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INTRODUCTION GENERALE

En 2015, la reglementation européenne sur les émissions de CO, des véhicules particuliers neufs
fixait le seuil de rejet a 130 g/km. L’Union Européenne prévoit, dés 2020, d’abaisser ce seuil a
95 g/km (Figure I-1). Afin de respecter ces niveaux d’émissions, le secteur automobile doit
repenser les véhicules de demain. L’accroissement des performances moteur, 'amélioration de
I'aérodynamisme et 'allégement des véhicules sont parmi les trois leviers les plus efficaces pour
la réduction des émissions de CO,. Considérant qu’un gain de masse de 10 kg représente une
réduction d’environ 1 g/km de CO,, lintégration de matériaux composites dans les pieces
automobiles est une solution a fort potentiel. Ainsi, I’étude des matériaux composites est

actuellement au cceur des métiers de la recherche Renault.
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Figure I-1 : Evolutions des seuils d’émission de CO, entre les années 2000 et 2025 [Yang, 2014].

L’intégration de picces en composite dans le secteur automobile nécessite la levée de plusieurs
verrous. En effet, I'industrie automobile exige des cadences de production élevées, en grande
série, le tout associé¢ a un cout de revient limité. Ainsi, tous les matériaux composites ne sont pas

utilisables dans ce contexte.

Les composites a matrice thermoplastique sont de bons candidats pour la fabrication de pieces
semi-structurelles ou structurelles. En effet, a linverse des composites a matrice
thermodurcissable, ils présentent P'avantage d’étre recyclables. De plus, les matrices
thermoplastiques offrent la possibilité d’atteindre des cadences de fabrication élevée, cohérentes
avec les besoins des industriels automobiles. Concernant le renfort, les fibres de verre sont

préférées aux fibres de carbone pour des raisons de cotts maticre.

A ce jour, aucun véhicule de la gamme Renault n’est équipé de picce en composite renforcé de




fibres continues. Ainsi, 'entreprise mene actuellement plusieurs projets sur cette thématique,
dans le but d’améliorer sa maitrise du comportement mécanique de ce type de matériau. A long
terme, Renault souhaite intégrer des picces semi-structurelles voire méme structurelles en

composite a fibres continues dans ses véhicules.

Ainsi, ces travaux de these portent sur un composite a matrice polyamide 6,6 renforcé d’un tissu
de fibres de verre (Sergé 2/2). La sollicitation en fatigue est parmi les cas de chargement
représentatifs de ce que subissent les picces de structures automobiles. Les bureaux d’étude se
doivent d’avoir a leur disposition des outils permettant de dimensionner les pi¢ces en composites
sous sollicitation cyclique. I.’objectif de ce travail de these est donc de développer un critére de

fatigue capable de prédire la durée de vie du matériau.
Pour répondre a cet objectif, ce manuscrit de thése est structuré en cing parties.

La premiére partie propose un état de 'art des différentes thématiques abordées dans cette étude.
Les composites a renforts tissés et les spécificités de leur comportement mécanique en traction
monotone sont présentés dans le Chapitre 1. Les différentes problématiques liées a la présence
d’eau dans les composites, et notamment leur influence sur les propriétés microstructurales et
mécaniques sont abordées dans le Chapitre 2. Le Chapitre 3 propose une revue de Iétat de art
en ce qui concerne le comportement en fatigue des composites, avec une attention particuliere
portée a I'influence de ’humidité sur la durée de vie. Finalement, le Chapitre 4 présente les
différents criteres et modeles de fatigue permettant de déterminer la durée de vie des matériaux

composites.

La Partie II se concentre sur la présentation des matériaux de I’é¢tude et des techniques
expérimentales utilisées. Ainsi, le Chapitre 1 détaille les caractéristiques du polyamide 6,6 (PAGG)
et du composite a matrice PA66 renforcé d’un tissu de fibres de verre (GFRPAGG) étudiés dans
ces travaux. Les Chapitres 2, 3 et 4 présentent respectivement les machines d’essais mécaniques,
les techniques d’analyse microstructurale et enfin les techniques de controle non-destructif

utilisées.

La Partie III est consacrée a I'étude de Tlinfluence de T'humidité sur les propriétés
microstructurales et mécaniques du PAG6 seul et du GFRPAGG. Le Chapitre 1 propose une étude
des mécanismes d’absorption et de désorption d’eau dans les matériaux de I’étude. Les
conséquences de la présence d’eau dans le polyamide 6,6 sur les propriétés microstructurales,
plus particuliecrement sur la température de transition vitreuse, sont évaluées. L’influence de

Ihumidité relative contenue dans les matériaux sur leurs propriétés mécaniques en traction
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monotone est analysée dans le Chapitre 2. Finalement, les mécanismes d’endommagement du
composite GFRPAGG sont présentés dans le Chapitre 3. Sur la base de ces résultats, le Chapitre 4
propose une chronologie du développement des endommagements dans les empilements
[(0/90);] et [(£45);] pout les trois conditionnements. Il s’agit de construire un scénatio
d’endommagement a partir des résultats fournis par la thermographie infrarouge, ’émission

acoustique et les différentes techniques d’observation utilisées.

