte

résiduelle est de 30 % pour la premiere séquence d’empilement et de 15% pour la seconde.
V.2.4 Modélisation numérique

D’un point de vue de la simulation numérique, beaucoup d’auteurs s’intéressent a la modélisation de
I’impact [Bouvet et al., 2009] mais peu d’auteurs s’intéressent a la modélisation post-impact. Le modele
qu’utilise Yan et al. [Yan et al., 2010] est présenté sur la figure 1-17. Pour étudier les propriétés
résiduelles en compression, les auteurs construisent une zone circulaire au milieu de I’éprouvette et
analysent la propagation de I’endommagement autour de cette zone. Un chargement vertical est appliqué

a la surface du composite. lls utilisent des critéres de rupture de pli et rupture interlaminaire.

compressive
a+ - loading (1)‘ v (8)

| A

impact-induced
delamination
zone

| impact-induced
delamination

'mdluced
matrix erack
1

 —

Figure 1-17 : Modele numérique établi par Yan et al. [Yan et al., 2010].

D’autres auteurs étudient les propriétés résiduelles en traction. C’est le cas par exemple de Wang et al
[Wang et al., 2011] qui étudient deux types de composites : [0/90]s et [+/-45°]s. Le maillage utilisé est
présenté dans la figure 1-18. lls utilisent aussi un déplacement vertical a la surface du composite pour
mesurer les propriéteés résiduelles du composite. s utilisent les critéres de rupture de Hashin et Yeh. lls
concluent griace a I’étude des contraintes résiduelles en traction que ¢’est le composite [+45°]s qui perd

le moins ses propriétés mécaniques.
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Figure 1-18 : Maillage réalisé par Wang et al. [Wang et al.,
2011].
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Bilan de la partie 1

Cette partie bibliographique a permis de faire le point sur les différents procédés de mise en ceuvre qui
peuvent étre utilisés pour élaborer les éco-composites. Nous nous sommes plus particulierement
intéressés a la thermocompression et a I’influence des paramétres (température, temps de maintien et
pression) sur les propriétés des composites. Une des techniques les plus utilisées pour suivre
I’endommagement des composites est I’émission acoustique. Une présentation de travaux utilisant cette
technique a donc été réalisée. Enfin des études traitant du comportement des composites & I’impact et

au post-impact ont été présentées avec une approche expérimentale ou numérique.
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Partie 2 : Matériaux et description des
techniques de caractérisation
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Introduction de la partie 2

Cette partie vise a décrire, dans un premier temps, les deux constituants de 1’étude c’est-a-dire la matrice
Polyamide 11 et les renforts naturels en fibres de lin. Ensuite, seront présentés la technique de mise en
ceuvre ainsi que les moyens de caractérisation utilisés pour identifier les propriétés des constituants
initiaux. Les moyens utilisés pour réaliser des essais mécanigques seront ensuite décrits puis les
techniques de caractérisations microstructurales. Enfin, les techniques non-destructives utilisées pour

analyser les mécanismes d’endommagement du composite seront ¢galement présentées.
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Chapitre | : Matériaux
Les fibres de lin seront décrites dans un premier temps avant de détailler le Polyamide 11.
1.1 Fibres de lin

Parmi les fibres végétales, le lin est une fibre tres résistante au vu de sa densité. De plus, la majorité de
la culture lini¢re est locale car elle se fait en Europe et en France contrairement a celle d’autres fibres

naturelles. Ce sont les raisons pour lesquelles le lin sera utilisé dans cette étude.
I.1.1 De la graine a la fibre

Avant d’obtenir la fibre de lin telle qu’elle sera étudiée dans 1’étude, cette derniére a un cycle de culture
long depuis son état sous forme de graine. Généralement, les semis de graine de lin ont lieu en Mars
puis les plantes croissent et fleurissent en Juin. En juillet, a lieu I’arrachage des fibres de lin puis le
rouissage ; étape ou les fibres sont laissées dans les champs pour dissocier les fibres des morceaux de
tiges d'écorce et de bois reliés entre eux par de la matiére pectique, gel permettant de structurer les fibres
dans la tige. Ce procédé est alors possible par I'action de la rosée, du soleil et des champignons [Baley,
2013]. Les tiges sont généralement récoltées en Aout. Ensuite, vient 1’étape de teillage qui est une
technique qui permet, grace a des broyeurs, de briser les tiges et d’obtenir des faisceaux de fibres
[Bouzouita, 2011] : cette étape permet 1’extraction de la fibre du reste de la plante [ADEME, 2005].
Enfin, I’étape de peignage permet de séparer les fibres courtes, fibres longues, anas (particules de bois
issues des parties ligneuses des fibres) et les déchets. Les faisceaux de fibres sont alors de plus en plus

affinés dans le but d’obtenir des fibres élémentaires de la meilleure finesse possible.
1.1.2 Structure

Les fibres sont situées dans la tige de la plante de lin. Les fibres longues, isolées a partir de la plante de
lin, sont constituées de cellules ou de ce qu'on appelle les fibres élémentaires (Figure 2-1) ayant des
longueurs généralement de I'ordre de 2-4 cm et un diametre de 10 & 20 um. Celles-ci possédent une
structure complexe qui contient une paroi primaire et trois parois secondaires. La paroi primaire est

constituée de pectines et permet de maintenir les fibres entre elles. Les couches du milieu, plus épaisses,
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sont constituées de parois secondaires. Ces dernieres sont constituées principalement de microfibrilles
de cellulose (le constituant principal qui contient des groupes hydroxyle), d’hémicellulose, de lignine et
de pectines [Azwa et al., 2013]. Les microfibrilles régissent les propriétés mecaniques des fibres de par
leur angle par rapport a ’axe longitudinale : plus ce dernier est faible et meilleures seront les propriétés

mécaniques. Il est compris entre 5 et 10 % pour les fibres de lin [Bouzouita, 2011].

Fibre élémentaire @
10-20pm

Microfibrille
@ 4-10 nm

Tige de lin
@ 2-3mm

Peignage
Rupture Paroi secondaire 3 Hévx \?7\
apres le Microfibrilles \y/} Paroi secondaire 2
teillage
Paroi secondaire 1 Cellulose

Paroi primaire

Figure 2-1 : Composition d‘une fibre de lin.

1.1.3 Propriétés

Les fibres de lin, comme la plupart des fibres naturelles, possedent une faible densité : 1,5 kg/m? en
moyenne permettant des gains de masse dans I’industrie allant jusque 30% par rapport aux composites
fabriqués a partir de fibres synthétiques [Bos, 2004]. Elles possedent également de bonnes propriétés
mécaniques et acoustiques. D’un point de vue environnemental, un de ses avantages principaux est sa
dégradabilité. Cependant, elle posséde également des inconvénients qui sont principalement sa forte
reprise d’humidité, due essentiellement a la cellulose, sa sensibilité aux bactéries et aux acides, due a la
présence d’hémicellulose, et enfin sa sensibilité aux agents chimiques et aux rayons ultraviolets due a
la lignine [Azwa et al., 2013]. D’apres la littérature, ses propriétés mécaniques sont également tres
variables : en effet les fibres de lin possédent un module pouvant aller de 36 a 110 GPa, une déformation
a la rupture comprise entre 1,6 & 2,4 % et une contrainte a la rupture variant de 400 a 2000 MPa [Liang,

2012].
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1.1.4 Lin de [’étude

Dans notre cas, le lin sera sous forme de tissus unidirectionnels dans lesquels les fibres n’ont subi aucun
traitement qu’il soit chimique ou thermique. Le schéma ci-dessous décrit les deux architectures des

tissus unidirectionnels de fibres de lin étudiés (Figure 2-2).

Meéeches de fibres

Fils de trame

Figure 2-2 : Géométrie des tissus unidirectionnels de lin A (a) et B (b).

Ces tissus sont constitués de fibres longitudinales regroupées en méches. Ces meches sont reliées entre
elles par des fils de trame en lin. Ce qui différencie les deux tissus de lin utilisés sont leurs géométries :
en effet le tissu A, fourni par la société Dehondt, possede des vides entre les meches alors que le tissu

B, fourni par la société Dépestéle, possede des meches de fibres serrées les unes contre les autres.
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1.2 Polyamide 11
1.2.1 Synthése du Polyamide 11

Le Polyamide 11 (PA11), rilsan® 11 ou encore nylon 11 est un polymere technique produit par Arkema.
Par rapport aux autres polyamides, ce dernier a des propriétés plus stables du fait de sa faible reprise en
humidité [Dang et al., 2007]. De plus, il possede une température de fusion plus faible (190°C)

permettant de le mettre en ceuvre avec des fibres naturelles sans altérer leurs propriétés mécaniques.

Il est synthetisé a partir de I’huile de Ricin, ce qui lui confére 55% de carbone d’origine renouvelable

[Teyssandier, 2011].

A partir de I’huile de Ricin, est extrait ’acide le plus en abondance dans cette huile : I’acide ricinoléique
présent a plus de 85 %, va étre distillé afin d’obtenir I’acide undécynélique, comme décrit dans la figure

2-3.

CH,

CH;3(CH,)sCH g
3(CHy)s CH 550°C

|<W (” T CH3(CH;)sCHO  + CH,=CH(CH,)3COOCH;
0 CH(CH,);COOCH;

N

Figure 2-3 : Obtention de I'acide undécynélique [Boisot, 2009].

L’acide undécynélique subit une hydrolyse, une bromination et une ammonolyse permettant d’obtenir

I’acide amino-11-undecanoique :

hydrolyse HBr NH;
CH,=CH(CH,)CO0CH; =3 CH,=CH(CH,);COOH > Br(CHy)COOH  ———>= H;N(CHy) COOH
air :

Figure 2-4 : Obtention du monomere [Destaing, 2012].

Le PA11 est ensuite obtenu par polycondensation du monomeére acide-amino-11-undecanoique. Sa

formule est présentée figure 2-5 [Boisot, 2009].
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%H\/\/\/\/\J}“

Figure 2-5 : Formule semi-développée du Polyamide 11.

Les polyamides sont des polymeres semi-cristallins présentant une phase amorphe et une phase semi-
cristalline. Pour le polyamide 11 la phase cristalline représente environ 25% en masse [Dang et al.,

2007].

En ce qui concerne la structure cristalline du PA11, elle a une organisation triclinique a. Ce modéle a
été proposé en 1959 par Slichter et al. [Slitcher, 1959]. Son organisation triclinique peut se transformer
en organisation pseudo-hexagonale & & plus de 100°C, ou lorsque le polymére subit un allongement
supérieur a 20%. Dang et al. observent que ce changement de phase est réversible [Dang et al., 2007].
En effet en revenant a la température ambiante, le polymére reprend une organisation triclinique a. Dans
les polymeéres semi-cristallins, lors du refroidissement apparaissent des sphérolites. Dans le cas du PA11,

ces sphérolites ont une morphologie annelée (Figure 2-6).

1.2.2 Polyamide 11 de l’étude

Deux types de Polyamide 11 fournis par ARKEMA sont utilisés dans cette thése. Le premier, sous forme
de poudres, de référence T 7500, le second, de réference BESNO TL sous forme de films extrudés de
100 um d’épaisseur. Le tableau 2-1 ci-dessous détaille leurs propriétés mécaniques données par le

fournisseur.
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Propriété Unité Polyamide 11 poudres Polyamide 11
films
Contrainte a la rupture MPa 40 61
en traction
Module d’Young en GPa 1,2 1,1
traction
Allongement a la % 20 a 200 >200
rupture
Densité 1,2 1.02
Tableau 2-1 : Caractéristiques du Polyamide 11.
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Chapitre Il : Description des techniques de caractérisation

Ce chapitre va décrire dans un premier temps, les techniques de caractérisation utilisées pour connaitre
les propriétés du Polyamide 11. Ensuite, la technique de mise en ceuvre par thermocompression sera
détaillée. Enfin, un dernier point présentera tous les moyens de caractérisations qui seront utilisés afin

de connaitre les propriétés des composites.

I.L1  Caractérisation des constituants initiaux
[1.1.1 Analyse calorimétrique différentielle (DSC)

Les propriétés thermiques de la matrice seule sous forme de film ou de poudre sont caractérisées par un
équipement de DSC (Differential Scanning Calorimetry) TA Instruments Q20. La calorimétrie
différentielle & balayage est une technique d'analyse thermique. Elle mesure les différences d’échanges
de chaleur entre un échantillon a analyser et une référence. Si le processus de chaleur est endothermique
ou exothermique, un pic correspondant au flux de chaleur se manifestera. Les échantillons, de 10 mg
environ, sont encapsulés dans des creusets en aluminium et sont chauffés de 20 a 220°C a 20°C/minute
puis refroidis a 20°C a la méme vitesse. Deux rampes thermiques sont réalisées : la premiére permet
d’effacer I’histoire thermomécanique des deux formes de polymere, la seconde rampe nous permet de
connaitre leurs caractéristiques thermiques. La température de transition vitreuse (Tg), la température de
fusion (Tm), la température de cristallisation (T.) et I’enthalpie de fusion (AHm) sont déterminées. Le

taux de cristallinité (xc) de la matrice est déterminé par la formule :

Xc (%) = AAH'“ x 100 Equation 2-1

HmOx¢

AHn est I’enthalpie de fusion expérimentale de la matrice, AH=’ (189 J/g pour le PA11 [Destaing, 2012]
est I’enthalpie de fusion de la matrice 100% cristalline et ¢, la fraction massique de la matrice contenue

dans le composite.
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I1.1.2 Mesures rhéologiques

Le rhéometre est un appareil de mesure qui permet de connaitre des informations sur I’écoulement d’un
fluide. De maniére générale, les théométres sont constitués d’un plateau supérieur relié a un axe agissant
comme un rotor sur un autre plateau inférieur qui lui est fixe et joue le role de stator. Entre ces deux
plateaux se trouve ’entrefer, endroit ou est placé le matériau a analyser. Les grandeurs principales sont
basées sur trois critéres : le couple mécanique, la vitesse angulaire de rotation du plateau supérieur ainsi

que I’angle de rotation de celui-ci [Darwiche, 2012]. Le principe de mesure de rhéologie est décrit dans

\K) | Plateau du rotor

le schéma ci-dessous (figure 2-7).

L Matériau

( S :l\ Plateau du stator

Figure 2-7 : Principe de fonctionnement du rhéometre.

Entrefer

Les polymeéres ont un comportement de fluide visqueux suivant la loi de Newton. La viscosité 1
(équation 2-2) est le rapport de la contrainte o et du taux de cisaillement y appliqués sur le matériau

(équation 2-3 et 2-4).

Equation 2-2

=
I
I

r 8InT . .
e (3 + 81ny) Equation 2-3

Ou T est le moment du couple, r le rayon du plateau.

Q s .
Y= T Equation 2-4

Ou Q est la vitesse de rotation du plateau supérieur, r le rayon du plateau et h I’entrefer.
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Dans notre cas, des essais rhéologiques ont été réalisés sur les deux formes de PA11 grace a un rhéomeétre
TA instruments-AR 2000 avec une géométrie plan/plan, un entrefer de 1mm, une contrainte de 100 Pa
et une fréquence d’oscillation de 1Hz. Ces tests nous permettent de connaitre, a température voulue (au-

dela de la température de fusion du polymere), I’évolution de la viscosité n (Pa.s) en fonction du temps.
11.1.3 Mesures de taux d’humidité

La méthode du Karl Fischer est une technique permettant de titrer I’eau contenue dans un solide par
méthode coulométrique. La référence du Karl Fischer utilisé était le C-20 de la marque Metler Toledo.
Il permet de doser des quantités d’humidité comprises entre quelques microgrammes et 10 mg. La cellule

du Karl Fischer contient une électrode et une anode ainsi que le réactif qui est de 1’Hydranal.

L’iode nécessaire pour doser I’eau est fabriqué a I’interface d’une cellule a diaphragme selon la réaction
chimique : 2I- > 12+2 e-. En effet, I’iode participant a la réaction est généré directement dans la cellule
de titrage par oxydation électrochimique de I’iodure. La quantité de courant mesurée par 1’électrode est
donc proportionnelle a la quantité d’iode formée. De I’iode sera formé jusqu’a I’élimination de toute
trace d’eau dans la cellule de dosage. La loi de Faraday est utilisée pour calculer la quantité¢ d’iode
générée a partir de la quantité d’iode requise. Selon cette loi, 10,71 mC correspondent a 1ug d’eau [Ziad,
2009]. Ce moyen sera utilisé afin de connaitre le taux d’humidité du polymeére et de la fibre avant

moulage.

1.2 Elaboration des composites

11.2.1 Thermocompression

Tous les composites étudiés dans cette thése ont été réalisés au Centre d’Etudes sur les Matériaux
Composites Avancés pour le Transport (CEMCAT). Ces composites sont mis en forme par

thermocompression dont le principe est décrit sur la figure 2-8.
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Thermorégulateur 1

Plateau mobile
supérieur de la presse

Poingon

Mo ;
Matrice uﬁermoregulateur 2

Plateau fixe inférieur de la presse

Figure 2-8 : Schéma de fonctionnement de la presse par thermocompression.

La presse utilisée est de marque Dieffenbacher et a une capacité de 1000 Tonnes. Une fois la valeur de
compactage choisie, le plateau mobile supérieur vient s’abaisser sur la partie inférieure fixe. Entre ces
deux parties, est installé un moule de plaque en Acier de 450*500mm et d’épaisseur variable de 1 a 10
mm. 1l est équipé de deux parties : la matrice qui est sur la partie fixe de la presse et le poingon qui est
sur la partie mobile. Les constituants seront placés dans la matrice du moule. Le moule est isolé par
I’extérieur avec du Glasterm qui est un composite a fibres de verre et charges pour I’isolation thermique.
Ce moule de plaque est équipé d’un circuit de régulation interne permettant sa chauffe et son

refroidissement.

Le chauffage est réalisé par thermorégulation grace a une huile caloporteuse. Deux thermorégulateurs
de marque Size (un pour le poincon et un pour la matrice) sont utilisés pour la chauffe et le
refroidissement. En phase de chauffe, I’huile est élevée & la température souhaitée et transférée au moule.
En phase de refroidissement, le systéme de chauffe est coupé, I’huile est refroidie via le réseau d’eau
froide extérieur, I’huile refroidit, circule dans le moule et permet son refroidissement. Chaque régulateur

est équipé de deux tuyaux (isolés thermiquement) : un qui fait I’aller vers le moule et I’autre le retour.
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Avant chacune des mises en ceuvre, le moule est nettoyé et traité. Le traitement du moule est réalisé par
un démoulant spécifique thermoplastique (SURFAX 12 ; TTA Lubrifiants), sans silicone en bombe
aerosol. L’application de cet agent de démoulage haute température est indispensable pour les

thermoplastiques afin d’obtenir des plaques pouvant se démouler facilement.