La Partie IV est dédiée a I’étude du comportement en fatigue du composite GFRPAGG. Les
durées de vie du composite tissé pour différentes orientations de fibres et différents taux
d’humidité relative sont présentées dans le Chapitre 1. Le Chapitre 2 s’attache a I’étude des
mécanismes d’endommagement dans le cas d’une sollicitation cyclique. De manicre analogue a ce
qui a été fait en traction monotone, la thermographie infrarouge, ’émission acoustique et les
observations microscopiques permettent d’étudier précisément les différents types
d’endommagement qui se développent dans le composite. Le Chapitre 3 propose une mise en
¢vidence du role des fibres dans le processus d’endommagement en fatigue traction-traction.
Enfin, le Chapitre 4 propose une évaluation des performances de deux criteres de fatigue pour la
prédiction de la dutrée de vie du composite tissé verre/PAGG. A Tissue de ce chapitre, 'un des

deux critéres testés est sélectionné et sa robustesse est évaluée.

Finalement, la derniere partie de ce manuscrit de these propose une ouverture vers des
applications structurelles. Il s’agit dans cette partie d’évaluer la capacité du critére choisi dans la
Partie IV — Chapitre 4, a déterminer la durée de vie d’éprouvettes trouées d’une part (Chapitre 1)

et d’'une mini-structure d’autre part (Chapitre 2).







- PARTIE I -

Etat de PArt

Cette partie propose une revue de I’état de I'art dans le domaine des composites tissés. Dans
un premier temps une présentation générale de ce type de matériau est faite. Les
problématiques posées par la présence d’eau au contact des composites sont ensuite traitées.
L’influence du taux d’humidité relative contenu dans le matériau sur son comportement en
fatigue traction-traction est alors présentée. Enfin, les différentes méthodes de détermination

de la durée de vie des matériaux composites sont exposées.
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PARTIE I : ETAT DE IART

CHAPITRE 1 : LES COMPOSITES TISSES

Ce chapitre propose une introduction aux matériaux composites avec une focalisation sur les
composites tissés. Les points forts et les points faibles de ce type de composite sont exposés par
comparaison aux composites stratifiés, résultant de 'empilement de plis unidirectionnels. Enfin,
les mécanismes d’endommagement qui se développent dans les composites renforcés d’un tissu

de fibres continues au cours d’un essai de traction monotone sont présentés.
1.1. Introduction

Un composite est un matériau qui résulte de I'association d’au moins deux composants. Le plus
souvent, il s’agit d’'une matrice et d’un renfort. Le composite posséde alors des propriétés
mécaniques globalement améliorées, adaptées au besoin technique, comparé aux constituants
pris séparément. La classification des matériaux composites peut se faire en fonction de la nature
de la matrice (organique, métallique ou céramique) ou de la nature des renforts (particules, fibres

courtes ou fibres longues) [Marcin, 2010].

Le choix du type de matrice est dicté par la température de service de la structure en composite.
Pour des températures inférieures a 300 °C, les composites a matrice organique sont préférés.
Pour des hautes températures, les composites a matrice métallique ou céramique sont plus
adaptés. Les matrices organiques peuvent étre séparées en deux catégories : les matrices
thermodurcissables (époxy, polyester, vinylester, etc.) et les matrices thermoplastiques

(polyamide, polypropylene, PEEK, etc.).

Les polymeres thermodurcissables ne peuvent étre mis en ceuvre qu'une seule fois et deviennent
infusibles apreés polymérisation. Les thermoplastiques quant a eux, peuvent ¢tre mis en forme
plusieurs fois par chauffage et présentent donc lavantage d’étre recyclables. Les
thermodurcissables, et notamment les résines époxy, présentent des performances mécaniques

supérieures aux thermoplastiques et sont donc largement utilisés dans I’aéronautique [Silva de

Vasconcellos, 2013].

Concernant les renforts, les matériaux les plus utilisés sont le carbone, le verre et I'aramide,
généralement sous forme de fibres longues méme si les composites a fibres courtes font leur
apparition dans des domaines comme l'automobile [Klimkeit, 2009]. Il existe plusieurs types
d’assemblages pour les fibres longues (Figure 1.1) : le mat, I’'assemblage de plis unidirectionnels,

les tissus bidimensionnels et tridimensionnels et enfin le tricot [Albouy, 2013].
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1
|
|

] - B B B
Taffetas Serge 3x1 Unidirectionnel Tricot
Figure 1.1 : Exemple d’assemblages de fibres longues [adapté de Albouy, 2013].

1.2. Généralités sur les composites tissés

Les tissus sont constitués de fibres continues otientées suivant deux directions : une direction
chaine et une trame. Les torons sont alors liés par tissage: les fils de trame passent
successivement au-dessus et au-dessous des fils de chaine suivant une séquence préétablie [Gay,
1987]. Lorsque le nombre de fibres dans les sens chaine et trame sont identiques, on patle de
tissu équilibré. Les renforts tissés peuvent se décliner en plusieurs architectures de tissu, comme
le taffetas, le sergé et le satin. L’élaboration d’un composite tissé se fait alors en empilant 7
couches de tissus en suivant un angle ¢ entre les torons de chaine et la direction principale
choisie. Pour un tissu dont la direction trame fait un angle de 90° avec la direction chaine, on

obtient une séquence d’empilement notée [(0/6+90),].
Traditionnellement, on définit deux reperes orthonormés pour ’étude des composites tissés:

— Le repere R, (O, x, y, z): associé au composite, dans cette étude, x correspond a la
direction de sollicitation, y a la largeur et z a Iépaisseur de la plaque de stratifié
considérée.

— Le repere R (O, L, T, z) : associé a un pli de tissu, L correspondant a la direction chaine

et T a la direction trame.
Le repere R résulte donc de la rotation d’un angle 6 du repere R, autour de I'axe z.

Les propriétés mécaniques d’un composite tissé sont largement dépendantes de I'architecture du
tissu employé. Foroutan et al. [Foroutan et al., 2013] ont étudié les performances mécaniques en
traction de deux composites carbone/époxy pour trois architectures de tissu : taffetas, sergé 2/2

et satin de 8.

Le Tableau 1.1 présente les caractéristiques mécaniques en traction monotone pour chaque
matériau dans les directions chaine et trame. Les résultats montrent que le tissu taffetas possede

de meilleutes performances mécaniques que le satin de 8, lui-méme supérieur au sergé 2/2.
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Taffetas Sergé 2/2 Satin de 8

Contrainte Max [MPa] 878 £ 60 670 £ 45 716 £ 100

Chalne | Déformation Max [%0] 1,32 £ 0,09 1,09 £ 0,07 1,17 £ 0,15
Module [GPa] 66,36 £ 2,36 60,70 £ 0,30 65,92 272

Contrainte Max [MPa] 857 + 62 674+ 19 678 + 44

Trame | Déformation Max [%] 1,33 £ 0,10 1,17 £ 0,05 1,05 £ 0,13
Module [GPa] 64,58 £ 0,64 57,56 = 0,74 63,99 *+ 3,99

Tableau 1.1 : Performances mécaniques en traction statique pour un composite carbone/époxy

avec trois architectures de tissus différentes [Foroutan et al., 2013].
1.3. Avantages et inconvénients des composites tissés

Le choix du type de matrice, de fibres ainsi que de I'architecture du tissu, offre un large éventail
de configurations, permettant aux composites tissés de répondre efficacement aux besoins
industriels les plus spécifiques. Ce potentiel d’adaptation, associé aux avantages qu’ils présentent
par rapport aux composites stratifiés de plis unidirectionnels, en font de bons candidats pour

'industrie automobile ou aéronautique.

Des I'étape de fabrication, les composites tissés montrent leur potentiel face aux composites
stratifiés. En effet, méme sans imprégnation des tissus par une résine polymere, ces derniers
peuvent étre transportés, stockés puis drapés dans un moule. Cela facilite leur utilisation et
permet d’employer des techniques de mise en forme comme le Resin Transfer Moulding (RTM),
tres compétitif sur le plan économique et en matiere de cadence de production. Cela permet
¢galement de concevoir des pieces d’un seul bloc, limitant ainsi les jonctions (collage ou

boulonnage) [Cox, 1997].

Le principal défaut des composites stratifiés est leur forte propension au délaminage, notamment
dans le cas d’un impact. Les composites tissés, a I'inverse, présentent une bonne résistance au
délaminage, surtout lorsqu’ils sont associés a un renfort dans Iépaisseur du pli (« stitching » ou
« Z-pinning »). En effet, ces renforts jouent le réle de barriere a la propagation de la fissure de

délaminage [Greenhalgh & Hiley, 2003].

Plus généralement, les composites tissés présentent une bonne tolérance aux défauts (trous et
entailles). Xiao et Bathias [Xiao & Bathias, 1994] ont étudié le comportement en fatigue traction-
traction d’un composite tissé verre/époxy dans le cas d’éprouvettes saines et trouées. Cette étude

a montré qu’a condition de normaliser la contrainte maximale de fatigue par la contrainte a

-11 -



Chapitre 1 : Les composites tissés

rupture de Iéprouvette, les courbes de Wohler du matériau sain et troué sont superposées
(Figure 1.2). De plus, pour les deux types de matériau, il a été montré que la contrainte résiduelle
apres 10° cycles est systématiquement égale a 0,39 X 6, ou 6, désigne la contrainte a rupture du
matériau. Ainsi, cette étude indique que la présence de trou ne précipite pas la ruine du matériau

en fatigue.

1,0 T — T T -
5
= B WGE-1/Unnotched/Fraciured
5 o09fF *  WGE-1/Unnotched/Not fractured| ]
» ©  WGE-1/Noiched/Fracured J
%‘ 03{ o ® WGE-1/Notched/Not fractured
; 0.7
- [+ ] E
E }
-3
% 0.6f o o i
E o5k o gaoc -
'E_ F
g a4 om o e g
E 0'3 L L A A A aa al Al st l Y ]
102 10 10 168 108 107
Cycle Number (N}

Figure 1.2 : Influence du trou sur la durée de vie d’un composite tissé verre/époxy

[Xiao & Bathias, 1994].

Néanmoins, les composites tissés présentent quelques inconvénients pouvant encore limiter leur

utilisation.