Trois paramétres peuvent ainsi étre modifiés : la température du moule, la pression imposeée sur le moule

ainsi que le temps de maintien sous pression.
11.2.2 Usinage

Deux valeurs d’épaisseurs de composites ont été étudiées dans la thése : 2 mm et 4 mm. Les composites
2 mm ont été usinés par un Charly Robot. Une fraise de 2mm était utilisée pour les découpes. Trois
passes de découpes étaient réalisées sur les éprouvettes. Une vitesse d’avance de 10mm/minute ainsi
qu’une vitesse de rotation de la broche de 7500 tours/minute étaient adoptées pour usiner ces plaques.
En ce qui concerne les éprouvettes de 4mm, le moyen utilisé était la découpe au jet d’eau par une
machine Bystronic byjet 4022 effectuée par une entreprise mayennaise Lokicoup. En effet pour cette
épaisseur de plaque, cette technique permet d’éviter de faire fondre le polymere dii a I’échauffement de

la fraise et donc de dégrader le composite.

1.3  Caractérisations des composites

11.3.1 Essais mécaniques

11.3.1.1 Traction

Les essais de traction monotone sont réalisés a température ambiante sur un banc quasi-statique
INSTRON 5884 équipé d’une cellule d’effort de 150kN grace a des mors auto-serrants (Figure 2-9). Les
essais sont réalisés a 2mm/min selon la norme 1ISO (Norme ISO 527-4, 1997). Les tests sont réalisés sur
5 éprouvettes représentatives de dimension 250*25mm pour chaque série d’éprouvettes. Ces derniéres
sont équipées de talons en fibre de verre/Polyester de dimension 50mm*25mm collés grace a une colle
Araldite sur chaque face des éprouvettes, aux extrémités de celles-ci, a I’endroit ou elles seront serrées

par des machoires. Les éprouvettes sont équipées de jauges extensométriques Kyowa de 5mm collées
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au centre d’une face des éprouvettes grace a une colle cyano-acrylique ; elles seront utilisées pour

mesurer la déformation des éprouvettes lors de leur sollicitation.

Essali Eprouvettes Grandeurs post-traitées
Longitudinale (0°) Module d’Young E/!
Contrainte a la rupture o|"
& u] ) Déformation 4 la rupture "
Coefficient de poisson vyt
Transversale (90°) Module d’Young E¢
. I B Contrainte  la rupture ;"
Traction Déformation 4 la rupture &
Cisaillement (£ 45°) Module de cisaillement Gy
. =1 » Contrainte a la rupture Sy
Déformation a la rupture yi'
Autres stratifiés Module d’Young Eapparent
& - » Contrainte a la rupture sy

Déformation a la rupture Estrat”

Figure 2-9 : Montage de traction et tableau des grandeurs post-traitées lors des essais de traction.

A TD’issue des essais, la contrainte a la rupture (rapport de I’effort sur la section de I’éprouvette), le
module d’Young (rapport de la contrainte sur la déformation dans la partie élastique de I’éprouvette),
ainsi que la déformation a la rupture seront déterminés dans les directions longitudinales et transverses
des fibres. En cisaillement, les modules, contraintes (rapport de I’effort sur deux fois la section de
I’éprouvette) et déformation (différence des déformations du sens X et Y) seront également déterminés.
De plus, le coefficient de Poisson sera déterminé afin de connaitre la compressibilité du matériau
(rapport des déformations longitudinale et transverse) ; pour cela certaines éprouvettes seront équipées
de jauges bidirectionnelles. Le tableau de la figure 2-9 résume les caractéristiques qui seront mesurées

grace aux essais de traction sur les différentes configurations d’éprouvettes.
11.3.1.2 Compression
11.3.1.2.1 lITRI

Les essais de compression de type IITRI ont été réalisés sur un banc d’essais mécaniques INSTRON

5884 équipé d’une cellule d’effort de 150kN avec un montage spécifique (Figure 2-10) a 1 mm/minute
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selon la norme ASTM [Norme ASTM D3410-3, 2008] et a température ambiante. Les essais sont
réalisés sur 5 éprouvettes représentatives de dimension 110*10mm équipées de talons en verre/Polyester
de dimension 50*10mm. La déformation sera mesurée a |’aide de jauges de déformation
extensométriques de 2 mm.

A D’issue des essais, de méme que précédemment, le module d’Young, la contrainte a la rupture ainsi
que la déformation en compression seront déterminés dans les directions longitudinales et transverses
des fibres. De méme que pour la traction, le coefficient de Poisson sera également déterminé. Les modes

de rupture sont a consigner. Le flambement doit étre également Vérifié par :

E.,— & .
Zxz2 Xl <01 Equation 2-5

gx2 + gxl

Ou ex; et ex, sont respectivement les déformations sur chacune des deux faces de I’éprouvette grace a

une jauge apposée de chaque co6té de I’éprouvette. Les grandeurs mesurées sont détaillées dans le tableau

de la figure 2-10.

Essai Eprouvettes Grandeurs post-traitées
Longitudinales Module d’Young E
—_ Contrainte a la rupture o™
f |
» C

\ I Déformation a la rupture g
Coefficient de poisson vi°
Transversales Module d’Young Ef
: A cr
» i T T ] m Contrainte a la rupture ¢

‘ Déformation a la rupture &

Compression
IHTRI

Figure 2-10 : Montage de compression IITRI [Norme ASTM D3410-3, 2008] et tableau des grandeurs post-traitées.

11.3.1.2.2 Boeing

Les essais de compression de type Boeing sont également réalisés sur le banc d’essais mécaniques
INSTRON 5884 selon la norme [Norme ASTM D7137-7, 2007]. Ces essais ont été réalisés a
température ambiante sur des éprouvettes de dimensions 100*150 mm. L’éprouvette est mise en
chargement directement a I’extrémité de 1’éprouvette, c'est-a-dire sur sa tranche (Figure 2-11). La

sollicitation est imposée par le déplacement a vitesse constante de la traverse a 1 mm/min.
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La norme préconise d’avoir des épaisseurs comprises entre 4 et 6 mm, afin d’éviter le phénoméne de
flambement selon la méme formule décrite dans la partie compression IITRI (équation 2-5) ou €x; et
€Xz sont les moyennes des déformations de compression mesurées par deux jauges apposées sur les deux

faces, a 2,5 cm du haut et du coté des éprouvettes (figure 2-11).

Jauge

Figure 2-11 : Montage de compression Boeing et localisation des jauges.

Les grandeurs mesurées sont le déplacement de la traverse ainsi que la force (N) appliquée sur

I’éprouvette. Les grandeurs post-traitées sont détaillées dans le tableau 2-2.

Essai Eprouvettes Grandeurs post-traitées
Stratifiées Module d’Young Eapparent
Compression — Contrainte a la rupture '
Boeing »‘ — E Déformation a la rupture &'

Tableau 2-2 : Grandeurs post-traitées aprés un essai de compression Boeing.

11.3.1.3 Flexion

Les essais de flexion courte ou ILSS (Interlaminar shear strength) sont réalisés sur une machine

INSTRON équipée d’une cellule d’effort SOKN (figure 2-12).

Appui mobile

Appuis fixes

Figure 2-12 : Essais de cisaillement interlaminaire.
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Les essais sont réalisés selon la norme I1ISO 14130 [Norme ISO 14130, 1997] a 2mm/minute sur 5
éprouvettes et a température ambiante. La distance entre appuis inférieurs L doit étre réglée a 5 fois
1I’épaisseur du composite. Le rapport longueur/épaisseur doit étre de 10 ou largeur/épaisseur de 5. Le

rayon des pannes est de 5 mm pour Riet de 2 mm pour Rz (Figure 2-12).

A Tissue des essais, la contrainte en cisaillement interlaminaire apparent ainsi que la contrainte de
rupture seront déterminées. Pour que 1’essai soit validé, les modes de rupture en compression et en
traction sont a consigner. Le mode de rupture acceptable est celui en cisaillement interlaminaire, comme

le montre la figure 2-12.

La grandeur mesurée est la force de flexion. La contrainte de cisaillement T, est calculée gréace a la

formule de 1’équation 2-6. Le tableau 2-3 présente les grandeurs post-traitées.

T = Equation 2-6
=, quation 2-
Essai Eprouvettes Grandeurs post-traitées
] Contrainte de cisaillement
Flexion i > . interlaminaire 7,
courte w |
[ [

Tableau 2-3 : Grandeurs post-traitées apres un essai de flexion.

11.3.1.4 Impact

Les essais d’impact sont effectués grace a une tour de chute Imatek IM10 ITS (Figure 2-13a) de capacité

4000 Joules.

Figure 2-13 : Tour de chute (a), chariot avec impacteur (b) et systéme de clampage (c).
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Ces tests sont réalisés par impact sur des éprouvettes de composites de dimensions 250100 mm ou
150*100 mm selon la norme 1SO [Norme ISO 6603-2, 2000]. L’essai est réalisé grace a une masse
tombante sous forme d’un chariot d’une masse (figure 2-13b) de 8 kg muni d’un impacteur
hémisphérique de diamétre 20 mm. Afin d’obtenir 1’énergie désirée, la hauteur de chute peut étre
modifiée. L’éprouvette est placée dans un systéme de clampage (figure 2-13c) a air comprimeé sur un
support circulaire de diamétre intérieur 40 mm et extérieur 60 mm afin de maintenir 1’éprouvette durant
I’impact. Les grandeurs mesurées, graice a des capteurs, seront 1’effort d’impact F ainsi que le
déplacement de la masse tombante d. Ensuite, les énergies investie (Ei), absorbée (Eas) et restituée (Er)

seront post-traitées grace aux graphiques déplacement-temps et effort-déplacement (Figure 2-14).

Déplacement (mm)

Figure 2-14 : Courbes déplacement-temps (a) et effort-déplacement (b) d'un essai type d'impact.

Elles seront calculées grace aux équations 2-7 a 2-9 :

1 S
E; = EmviZ = mgh Equation 2-7

1 .
E. = EmeZ = mgh Equation 2-8
1 2 2N Eo
Eaps = Ei —Er = Em(vi — V,“ ) Equation 2-9

Avec E;, I’énergie investie en Joules (J), m la masse du chariot avec 1’impacteur (Kg) correspondant a
une masse de 9,061 Kg, v la vitesse du chariot en m.s™ : vjcorrespond a la vitesse initiale du chariot
avant impact, v, correspond a la remontée du chariot aprés impact. Ces vitesses v; et v correspondent
aux pentes de la courbe de la figure 2-14a. Grace, respectivement aux équations 2-7 et 2-8 les énergies

investies (E;) et restituées (E:) peuvent étre calculées.
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L’énergie absorbée Eaps €St la différence de E; et E; (équation 2-9) c’est a dire 1’aire sous la courbe de la
figure 2-14b ; g est la constante de gravité 9,81 m.s, et h la hauteur de chute en métres (m). Frmax €st la

force maximale appliquée a 1’échantillon et dmax, le déplacement maximal de la masse tombante.
11.3.2 Mesure des déformations par stéréo-corrélation d’images numériques

La mesure par corrélation d’image est une technique de mesure optique sans contact couramment utilisée
afin de mesurer un champ de déformations surfaciques sur une éprouvette soumise a des contraintes

mécaniques (Figure 2-15).

Source
lumineuse
Eprouvette

Caméras

Mire de
calibration

Figure 2-15 : Montage de prise de vue de la stéréocorrélation.

Cette technique permet de faire une mesure de « similitude » entre deux images ou 1’'une d’entre elles
sera I’image de référence prise a tl et I’autre, I’image de 1’éprouvette déformée prise a I’instant t2. Le
traitement de deux images est réalisé au moyen d’une fonction de minimisation de type SSD (Sum of
Squares Différences) : la somme quadratique des différences de niveau de gris des pixels. Afin de
réaliser ces mesures, un mouchetis est projeté sur la surface des éprouvettes : une peinture noire est
projetée sur la surface analysée, puis une pulvérisation de peinture blanche est réalisée afin d’obtenir
des motifs aléatoires contrastés. Les taches sur I’éprouvette représentent 3 a 5 pixels. Cependant la
corrélation d’image nécessite que le plan image de la caméra soit paralléle au plan de déformation

pendant toute la durée de I’essai afin d’éviter des erreurs des mesures [Marina et al., 2007].
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Dans notre étude, la stéréocorrélation est utilisée grace a deux cameéras numériques de la marque Pike
dont la résolution est de 4 Mpixels. La stéréo-corrélation permet de mesurer les champs de déplacements
3D a partir des paires d’images prises par deux caméras synchronisées. Le grandissement utilisé est de
1 pixel=14 um. La zone de I’éprouvette photographiée couvre une surface de 100 x 50 mm? La
sensibilité de la mesure de déplacement est de 1 um sur un champ de 200x200 mm. Un point de mesure

est une imagette de 16 pixels X 16 pixels ¢’est-a-dire 224 um x 224um.

L’étalonnage des deux caméras est réalisé par la méthode de stéréo-triangulation (intersection de deux
rayons optiques (image)). Pour cela, il faut régler la distance et I’angle entre les deux caméras ainsi que
la distance avec I’éprouvette, et ainsi fixer la profondeur de champ. Le contraste est modifié grace a

I’obturateur présent sur les caméras ainsi qu’a 1’éclairage par des LEDs.

L’étalonnage est effectué par une mire qui est placée a la surface de I’éprouvette et la prise de vues de
la mire est effectué en la tournant successivement autour de 1’axe horizontal et vertical. Une estimation
de la fonction de transfert par la résolution des équations matricielles pour différentes prises de vue de
la mire permet d’estimer le score. Le score exprime une incertitude en pixel, qui doit s’approcher de

0.01 pixel.

Apres I’étalonnage, 1’étape suivante est 1’enregistrement des paires des images de la surface de
I’éprouvette a 1’état déformé tout au long de 1’essai avec un incrément de temps de 100 ms. Les images

numérisées sont analysées par le logiciel VIC3D.

Contrairement aux jauges qui mesurent une déformation localement, cette technique permet de
déterminer le champ complet des déformations sur toute une zone en fonction du niveau de contrainte a

laquelle est soumise I’éprouvette.

11.3.3 Caractérisation microstructurale

11.3.3.1 Analyse mécanique dynamique (DMA)

L’analyse mécanique dynamique (DMA) est une méthode qui permet de caractériser le comportement

dynamique de matériaux en fonction de la température. Les gammes de températures peuvent aller de -
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100 a 300°C. Les propriétés de mécanique dynamique des composites sont analysées par une DMA
Q800 grace au mode « single cantilever » a une vitesse de chauffe de 2°C/minute et une fréquence de
1Hz. Dans ce cas, I’échantillon est encastré d’un c6té et soumis a oscillation a une fréquence fixée de

I’autre (Figure 2-16).

16 mm
Encastrement +«—> Oscillation

!

~

Figure 2-16 : Schéma de principe de la DMA.

Le module de stockage (E’) permettant de mesurer 1’aptitude d’un matériau a stocker de I’énergie
mécanique fournie et le facteur de perte (tan §) qui permet de mesurer 1’énergie dissipée et
I’amortissement sont déterminés pour des gammes de température comprises entre 25 et 100°C. Les
dimensions des échantillons de composite sont de 40*10 mm avec une épaisseur d’environ 2 mm. La

distance entre appuis est d’environ 16 mm.
11.3.3.2 Mesure de densité et de taux de porosité

La méthode densimétrique est basée sur le principe de la poussée d’ Archiméde. Un solide immergé dans
un liquide est soumis a une force de poussée. La valeur de cette force est égale a la masse de liquide
déplacé par le volume du solide. Les mesures de densité et de porosité sont effectuées sur une série de
5 échantillons de composite de dimension d’1cm? environ pris a divers endroits de la plaque. Elles seront
réalisées sur toutes les plaques moulées afin de s’ assurer de la bonne reproductibilité du procédé de mise
en ceuvre. Chaque échantillon est tout d’abord pesé grace a une balance Metler Toledo précise a 10 mg,

dans I’air puis dans un bécher contenant de 1’éthanol comme le décrit le schéma de la figure 2-17.
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A

1)Pesée dans 1’air

2)Pesée dans I’éthanol ——— >

Figure 2-17 : Schéma de principe de la mesure de densité par poussée d'Archiméde.

Connaissant la masse volumique de 1’éthanol, la masse volumique se calcule par 1’équation 2-10 :

Mair

ite = ————XPq Equation 2-10
Pcomposite T Péthanol q

m, = m¢ + my, Equation 2-11

Avec mc, ms et mm les masses du composite, des fibres et de la matrice.

mf MM _ 4= M;+M, Equation2-12

mc mc

Avec Mt et My, les pourcentages massiques de fibres et de matrice.

Ve =Vp + VitV Equation 2-13

Avec v, Vi, Vs et v, respectivement les volumes du composite, de la matrice, des fibres et des porosités.

Vi = % X My Equation 2-14

Ou pc et pr représentent respectivement les masses volumiques du composite et des fibres. Vsreprésente

le taux volumique de fibre.

= P< Zquation 2-
Vin = po X M, Equation 2-15

Avec pmet Vi, la masse et le taux volumique de matrice.

Le taux volumique de porosités (V) est déduit par 1’équation 2-16 [Kobayashi et al., 2013] :

Vp=1—-(Vy+V,) Equation2-16
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11.3.3.3 Microscopies

Pour observer I’imprégnation des meches par la résine, les tranches des matériaux sont observées a 1’aide

d’un microscope optique ZEISS aprés polissage au micron.

Les faciés de rupture ont été analysés apres les essais de traction avec un microscope électronique a
balayage Neoscope JCM5000 ; ils sont observés aprés métallisation. Ces observations permettent

d’identifier les différents modes d’endommagement.

11.3.4 Caractérisation des endommagements

11.3.4.1 Emission acoustique

L’émission acoustique est le phénomeéne de génération d’ondes acoustiques transitoires résultant des
micro-déplacements internes a un matériau sous 1’effet d’une sollicitation. Grace aux déplacements
internes des constituants du matériau, un phénoméne de création d’ondes élastiques est créé. Lorsque le
matériau est sollicité, une partiec de 1’énergie emmagasinée est alors dissipée créant des
microdéplacements de matiére dont une fraction se retrouve sous la forme d’ondes élastiques. Chacun
de ces microdéplacements est repérable par une salve. Cette libération d’énergie est le résultat
d’amorcage de microfissure, de propagation de fissure, de rupture d’interface, de rupture de fibre ou de

frottement a I’interface.