Le premier obstacle a 'utilisation de ce type de composite est le manque d’outils a disposition
des bureaux d’études pour dimensionner ce type de structure. De plus, a fraction volumique de
fibres dans le plan équivalente, un composite tissé et son homologue stratifi¢é n’auront pas les
mémes coefficients de rigidité et de cisaillement. En effet, la courbure des fibres dans le renfort

tissé induit une légere diminution de ses propri¢tés mécaniques [Gay, 1987].
1.4. Comportement mécanique des composites tissés en traction monotone

Le comportement mécanique en traction monotone des composites tissés dépend fortement de
architecture du tissu [Osada et al., 2003] et de la direction de sollicitation. En effet, 'anisotropie
de ce type de matériau induit deux comportements mécaniques bien distincts dans 'axe des

tibres et hors axe [Ryou et al., 2007].

Dans le cas d’une sollicitation dans la direction chalne ou trame, le comportement est
principalement gouverné par les fibres. La réponse du composite tissé est alors quasi-linéaire
fragile. En effet, 'une des spécificités des composites a renforts tissés est la présence d’un point

d’inflexion, appelé « knee-point », sur la courbe contrainte-déformation lorsque le composite est
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sollicité dans la direction des fibres. Cette non-linéarité est attribuée 2a linitiation de
I’endommagement dans le composite, le plus souvent identifiée comme la fissuration des torons

transverses [Kumagai et al., 2003; Osada et al., 2001; Osada et al., 2003; Todo et al., 2000].

800 T T T T

= -

E 600 - satin i
P

&

2 400 | "
2

o Plain

=

L

= 200 - -

<~ Knee point
O " 1 M L M
0 0.01 0.02 0.03
Strain

Figure 1.3 : Courbes contrainte-déformation d'un composite verre/vinylester renforcé d’un tissu

taffetas ou satin en traction monotone [Osada et al., 2003].

Osada et al. [Osada et al., 2003] ont étudi¢ I'influence de I'architecture du tissu (taffetas et satin)
sur 'allure de la courbe de traction quasi-statique d’'un composite verre/vinylester. La Figure 1.3

montre que la valeur de la déformation au knee-point pour le composite tissé satin est plus

élevée que celle observée pour le composite tissé taffetas.

(@) ®)

Tensile direction
D EEE—

Transverse crack
0.6% —Filament fracture

2.0%

Figure 1.4 : (a) Observations microscopiques du composite verre/vinylester pour un tissu
taffetas avant, proche et apres le knee-point (b) Amorce de 'endommagement des torons

transverses [Osada et al., 2003].
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Les auteurs expliquent que le knee-point observé sur la courbe contrainte-déformation coincide
avec Papparition des premiers endommagements dans le composite tissé, a savoir la fissuration

des torons transverses a la direction de sollicitation (Figure 1.4a).

En effet, Papplication d’un effort de traction induit la mise en flexion des torons transverses a la
direction de sollicitation. La fissure s’amorce alors généralement sur le coté du toron localement
sollicité en traction et se propage pat coalescence des décohésions fibres / matrice (Figure 1.4b).
Quelques ruptures isolées de fibres longitudinales ont également été observées. Au-dela du knee-
point, le nombre de ces fissures et ruptures de fibres augmente jusqu’a la rupture finale du

matériau.

Les auteurs ont montré que le taux d’ondulation du tissu satin est environ 7 fois inférieur a celui
du tissu taffetas (Figure 1.5). De ce fait, pour un méme effort appliqué, la contrainte de traction
locale dans les torons transverses est bien plus faible pour le tissu satin que le taffetas. Cela
explique lapparition plus tardive du knee-point sur la courbe contrainte-déformation du

composite tissé satin.

Crimp ratio=tan@

Figure 1.5 : Définition du taux d’ondulation tel qu’il est défini par Osada et al.
[Osada et al., 2003].

Les études de Ryou et al. et Todo et al. [Ryou et al., 2007; Todo et al., 2000] précisent cependant
que de nombreux mécanismes peuvent étre a 'origine de la non-linéarité des courbes contrainte-
déformation des composites tissés. On citera la déformation en cisaillement des torons
longitudinaux, la déformation en traction des zones riches en matrice ainsi que les

endommagements matriciels et aux interfaces fibres / matrice.

L’endommagement des composites tissés sollicités en traction monotone dans I’axe des fibres,

peut étre décomposé en trois types de mécanismes [Daggumati et al., 2010; Todo et al., 2000] :

— La fissuration matricielle : Todo et al. [Todo et al., 2000] ont étudi¢ 'endommagement
d’'un composite tissé verre/PAG (taffetas) lors d’un essai de traction. Des observations
microscopiques de la tranche de ’éprouvette proche de la zone de rupture ont mis en évidence la
présence de fissures dans les zones riches en matrice. Ces fissures présentent une orientation

privilégiée, perpendiculaire a la direction de sollicitation (Figure 1.6).

14 -



PARTIE | : ETAT DE I’ART

Figure 1.6 : Zone de rupture d’un composite verre/PAG (taffetas). Présence de ruptures

matricielles [Todo et al., 2000].

— I’endommagement aux interfaces : Ce mécanisme peut lui-méme se découpler en deux

sous-catégories.

Considérons tout d’abord les décohésions a interface fibre / matrice au sein d’un toron. Ce
mécanisme d’endommagement a été décrit précédemment, d’apres les travaux d’Osada et al.
[Osada et al, 2003]. Daggumati et al. [Daggumati et al, 2010] ont étudié la séquence
d’endommagement des torons de trame dans le cas d’'un composite carbone/PPS (satin de 5).
Des 15 % de la contrainte a rupture du matériau (o), les torons transversaux se fissurent sur les
bords, dans les plis internes du composite, dans des régions ou il n’y a pas de contact entre les
torons de chaine et de trame. Entre 15 % et 60 % de o, les torons se fissurent dans les zones de
contact entre deux torons de trame. Entre 60 % et 75 % de o, la fissuration atteint les plis
externes et les torons se fissurent préférentiellement en leur centre. Finalement, au-dela de 75 %

de o, ce sont les torons situés entre deux torons de chalne qui s’endommagent sur les bords.

Les auteurs reportent également des décohésions longitudinales : soit a I'inter-pli, on parle alors
de délaminage, soit au sein d’'un méme pli entre deux torons d’orientations différentes. Dans ce
cas, on parle de méta-délaminage. Gao et al. [Gao et al., 1999] ont mis en évidence la présence de
méta-délaminage dans un composite a matrice époxy, renforcé d’un tissu de fibres de verre (satin
de 8). Du méta-délaminage est mis en évidence dans les zones ou le taux d’ondulation est élevé,
résultant de la propagation des fissures présentent dans les torons transverses (Figure 1.7). En ce
sens, Todo et al. [Todo et al., 2000] suggerent que les fissures matricielles ou 'endommagement
des torons transverses se propagent ensuite vers les interfaces, donnant lieu a du délaminage ou

du méta-délaminage.
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Figure 1.7 : Fissuration des torons transverses @D et méta-délaminage ® dans un composite tissé

verre/époxy (satin de 8) [Gao et al., 1999]

—

La rupture des fibres : La rupture des fibres longitudinales marque la ruine du matériau.

Cependant, il est possible de voir se développer quelques ruptures isolées au cours de I'essai

[Osada et al., 2003].

Dans le cas d’une sollicitation hors-axe, généralement faisant un angle de 45° avec les renforts, le

comportement est ductile car principalement gouverné par celui de la matrice. La réponse

mécanique du matériau est d’abord linéaire élastique puis évolue vers un régime non linéaire

(Figure 1.8) [Ryou et al., 2007; Vieille & Taleb, 2011].
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Figure 1.8 : Courbe contrainte-déformation pour un composite tissé verre/époxy (taffetas)

sollicité en traction hors-axe (45°) [Ryou et al., 2007].

Au cours de l'essai de traction, il se produit un réalignement progressif des fibres avec la

direction de sollicitation (Figure 1.9). Cette réorientation s’accompagne d’un processus de

plastification des zones riches en matrice et fait apparaitre a I’échelle macroscopique un
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phénomene de striction dans la partie utile de I’éprouvette [Albouy et al., 2014]. Pandita et al. ont
observé que pour ce type de sollicitation, le mécanisme d’endommagement prédominant est la

décohésion fibres / matrice au sein des torons de chaine et de trame [Pandita et al., 2001].
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Figure 1.9 : Réalignement des fibres avec la direction de sollicitation au cours d’un essai de

traction monotone sur un composite tissé [(£45),] [Albouy et al., 2014].
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CHAPITRE 2 : PROBLEMATIQUES EN LIEN AVEC L’ABSORPTION D’EAU

Le polyamide 6,6 est un polymere sensible a I’humidité. Ce chapitre expose dans un premier
temps les modeles permettant de décrire le processus d’absorption d’eau par le polymere, par
I'intermédiaire d’un suivi gravimétrique. Les conséquences de la présence d’eau sur les propriétés

microstructurales et mécaniques sont ensuite détaillées.

2.1. Cinétique de diffusion

La cinétique de diffusion d’eau dans les résines polymeres est étudiée par gravimétrie, c’est-a-dire
par pesées successives d’échantillons immergés dans ’eau. Le gain de masse a I'instant t (noté M)
s’exprime en utilisant ’équation 1.1.

mt —m

M, = 0 %100 .Equation 1.1
my [Broudin et al., 2015]

Ou m, est la masse de I’échantillon au temps t et m,, celle a I’état initial.

Iétude gravimétrique permet de déterminer les parameétres importants du processus de diffusion
d’eau dans le polymeére : quantité d’eau maximale contenue dans la résine, coefficient de diffusion
des molécules d’eau dans lespece étudiée ou encore durée d’immersion nécessaire a la

stabilisation de la masse.

La loi de Fick [Fick, 1995] est largement utilisée dans la littérature afin de décrire le processus de
diffusion de I’eau dans les polymeéres [Broudin et al., 2015; Dhakal et al., 2007; Joannes et al.,
2014; Joseph et al., 2002; Monson et al., 2007; Shen & Springer, 1975; Thomason & Ali, 2009].
Néanmoins, il existe des situations ou la loi de Fick n’est pas la plus adaptée pour modéliser la

diffusion d’eau. Les auteurs ont alors recours a des modéles non-Fickien.
—  Processus Fickien

L’expression de la loi de Fick se base sur une analogie avec la loi de Fourier décrivant le
phénomene de conduction de la chaleur [Crank, 1975]. En faisant ’hypothese que le coefficient
de diffusion D est une constante et dans le cas d’un probleme a une dimension, la loi de Fick est
donnée par I’équation 1.2.

ac 0*C Equation 1.2

- P [Crank, 1975]
Ou Cest la concentration d’eau qui diffuse dans le polymere.