Au cours d’essais mécaniques comme la traction ou la compression, un suivi par émission acoustique a
¢été réalisé, permettant d’interpréter les différents phénomeénes d’endommagement et de rupture au sein
du matériau. Ils sont liés au comportement de chaque constituant de base (matrice ou renfort) et a
I’interface entre ces deux constituants. Pour ce faire, des capteurs acoustiques permettent de suivre
I’évolution de I’endommagement : ce sont des capteurs piézo-électriques miniatures large bande (250-
350 Hz) qui permettent de convertir I’onde d’émission acoustique qui est un signal discret « salve » en
signal électrique. Deux capteurs sont utilisés pour les essais de traction et quatre capteurs sont utilisés
pour les essais de compression. L’acquisition des événements se fera grace a une chaine d’acquisition
Mistras a deux ou quatre voies munie de cartes d’acquisition et de pré-amplificateurs auxquels seront

reliés les capteurs piézo-électriques. Les données seront enregistrées par le logiciel AEWin PCI2. Pour
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les essais de traction ou de compression, les capteurs seront maintenus sur les éprouvettes grace a des
pinces. Un gel silicone agira comme agent de couplage entre le contact de I’éprouvette et la surface du
capteur. La figure 2-18 décrit le principe de fonctionnent de 1’émission acoustique.
Localisation des capteurs
pendant des essais de

traction ou de
compression ——» Amplification ——» Acquisition

| I |

wll
Classification des signaux "

Figure 2-18 : Principe de fonctionnement de I'émission acoustique.

Le seuil (dB) doit étre réglé avant de commencer 1’essai. Il gouverne le niveau d’amplitude a partir
duquel les signaux d’émission acoustique sont enregistrés. Il doit cependant étre choisi de fagcon a
prendre uniquement les signaux issus du matériau en considération. Des parametres temporels doivent
étre également réglés avant le début de I’essai. Peak definition time (PDT) sert a mesurer le temps de
montée entre le seuil et ’amplitude maximum. Hit definition time (HDT) permet d’individualiser et
séparer les échos des salves. HLT (High lockout time) mesure le temps d’aveuglement ou d’inhibition
des mesures de réflections d’ondes qui arrivent aprés la fin de la salve [Thomas, 2011]. Pour des
matériaux composites, en général, PDT sera de 50us, HDT de 200 ps et HLT de 300 ps. Enfin, la mesure
de la vitesse de propagation d’onde permet de localiser les événements uniquement entre les différents
capteurs. Celle-ci est effectuée grace a la rupture de mines de crayon a la surface des composites. La
vitesse est calculée grace au rapport de la distance sur le temps de propagation d’ondes entre les deux

capteurs.

Les signaux collectés lors des essais de traction sont traités par un logiciel de traitement : Noesis, qui

réalise une analyse statistique multivariable. Cette analyse permet de classifier les signaux, ¢’est-a-dire
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de trouver des rapprochements entre des groupes de sighaux dans un espace multidimensionnel en
analysant plusieurs parametres a la fois. Les paramétres ou descripteurs sont propres a chaque
événement qui est identifi¢ par une forme d’onde (Figure 2-19). Les paramétres qui servent
généralement a la classification sont ceux issus de I'étude temporelle : la durée du signal (duration), le
nombre de coups (counts) : il s’agit du nombre de pics qui dépassent le seuil pendant la durée de la
salve, ’amplitude : il s’agit de I’amplitude maximale du signal, le temps de montée (rise time) : c’est
le temps qui sépare le premier dépassement de seuil et I’amplitude maximale de la salve ou 1’énergie

absolue qui correspond au contenu spectral du signal [Elouaer, 2011].

. A Temps de _
Amplitude T montée Duration (us)
i a1 NN Amplitude (dB)
= WA T
“ V T/ =—> Temps
Coup \} \] \/

Figure 2-19 : Description des paramétres d'une salve.

L’émission acoustique est utilisée ici pour interpréter les différents phénomeénes physiques qui se passent

au sein du matériau qui sont liés au comportement de la matrice, du renfort ou encore de I’interface.

11.3.4.2 Mesures topographiques

Dans le but de mesurer les défauts externes de plaques composites, une technique par bras Rémer est
utilisée. Dans un premier temps des points sont palpés a différents endroits afin de définir la surface
plane de I’éprouvette. Dans un second temps, grace a un laser, un scan de la plaque enregistre les
différences d’épaisseur par rapport aux points de référence et permet ainsi de cartographier les
différences de relief et de mesurer I’importance d’une indentation ou d’un impact dans le plan avec une

précision de 20 pum.
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11.3.4.3 Ultrasons (C-scan)

La technique des ultrasons est I’une des méthodes de controle non destructif des matériaux. Elle consiste
a évaluer I’étendue et la géométrie de I’endommagement interne du matériau. Les essais ont été effectués
dans I’air grace au mode transmission sur un systéme fourni par la société Physical Acoustics et décrit
sur la figure 2-20. Deux transducteurs d’1 MHz sont placés a 1 cm de part et d’autre de 1’échantillon a
analyser. Ils sont parfaitement alignés [’un par rapport a I’autre et se déplacent simultanément en X et

Y afin de scanner I’intégralité du composite.

Capteurs

=D [
Echantillon | Xt :Y

Systéme de fixation

Figure 2-20 : Description de la technique d'ultrasons dans l'air.

Un signal est envoye par le premier capteur, traverse le matériau, et 100 % de ce signal est réceptionné
par le second capteur se trouvant de I’autre coté de I’échantillon a analyser dans le cas ou le matériau

est sain [Lepiller et al., 2011].

Pour régler le matériel, une partie de la plague non endommagée est testée et I’amplitude du signal recu
est analysée par le capteur en fonction du temps (A-scan). L’axe du temps peut donner 1’épaisseur, si on
connait la vitesse v de propagation du son dans le matériau. Sur la figure 2-21, sur I’A-scan, a t=0, un
premier pic (porte rouge) est observé, il représente 1’émission du signal par le premier capteur et le
dernier (porte verte) qui est 1’écho recu par le second capteur. Dans le cas d’un matériau stratifié sain,

plusieurs pics peuvent apparaitre entre ces deux pics (porte bleue). Ce phénomene appelé aussi bruit de
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structure est d0 aux réflexions multiples des interfaces. Par contre, la présence d’un défaut bloque la

propagation du signal et le signal est alors atténué ou absent (Figure 2-21b).

: e

» Temps » Temps

Figure 2-21 : Echos des ultrasons dans I'air : zone saine (a) et zone endommagée (b).

Afin de mieux détecter les endommagements, il faut régler le gain général et la courbe DAC (courbe de
correction amplitude-distance) pour avoir 100% du signal en (A) et (B). Dés lors, des portes
d’observations (limites d’entrée (porte A) et de sortie (porte B) de ’onde sur le matériau pour les
différentes plages temporelles) sont ensuite définies dans les zones d’études ou des endommagements
peuvent étre visibles. Grace a ces portes, les plagues de composites pourront étre cartographiées (C-
scan) et les défauts internes pourront ainsi étre identifiés (porte C). Les zones défectueuses pourront

alors étre repérées grace a une coloration différente entre les zones saines et les zones défectueuses.

11.3.4.4 Tomographie X

La tomographie est une technique de mesure de contréle non-destructive permettant d’analyser 1’état
interne d’un échantillon. Dans notre cas, I’acquisition des images a été réalisée sur un microtomographe
UltraTom du fabricant RX solution. Les mesures ont été faites sur des éprouvettes de dimension 150*25
mm apreés avoir été impactées. Ce moyen de mesure est décrit sur la figure 2-22.

Rotation de
< ¢chantillon

Emission de rayons X Reconstruction
Z Rayons X incidents
v - Ax /X/ Image 3D reconstruite par une
Plateforme rotative Détecteur de photons

succession de coupes 2D

Figure 2-22 : Principe de fonctionnement de la tomographie X.

11 fonctionne grace a un faisceau de rayons X qui est envoyé a travers 1’échantillon. Des capteurs, situés

derriére I’échantillon, permettent de détecter le rayon transmis. L’échantillon est placé sur une

75



plateforme pivotante : des prises de vues multiples sont réalisées selon des orientations différentes et a
des pas de mesure Ax réguliers permettant ainsi la reconstruction de volumes [Carmona, 2009]. La
reconstruction tomographique est possible grace a 1’utilisation de plusieurs types d'algorithmes. Les
images enregistrées avec le tomographe ont été ensuite reconstruites par le logiciel Imagej - Fiji, qui a
facilit¢ 1’observation de I’endommagement des échantillons dans tout leur volume. Les images

collectées avaient un format de 1500x350 pixels avec une résolution de 14,3 um.
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Bilan de la partie 2

Cette partie a permis dans un premier temps de décrire les deux matériaux, fibre et matrice, qui
permettront d’élaborer 1’éco-composite. Elle nous a permis de connaitre 1’origine de ces deux
constituants, leurs propriétés ainsi que leurs exigences de mise en ceuvre. La fibre de lin sera sous deux

natures différentes : Lin A et Lin B, et le Polyamide 11 sera sous deux types de formes : film ou poudre.

Avant d’étre mis en ceuvre par thermocompression il sera intéressant de connaitre les caractéristiques
des constituants : pour cela, des mesures sur chacune des formes de chacun des constituants sont

nécessaires.

Une fois les composites élaborés, leurs propriétés pourront étre déterminées par différentes techniques.
Les moyens de caractérisation ainsi que les paramétres d’essais mécaniques ont été dans un premier
temps décrits afin de connaitre les caractéristiques macroscopiques des composites. Pour cela, ils
subiront divers tests quasi-statiques comme la traction ou la compression ou les déformations seront
mesurées soit pas corrélation d’image soit par jauges extensométriques. Des tests de flexion et des tests

d’impact seront également réalisés.

Les composites subiront également des analyses mécaniques dynamiques, des mesures de densité et de
porosité ou des observations microscopiques qui permettront de connaitre leurs propriétés

microstructurales.

Afin de caractériser I’endommagement des composites, différentes techniques de contréle non-
destructives seront utilisées telles que 1’émission acoustique pour pouvoir détecter comment le
composite s’endommage sous ’effet de sollicitations quasi-statiques. Des mesures topographigques nous
permettront de cartographier 1’état externe du composite. Enfin des mesures par ultrasons ainsi que par

tomographie évalueront 1’état interne des composites.
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Partie 3 : Optimisation de la mise en
ceuvre et caractérisation du composite
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Introduction de la partie 3

La thermocompression est la technique utilisée pour mettre en ceuvre le composite. Les parameétres a
optimiser sont le temps de maintien, la température et la pression. Tout d’abord, ce sont les propriétés
des constituants qui permettront de définir les conditions initiales de mise en ceuvre. Ensuite, « un
premier set» de plaques de composite sera élaboré, a partir de lin A et de poudre de PALl. Les
conditions de mise en ceuvre seront alors optimisées afin d’obtenir les meilleures caractéristiques
mécaniques du composite en traction. Les parametres optimaux de ce « premier set » seront dans un
second temps appliqués a un « deuxiéme set » dans le but d’optimiser les propriétés des composites en

jouant sur la nature des constituants initiaux : lin A ou lin B, et Polyamide 11 en poudre ou en film.

Une fois ces paramétres optimaux identifiés, la carte matériau sera définie sur des composites quatre
plis et huit plis en déterminant les propriétés des composites en traction, flexion et compression et ceci

pour diverses orientations : longitudinale, transverse et en cisaillement.

Enfin, un suivi de tous les essais de traction sera réalisé via la technique d’émission acoustique afin

d’analyser le scénario d’endommagement des différents composites.
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Chapitre | : Optimisation de la mise en ceuvre

Cette phase d’optimisation va détailler dans un premier temps la maniére dont seront préparés les
constituants avant de définir, grace aux caractérisations des constituants seuls, les choix préliminaires
de mise en ceuvre. Ensuite, les propriétés des composites seront évaluées en deux étapes : la premiére

visant a trouver les parameétres optimaux ; la seconde visant a trouver le meilleur couple fibre/matrice.
.1  Préparation des constituants

Les composites seront constitués de 50% en masse de fibre (lin A ou lin B) et de matrice (poudre ou
film). La figure 3-1 décrit par exemple la superposition des constituants pour un composite de quatre
plis. Comme décrit dans la partie 2, le moule sera dans un premier temps traité par un agent démoulant
thermoplastique. Afin que les fibres ne soient pas en contact avec le moule, elles seront de part et d’autre
protégées par du PA11. S’alterneront alors des couches de fibres et de PA11. Pour ce faire, les quatre
couches de lin seront découpées a la taille du moule puis pesées. La méme masse de PAL11 sera pesée
puis divisée en cing couches, et répartie a chaque interface. En ce qui concerne le PA11 en poudre, les
couches de polymeéres seront saupoudrées sur toute la surface du lin. Pour les films, ils seront découpés

a la dimension des tissus de lin et posés sur le lin.

R

Fibre

Agent démoulant

Polymere

Figure 3-1 : Mise en place des constituants dans le moule.

Une fois découpés et pesés, il est nécessaire d’étuver les constituants initiaux. Le Karl Fisher nous a
permis de déterminer qu’un étuvage de 12h a 80 °C permettait de réduire le taux d’humidité des fibres
de 4,5% a 0,5% et de la matrice de 0,1% a 0,05% [Lebaupin et al., 2016]. Une fois cette étape réalisée,

les constituants peuvent étre insérés dans le moule.
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1.2 Cycle de thermocompression

Les propriétés de chacun des constituants permettent de prédéfinir les parameétres de

thermocompression.

Tout d’abord les deux formes de polymére ont été testées thermiquement grace a des mesures par DSC.
Les deux cycles de montées en température pour chaque type de polymeére sont décrits sur la figure 3-2.
D’une manicére globale, les propriétés des deux formes de PA11 sont tres proches. Un pic endothermique
a 190°C est visible lors de la premiére montée en température. Il correspond a la fusion de la phase
pseudo-hexagonale de la phase cristalline du Polyamide 11 [Boisot et al., 2011]. L’aire sous le pic de
fusion nous permet aussi de caractériser le taux de cristallinité du PA11 en utilisant I’équation 2-1. 1l est
de 35% pour le PA11 en poudre et de 26% pour le PA11 en film. Une autre information est également
visible sur ce diagramme : la phase de transition vitreuse, qui caractérise la phase amorphe du PA11, se
situe aux alentours de 49°C. Durant la deuxiéme montée en température du Polyamide 11, deux pics
endothermiques sont observables : en plus du pic de fusion a 190°C, apparait un pic a 182 °C qui est d0

a la fusion de la phase smectique du PA11 [Gaudefroy et al., 2002].

Tg

2 Poudre : 1ére chauffe
o i 190°C

i — .
0 7 1820CF\L/P0ud.rs : 22me chauffe
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Flux de chaleur (W/g)

Film : 1ére chauffe
S N 190°C

-—

Exo ﬁ ] 182°C\\\ ,é]m : 2&me chauffe
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Temperature (°C)

Figure 3-2 : Thermogramme de fusion des deux formes de PA11 durant la premiere et la seconde chauffe.

La température de cristallisation est déterminée grace a la courbe de refroidissement de DSC, décrite

par la figure 3-3 : le pic de cristallisation est a environ 161°C pour les deux formes de PA11, avec une
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fin de cristallisation a 140°C. Ces caractéristiques thermiques nous permettent d’identifier une partie
des parametres de process : une température minimale de mise en ceuvre de 190°C sera exigée et une
température de 140°C devra étre atteinte pour le refroidissement du composite afin que le composite

soit cristallisé.

\161°C
35 A
H
a
. F
Lo
5 /
g _J 0°C x / \ Refroidissement de la poudre
g //_Jf_liﬂ-i'””_ T T T TN
e 15 - | 162°¢ \
E I |
) b
// |
] 140°C 1‘ Refroidissement des films
Exo T 7(,,/1—)/—r**’k{#1/ e N
Up o5 ‘ : ‘ ‘
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Temperature (°C)

Figure 3-3 : Thermogramme de cristallisation des deux formes de PA11 durant le refroidissement.

Les températures caractéristiques étant déterminées, la viscosité des deux formes de PA11l doit étre
mesurée pour des températures a partir de 190°C. Les viscosités seront déterminées pendant un cycle
d’une heure a une faible fréquence de sollicitation (1Hz) car le PA11 n’est soumis & aucune force de
cisaillement pendant un cycle de thermocompression. Les températures testées seront : 190, 200, 210 et
220°C. Les résultats sont présentés sur la figure 3-4. On observe que, d’une maniére générale, la
viscosité du film est inférieure a celle de la poudre car ces deux formes ont des grades différents. Aussi,
leur comportement en fonction du temps est différent. Le film a une viscosité constante tout au long de
I’essai. Plus les températures sont élevées et plus sa viscosité est faible : en effet, elle est de 400, 320,
180 et 150 Pa.s respectivement pour des températures de 190, 200, 210 et 220 °C. La poudre, quant a
elle, a une allure pouvant étre séparée entre deux parties : pour les 1000 premiéres secondes du test, plus
la température est élevée, moins la viscosité est importante excepté pour une température de 220°C.
Aprés 1000 secondes, le phénoméne s’inverse : la viscosité augmente avec I’augmentation de la

température. Au bout d’une heure, sa viscosité est de 3000, 3500, 5000 et 7500 Pa.s respectivement pour
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des températures de 190, 200, 210 et 220 °C. Cette différence de comportement entre ces deux formes
de PAI11 est due au fait que la poudre est 1’état initial du polymere, dans lequel le polymére a une
polymérisation non figée alors que le film est un état transformé de la poudre. C’est pour cela qu’une
augmentation importante est observée pendant les premiéres minutes du test dans le cas de la poudre :

ceci est di 2 ’augmentation de la masse molaire du polymére qui tend a se stabiliser avec le temps.

Ces résultats montrent que, pour ne pas atteindre des viscosités trop importantes, le temps de maintien
a haute température devra étre assez long pour faire sufisamment fondre le polymere mais ne devra pas
excéder un temps trop important afin que le polymére ne soit pas trop visqueux. Le temps de maintien
sera donc fixé a cing minutes ou les viscosités seront environ de 1000 Pa.s pour toutes les températures.

Ces mesures rhéologiques permettent de compléter les mesures thermiques concernant le comportement

du PA11.

Enfin, les contraintes thermiques concernant les fibres de lin nous confortent dans le choix de ne pas les

exposer plus de 5 minutes a 210 °C [Van de Velde et al., 2003].

Film 190°C
4| ——Film 200°C
10 | = Film 210°C
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—v— Poudre 220°C — e '
/

=
W
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Figure 3-4 : Viscosité des deux formes de polymére en fonction du temps a 190, 200, 210 et 220°C.
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En ce qui concerne les pressions de mise en ceuvre, Medina et al. ont montré qu’une pression trop

importante peut dégrader les propriétés des fibres [Medina et al., 2009].

De par ces différentes investigations, plusieurs conclusions peuvent étre prises concernant le cycle de

thermocompression :

- Les températures de mise en ceuvre testées seront de 190, 200 ou 210°C ;

- Afin que les fibres ne subissent pas de dégradation et que le polymére ne devienne pas trop
visqueux, un temps de maintien en température de 5 minutes sera imposé ;

- Trois types de pression seront envisagées pour le process : une pression faible de 35 bars, une
pression modérée de 65 bars ainsi qu’une pression de 100 bars afin de voir I’effet de la force de
pression sur les propriétés finales des composites ;

- Le composite devra étre démoulé en-dessous de 140 °C afin que le PA11 soit bien cristallisé ;

- La température de refroidissement est imposée par les thermorégulateurs a une vitesse de

2°C/minute.

Les étapes de thermocompression peuvent donc étre envisagées de la maniére suivante, comme décrit

dans la figure 3-5 :
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Figure 3-5 : Diagramme de mise en ceuvre des composites.

1.3 Optimisation des parameétres de mise en ceuvre

Pour cette optimisation, un « premier set » de plaques de composites constituées de lin A et de poudre
PA11 a été élaboré. Les composites seront constitués de quatre plis de lin ou les plis sont tous dans la
méme direction ; la sollicitation se fera dans la direction des fibres. Pour cette optimisation, les trois
valeurs de température et de pression seront testées afin de savoir lesquelles donnent les meilleures
propriétés mécaniques en traction. Pour cela, le module d’Young, la contrainte a la rupture ainsi que la
déformation a la rupture seront analysés pour chacune des configurations de mise en ceuvre. Les

configurations étudiées sont résumées dans le tableau 3-1.
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Configuration Fibre de lin Matrice Température de Pression de

ubD moulage (°C) moulage (bars)

1 Lin A Poudre 190 35
2 LinA~ Poudre 9% 65 |
""" 3 LinA " Poudre 10 100
A LinA Poudre T 2000 T 65 |
L5 LinA ] Poudre 210 . 65 .|

6 Lin A Poudre 200 35

\ Effet de la température | Effet de la pression

Tableau 3-1 : Tableau des configurations réalisées pour la phase d'optimisation des paramétres de mise en ceuvre.

1.3.1 Mesures des propriétés mécaniques

Dans un premier temps, pour analyser le comportement du composite lin/Polyamide 11 de maniere

générale, un exemple de courbe contrainte-déformation a été tracé sur la figure 3-6.
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Figure 3-6 : Exemple de courbe contrainte-déformation pour une éprouvette lin/Polyamide 11 lors
d'un essai de traction.

Le composite lin/Polyamide 11 présente une courbe de traction & deux zones : a faible déformation, il
possede une zone élastique linéaire et ensuite apparait une zone non-linéaire jusqu’a sa rupture sans

striction.

La figure 3-7 présente les courbes contrainte-déformation pour les six configurations de composites.
Cing échantillons de composite de chaque configuration ont été testés. La courbe la plus significative
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de chaque essai a été tracée pour chaque composite. Le module d”Young caractérisant la rigidité du

composite ainsi que la contrainte et la déformation a la rupture sont analyses.

120
= Composite 1
= Composite 2
100 Composite 3
= Composite 4
- 80 = Composite 5
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Figure 3-7 : Courbes contrainte-déformation pour les six configurations de composites.

Ce sont les composites 1, 4 et 5 qui possédent les meilleures rigidités. En effet, leurs pentes dans la
zone élastique sont plus accentuées que pour les autres composites. Le composite 6 a un faible module
d’Young. Concernant la contrainte a la rupture, ce sont les composites 2, 4 et 5 qui sont les plus
performants avec environ 110 MPa, contrairement aux composites 3 et 6 qui possédent des contraintes

a rupture autour de 80 MPa. Enfin, la déformation a la rupture est plus élevée pour le composite 2.

Les valeurs moyennes des propriétés mécaniques de traction pour les six configurations de composites

testées sont présentées dans le tableau 3-2.
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Composite 1 ! 2 i 3 L4 5 ' 6
MOd“'(%OF',Z)Y oung 59 6+1,80 20,7+3,30 | 22+1,30 26,6£250  29,9+2,80 16,9+1,30
Contrainte a la 90,7416 | 117+16,4 | 845+25 1106,6+7,46 116,117 | 72,8+12,7
rupture (MPa) i ! i |
Déformation ala 4 57,011 | 0634024 | 047£007 | 051016 0,54+0,06 | 0,61%0,04
rupture (%) ! : : :
| Effet de latempérature |  Effet de la pression

Tableau 3-2 - Propriétés mécaniques en traction des six configurations de composites (moyennes sur cing essais).

Les résultats montrent que les composites 2, 4 et 5, qui ont les meilleures contraintes a la rupture, ont
¢été mis en ceuvre a la méme pression de 65 bars mais avec des températures différentes (190, 200 et 210
°C). Pour une pression de mise en ceuvre de 65 bars, la température de mise en ceuvre a donc peu
d’influence sur la contrainte a la rupture. Pour le module d’Young, les composites 4 et 5 ont également
une meilleure rigidité ; le composite 2, quant a lui, a une rigidité plus faible du fait de sa température de
mise en ceuvre plus faible. En revanche le composite 3, obtenu a 190°C et 100 bars et le composite 6
obtenu a 200°C et 35 bars ont des contraintes faibles : le composite 3 a subi une dégradation due & une
trop forte pression (100 bars) appliquée aux fibres [Kiran et al., 2011] ; le composite 6, quant a lui a été
obtenu a une trop faible pression (35 bars). Le composite 6 mis en ceuvre a 200 °C et 35 bars possede
une faible rigidité contrairement au composite 4 qui a subi la méme température de mise en ceuvre mais
une pression plus élevée : ceci peut s’expliquer par le fait qu’a 200°C, une pression de 35 bars est trop

faible pour correctement imprégner les fibres de lin.

En conclusion, ces résultats montrent qu’une pression de 35 bars n’est pas assez importante pour obtenir
une imprégnation correcte ; une pression de 100 bars dégrade les fibres, 65 bars semble donc étre le
meilleur compromis. Concernant la température, plus elle est élevée, et meilleure est la fluidité du PA11
(a faible temps de maintien) : 210 °C semble donc étre la température la plus appropriée pour la mise en
ceuvre. C’est donc le composite de la configuration 5, élaboré a 210 °C et 65 bars, qui présente les

meilleures propriétés mécaniques.

91



1.3.2 Mesure des propriétés microstructurales

Les propriétés microstructurales vont étre déterminées a 1’aide de deux techniques : analyse mécanique

dynamigue et mesure du taux de porosites.
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Figure 3-8 : Evolution du facteur d'amortissement et du module de stockage en fonction de la température pour les six

configurations de composite.

Les analyses mécaniques dynamiques nous ont permis de tracer le module de stockage ainsi que le
facteur de perte entre 25 et 100°C (figure 3-8). Le module de stockage est souvent associé a la rigidité
du composite et est directement li¢ au module d’Young. De fagcon générale, le module de stockage E’
diminue lorsque la température augmente : ceci est d a I’augmentation de la mobilité des chaines de
polymere [Hong et al., 2008]. Le facteur de perte est lié aux mouvements moléculaires [Saba et al.,
2016]. Dans le cas d’un polymere, les chaines ont une mobilité importante. Lorsque des fibres sont
incorporées au polymére, la mobilité des chaines moléculaires va diminuer étant donné qu’elles sont
bloquées par les fibres. Plus ce facteur sera faible et meilleure sera la qualité de I’interface fibre/matrice

[Aziz et al., 2004].

Sur la figure 3-8, on peut constater que le composite 5 a le module de stockage le plus élevé, de la méme
maniére qu’il représentait le plus haut module d’Young lors des essais de traction. Le facteur de perte

augmente pour des températures allant de 25 & 55 °C puis diminue de 55 & 100 °C : son maximum se
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trouve a environ 55 °C pour tous les composites, ce qui correspond a la température de transition vitreuse
du composite comme déterminé dans la figure 3-2 par DSC sur la résine seule. C’est le composite 5 qui
correspond a la valeur de facteur de perte la plus faible et le composite 6 qui correspond la valeur de
facteur de perte la plus élevée. Ceci peut alors se traduire par le fait que le composite 5 a une meilleure

qualité d’interface que les autres composites. Ceci confirme ses meilleures caractéristiques en traction.

En ce qui concerne le taux de porosités, la figure 3-9 présente les valeurs mesurées par la technique de
la poussée d’Archimede pour les six configurations de composites testées. C’est le composite 5 qui
possede le taux de porosité le plus faible et le composite 6 qui posséde le taux de porosité le plus haut
(26%). Concernant les 4 autres composites, ils possedent tous un taux de porosité autour de 10%. Ces
résultats sont en bonne concordance avec les propriétés mécaniques en traction obtenues pour chaque
configuration : le taux de porosité le plus faible correspond aux propriétés mécaniques les plus élevées

(composite 5).

30%
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2 m Composite 1
< 20% C ite 2
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Figure 3-9 : Taux de porosités mesurés pour les différentes configurations de composites.

L’ensemble de ces résultats, obtenus sur un « premier set » de composites élaborés avec du lin A et du
PA11 en poudre, montre que la configuration optimale est la configuration 5 avec une température de

210°C et une pression de maintien de 65 bars.
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1.4 Optimisation des constituants

Afin d’optimiser les constituants du composite, d’autres plaques ont été réalisées en changeant les
constituants utilisés tout en conservant les paramétres de mise en ceuvre optimisés soit 210°C et 65 bars

(figure 3-10).

L

Température 4 4 Pression

210 °C

40 bars, 2 minutes 65 bars

140 °C
25 bars, 2 minutes

Temps

Paliers de pression

Figure 3-10 : Diagramme de mise en ceuvre pour I'optimisation des constituants.

Pour ce «deuxieme set » de composites, une autre configuration de mise en ceuvre sera également
testée : des paliers de pression seront appliqués au composite plutdt qu’une pression directe de 65 bars.
Le tableau 3-3 résume les configurations de composites envisagées pour ce « deuxiéme set ». Ces

composites seront comparés au composite 5 qui a été optimisé dans la partie précédente.

Configuration ~ Fibredelin  Matrice Température de Pression de
ubD moulage (°C) moulage (bars)
7 LinB Film 210 65
8 Lin A Film 210 65
9 LinB Poudre 210 65
10 Lin B Film 210 25, 40 et 65

Tableau 3-3 : Configurations des composites pour I'optimisation des constituants.

1.4.1 Mesures des propriétés mécaniques

Tout d’abord, des essais de traction ont été réalisés sur cinq échantillons de chacune des configurations

de ce « deuxiéme set ». Les résultats sont présentés dans la figure 3-11.

94



200

_ 45
S 180 40
= 160 g 35
£ 140 e 20
B 120 2
2 3 2
= 100 2
< 80 o
£ %0 =R
© o 10
5 40 2
S 5
§ 2

0 0

o
[ee]

0,7

o o
S0

o o
N w

Déformation a la rupture (%)
o
SN

o
=

0
M Composite 5 [l Composite 7 Composite 8§ [l Composite 9 [l Composite 10

Figure 3-11 : Contrainte a la rupture, module d"Young et déformation a la rupture en traction pour les composites 5,
7,8,9¢t 10.

En regardant le module d’Young, c’est le composite 7 et le composite 10 qui obtiennent les meilleures
propriétés avec des valeurs de 35GPa. Ces configurations permettent d’améliorer le composite 5,
optimisé dans la partie précédente qui avait une valeur de module d”Young de 30GPa. Le lin de type B
avec le Polyamide en film permet donc d’obtenir un composite de meilleure rigidité que le composite
lin A/poudre (composite 5). Le module des autres composites est plus faible. Concernant la contrainte a
la rupture, le composite 7 a une faible contrainte a la rupture comparée a celle du composite 5. Celle-ci
est maximisée pour le composite 10 : 174 MPa. Cette configuration a été réalisée en appliquant des

paliers de pression durant la mise en ceuvre du composite.
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1.4.2 Mesure des propriétés microstructurales

1.4.2.1 Analyses mécaniques dynamiques

Comme pour le « premier set » de composites, des analyses mécaniques dynamiques ont été effectuées

sur chaque nouvelle configuration. Les résultats sont présentés sur la figure 3-12.
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Figure 3-12 : Analyses mécaniques dynamiques des composites 5, 7, 8, 9 et 10.

Le meilleur module de stockage ainsi que le plus faible facteur de perte ont été obtenus pour le composite

10, qui présentait également les meilleures propriétés mécaniques. Cela montre une nouvelle fois la

bonne concordance entre les résultats de DMA et les résultats de traction.

1.4.2.2 Taux de porosité

Des mesures de porosités ont également été réalisées sur ces composites (figure 3-13).
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Figure 3-13 : Taux de porosité pour les composites 5, 7, 8, 9 et 10.

Un taux élevé de porosités est observé pour le composite 8, ce qui correspond aussi aux valeurs les plus
faibles de module d’Young et de contrainte & la rupture. Le taux de porosités est de 9% pour le composite

10 et de 7% pour le composite 7 : les paliers de pression ne semblent donc pas avoir d’influence sur le

taux de porosité.
1.4.2.3 Observations microstructurales

Pour comprendre I’influence des paliers de pression, il est important de regarder les sections des

composites. Les clichés MEB des composites 7 et 10 sont comparés sur la figure 3-14.

@ ot

= - S . » R - v
Vac-High PC-Low 10 kV x 340 Vac-High PC-Std. 10 kV x 340
ECHANTILLONS ECHANTILLONS

Figure 3-14 : Observation des sections des composites 7 (a) et 10 (b).
Les fibres dans le cas du composite 7 sont sous la forme de méches ; elles ne sont pas individualisées
contrairement au composite 10 ou les fibres sont bien dispersées dans la matrice. Ceci est di a
I’amélioration de I’imprégnation des fibres par la matrice du fait des paliers de pression appliqués au
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composite 10. Michaud et al. ont également observé ce phénoméne sur des composites fibre de
verre/thermoplastique : la meilleure imprégnation des meches était obtenue avec des paliers de pression

[Michaud et al., 2001].

Ce chapitre nous a permis de sélectionner les constituants ainsi que les paramétres de mise en ceuvre qui
permettent d’obtenir les meilleures propriétés mécaniques en traction. Les propriétés optimales sont
obtenues pour un composite Lin B/Polyamide 11 en film réalisé a 210 °C et 25,40 et 65 bars en paliers
de pression. Cette configuration de mise en ceuvre ainsi que ces constituants seront donc utilisés dans la

suite de I’étude.
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Chapitre Il : Caracterisation du composite : Identification de la carte matériau

L’optimisation des matériaux réalisée, d’autres plaques avec ces paramétres de mise en ceuvre et ces
constituants ont été élaborées. La carte matériau est déterminée sur des composites a quatre plis et des
composites a huit plis dans lesquels le taux volumique de fibre est identique. Les propriétés mécaniques
de ces deux types de composites sont mesurées en traction, en compression IITRI et en flexion courte.

Ces données seront utilisées par la suite pour modéliser numériguement le comportement du composite.

1.1  En traction

Dans un premier temps, les éprouvettes longitudinales [0]4 et [0]s, les éprouvettes transverses [90]4 et
[90]s, ainsi que les éprouvettes de cisaillement [-45/45]; et [-45/45], sont caractérisées en traction. Les
courbes contraintes-déformation sont tracées sur la figure 3-15 pour une éprouvette-type de ces six lots

d’éprouvettes.
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Contraunte a la rupture (MPa)
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Figure 3-15 : Courbes contraintes déformations en traction pour les éprouvettes a quatre et huit plis dans les
directions longitudinale, transverse et de cisaillement.

En terme de module longitudinal, transverse ou de cisaillement, les composites a quatre ou huit plis ont
la méme allure & faible déformation. Cependant, la contrainte & la rupture en traction du composite a

quatre plis est supérieure de 20 MPa a celle du composite a huit plis. Ce phénomene a également été
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observé par Ahmed et al. [Ahmed et al., 2013] qui comparent trois épaisseurs de composites : 2, 3 et 4

mm. Ils obtiennent des contraintes a la rupture moins importantes pour le composite de 4 mm qu’ils

expliquent par un manque d’imprégnation des plis centraux par la résine.

En regardant 1’éprouvette longitudinale a quatre plis, elle a le méme module que celui du composite

optimisé (configuration 10) dans le chapitre précédent. Cependant, une contrainte plus faible est

obtenue. Ceci peut s’expliquer uniquement par la nature des constituants initiaux (variabilité de la fibre

de lin par exemple) étant donné que les composites ont été étuvés dans les mémes conditions que celles

décrites précédemment et ont été fabriqués en conservant les mémes parameétres de mise en ceuvre.

Les graphes dans la figure 3-16 permettent de comparer les valeurs obtenues a partir des essais de

traction sur les différents composites.
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Figure 3-16 : Modules, contraintes et déformations a la rupture déterminés en traction sur les composites a quatre et huit
plis dans les directions longitudinale, transverse et de cisaillement.
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Enfin, le coefficient de Poisson a également été déterminé pour les composites [0]4 et [0]s. Il est de

0,40+0,06 (vi) dans les deux cas.
1.2  En flexion courte

Grace a I’équation 2-6 de la partie 2, nous pouvons calculer la contrainte a rupture en cisaillement des

composite a partir des essais réalisés en flexion courte. Les résultats sont présentés dans le tableau 3-4.

Longitudinal 4 plis Longitudinal 8 plis

Contrainte a la rupture T

Tableau 3-4 : Contrainte a rupture des composites a quatre et huit plis déterminée en flexion courte.

Nous remarquons une différence entre la contrainte a rupture en cisaillement du composite a quatre plis
et du composite a huit plis. Elle est de 14,2 + 3.4 MPa pour le composite a quatre plis et 6,50 £ 1.7 MPa
pour le composite a huit plis. Ceci peut étre expliqué par le fait que le composite a quatre plis est plus

souple en flexion que le composite a huit plis.
1.3 Encompression

Les essais en compression IITRI ont été réalisés a 1 mm/minute sur les deux types de composites [0]4

et [0]s. Les résultats sont résumés dans le tableau 3-5.

Longitudinal 4 plis Longitudinal 8 plis
Contrainte a la rupture o/ (MPa) 85,7+4,3 104,76%2,10
Module Ef(GPa) 21+1,2 38+10

Tableau 3-5 : Caractéristiques mécaniques des composites a quatre plis et huit plis en compression.
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Contrairement aux résultats en flexion et traction, les caractéristiques mécaniques pour le composite a

huit plis sont meilleures en compression que celles pour le composite a quatre plis. L’explication est

probablement due au fait que le composite a huit plis est moins affecté par le flambement du fait de son

épaisseur plus importante.

1.4

Résumé des caractéristiques mécaniques du composite

Le tableau 3-6 résume les caractéristiques mécaniques du composite lin/PA1l & huit plis dans les

directions longitudinale, transverse et en cisaillement déterminées par traction, compression et flexion.

Traction Compression Flexion
E (GPa) o' (MPa) £ (%) E (GPa) o' (MPa) " (%) it (MPa)
Longitudinale 35+1,2 86,5+7,2 0,31+0,03 | 38+10 104,76+2,10 0,82+0,08 | 6,50 +
(L) 1,7
Transverse 340,35 9,6+2,3 0,33+0,10 | 4,5+1,47 39,6 £0,53 1,0+0,19
(M)
Cisaillement 2,02+0,07 17,1+0,43  1,50%0,25
(LT)

Tableau 3-6 : Carte matériau du composite lin/Polyamide 11.