Une solution analytique a cette équation différentielle est donnée par Crank [Crank, 1975] dans le
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cas d’une plaque infinie, d’épaisseur 4 (Equation 1.3).

% =1- EZ ;ex ~D(2n + 1)°n’t Equation 1.3
My — m2li@2n+1)2P n? [Crank, 1975]
n=0

Dans la premiere phase de conditionnement, la représentation de M, en fonction de la racine

carrée du temps est une droite puis la variation de masse atteint un palier, noté M,,.

Shen et Springer [Shen & Springer, 1975] proposent une version simplifiée de I’équation 1.3,

donnée par I’équation 1.4 :

M, L s D x t\%75 Equation 1.4
= exp 3\ 72 [Shen & Springer, 1975]

o
Ou le coefficient de diffusion D, sans prise en compte des effets de bords, est obtenu a partir de

la pente a lorigine de la courbe représentative de M, en fonction de la racine carré du temps

(Equation 1.5).

_ h \* /M, —M;\* FEquation 1.5
~"axm,) \G, —v& [Shen & Springer, 1975]

Chevali et al. [Chevali et al., 2010] ont mis en évidence le comportement Fickien d’un polyamide
6,60 et de deux composites qui en dérivent, renforcés respectivement de 10 % et 40 % de fibres

de verre non-continues (Figure 1.10).
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Figure 1.10 : Variation de masse d’un polyamide 6,6 (NY60) et de deux composites a matrice
polyamide 6,6 renforcé de fibres de verre non-continues (NY66 10LFT et NY66 40LFT) en

fonction de la racine carrée du temps. Comparaison avec la loi de Fick. [Chevali et al., 2010].
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Certains auteurs décrivent également un processus pseudo-Fickien: ce comportement est la
conséquence de la dépendance du coefficient de diffusion D a la concentration en eau dans le
polymere. En effet, il a été reporté dans la littérature que le coefficient de diffusion D augmente
lorsque la concentration en eau dans le polyamide augmente [Asada & Onogi, 1963; Inoue &
Hoshino, 1976; Monson et al., 2007]. De ce fait, la loi de Fick conduit a une sous-estimation de
la prise de masse sur la période comprise entre la fin de la premic¢re phase d’augmentation

linéaire et la phase de stabilisation (Figure 3.11).
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Figure 1.11 : Mise en évidence du comportement pseudo-Fickien d’un polyamide 6

[Monson et al., 2007].

—  Processus non Fickien

Lorsque la loi de Fick ne permet pas de représenter le processus d’absorption d’eau par le
polymere, le modele de Langmuir développé par Carter et Kibler [Carter & Kibler, 1978] peut
étre utilisé. Ce modele part du postulat que I'eau présente dans le polymeére peut étre soit dans un
état libre soit dans un état lié. Ainsi, a un instant donné, il y a une probabilité 8 que les molécules
d’eau libres deviennent liées et une probabilité y que les molécules d’eau liées deviennent libres.
Dans le cas ou 2 y et 2 8 sont trés inférieurs a 2D /h?, le modéle de Langmuir est donné par

I’équation 1.6 :

© 2.2
M _ | v . 8 Z D(Zn’-ll-zl) n t)
M, y+96 T2 (Zn + 1)2

n=0

Equation 1.6
[Carter & Kibler, 1978]

-yt _ -6t _ -Vt
+y+6(e e )+(1 e ")
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Le mod¢le de Langmuir permet de modéliser une plus grande variété de phénomenes liés a la
diffusion d’eau dans le polymére. Par comparaison avec la loi de Fick, le mod¢le de Langmuir
peut simuler un retard, ou au contraire une accélération du processus d’absorption dans les

premiers instants de 'immersion (Figure 1.12) [Peret et al., 2014].
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Figure 1.12 : Evolution du pourcentage d’eau contenu dans un échantillon d’époxy : données

expérimentales et comparaison avec les mod¢les de Langmuir et Fick [Peret et al., 2014].

Le coefficient D s’obtient a partir de la pente a lorigine de la courbe représentative de M, en

fonction de la racine carré du temps :

_< y )2n< h >2<M2—M1 )2 Fquation 1.7
\y+6 4x My \V& -G [Silva et al., 2013]

Silva et al. [Silva et al., 2013] ont étudié les processus d’absorption et de désorption d’eau dans un
polyamide commercialisé par Grilon® pour des échantillons minces (h=0,5 mm) et épais (h=4,1
mm). Les auteurs ont mis en évidence la présence d’eau résiduelle apres désorption des
¢chantillons. Cette observation est a mettre en lien avec Phypothese du modele de Langmuir
selon laquelle il existe un état lié de I'eau. Ainsi, d’apres cette étude, le modéle de Langmuir

permet d’expliquer plusieurs aspects du comportement du polyamide vis-a-vis de ’eau.

Gueribiz et al. [Gueribiz et al,, 2013] proposent un autre modeéle de diffusion non-Fickien
permettant de tenir compte des mécanismes complexes qui se développent dans les polymeres et
les composites exposés a un environnement humide. En effet, les phénomenes de gonflement ou
de plastification de la résine modifient les contraintes internes, a Iéchelle du pli et des
composants. En considérant les couplages hygromécaniques, les auteurs présentent un modele

réaliste qui tient compte de la dépendance de la capacité maximale d’absorption et de la
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diffusivité de la matrice a D’état des contraintes internes dans le cas d’un composite

unidirectionnel.