Les valeurs du tableau 3-6 seront utilisées par la suite pour les modélisations. Pour rappel, le coefficient

de Poisson vi; a été mesuré égal a 0,40£0,06.
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Chapitre 111 : Etude de I’endommagement des composites par émission acoustique

Les propriétés mécaniques des composites évaluées, il est nécessaire d’étudier comment le composite
s’endommage pendant un essai quasi-statique. Pour cela le suivi des endommagements a eu lieu sur des
éprouvettes longitudinales, transverses et de type cisaillement sur les composites a quatre plis et huit

plis grace a I’émission acoustique pendant des essais de traction.

Dans un premier temps, la méthodologie de traitement des données d’émission acoustique sera détaillée

avant d’expliquer et analyser les résultats.

Comme décrit dans la partie précédente, le logiciel de traitement Noesis a été utilisé afin de classer les
signaux enregistrés lors des essais mécaniques. Ce logiciel offre la possibilité de tracer le nombre
d’événements (hits) en fonction de la charge appliquée ; chaque évenement est repérable par un point.
L’acquisition finale nous donnera alors pour chaque éprouvette analysée un nuage de points de plusieurs
centaines d’événements. Ces événements sont visualisables grace a plusieurs indicateurs comme détaillé
dans la partie 2. Tout réside dans la compréhension de ces phénomeénes : comment s’endommagent les
éprouvettes de lin/Polyamide 11 ? Quels événements proviennent du Polyamide 11, des fibres de lin ou
encore de I’interface fibre/matrice ? Les événements représentatifs de chaque type d’endommagement

seront représentés en gamme d’amplitude (dB).

Tout d’abord, des essais ont été réalisés sur les constituants seuls. Les graphes ci-dessous représentent

les diagrammes de I’amplitude et de I’énergie en fonction du temps pour deux éprouvettes de Polyamide

11 (figure 3-17).
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Figure 3-17 : Amplitude et énergie en fonction du temps pour deux éprouvettes de Polyamide 11.

On constate que les événements provenant de la matrice sont trés peu nombreux et interviennent a des

faibles amplitudes pouvant aller de 41 & 58 dB et a de faibles énergies allant jusqu’a 16 joules.

De méme des essais ont également été réalisés sur des méches de fibres (figure 3-18). Pour cela, les
méches ont été collées entre deux talons de verre/polyester sur lesquels ont été placés les capteurs

d’émission acoustique.
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Figure 3-18 : Amplitude et énergie en fonction du temps pour deux meches de lin B.

Les résultats concernant les fibres seules nous montrent que les événements provenant des fibres sont
plus nombreux. IIs ont une gamme d’amplitude plus importante allant environ de 50 a 80 dB et une
gamme énergétique allant jusqu’a 150 joules environ. Cependant, on peut noter que la position des

capteurs d’émission acoustique durant ces essais (sur les talons de verre/polyester) a pu atténuer les
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amplitudes enregistrées. En effet, dans la littérature, les événements liés aux ruptures de fibres végétales

présentent des amplitudes plus élevées [Elouaer et al., 2009].

Afin de pouvoir identifier les endommagements dans les composites, une classification a été réalisée
avec la méthode des k-moyennes. La méthodologie décrite ci-dessous a été appliquée a une éprouvette

lin/Polyamide 11 de quatre plis.

Dans un premier temps, il faut supprimer les évenements qui arrivent apres la chute de charge et qui ne
sont pas liés a la rupture du matériau mais plutét a sa relaxation, pour ne prendre en compte que les

évenements liés a I’essai (figure 3-19).
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Figure 3-19 : Amplitude en fonction du temps lors d'un essai de traction d'une éprouvette lin/Polyamide 11 [0]4.
Ensuite, les acquisitions sont souvent exposées a des bruits. 1l faut alors pouvoir éliminer les évenements
qui ne sont pas liés au matériau composite mais a l’environnement extérieur : mors, bruits
environnants ... [Bonnafous et al., 2009]. Pour cela, les courbes coups-amplitude peuvent étre tracées
afin d’éliminer les bruits mécaniques ainsi que les bruits électromagnétiques. La figure 3-20(a) présente

les données brutes, la figure 3-20 (b) les données nettoyées.
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Figure 3-20 : Diagramme coups-amplitude avec (a) et sans bruits (b) pour une éprouvette lin/PA11 [0]a.

Le nombre de classes peut étre identifié¢ avec la courbe de Pollock en tragant le nombre d’événements

cumulés en fonction de I’amplitude. Chaque changement de pente est témoin d’un type d’événement

acoustique [Hassar, 2013]. La figure 3-21 représente la courbe de Pollock de 1’éprouvette lin/PA11 [0]a.

Nous identifions sur cette figure, quatre classes distinctes.
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Figure 3-21 : Courbes de Pollock pour un essai de traction sur une éprouvette
lin/Polyamide 11 [0]a.
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Dans la littérature, certains auteurs ont pu effectivement trouver quatre types d’événements acoustiques
dans les composites [Acha et al., 2006; Anuar et al., 2007; Szabo et al., 2004]. Ces quatre types
d’événements correspondent a quatre types d’endommagements : la fissuration matricielle, la rupture
d’interface fibre/matrice, le déchaussement fibre/matrice et la rupture des fibres. La présence de ces
quatre types d’endommagements a bien été décelée sur les faciés de rupture des éprouvettes lin/PAL1l

[0]4, comme on peut le voir sur la figure 3-22.

000042

o
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Vac-High PC-Std. 10kV x 60 — 500 ym 000026 IVac-High PC-Std. 10kV x 70

Figure 3-22 : Faciés de rupture sur un échantillon lin/Polyamide 11 [0]s. 1)Fissuration
matricielle, 2) Décohésion fibre/matrice, 3) Déchaussement, 4) Rupture des fibres.

Maintenant, il faut choisir quels sont les parametres les plus pertinents afin de classer les événements.
Cette étape peut étre réalisée a I’aide du dendogramme (figure 3-23). Les descripteurs doivent étre peu
corrélés et en nombre suffisant pour ne pas perdre d’information sur les signaux mais pas trop nombreux
pour ne pas alourdir les calculs ou fausser I’importance relative de chaque paramétre [Moevus et al.,

2009].
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Figure 3-23 : Dendogramme du composite lin/Polyamide 11.

Le contenu fréquentiel des données acoustiques étant trop dépendant des capteurs piézoélectriques
[Huguet, 2002], nous nous sommes concentrés sur les descripteurs temporels, encadrés en rouge sur la
figure 3-23. 1l a été décidé de prendre un indicateur dans chacune des trois zones bleues qui sont les
zones les moins corrélées (figure 3-23). Pour choisir au mieux ces trois parametres, différentes
combinaisons ont été testées. La méthode de classification utilisée est celle des k-moyennes, qui est la
plus robuste et la plus répandue. L’objectif est donc de déterminer la combinaison de parameétres qui
donnera un index de validité minimum. L’index utilisé est I’index de Davies et Bouldin (noté DB),
calculé par le rapport de la somme de la dispersion intra-classes et inter-classes [Hassar, 2013].
Finalement, les résultats montrent que la valeur minimum de DB est obtenue en prenant comme
descripteurs : I’amplitude, I’énergie et la durée des salves. Ce sont donc ces trois indicateurs qui seront

utilisés dans la suite.

La figure 3-24 présente le diagramme amplitude-temps d’une éprouvette lin/Polyamide 11 [0]4 traitée

selon ces critéres.
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Figure 3-24 : Amplitude en fonction du temps et nombre d'événements cumulés en fonction du niveau de
charge pour un essai de traction sur une éprouvette lin/PA11 [0]a.

Quatre classes sont distinguables. Deux classes sont prépondérantes dés le début de 1’essai : ce sont
celles avec les amplitudes les plus faibles. La classe de plus faibles amplitudes (de 40 a 53 dB)
correspond a la classe des évenements enregistrés pour la matrice seule (entre 40 et 56 dB) (figure 3-
17). Cependant, dans le cas de la résine seule, les événements étaient peu nombreux alors qu’ils sont ici
prépondérants, comme on peut le voir sur la figure 3-24.

Une deuxiéme classe apparait aux amplitudes de 50 a 75 dB. Enfin, deux derniéres classes apparaissent
seulement en fin d’essai et ne sont représentées que par une centaine d’éveénements.

Ces tests ont également été réalisés sur des éprouvettes de type [90]s. Une courbe de Pollock a été tracée
afin d’identifier le nombre de classes d’événements qui apparait dans ce type d’éprouvette. Il en ressort
qu’également, quatre classes sont présentes dans ce type de composite. Les résultats obtenus sont

présentés dans la figure 3-25.
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Figure 3-25 : Amplitude en fonction du temps et nombre d'événements cumulés en fonction du niveau de charge pour un
essai de traction sur une éprouvette lin/PA11 [90]a.
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Nous constatons que pour le composite [90]s, les plages d’amplitudes sont identiques a celles du
composite [0]4 mais avec un nombre d’événements moins élevé. Concernant 1’évolution du nombre
d’événements en fonction de la charge, deux classes se manifestent dés le début de I’essai et possédent
un nombre d’événements important comme pour les éprouvettes longitudinales. Deux classes se

manifestent également en fin d’essai avec peu d’éveénements.

La figure 3-26 représente les événements pour les éprouvettes de cisaillement. D’aprés la courbe de

Pollock, il nous est possible de déterminer cing classes.
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Figure 3-26 : Amplitude en fonction du temps et nombre d’événements en fonction du niveau de charge lors d'un essai de
traction d'une éprouvette lin/Polyamide 11 [+45]s.

Quatre gammes d’amplitude sont semblables a celles des deux types de composites précédents.
Cependant, une cinquiéme classe apparait a la fin de 1’essai et se propage entre 65 et 85 dB. Concernant
le nombre ainsi que 1’évolution des événements, il est a noter que les trois classes qui apparaissent dés
le début de I’essai ont des nombres d’évenements beaucoup plus importants (40000, 25000 et 10000)
gue pour les composites [0]4 et [90]a4. Puis, les deux autres classes n’apparaissent qu’en fin d’essai et ne

sont représentées que par 300 et 100 évenements environ.

La figure 3-27 résume les analyses d’émission acoustiques qui ont été réalisées sur les composites

lin/PA11 [0], [90] et [+45] & quatre et huit plis. Pour chaque type d’éprouvette, les gammes d’amplitudes
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ont ¢t¢ moyennées sur 10 éprouvettes. Cette figure résume les plages d’amplitude pour chaque type

d’éprouvette.
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Figure 3-27 : Classes d’amplitudes des événements acoustiques enregistrés en traction pour chaque type d’éprouvette
lin/PA11.

On peut voir sur la figure 3-27 que la classe 1 a une plage d’amplitude semblable pour les trois types
d’éprouvettes. Elle s’étend sur des basses amplitudes. En confrontant ces résultats avec les gammes
d’amplitude obtenues pour la résine seule, cette classe correspondrait a la fissuration matricielle.

La classe 2 correspond pour chacune des éprouvettes a des plages d’amplitudes allant de 50 a 70 dB
environ et pourrait provenir de la décohésion fibre/matrice.

En ce qui concerne les classes 3 et 4, elles se manifestent, d’une maniére générale, par beaucoup moins
d’événements que les autres classes. La classe 3, apparaissant entre 68 et 90 dB correspondrait au
frottement des fibres avec la matrice lors du déchaussement.

La classe 4 qui intervient en fin d’essai et a haute amplitude (> 90dB) pourrait provenir de la rupture de
fibres.

La classe 5, identifiable uniquement sur le composite de type cisaillement, intervient en fin d’essai et a

amplitudes moyennes. Elle pourrait provenir du délaminage du composite.
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Le tableau 3-7 présente une analyse réalisée sur chacune des familles de composites pour identifier les

formes d’ondes acoustiques de chaque classe. Chaque type d’onde peut étre définie par I’amplitude de

son signal (Volts), la durée de son signal (secondes) ainsi que le type de son signal (impulsionnel ou

résonnant) [Hamdi et al., 2009]. Ces résultats ont été moyennés sur 30 évenements de chaque classe.

Durée de signal

Classe Amplitude (Volts) Type de signal Forme d’onde
(secondes)
1 0-0,05 0-150 Résonnant
0,071V
2 0,05-0,1 50-700 Impulsionnel
350 ps
047V
3 0,1-1 250-1000 Résonnant fpose
600 s
. 4,67V
4 1-10 500-1500 Impulsionnel
750 pus
0,74V
5 0,5-1 500-1000 Résonant

-w‘{}l%aq

Tableau 3-7 : Caractéristiques des formes d'ondes acoustiques pour chaque classe identifiée dans les composites

lin/PA11.
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Bilan de la partie 3

Cette partie a permis dans un premier temps d’optimiser les parameétres de mise en ceuvre par

thermocompression du composite lin/Polyamide 11.

Cette optimisation s’est effectuée en deux étapes. Tout d’abord, les niveaux de température et de
pression ont été optimisés sur un « premier set » de composites, élaborés a partir de lin A et de poudre
de Polyamide 11. Ensuite, un « deuxiéme set » de composites a été étudié pour optimiser le choix des
constituants. L’ensemble des composites fabriqués a été testé en traction, par DMA et par des mesures
de taux de porosité. Finalement, il a été montré que la configuration optimale était obtenue avec le lin B
et le Polyamide 11 sous forme de film, élaborée avec une température de 210°C et des paliers de pression

de 25, 40 et 65 bars.
Dans un deuxiéme temps, la carte matériau de ce composite optimisé a été déterminée.

Pour cela, des essais de traction, de compression et de flexion ont été réalisés sur trois drapages
différents : [0], [90] et [+45], et avec deux épaisseurs différentes : 4 ou 8 plis. L’ensemble des résultats
obtenus a permis de calculer les modules, les contraintes a rupture et les déformations a rupture dans les

différentes directions. Ces valeurs seront ensuite utilisées pour le modéle par éléments finis.

Enfin, dans un dernier chapitre, les endommagements créés en traction dans ce composite ont été étudiés
en couplant observations par MEB et émission acoustique. Cette analyse a permis d’identifier quatre
classes d’endommagement dans les composites [0] et [90], et cing classes dans les composites [+45].
Chacune de ces classes a été associée a une forme d'onde acoustique et a un type d’endommagement
observé. Ces identifications vont nous permettre dans la suite d’analyser les endommagements dans les

composites impactés.
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Partie 4 : Comportement a ’impact et au
post-impact du composite lin/Polyamide 11
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Introduction de la partie 4

Le comportement des composites a I’impact a faible énergie va étre étudié dans cette partie. Cette étude
vise a connaitre ’influence de la séquence d’empilement du composite. Pour cela, quatre séquences

d’empilement seront comparées.

Dans un premier temps, des composites « sains » seront caractérisés afin de connaitre leurs proprietés

initiales en traction et en compression ainsi que leurs mécanismes d’endommagement.

Puis des échantillons de composites des quatre séquences d’empilement seront impactés a faible énergie.
Une étude des courbes d’impact et une analyse des endommagements externes et internes seront

réalisées.

Ensuite, sur ce méme lot de composites, une analyse post-impact sera effectuée grace a des essais de
traction et de compression pour connaitre les propriétés résiduelles des composites. Ces résultats seront
comparés a ceux obtenus avec les composites sains en pré-impact afin d’évaluer la perte de propriétés

mécaniques.

Enfin, une analyse par éléments finis nous permettra de comparer les résultats expérimentaux et

numériques.
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Chapitre I : Pré-impact

Ce premier chapitre va permettre de détailler les différentes configurations d’empilement qui ont été
choisies, et de comparer leurs propriétés mécaniques initiales. Puis une section sur 1I’émission acoustique
permettra de comprendre les mécanismes d’endommagement dans chacune de ces séquences

d’empilement.
I.1  Configurations choisies

Les composites étudiés dans cette partie ont été mis en oeuvre par thermocompression avec les
parametres optimisés déterminés dans la partie précédente (210°C-25, 40 puis 65 bars par paliers de

pression).

Les tissus UD de lin ont été découpés selon ’orientation souhaitée (0°, 45°, -45° ou encore 90°) afin

d’obtenir quatre séquences d’empilement constituées de huit plis de fibres de lin chacune :

- Un composite unidirectionnel [0°]s

- Un composite alterné [0°/90°]2s

- Un composite « sandwich » composé de quatre plis semblables a coeur [0°2/90°,]s

- Un composite multidirectionnel avec une alternance des orientations de plis [45°/0/-45°/90°]s

Ces quatre séquences d’empilement sont décrites dans la figure 4-1.

Figure 4-1 : Schéma des quatre séquences d'empilement utilisées : Unidirectionnelle (1), Alternée (2), Sandwich (3) et
multidirectionnelle.
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Les propriétés mécaniques initiales de ces quatre séquences d’empilement vont étre dans un premier
temps déterminées par traction et compression (Boeing) afin d’identifier les caractéristiques mécaniques
des composites sains. En paralléle de ces essais, une analyse par stéréo corrélation d’images permettra

de tracer les champs de déformations obtenus.
1.2 Propriétés mécaniques en traction

Les propriétés des composites en traction (module d’Young, contrainte et déformation a rupture) ont été
déterminées pour chacune des configurations d’empilement en faisant la moyenne sur cinq essais et sont

résumées dans le tableau 4-1.

Module d’Young Contrainte a la Déformation a la
(GPa) rupture (MPa) rupture (%)
Unidirectionnel 39,6 +4,2 86,5+4,2 0,44+0,11
Alterné 17,1+0,6 42,7+15,5 0,55+0,15
Sandwich 21+27 71,310 0,52+0,07
Multidirectionnel 12,6+0,5 30+3,2 0,34+0,11

Tableau 4-1 : Propriétés mécaniques en traction avant impact des quatre types de séquences d'empilement.

Le composite unidirectionnel présente logiquement le module de Young (40 GPa) ainsi que la contrainte
a la rupture (86 MPa) les plus élevés des quatre types de composites. Les composites alterné et sandwich
ont, comme attendu, des modules assez similaires (respectivement 17 GPa et 21 GPa). Cependant, une
différence importante en ce qui concerne leurs contraintes a la rupture est a noter : en effet, celle du

composite sandwich atteint 71 MPa, alors que celle de la configuration alternée est voisine de 43 MPa.

Une analyse des faci¢s de rupture a été réalisée sur ces composites alterné et sandwich mais n’a pas

permis de déceler I’origine de cette différence (figure 4-2).
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Figure 4-2 : Faciés de rupture en traction avant impact observés par MEB des composites
alterné (a) et sandwich (b).
En ce qui concerne le composite multidirectionnel, il posséde un module de Young et une contrainte a
la rupture moins élevés que ceux des autres composites du fait de I’introduction des plis a +/-45° et du

moins grand nombre de plis orientés a 0°.

Gréce a la carte matériau établie dans la partie 3, il est possible de calculer en premiére approximation,

par des lois de mélanges simples, les modules pour chaque drapage.