2.2. Modifications microstructurales

Le polyamide 6,6 est un composite thermoplastique semi-cristallin. Il est formé d’une phase
cristalline, dans laquelle 'organisation des chaines est régulicre, et d'une phase amorphe au sein
de laquelle régne une absence d’ordre de position. Le taux de cristallinité définit la proportion de

la phase cristalline dans le polymere.

La phase amorphe peut se trouver dans deux états en fonction de la température. On définit la
température de transition vitreuse (T,) comme la limite entre ces deux états. En-dessous de la T,
le polymere est a I’état vitreux, au-dessus il est a ’état caoutchoutique. La transition vitreuse est
liée a la capacité de mouvements des segments de chaines macromoléculaires. De ce fait, le
matériau a I’état vitreux est relativement rigide par comparaison avec I’état caoutchoutique qui se

caractérise par un module de rigidité faible (Figure 1.13) [Nguyen, 2014].

En milieu aqueux, les groupes amides de la phase amorphe peuvent interagir avec les molécules
d’eau : les liaisons hydrogeéne existant entre les chaines moléculaires sont alors détruites. Cette
réaction conduit a une augmentation de la mobilité des chaines : c’est I'effet plastifiant de I'eau
sur le polymere [Arif et al., 2014; Launay et al., 2013]. Ce phénomene et ses conséquences sont

largement étudiés dans la littérature.

Module de rigidité

L ]

Zone de
Transition

Vitreux Caoutchoutique

P
L

T Température

Figure 1.13 : Illustration de la chute du module de rigidité associée au passage de la température

de transition vitreuse.

A Téchelle de la microstructure, la plastification du polymere influence fortement la valeur de la

température de transition vitreuse [Guérin, 1994; Launay et al., 2013; Verdu, 2000]. Launay et al.
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[Launay et al., 2013] ont étudi¢ la variation de T, pour un composite 2 matrice PA66 renforcé de
fibres de verre courtes (Figure 1.14). Cette étude montre que la T, diminue linéairement lorsque
le taux d’humidité relative augmente. Ainsi, l'interpolation linéaire proposée par les auteurs
prévoit une T, égale 2 58 °C lorsque le matériau est sec (RHO) et -26 °C a I’état saturé en eau

(RH100).

—~ 60 T T T
s : | : !
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2] . . . .
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Figure 1.14 : Evolution de la température de transition vitreuse en fonction du taux d’humidité

relative contenu dans le composite PA66-GF35 (fibres courtes) [Launay et al., 2013].

2.3. Influence sur les propriétés mécaniques sous chargement monotone

L’effet plastifiant de I'eau sur la matrice PA66 n’induit pas seulement des changements a Iéchelle
de la microstructure du polymere : les propriétés mécaniques du matériau sont également
fortement affectées [Arif et al., 2014; Benaarbia et al., 2014; Bergeret et al., 2009; Jia & Kagan,
2001].

-

— 10 mm/s RHO
L™ — 1 mm/s RHO i
09F 25 - 0.1 mmisRHO
0.8l fFo=p . — 0.01 mmis RHO |
P — 10 mm/s RH50
L — 1 mm/s RH50
0.7 ---- 0.1 mm/s RH50
— 0.01 mm/s RH50
0.6 — 10 mm/s RH80 -
— 1 mm/s RH80
0.5 0.1 mm/s RH80 |

]
P : \'i |
0.2/ P i H

| L
M I l L :""- :u L |
ch 10 20 30 40 50
Engineering strain (%)

Normalized engineering stress

Figure 1.15 : Contrainte vraie normalisée vs. déformation vraie pour un PAGG : influence du taux
d’humidité relative et de la vitesse de déplacement de la traverse sur les propriétés mécaniques en

traction [Benaarbia et al., 2014].
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A température ambiante, 'augmentation du taux d’humidité contenu dans le polyamide 6,6 pur
induit une diminution de la contrainte maximum et du module de rigidité. A linverse, la
déformation a rupture augmente fortement lorsque le taux d’humidité relative augmente (Figure
1.15). Ces tendances s’expliquent par le fait que la plastification de la matrice augmente la
mobilité des chaines moléculaires, réduisant ainsi les forces de liaisons au sein de la matiere. Dés

lors, les effets visqueux sont accentués tandis que la rigidité du matériau diminue [Benaarbia et

al., 2014].

Il a été montré que effet plastifiant de I'eau sur la résine PAGG est également visible a I’échelle
du composite, dans le cas par exemple d’'un composite a matrice PAG6 renforcé de fibres de
verre courtes. Par exemple, Jia et Kagan. [Jia & Kagan, 2001] ont montré qu’a température
ambiante, le module d’Young et la contrainte a rupture d’un composite PA66-GF35 diminuent
de plus de 40 % lorsque le pourcentage d’eau absorbée passe de 0,2 % a 1,7 %. A linverse, la

déformation a rupture augmente de plus de 100 % (Figure 1.16).