Pour le composite unidirectionnel, le module calculé correspond a la valeur du module EI (35GPa). Pour
les composites alterné et sandwich, il correspond a la somme des moitiés des modules longitudinaux et
transverses puisqu’ils sont constitués de 4 plis a 0° et de 4 plis a 90° soit 19 GPa. Pour le composite
multidirectionnel, I’approximation du module correspond a la somme du quart du module transverse (2
plis a 90°), au quart du module longitudinal (2 plis a 0°) et a la moitié du module de cisaillement (4 plis

a +45°) dans la direction de traction.

Le tableau 4-2 permet de comparer les modules en traction des composites mesurés avec ceux calculés

analytiquement.
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Module d’Young Module (GPa)

(GPa) mesuré calculé
Unidirectionnel 39,6 £4,2 35
Alterné 17,1+0,6 19
Sandwich 21427 19
Multidirectionnel 12,6+0,5 12

Tableau 4-2 : Comparaison des modules en traction mesurés et calculés analytiquement (en premiére approximation)
des quatre types de séquence d'empilement.

D’aprés le tableau 4-2, nous pouvons voir que les modules mesurés correspondent bien a ceux calculés

de fagon analytique (& la dispersion pres).

Une analyse par corrélation d’images pendant les essais de traction a également été réalisée afin de
suivre 1I’évolution des champs de déformation a différents niveaux de contraintes : 0,001¢", 0,25 ¢", 0,50

o', 0,75 6" et 0,99 &' pour chaque type de composite (figure 4-3).

0.0015" 0.255" 0.500" ' ' 0.001c° 0.255' 0,500" 0.750" 0.99¢"  Déformation exx (%)
1
0,875
L 0,750
0,625

0,0016" 0,256" 0,506" 0,756" 0,996" 0,0016" 0,25¢" 0,506" 0.755" 0,996" 0,500

0,375
25
0,125
1 cm

Figure 4-3 : Champs de déformation longitudinale xx mesurés par corrélation d’images en traction avant
impact pour les éprouvettes unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).

o

o
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Comme attendu, on constate sur la figure 4-3 que, pour tous les drapages, les champs de déformation

longitudinale en surface sont globalement homogeénes (& la dispersion pres).
1.3 Propriétés mécaniques en compression

Les propriétés mécaniques des composites mesurées en compression Boeing (module, contrainte et

déformation a rupture) sont présentées (en valeurs absolues) dans le tableau 4-3.

Module (GPa) Contrainte a la rupture Déformation a la
(MPa) rupture (%)
Unidirectionnel 35+0,2 74142 0,30+0,12
Alterné 18,944 44,5+1,5 0,22+0,02
Sandwich 24 £11,4 63+2,8 0,25+0,02
Multidirectionnel 14,5+2,3 40,2+1,0 0,33+0,07

Tableau 4-3 : Propriétés mécaniques en compression avant impact (en valeurs absolues) des quatre types de séquences
d'empilement.

La méme tendance que pour les composites en traction peut étre observée : un module et une contrainte
a la rupture les plus élevés pour le composite unidirectionnel, et les plus faibles pour la configuration

multidirectionnelle.

De méme que pour les calculs analytiques en traction, les calculs peuvent étre également réalisés pour
les éprouvettes en compression de la méme maniére. Le tableau 4-4 permet de comparer les modules en

compression des composites mesurés avec ceux calculés analytiqguement.

Module (GPa) Module (GPa)
mesuré calculé
Unidirectionnel 39,6 £4,2 38
Alterné 17,1+0,6 21,2
Sandwich 21+27 21,2
Multidirectionnel 12,6+0,5 13,4

Tableau 4-4 : Comparaison des modules en compression mesurés et calculés analytiquement (en premiére
approximation) de quatre types de séquence d'empilement.
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D’apreés le tableau 4-4, nous pouvons voir que les modules mesurés correspondent bien a ceux calculés

de facon analytique (a la dispersion pres).

Une analyse par corrélation d’images (figure 4-4) a également été réalisée pour suivre 1’évolution des
champs de déformation lors des tests de compression a différents taux de contraintes : 0,1%, 25%, 50

%, 75% et 99% de la contrainte a la rupture pour chague type de composite.

Deéformation &, (%)

0.0010" 0,256" 0,500 0,756" 0,996" a b c d

0 0 0

-0,275 -0.25 -0,1625

-0,55 05 0,325
. l l ) : -

-1,375 -1,25 -0,8125

-2,2 -2 1,3
[
=1
Y cm

Figure 4-4 : Champs de déformation longitudinale exx mesurés par corrélation d’images en compression avant
impact pour les éprouvettes unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).
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On constate sur la figure 4-4 que pour toutes les configurations, les champs mesurés par corrélation
d’images sont globalement homogeénes jusqu’a environ 75% de la contrainte a la rupture de chaque
drapage. A 99% de la contrainte a la rupture, on voit apparaitre des zones perpendiculaires a ’axe de
compression avec de plus fortes déformations : ces zones témoignent du flambement qui va mener a la

rupture.
1.4 Caractérisation des endommagements

Pendant ces essais de traction et de compression, des mesures par émission acoustique ont été également
réalisées. La classification des évenements a été effectuée de la méme facon que celle développée dans

la partie 3.
1.4.1 En traction

Dans un premier temps, les éprouvettes de chacune des configurations sont testées en traction et les
graphes Amplitude-temps peuvent ainsi étre tracés pour analyser le scénario d’endommagement des

composites.
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Figure 4-5 : Amplitude des événements acoustiques en fonction du temps et courbe de traction enregistrées avant
impact sur les séquences d'empilement : unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).

Les classifications sont faites pour chacun des composites. Pour chacun d’entre eux, une pente de
Pollock a été tracée afin de s’assurer du nombre de classes. Quatre gammes d’amplitudes sont
identifiables dans les composites de type unidirectionnel et alterné. C’est le méme nombre de classes
que les composites unidirectionnels et transverses détaillés dans la partie 3. En ce qui concerne le
composite sandwich, il ne contient pas d’événements apparaissant a haute amplitude ; il présente
seulement trois classes. Enfin, pour le composite multidirectionnel, nous observons une 5éme classe.
Les gammes d’amplitude pour ce drapage correspondent alors aux cinq classes identifiées dans la partie

3 pour I’éprouvette de cisaillement, ce qui s’explique par la présence de plis a + 45° dans ce drapage.

Les graphes représentant les évenements cumulés de chaque classe ont également été tracés et sont

présentés dans la figure 4-6.
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Figure 4-6 : Nombre d’événements acoustiques cumulés en fonction du temps en traction avant impact pour chaque type
d’éprouvette : unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).

Pour chacun des composites, nous pouvons observer que les endommagements correspondant a la classe
1 ainsi qu’a la classe 2 commencent a peu prés simultanément. Cela tendrait donc a montrer que les
fissurations matricielles et les décohésions fibres/matrice se développent simultanément pour toutes les
configurations étudiées. Pour le composite alterné, les autres classes ne se manifestent qu’en toute fin
d’essai. Ce résultat peut s’expliquer par le fait que, dans ce type de drapage, les déchaussements et les
ruptures de fibres conduisent trés rapidement a la rupture. Dans le cas du composite sandwich, la 3¢™
classe apparait plus tét et de facon plus abondante que pour le composite alterné. En revanche, pas
d’événements a hautes amplitudes ne sont détectés dans ce cas, la rupture finale est donc brutale et a
lieu des les premiéres ruptures de fibres. Enfin, pour le composite multidirectionnel, les classes 3 a 5
n’apparaissent qu’en fin d’essai, démontrant ainsi que ces endommagements conduisent rapidement a

la rupture de I’échantillon.
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1.4.2 En compression

De méme que pour les composites en traction, la méthodologie de classification a été appliquée aux

éprouvettes en compression (figure 4-7).

Les classes correspondant a chaque amplitude sont identiques pour chaque configuration a celles

identifiées dans le cas des tractions.
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Figure 4-7 : Amplitude des évenements acoustiques et courbe de compression enregistrés avant impact sur les

séquences d'empilement : unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).

Les graphes représentant les évenements cumulés de chaque classe pour les différentes éprouvettes ont

également éte tracés et sont présentés dans la figure 4-8.
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Figure 4-8 : Nombre d’événements acoustiques cumulés en fonction du temps en compression avant impact pour chaque type
d’éprouvette : unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).

D’aprés les figures 4-7 et 4-8, nous pouvons remarquer que pour le composite unidirectionnel, les trois
classes se manifestent dés le début de I’essai. Ce n’est qu’en fin d’essai qu’apparaissent les événements
liés a la classe 4. Les autres composites n’ont pas le méme comportement, avec seulement trés peu
d’événements en début d’essai et essentiellement de classes 1 et 2. Cela s’explique par la présence
exclusive de fibres dans la direction de compression pour le composite unidirectionnel. Les événements
des classes 4 (et 5 pour le multidirectionnel) n’apparaissent qu’en toute fin d’essai, conduisant tres

rapidement a la rupture de 1’éprouvette.

Ce chapitre nous a permis de connaitre les propriétés des quatre types de composites sains en traction et
compression avec la mesure des champs de déformation ainsi que ’enregistrement par émission

acoustique.
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Force d'impact (kN)

Chapitre 11 : Influence de la séquence d’empilement lors d’un impact faible énergie

Les propriétés des composites sains connues, ce chapitre s’intéresse a I’impact des composites. Une
nouvelle série d’échantillons de composites a été impactée a 3,6 joules. L’ objectif est de comprendre le

comportement de chacune des séquences d’empilement face a I’impact.

Dans un premier temps, les courbes d’impact relatives a chaque séquence d’empilement seront analysées
et comparées, et les propriétés a I’impact (force maximale, déplacement maximal de I’impacteur et
énergie absorbée) seront évaluées. Dans un second temps, une analyse des défauts externes grace a une
analyse visuelle et a des mesures de topographie, sera réalisée sur chacun des échantillons. Enfin, une
analyse par ultrasons (C-scan) et une analyse par micro-tomographie nous permettra d’identifier les

endommagements internes de chacune des séquences d’empilement.

1.1  Comportement des différentes séquences d’empilement

Les courbes forces d’impact-déplacement de 1’impacteur ainsi que les courbes force d’impact-temps
sont présentées pour chacun des composites dans la figure 4-9. Cing échantillons ont été testés dans
chaque configuration afin de vérifier la reproductibilité des résultats. Seule une courbe par configuration

est présentée ici.
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Figure 4-9 : Courbes force-déplacement et force-temps pour les différentes séquences d’empilement impactées a 3,6 J.
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Sur la figure 4-9 I’allure des courbes peut étre divisée en trois parties. Tout d’abord, on observe une
partie élastique linéaire correspondant a la réponse élastique de 1’échantillon. Puis, la courbe atteint une
force maximum (Fmax) avant de décroitre. On observe un comportement différent entre d’une part, les
drapages alterné et multidirectionnel, qui reviennent a une force nulle assez rapidement, et en recouvrant
une partie du déplacement provoqué par I’impact ; et d’autre part, les drapages UD et sandwich qui

mettent plus longtemps a revenir a une force nulle et avec un déplacement qui continue a crofitre.

A partir de ces courbes, les grandeurs caractéristiques de 1’impact ont été déterminées pour chaque

configuration et sont résumées dans le tableau 4-5.

Force maximale Déplacement Eabs/Ei (%)
(KN) maximal (mm)
Unidirectionnel 1,6 +0,05 3,0+0,22 96,6+3,4
Alterné 1,85+0,07 2,50+0,16 76%2,0
Sandwich 1,34+0,06 3,7+0,37 99+1,0
Multidirectionnel 2,10+0,12 2,60+0,12 79+3,0

Tableau 4-5 : Propriétés d'impact des quatre types de composites pour un impact a 3,6 J : force maximale,
déplacement maximal et rapport de I'énergie absorbée sur I'énergie investie.

Le tableau 4-5 montre que ¢’est le composite multidirectionnel qui a la plus grande force maximale (2,1
kN) tandis que le composite de type sandwich, quant a lui, a la plus faible (1,3 kN). Ce dernier a
également le déplacement maximal le plus élevé (3,7 mm). La valeur du déplacement maximal de
I’impacteur est seulement de 2,5 mm pour les composites multidirectionnel et alterné et de 3 mm pour
le composite unidirectionnel. Le rapport de I’énergie absorbée sur I’énergie investie est respectivement
de 97% et 99 % pour les composites unidirectionnel et sandwich alors qu’il n’est que de 76 % et 79 %
pour les composites alterné et multidirectionnel. Cette différence traduit une plus grande capacité des
composites unidirectionnel et sandwich a dissiper ’énergie d’impact, ce qui explique également 1’allure

différente de leurs courbes d’impact (figure 4-9).
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[1.2  Endommagement externe des composites

Une analyse visuelle des composites a tout d’abord été réalisée pour chaque séquence d’empilement sur

leur face avant (coté impact) et arriére (coté opposé).

Une analyse topographique a ¢galement été effectuée a 1’aide d’un bras Romer afin de mesurer le relief
résiduel aprés impact sur les deux faces des échantillons. L’ensemble des résultats ainsi obtenus est

représenté sur la figure 4-10.

Face avant Face arriére
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Figure 4-10 : Photographies et cartographies topographiques post-impact des faces avant et arriére des composites
unidirectionnel (a), alterné (b), sandwich (c) et multidirectionnel (d) impactés a 3,6J.

Sur la figure 4-10, nous pouvons observer que ce sont les composites unidirectionnel (a) et sandwich (c)
qui sont les plus endommagés. Les dommages, de forme hémisphérique en face avant, ont été créés par
pénétration de I’impacteur dans les composites, et ont entrainé un décollement du pli externe en face
arriére. Ces endommagements importants expliquent la plus grande capacité de ces deux drapages a

dissiper I’énergie de I’impact (tableau 4-3).

En ce qui concerne les composites alterné (b) et multidirectionnel (d), nous pouvons remarquer qu’il
n’y a pas d’endommagement visible du c6té de la face impactée. Cependant, face arriére, nous pouvons
observer des fissurations du pli externe. Dans les deux cas, il y a une légere fissuration dans la direction

des fibres et une fissuration plus importante perpendiculairement a la direction des fibres. C’est
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également ce qu’observe Vieille et al. aprés impact dans le cas de composites a base de fibres de carbone

[Vieille et al., 2013].

Concernant les mesures topographiques, on retrouve les mémes tendances que celles observées
précédemment. En effet, les résultats montrent qu’en face avant, les composites alterné et
multidirectionnel sont légérement indentés : 500 et 400 wm respectivement. Pour le composite sandwich,
une perforation de 3,8 mm est observée et corréle bien avec la valeur du déplacement maximal de
I’impacteur (3,7 mm dans le tableau 4-3). Concernant les faces arriéres des composites, le composite
unidirectionnel a une allure pyramidale. La déflection maximale des composites est observée pour le
composite sandwich. Pour cette configuration, la zone blanche correspond a la zone de perforation du
composite dans laquelle le composite est complétement détruit. En ce qui concerne les composites
alterné et multidirectionnel, une Iégére déflection externe a été mesurée en face arriére : 0,7 mm pour le

composite alterné et 0,9 mm pour le composite multidirectionnel.

1.3  Endommagement interne des composites

Pour pouvoir accéder a la visualisation de I’endommagement interne des composites, deux techniques

ont été utilisées : le C-scan par ultrasons et la micro-tomographie.

La méthode de C-scan par ultrasons dans 1’air a été réalisée sur chacun des composites afin d’évaluer la
zone d’endommagement des différents drapages. Les images C-scan correspondent a la projection des

endommagements dans toute 1’épaisseur de 1’échantillon, elles sont représentées dans la figure 4-11.

135



Amplitude (dB)

25

20

15

10

B0

50
40
0
20
Y(mm) 10

1]

1} 20

X(mm)

Figure 4-11 : Images C-scan des quatre types de composites : unidirectionnel (a), alterné (b), sandwich (c) et
multidirectionnel (d) aprés impact a 3,6 J.

Les endommagements de chacun des composites peuvent étre décrits par leur intensité (niveau des
couleurs) ainsi que par leur taille (zone colorée). On voit sur la figure 4-11 que pour le composite
unidirectionnel, la zone impactée a une forme circulaire identique a celle de I’impacteur hémisphérique.
Au centre du composite, nous pouvons observer une zone cartographiée rouge/marron, 1’intensité de cet
endommagement se dissipe en s’éloignant du centre du composite. Pour le composite « sandwich », la
zone endommagée est non circulaire et a une dimension d’environ 40*30mm alors que le diamétre de
I’impacteur est seulement de 20 mm. Cela peut étre expliqué par la perforation de ce composite lors de
I’impact. Pour les composites alterné et multidirectionnel, les endommagements sont moins importants
et peu visibles. Ces observations correspondent & celles faites précédemment sur la surface des
échantillons. Afin de pouvoir bien séparer les endommagements externes des endommagements

internes, chaque type de composite a également été observé par micro-tomographie.

Une sélection de vues suivant deux plans perpendiculaires dans la zone d’impact est présentée dans la

figure 4-12.
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Figure 4-12 : Images de micro-tomographie pour les quatre types de composites : unidirectionnel (a), alterné (b), sandwich (c) et
multidirectionnel (d) aprés impact a 3,6J.

On retrouve sur la figure 4-12 que les composites sandwich et unidirectionnel sont les plus endommagés,
et plus particuliérement le composite sandwich qui est perforé. Pour le composite unidirectionnel (a),
on observe dans la vue 1 (perpendiculaire aux torons de fibres) de nombreuses fissures qui traversent
I’épaisseur des plis et qui présentent globalement une zone endommaggée de forme conique, typique dans
les composites impactés [Lachaud, 2011]. Dans la vue 2, parallele aux torons de fibres, on voit surtout
un délaminage important a mi-épaisseur de 1’échantillon. Pour le composite sandwich (c), les
endommagements observables sont extrémement nombreux et importants puisqu’ils ont conduit a la
perforation de 1’échantillon. Dans le composite alterné (b), les endommagements sont beaucoup moins

nombreux et davantage localisés en face arriére. On observe surtout des fissures qui traversent les plis
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du composite, mais sont stoppées au pli suivant de par son orientation a 90° par rapport au pli précédent.
On voit donc que le drapage alterné permet de limiter la propagation des fissures, ce qui explique la
meilleure tenue a ’impact de ce composite. Dans la configuration multidirectionnelle (d), la présence
des plis & £ 45° limite beaucoup les fissures transverses mais on observe une concentration des
dommages a mi-épaisseur du composite, menant a d’importants délaminages. Ces résultats montrent
qu’en alternant 1’orientation des plis dans le composite, la propagation de I’endommagement peut étre
limitée. Au contraire, pour le composite de type sandwich, sa plus grande rigidité en flexion et la
propagation facilitée des endommagements dans les plis successifs de méme orientation va en faire la

configuration la plus détériorée lors de I’impact.
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Chapitre 111 : Evaluation des pertes de propriétés mécaniques

Dans ce chapitre, I’objectif est d’identifier les propriétés résiduelles des quatre configurations de

composites en traction et en compression.

1.1 En traction post impact

Cing échantillons impactés de chaque configuration étudiée ont été testés en traction. Les valeurs
moyennes obtenues, ainsi que leur évolution par rapport aux mesures effectuées sur des échantillons non
impactés, sont présentées dans le tableau 4-6. Pour les éprouvettes impactées, les déformations ont été

mesurées par une jauge collée entre le bord de la zone impactée et le bord de I’éprouvette.

Unidirectionnel Alterné Sandwich  Multidirectionnel
Module d’Young 20+ 4,7 16,4 + 4,6 6,1+0,9 126+4,2
Perte de module d’Young -50 0 -78 0
(%)
Contrainte a la rupture (MPa) 26,4+78 20,1+3,1 52+17 252 +145
Perte de la contrainte a la -69 -53 -92 -16
rupture ( %)
Déformation a la rupture (%) 0,72+0,35 0,21+0,07 0,43+0,09 0,3+0,11

Tableau 4-6 : Propriétés mécaniques résiduelles en traction aprés impact de 3,6J et perte de propriétés par rapport
aux propriétés avant impact pour les quatre types de séquences d’empilement.

Les courbes contrainte-déformation ont également été tracées pour les quatre séquences d’empilement

sur un échantillon sain et impacté (figure 4-13).
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Figure 4-13 : Courbes contrainte-déformation en traction pour les quatre séquences d'empilement des composites avant et
apres impact de 3,6J.
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Les résultats dans le tableau 4-6 et la figure 4-13 montrent que ce sont les composites unidirectionnel et
sandwich qui perdent le plus en rigidité avec respectivement une baisse de 50 et 78 % par rapport a leur
rigidité avant impact. Par contre, les composites alterne et multidirectionnel conservent la méme rigidité
qu’apres impact. Concernant les contraintes a la rupture, les valeurs extrémes sont obtenues avec le
composite sandwich qui perd 92 % de ses propriétés initiales et le composite multidirectionnel qui ne

perd que 16% de sa contrainte a la rupture initiale.

Pour mieux comprendre les mécanismes de déformation mis en jeu lors des tractions post-impact, les
champs de déformation ont été mesurés par corrélation d’images. La figure 4-14 présente les
cartographies des déformations longitudinales obtenues a 0,1, 25, 50, 75 et 99 % de la contrainte a

rupture pour chaque configuration.

Déformation exx (%)

0,0016" 0,256" 0,506" 0,75¢" 0,99¢" 0,001c" 0,256 0,506" 0,756" 0,996" 1

0,875

0,75
0,001c" 0,256" 0,506" 0,755" 0,99c" 0,0015" 0,25¢" 0,506" 0.756" 0.996"

0,625

5
c

0,375

.25
X
lcm 0,125
y —_—
0

Figure 4-14 : Champs de déformation en traction mesurés par corrélation d’images pour les éprouvettes impactées a 3,6J
unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).
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La figure 4-14 montre que les composites unidirectionnel, alterné et sandwich ne se déforment que trées
peu en dehors de la zone impactée : cette déformation a I’extérieur de I’'impact ne dépasse pas 0,1 %.
Pour ces trois drapages, il y a une tres forte hétérogénéité des déformations, avec une forte concentration
au niveau de la zone impactée. Le composite multidirectionnel, a I’opposé, se déforme de fagon quasi
homogene jusque 75% de taux de contrainte. Ce n’est qu’en fin d’essai que la zone de déformation
maximale se concentre dans la zone impactée. Concernant la déformation de la zone impactée, elle est
moins importante dans le cas du composite sandwich qui a été endommagé séveérement par 1I’impact et
va donc rompre pour une contrainte trés faible (5,2 MPa). Cette analyse montre donc que la présence
des plis a +45° dans le drapage multidirectionnel permet de limiter les endommagements lors de I’impact
et de « gommer » la zone d’impact lors de la traction post-impact jusqu’a 75 % de la contrainte a rupture.
Cela explique ses meilleures performances post-impact en traction, avec un module inchangé et une

perte de contrainte a rupture de 16 % (tableau 4-6).

1.2 En compression post-impact

Le tableau 4-7 regroupe les propriétés en compression aprés impact (en valeurs absolues) des quatre
configurations de composite et leurs pertes de propriétés (%) par rapport a celles établies dans le cas de

composites sains.

Unidirectionnel Alterné Sandwich  Multidirectionnel
Module (GPa) 153+6,7 16,2+39 93+1.3 131+47
Perte de module (%) -23 -14 -61 -10
Contrainte a la rupture (MPa) 47,448,3 412422 41214 41+1.2
Perte de la contrainte a la -36 -7 -35 0
rupture ( %)
Déformation & la rupture (%) 0,2+0,11 0,25+0,05 0,20+0,10 0,31+0,05

Tableau 4-7 : Propriétés mécaniques résiduelles en compression (en valeurs absolues) aprés impact de 3,6J et perte de
propriétés par rapport aux propriétés avant impact pour les quatre types de séquences d’empilement.

Les courbes contrainte-déformation en compression ont également été tracées pour les quatre séquences

d’empilement sur un échantillon sain et impacté (figure 4-15).
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Figure 4-15 : Courbes contrainte-déformation en valeurs absolues en compression pour les
quatre séquences d'empilement des composites avant et aprés impact de 3,6J.

D’apres le tableau 4-7 et la figure 4-15, ¢’est le composite sandwich qui perd le plus ses propriétés en
compression apres impact. En effet, un impact de 3,6 J cause pour ce drapage une perte de module de
61% et une perte de contrainte a rupture de 35%. Le composite unidirectionnel subit la méme perte de
contrainte a la rupture. En revanche, il ne perd que 23 % de sa rigidité en compression. Concernant les
propriétés des composites alterné et multidirectionnel, ils sont moins affectés que les autres composites :
ils perdent respectivement 14 et 10% de leurs rigidités initiales. Leurs contraintes a la rupture, quant a

elles, sont affectées de 7 et 0%.

Les champs de déformation longitudinale en compression des quatre types de composites ont également

été mesurés grace a la corrélation d’image et sont présentés dans la figure 4-16.
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Figure 4-16 : Champs de déformation longitudinale mesurée par corrélation d'images en compression pour les éprouvettes impactées
a3,6 J : unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).

Dans la figure 4-16, cing niveaux de contrainte sont présentés pour chaque configuration : 0,1, 25, 50,
75 et 99 % de la contrainte a rupture de chaque échantillon. Comme attendu, les zones de déformations

les plus élevées sont localisées dans les zones impactees.

C’est I’éprouvette multidirectionnelle qui se déforme le moins avec un maximum de 0,6% dans la zone
impactée pour un taux de contrainte de 99% de o". A I"opposé, le drapage alterné a un un taux de

déformation de 2% dans la zone impactée juste avant rupture. Les éprouvettes unidirectionnelle et
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sandwich, qui sont les plus endommagées par I’impact (figure 4-12) se déforment d’une fagon différente

par rapport aux deux autres drapages, avec un début de flambement autour de la zone impactée. Les

valeurs maximales dans la zone d’impact atteintes dans ces deux cas sont de 1,3% pour le composite

sandwich et de 1,9% pour le composite unidirectionnel.

I11.3  Caractérisation des endommagements

11.3.1 En traction

Les enregistrements d’émission acoustique ont également été réalisés au cours des essais de traction sur

des éprouvettes impactées. La figure 4-17 montre les graphes amplitudes-temps pour les quatre types de

séquences d’empilement en traction.
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Le graphigue des événements cumulés en fonction du niveau de charge de chaque classe des quatre

types de séquences d’empilement est présenté sur la figure 4-18.
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Figure 4-18 : Nombre d’événements acoustiques cumulés en fonction du temps en traction aprés impact de 3,6 J pour
chaque type d’éprouvette : unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).

Les composites conservent le méme nombre de classes que dans les éprouvettes saines mais les
évenements se manifestent de fagon différentes. Pour les composites a, b et ¢, on observe une cinétique
d’endommagement beaucoup plus rapide en début d’essai que celle mesurée dans les éprouvettes saines
(figure 4-6). Cela s’explique par le fait que les dommages créés par I’impact vont pouvoir se développer
plus facilement que les dommages apparaissant dans une éprouvette saine. Pour le composite sandwich,
I’endommagement créé par I’impact est tel (perforation), que I’essai de traction ne dure que quelques
secondes, la rupture a lieu trés rapidement et donc trés peu d’événements acoustiques ont été enregistrés.
Dans le cas du composite multidirectionnel, I’allure des courbes d’évolution des endommagements est

la méme que dans I’éprouvette saine. Ceci s’explique par le faible endommagement a 1’impact de ce
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drapage. Toutefois, les événements liés au délaminage apparaissent plus tot dans cet essai que dans le
cas de I’éprouvette saine (figure 4-5). Cela est probablement di au fait que I’éprouvette étant pré-
endommagée par 1’impact, une contrainte plus faible que dans 1’éprouvette saine est nécessaire pour
développer ce type d’endommagements, et donc pour émettre les échos acoustiques correspondants. De
plus, on notera que le composite multidirectionnel présente le nombre cumulé d’événements acoustiques

le plus faible par comparaison avec les trois autres drapages (figure 4-18).
111.3.2 En compression

Les analyses d’émission acoustique ont également ¢été faites lors des essais de compression sur les

éprouvettes impactées. Les résultats sont présentés dans les figures 4-19 et 4-20.
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Figure 4-19 : Amplitude des événements acoustiques en fonction du temps et courbe de compression des éprouvettes
impactées a 3,6 J : unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).

On constate sur la figure 4-19 que, pour tous les types de composites étudiés, les gammes d’amplitude

obtenues en compression apres impact sont identiques a celles des éprouvettes saines, mais le nombre
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Nombre d’événements cumulés

Nombre d’événements cumulés

d‘échos acoustiques enregistrés est plus important dans les éprouvettes impactées qu’il ne I’était dans
les éprouvettes saines (figure 4-7). Cela s’explique par le fait que les dommages créés par I’impact
constituent des amorces d’endommagement. Ceux-ci vont donc ensuite pouvoir se développer lors des
essais de compression plus rapidement et en nombre plus important. Comme dans le cas de la traction,
on notera que le composite multidirectionnel a le nombre cumulé d’événements acoustiques le plus

faible par comparaison avec les trois autres drapages (figure 4-20).
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Figure 4-20 : Nombre d’événements acoustiques cumulés en fonction du temps en compression apreés impact de 3,6 J pour
chaque type d’éprouvette : unidirectionnelle (a), alternée (b), sandwich (c) et multidirectionnelle (d).
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Chapitre 1V : Analyse numérique
IV.1 Pré-impact
IV.1.1 Démarche

Dans un premier temps, les quatre sortes de composites sains ont été modélisées humériquement sur

Abaqus en traction et en compression afin d’obtenir leurs champs de déformation.

En ce qui concerne les conditions aux limites et chargements appliqués a 1’éprouvette en traction, elle
sera encastrée a une extrémité en utilisant un nceud maitre et I’effort sera également appliqué via un

nceud maitre comme le décrit la figure 4-21.

Neeud maitre
OA/ piloté en

déplacement

Neeud maitre/vo

encastré

Figure 4-21 : Représentation des conditions aux limites de I’éprouvette en traction.

En ce qui concerne les conditions aux limites et chargements appliqués a 1’éprouvette en compression,
elle sera encastrée a une extrémité et I’effort sera appliqué de 1’autre coté. L’éprouvette sera bloquée de

part et d’autre comme décrit dans la figure 4-22.

Déplacement imposé

Eprouvette
bloguée dans
les autres
directions que
le déplacement

Encastrement

Figure 4-22 : Conditions aux limites de I'éprouvette en compression.
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L’éprouvette a été modélisée avec des éléments de type coque S8R de 3,1 mm de coté pour les

éprouvettes de traction et 2,5 mm de c6té pour les éprouvettes de compression. Les huit plis unitaires

ont été créés en leur attribuant des épaisseurs de 0,5 mm pour faire une épaisseur totale de 1’éprouvette

de 4mm. Chaque pli a été orienté selon I’angle avec le repére de la piéce afin de correspondre aux quatre

configurations d’empilement : unidirectionnelle, alternée, sandwich ou multidirectionnelle.

Pour chaque pli, une loi de comportement élastique orthotrope avec les paramétres déterminés dans la

partie 3 dans la carte matériau a été utilisée. La démarche de dialogue essais-calculs avant impact est

décrite dans la figure 4-23.

Réalisation d’essais de traction et flexion sur

lin/PAL1 [0], [90], [+45].

Détermination expérimentale de la carte matériau du

composite lin/PA1L.

Construction d’un modéle éléments finis avec loi
élastique orthotrope pour chaque pli des drapages

unidirectionnel, alterné, sandwich et
multidirectionnel.

y

Y
y

Détermination expérimentale des
modules de chaque drapage en
traction avant impact.

Comparaison Calcul par éléments finis des modules
< de chaque drapage en traction avant
impact.

Détermination expérimentale des
contraintes a rupture de chaque
drapage en traction avant impact.

Comparaison Prédiction par éléments finis des
< contraintes a rupture de chaque
drapage en traction avant impact.

Y

Y

A

|:] Expérimental
[ ] Numérique

Validation du modéle éléments finis
avant impact.

Figure 4-23 : Démarche de dialogue essais-calculs par éléments finis (EF) avant impact.
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IV.1.2 Comparaison des résultats expérimentaux et numériques

En modélisant les quatre séquences d’empilement, nous pouvons calculer les modules et contraintes a

la rupture de chaque type de composite.

Pour connaitre les contraintes a la rupture, le critére de Tsai-Hill a été appliqué. Il se calcule de la

maniere suivante :

Le critére est appliqué pour chacun des plis dans le repére d’orthotropie (1, 2, 3), il est défini de la

maniere suivante :

2 2 2
011 01107 | Oy

TXETXE XIS,
Le critére de rupture est atteint pour =1
AVeC : 611, 022, 012 Contraintes calculées dans le repére d’orthotropie du pli.
X1, Xz, S12: contraintes a rupture déterminées expérimentalement.
Ce modeéle permet de distinguer la traction et la compression en termes de contraintes a la rupture :
En traction : X1=X1'si 611 >0 et Xo=X5' si 62, >0
Xi'et X5': contraintes a rupture en traction déterminées expérimentalement dans les directions 1 et 2.
En compression : X1=X:° si o11 <0 et Xo=X5° si 62, <0

Xi'tet X' contraintes a rupture en compression déterminées expérimentalement dans les directions 1 et

2.

Pour un calcul par éléments finis donné, la contrainte a rupture du drapage considéré sera donnée par la

contrainte appliquée divisée par la valeur maximale If du critére.

Pour la détermination du module, les courbes numériques de contraintes-déformations ont été tracées,

comme montré sur la figure 4-24.
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Figure 4-24 : Courbe numérique contrainte-déformation calculée par éléments finis pour
I'éprouvette alternée.

On voit sur la figure 4-24 que la pente de la courbe donne un module d’Young de 19,5 GPa pour
I’éprouvette alternée. Le tableau 4-8 présente les comparaisons des modules et contraintes a la rupture

obtenue expérimentalement ou humériguement pour chaque drapage en traction.

Unidirectionnel Alterné Sandwich Multidirectionnel
Module mesuré (GPa) 39,6 +4,2 17,1+0,6 21+2,7 12,6+0,5
Module calculé (GPa) 35,4 19,6 19,6 14,6
Contrainte alarupture g 5\ 4 42,7+155 71,3+10 30+3,2
mesurée (MPa)
Contrainte a la rupture
calculée (MPa) 86 46 46 3

Tableau 4-8 : Modules et contraintes a la rupture obtenus expérimentalement et numériquement pour chaque
drapage en traction avant impact.

Le tableau 4-8 montre une bonne concordance entre les valeurs mesurées en traction avant impact sur
les quatre drapages étudiés et les valeurs obtenues par éléments finis, sauf en ce qui concerne la

contrainte a rupture du composite sandwich (71 MPa mesuré et 46 MPa calculé).

Le modele de compression, qui ne prend pas en compte de nombreux phénomeénes spécifiques a ce type

de sollicitation (microflambage des fibres, instabilité, flambage de la structure...) ne permet pas
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d’obtenir des valeurs correctes de rigidités et contraintes a rupture en compression. Ce modele sera donc

utilisé seulement pour I’analyse des champs de déformation, d’un point de vue qualitatif.

IV.2 Démarche post-impact

Dans un second temps, une zone circulaire a été modélisée au centre de chacune des éprouvettes comme
présentée dans la figure 4-25. Cette zone est de 20 mm ce qui correspond a la taille de I’'impacteur

hémisphérique et donc & la zone impactée.
Dégradation des propriétés dans cette

zone
Propriétés
ropri Zone
mécaniques —
correspondant Impactée

la carte matériau
Figure 4-25 : Modélisation de la zone impactée sur une éprouvette de traction.

Cette zone a alors été maillée comme décrit sur la figure 4-26. Des éléments de type cogque S8R ont été

utilisés, de 3,1mm dans la partie non-impactée et de 1 mm dans la partie impactée.

Figure 4-26 : Maillage de I'éprouvette de traction avec la zone impactée.

La méme méthodologie est appliquée pour les composites en compression. Une zone circulaire a été

modélisée au centre de chacune des éprouvettes comme présentée dans la figure 4-27. Cette zone est

egalement de 20 mm. Dégradation des propriétés dans cette
zone

Propriétés
mécaniques
correspondant a la
carte matériau

Zone

Impactée

Figure 4-27 : Modélisation de la zone impactée sur une éprouvette de
compression.
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L’éprouvette de compression a été maillée comme présenté dans la figure 4-28. L’éprouvette a été
modélisée avec des éléments de type coque S8R de 10 mm pour la partie non-impactée et 1,4 mm pour

la partie impactée.

Figure 4-28 : Maillage d'une éprouvette de compression.

La demarche de dialogue essais-calculs apres impact est décrite dans la figure 4-29.

Les modules dans la zone circulaire ont été dégradés par rapport aux valeurs des modules de la carte
matériau, utilisées dans la partie saine de I’éprouvette. Les valeurs des modules dégradés ont été
déterminées par itération, en comparant les déformations maximales mesurées par corrélation d’images
en traction dans la zone impactée et les déformations calculées par éléments finis dans la zone circulaire.
Ensuite, ce sont ces mémes valeurs de modules dégradés qui ont été utilisées pour les calculs en

compression.
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Réalisation d’essais de traction et de compression apres
impact de 3,6 J sur lin/PA11 de quatre drapages :
unidirectionnel, alterné, sandwich et multidirectionnel.

v

Construction d’un modéle éléments finis pour chaque
drapage, avec une zone centrale du diamétre de
I’indenteur a la rigidité dégradée.

. EF DIC
Sie #¢

>

Optimisation
du module dégradé
par comparaison
des déformations mesurées
par corrélation d’images
dans la zone centrale en
traction post-impact avec les
déformations calculées
par éléments
finis.

\4

Validation des modules dégradés utilisés dans la zone
centrale dans le modéle éléments finis.

Détermination expérimentale des
modules de chaque drapage en traction
apres impact.

Comparaison Calcul par eléments finis des modules de

Détermination expérimentale des
contraintes a rupture de chaque drapage
en traction aprés impact.

chaque drapage en traction aprés impact.

l

Comparaison Prédiction par éléments finis des

contraintes a rupture de chaque drapage
en traction aprés impact.

|:] Expérimental
[ ] Numérique

l

Discussion

Figure 4-29 : Démarche de dialogue essais-calculs par éléments finis aprés impact.
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Seule la valeur du module d’Young longitudinal (E;) a été dégradée dans les drapages unidirectionnel,

alterné et sandwich. Initialement, pour le matériau sain, cette valeur était de 35 GPa.

Dans I’éprouvette unidirectionnelle, il a été pris égal a 9 GPa dans la zone impactée. Pour I’éprouvette
alternée, le module longitudinal a été légérement dégrade : il a été fixé a 30 GPa. En ce qui concerne
I’éprouvette sandwich, le module d’Young longitudinal de I’éprouvette a été diminué a 5 GPa pour
obtenir une déformation maximale identique a celle obtenue par corrélation d’images. Enfin, pour le
composite multidirectionnel, le module d’Young longitudinal a été 1égerement dégradé (30 GPa) mais

le module de cisaillement a également été diminué & 1,8 GPa au lieu de 2,02 GPa pour le matériau sain.

On voit donc que les amplitudes de dégradation appliquées aux modules des différents drapages
correspondent a leur niveau d’endommagement observé par micro-tomographie (figure 4-12) : faible
dégradation du module pour les composites alternés et multidirectionnels et forte dégradation du module

pour les composites unidirectionnel et sandwich.

IV.3 Comparaison avec les résultats expérimentaux post-impact

IvV.3.1 En traction

Le tableau 4-7 présente les comparaisons des modules et contraintes a la rupture post-impact obtenus

expérimentalement ou numériquement pour chaque drapage en traction.

Unidirectionnel Alterné Sandwich Multidirectionnel
Module mesuré (GPa) 20+ 4,7 16,4+ 4,6 6,1+£0,9 126+4,2
Module calculé (GPa) 16 18 8,2 13,5
Contrainte arupture o5 4, 76 20,1+3,1 52417 25,2 + 14,5
mesurée (MPa)
Contrainte a la rupture 59 42 19 39

calculée (MPa)

Tableau 4-7 : Modules et contraintes a la rupture post-impact obtenus expérimentalement et numériquement pour
chaque drapage en traction.
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Nous observons que les modules expérimentaux et numériques sont trés proches. Cependant, les
contraintes a la rupture numériques, légérement diminuées par la dégradation du module dans la zone

impactée, restent beaucoup plus élevées que celles obtenues expérimentalement.

La figure 4-30 présente par exemple, pour le drapage unidirectionnel, les champs de déformation a 99%

de la contrainte a la rupture modélisés par EF et mesurés par DIC en traction avant et apres impact.

Déformation exx (%)

1
0,875
Analyse numérique
il 070 C(;r-rélaﬂon Eprouvette saine +1.000e-02
mases +9.167¢-03
Eprouvette saine +§.§.3§e-(213.
0,625 +7.500e-03
+6.667e-03
+5.833e-03
+5.000e-03
0,500 +4.167e-03
+3.333e-03
+2
0,375
Corrélation Analyse numérique
d’i )
0,25 1ages Eprouvette Impactéee
Eprouvette
impactée
0,125
0

Figure 4-30 : Champs de déformation mesurés par corrélation d’images et modélisés par éléments finis en traction pour le drapage
unidirectionnel avant et aprés impact de 3,6 J pour un niveau de chargement de 99% de la contrainte a rupture.

Concernant 1’éprouvette saine, on retrouve logiquement un champ globalement homogéne dans le cas
des mesures et de I’analyse numérique. Pour 1’éprouvette impactée, la déformation atteint 1% dans la
zone de I’impact. Le calcul numérique montre que les champs autour de la zone impactée se déforment
jusqu’a 0,50%. Sur le reste de I’éprouvette, les champs restent assez homogenes et ne se déforment que
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tres peu. Ces résultats correspondent globalement aux valeurs obtenues par corrélation d’images. Pour

les trois autres drapages, les correspondances sont similaires.
IV. 3.2 En compression

La figure 4-31 présente par exemple, pour le drapage unidirectionnel, les champs de déformation & 99%

de la contrainte a la rupture modélisés par EF et mesurés par DIC en compression avant et aprés impact.

Déformation exx (%)

0 Corrélation d’images Analyse numérique
Eprouvette saine Eprouvette saine X
0.2 = lcm
- 0,275 y
Déformation
-0,55
-0,825
-1,1
Corrélation d’images Analyse numérique
Eprouvette impactée Eprouvette Impactée
1,375 p Y p p
= -1,6
-1,925
-2,2

Figure 4-31 : Champs de déformation mesurés par corrélation d’images et modélisés par éléments finis en compression pour le
drapage unidirectionnel avant et aprés impact de 3,6 J pour un niveau de chargement de 99% de la contrainte a rupture.

Concernant 1’éprouvette saine, on retrouve logiquement un champ globalement homogéne dans le cas
de I’analyse numérique et un léger début de flambement dans les cas des mesures par corrélation
d’images. Pour I’éprouvette impactée, la déformation atteint 2,2 % dans la zone de 1’impact. Le calcul
numeérique montre que les champs autour de la zone impactée se déforment jusqu’a 0,90%. Sur le reste

de I’éprouvette, les champs restent assez homogénes et ne se déforment que trés peu. Nous remarquons
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cependant, une différence de champs de déformation entre la cartographie obtenue par corrélation
d’image (qui présente un début de flambement) et la cartographie obtenue numériquement. Ceci est di
au fait que le modéle de compression ne prend pas en compte de hombreux phénomeénes spécifiques a

ce type de sollicitation (flambement...).

Cette différence se retrouve également pour les trois autres séquences d’empilement. On voit donc que
cette premiere approche, avec un mod¢le simplifié, ne permet pas d’obtenir une bonne concordance avec

les valeurs expérimentales dans le cas du chargement en compression.

Ces résultats montrent qu’un modéle par éléments finis simple permet de retrouver globalement les
rigiditeés et les champs de déformations en traction post-impact, mais qu’un modeéle plus sophistiqué est

nécessaire pour la compression post-impact.
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Bilan de la partie 4

Cette partie a permis d’étudier I’influence d’un impact de 3,6 J sur le comportement en traction et
compression de quatre types de séquences d’empilement du composite lin/PA11 : unidirectionnel,

alterné, sandwich et multidirectionnel.

Les propriétés initiales des composites ont été dans un premier temps établies grace a des essais de
traction et de compression. Il a été logiquement montré que le composite unidirectionnel possede les
modules et contraintes a rupture les plus élevés. Des mesures d’émission acoustique ont permis de

déterminer les scénarios d’endommagement de chaque séquence d’empilement.

Une autre série de composites a alors été impactée par tour de chute avec un impacteur a téte
hémisphérique. Les grandeurs caractéristiques du comportement a I’impact ont été déterminées pour les
quatre drapages. Les endommagements créés par I’impact ont ensuite été analysés par différentes
techniques : observations visuelles, mesures topographiques, C-scan et micro-tomographie. Les résultats
ont montré que les configurations qui s’endommagent le moins sont les drapages alterné et

multidirectionnel.

Ces échantillons impactés ont ensuite été sollicités afin de déterminer leurs propriétés post-impact. Des
essais de traction et de compression ont été réalisés sur cing éprouvettes de chagque configuration. Les
cartographies des déformations longitudinales ont été enregistrées par corrélation d’images et les
endommagements ont été suivis par émission acoustique. Les résultats ont montré que, grace a la
présence des plis a £ 45°, le composite multidirectionnel présente les meilleures propriétés résiduelles

en traction et compression post-impact.

Enfin, une premiére approche de modélisation numérique par éléments finis du comportement post-
impact a été effectuée. Dans le modéle développé, chaque pli a un comportement orthotrope linéaire, et
dans la zone de I’'impact, les modules sont plus ou moins dégradés. Il a été montré qu’en dégradant les
modules de fagon proportionnelle aux endommagements créés par I’impact, on retrouve globalement

les champs de déformation expérimentaux en traction pour les quatre drapages étudiés.
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Conclusion generale

Les industriels cherchent de plus en plus des alternatives afin de remplacer les matériaux composites
conventionnels par des « éco-composites ». De nombreuses fibres synthétiques sont aujourd’hui sur le
marché mais la richesse environnementale conduit a s’intéresser aux fibres naturelles. Il est également
possible de trouver des alternatives aux résines issues des ressources pétrolieres en élaborant des
polymeéres a partir de ressources naturelles. Un composite 100% biosourcé a base de fibres de lin et de

Polyamide 11 a ainsi été étudié dans cette thése.

Une analyse bibliographique nous a tout d’abord permis de faire 1’état de 1’art sur les différents moyens
de mise en ceuvre qui peuvent étre utilisés pour fabriquer les éco-composites. La technique de
thermocompression a finalement été retenue pour cette thése en raison de ses nombreux avantages.
Toutefois, les différentes publications sur ce sujet montrent que les propriétés mécaniques finales des
composites ¢laborés par cette méthode sont largement influencées par les parameétres de mise en ceuvre

choisis.

La premiére étape de ce travail de thése a donc consisté a optimiser les paramétres du cycle de
thermocompression utilisés pour fabriquer le composite lin/PA11. Les paramétres a optimiser étaient la
température, le temps de maintien et la pression. Une analyse préliminaire du polymére PA11 seul, sous
forme de poudre ou de film, a tout d’abord été réalisée, afin de définir les plages admissibles pour chaque
parametre lors de I’¢élaboration des composites. Les composites ont été fabriqués en alternant les couches
de lin (lin A ou lin B) et de Polyamide 11 (sous forme de poudre ou de film). lls ont ensuite été testés
en traction, par DMA et par des mesures de taux de porosité. L’optimisation s’est effectuée en deux
étapes. Un « premier set » de composites, élaborés a partir de lin A et de poudre de Polyamide 11, a
permis d’optimiser les niveaux de température et de pression. Un « deuxiéme set » de composites a
ensuite été étudié pour optimiser le choix des constituants. La configuration optimale a finalement été

obtenue avec le lin B et le Polyamide 11 sous forme de film, élaborée avec une température de 210°C
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et des paliers de pression de 25, 40 et 65 bars. Le composite ainsi optimisé posséde un module d’Young

de 35 GPa et une contrainte a la rupture de 174 MPa.

Une analyse des mécanismes d’endommagement de ce composite en traction a ensuite été réalisée a
I’aide de la technique d’émission acoustique, associée a des observations par MEB. Cette analyse a
permis d’identifier cinq mécanismes d’endommagement dans ce matériau : la classe 1 entre 40 et 50 dB
a été associée a la rupture matricielle ; la classe 2, avec des plages d’amplitudes de 50 a 70 dB, a la
décohésion fibre/matrice ; la classe 3, apparaissant entre 68 et 90 dB, au frottement des fibres avec la
matrice lors du déchaussement ; la classe 4, qui intervient en fin d’essai et a haute amplitude (> 90dB),
a la rupture de fibres; et enfin la classe 5, présente uniquement dans le composite [£45], a du

délaminage.

Ce travail de thése s’est poursuivi avec 1’étude de 1’influence d’un impact de 3,6 J sur le comportement
en traction et compression de quatre types de séquences d’empilement du composite lin/PAll :
unidirectionnel, alterné, sandwich et multidirectionnel. Les essais de traction et de compression avant
impact ont été associés a des mesures par émission acoustique afin de suivre 1’évolution des
endommagements dans chaque séquence d’empilement. Une autre sériec de composites a ensuite été
impactée par tour de chute avec un impacteur a téte hémisphérique. Les grandeurs caractéristiques du
comportement a I’impact ont été déterminées pour les quatre drapages étudiés. Différentes techniques
ont été utilisées pour analyser les endommagements créés par I’impact : des observations visuelles, des
mesures topographiques, des C-scans par ultra-sons et de la micro-tomographie. 1l a ainsi été possible
de montrer que ce sont les configurations alternée et multidirectionnelle qui s’endommagent le moins.
Les propriétés post-impact ont ensuite été déterminées par des essais de traction et de compression
réalisés sur cing éprouvettes impactées de chaque configuration. Les résultats ont montré que, grace a
la présence des plis a + 45°, le composite multidirectionnel présente les meilleures propriétés résiduelles

en traction et compression post-impact.

Enfin, une premiére approche de modélisation numérique par éléments finis du comportement post-

impact a été effectuée. Chaque pli de composite lin/PA11 a été modélisé avec une loi de comportement
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élastique orthotrope. Les parameétres de cette loi ont été déterminés en réalisant des essais de traction,
de compression et de flexion sur trois drapages différents : [0], [90] et [£45]. Les éprouvettes de traction
et de compression des composites avec les quatre types de séquence d’empilement étudiés ont ensuite
été modélisées : unidirectionnel, alterné, sandwich et multidirectionnel. Les résultats obtenus ont montré
qu’en dégradant les modules dans la zone de I’impact de fagon proportionnelle aux endommagements
créés par 1’impact, on retrouve globalement les rigidités et les champs de déformation expérimentaux

en traction pour les quatre drapages étudiés.

Le composite multidirectionnel développé dans cette thése présente donc des propriétés prometteuses.
Toutefois, avant de pouvoir envisager des applications industrielles pour ce composite, des études

complémentaires seront nécessaires.

11 serait tout d’abord intéressant de balayer une large gamme d’énergie d’impact sur ce matériau, afin
de mieux appréhender son comportement a I’impact. Il serait également intéressant d’étudier le
comportement a I’impact de pieces de composite élaborées par thermocompression avec un moule de
forme complexe (dome, pyramide...). Enfin, étant donnée la grande sensibilité a ’humidité de ce type
de composite a fibres végétales, il serait aussi intéressant d’étudier I’influence de I’environnement sur
son comportement a I’impact. Pour cela, I’utilisation d’une tour de chute équipée d’une enceinte

climatique permettrait de faire des essais dans des conditions pré-définies.

De plus, le développement d’un modéle par éléments finis plus sophistiqué, prenant en compte les
endommagements réels créés par I’impact devra étre réalisé pour pouvoir fournir un outil de prédiction

des propriétés résiduelles post-impact en traction et en compression.
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Résumé

Cette étude porte sur le comportement a I’impact et post-impact d’un composite 100% biosourcé, a fibres de lin et
a matrice Polyamide 11. Une premicre étape a consisté a optimiser les paramétres de mise en ceuvre par
thermocompression de ce composite. Deux types de tissus unidirectionnels de lin (A et B) ont été testés, ainsi que
deux conditionnements de la résine PA11 : sous forme de film ou de poudre. Tout d’abord, les niveaux de
température et de pression ont été optimisés sur un « premier set » de composites, élaborés a partir de lin A et de
poudre de Polyamide 11. Ensuite, un « deuxiéme set » de composites a été étudié pour optimiser le choix des
constituants. L’ensemble des composites fabriqués a été testé en traction, par DMA et par des mesures de taux de
porosité. Il a été montré que la configuration optimale était obtenue avec le lin B et le Polyamide 11 sous forme
de film, élaborée avec une température de 210°C et des paliers de pression de 25, 40 et 65 bars. Une analyse des
endommagements créés en traction dans ce composite a été réalisée en couplant des observations par MEB et des
enregistrements par émission acoustique. Il a ainsi été possible d’identifier quatre classes d’endommagement dans
les composites [0]4 et [90]4, et cing classes dans les composites [+45]s. Chacune de ces classes a été associée a une
forme d'onde acoustique et a un type d’endommagement observé. La deuxiéme partie de ce travail a consisté a
étudier I’influence d’un impact de 3,6J sur le comportement en traction et en compression de quatre séquences
d’empilement : unidirectionnel [0]s, alterné [0/90]2s, sandwich [02/90;]s et multidirectionnel [45/0/-45/90]s. Les
grandeurs caractéristiques du comportement a I’impact ont tout d’abord été déterminées pour les quatre drapages.
Les endommagements créés par I’impact ont été analysés par différentes techniques : observations visuelles,
mesures topographiques, C-scan par ultrasons, et micro-tomographie. Les résultats ont montré que les
configurations qui s’endommagent le moins a I’impact sont les drapages alterné et multidirectionnel. Les
échantillons impactés ont ensuite été sollicités pour déterminer leurs propriétés post-impact, et les comparer aux
résultats obtenus sur éprouvettes saines. Des essais de traction et de compression ont été réalisés sur cing
éprouvettes de chaque configuration. Lors de ces essais, les endommagements ont été suivis par émission
acoustique, et les champs de déformation ont été mesurés par corrélation d’images. Les résultats ont montré que,
grace a la présence des plis a £45°, le composite multidirectionnel présente les meilleures propriétés résiduelles.
Enfin, un modele post-impact a été mis en place, permettant, dans une premiére approche, en appliquant un module
dégradé dans la zone impactée, de retrouver globalement les champs de déformations expérimentaux mesurés sur
les différents drapages.

Abstract

This PhD work deals with the impact and post-impact behavior of a fully bio-based composite made of flax fibres
and Polyamide 11. The first goal was to optimize the hot press moulding parameters for manufacturing this
composite. Two types of unidirectional flax fabrics (A and B) and two forms of Polyamide 11 (powder or film)
were tested. At first, the pressure and temperature process values were optimized using a first set of composites
made of flax A and Polyamide 11 in the form of powder. Then, an optimization of material components was
conducted using a second set of composites. All the manufactured composites were tested by means of tensile
tests, DMA and porosity measurements. Finally, an optimum configuration was determined: the composite flax
B/PA 11 film manufactured with a temperature value of 210 °C and with gradual levels of pressure until 65 bars.
Moreover, damage mechanisms were evaluated by acoustic emission and SEM observations during tensile tests.
Four mechanisms were identified for the [0]4 and [90]4 composites and five for [£45]s composites. The second goal
of this study was to study the effect of an impact of 3.6 J on the compression and tensile behaviors of four stacking
sequences of this composite: unidirectional [0]s, alternated [0/90]2s, sandwich [02/90,]s and multidirectional [45/0/-
45/90]s. The damage created by the impact in these four lay-ups was characterized thanks to different techniques:
visual observations, topographic and C-scan measurements, and micro-tomography. It has been shown that the
configurations with the smallest damage were the alternated and multidirectional composites. Then, impacted
composites were tested by tensile and compressive loadings, and results were compared with the properties of non-
impacted composites. Acoustic emission and digital image correlation were used to identify the damage and strain
mechanisms of each type of composites. The results showed that, thanks to the presence of the £45° plies, the
multidirectional composite has the best post-impact behavior. Finally, a finite element model has been developed
for simulating the post-impact behavior. As a first approach, a lower value of modulus has been implemented in
the impacted area. It has allowed us to compare numerical and experimental strain fields for the different stacking
sequences.
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