(a) Contrainte et déformation a rupture (b) Module d’Young
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Figure 1.16 : Influence de ’humidité sur les propriétés mécaniques en traction d’un composite a

matrice PAGG renforcé de 35% de fibres de verre courtes [Jia & Kagan, 2001].

A notre connaissance, il n’existe pas d’étude traitant de l'influence du conditionnement sur un
composite a matrice PA66 renforcé de fibres continues. Certains auteurs étudient néanmoins
linfluence du conditionnement sur des composites a matrice thermodurcissable renforcée de
fibres continues [Hu et al., 2014; Mcbagonluri et al., 2000; Meziere et al., 2005; Patel & Case,
2000]. Dans le cas du composite tissé carbone/époxy étudié par Patel et Case [Patel & Case,
2000], les auteurs ne rapportent aucune influence du conditionnement sur les propriétés du

matériau (modules d’Young, contraintes a rupture et coefficients de Poisson) (Figure 1.17).
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700

Stress (MPa)
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Figure 1.17 : Coutbes de traction d’un composite tissé carbone/époxy a 25 °C, 120 °C et saturé

1l

les propriétés mécaniques en traction quasi-statique. Par exemple, Hu et al. [Hu et al., 2014] ont
mesuré la contrainte a rupture et le module d’Young de deux composites unidirectionnels (0°)
verre/polydicyclopentadiene(pDCPD) et vetre/époxy au cours de leur conditionnement dans de
Ieau déminéralisée ou dans une solution de NaCl a 60 °C. Les auteurs observent que la

contrainte a rupture est diminuée de 60 % au cours du conditionnement tandis que le module

en eau a 30 °C [Patel & Case, 2000].

faut considérer des conditionnements plus sévéres pour observer une quelconque influence sur

d’Young n’est pas affecté (Figure 1.18).
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Figure 1.18 : Influence de ’humidité sur les propriétés mécaniques en traction de deux

composites unidirectionnels (0°) verre/pDCPD et verre/époxy [Hu et al., 2014].
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CHAPITRE 3 : COMPORTEMENT EN FATIGUE DES COMPOSITES : FOCALISATION

SUR L INFLUENCE DE L’HUMIDITE RELATIVE

3.1. Les différentes géomeétries d’éprouvettes

I’étude bibliographique a montré quil existe trois géométries d’éprouvettes utilisées pour la
caractérisation en fatigue des composites : les éprouvettes rectangulaires, les éprouvettes haltéres
et enfin les éprouvettes dogbones. L’utilisation de ces deux derniéres se fait principalement pour

pallier le probleme récurrent de rupture en dehors de la partie utile de I'éprouvette.
—  Les épronvettes rectangulaires

Ce type d’éprouvette est préconisé par la norme ASTM D3479 pour la détermination des
propriétés en fatigue de composites renforcés par des fibres continues ou discontinues de
module supérieur a 20 GPa. Peu d’auteurs pourtant utilisent cette norme pour leurs essais [De

Baere et al., 2009; Kumagai et al., 2003].

Dans le cas d’'un composite unidirectionnel, I'utilisation d’éprouvettes rectangulaires ne semble
pas poser probleme. Dans I’étude de Jen et Lee [Jen & Lee, 1998] le composite unidirectionnel

stratifié carbone/PEEK sollicité en fatigue présente une rupture valide, au centre de I’éprouvette
(Figure 1.19).
(a) Dimensions des éprouvettes (b) Localisation de la rupture

¥ |
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T
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Figure 1.19 : (a) Dimensions des éprouvettes (b) Localisation de la rupture des éprouvettes [0],,
[45] 4 et [90],4 pour les essais de fatigue sur composites stratifiés catbone/PEEK

[Jen & Lee, 1998]

Dans le cas des composites tissés en revanche, I'utilisation d’éprouvettes rectangulaires semble

mener a une rupture sous les talons (Figure 1.20) [Daggumati et al., 2013; Kawai et al., 1996].
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Figure 1.20 : Localisation de la rupture pour un composite tissé carbone/PPS (satin de 5) lors

d’un essai de fatigue traction-traction [Daggumati et al., 2013].

—  Les épronvettes halteres

Plusieurs études rapportent lutilisation d’éprouvettes halteres pour la réalisation d’essais de
fatigue sur composite stratifié unidirectionnel [Payan & Hochard, 2002], tissé [Ferreira et al.,
1999a; Franco et al., 2008] ou encore renforcé de fibres courtes [Launay et al., 2010; Mouhmid et

al., 2006].

Seule Iétude de Ferreira et al. [Ferreira et al., 1999a] montre la localisation de la rupture de ce
type d’éprouvette dans le cas d’un composite tissé verre/polypropyléne. Les éprouvettes
[(0/90),] indiquent une ruptute en sortie du congé tandis que les éprouvettes [(£45),] se rompent

au centre de la partie utile (Figure 1.21).

@) [(0/90),] (b) [(+45),]

e

A A
XA A
4

)
e

Figure 1.21 : Localisation de la rupture des éprouvettes halteres de composite tissé

verre/polypropylene (a) [(0/90),] et (b) [(£45),] [Fetreira et al., 1999a].

_28 -



PARTIE I : ETAT DE IART

—  Les épronvettes dogbones

Ce type d’éprouvettes a été mis au point par De Baere et al. a I'issue d’une série d’études sur un
composite tissé carbone/PPS (Satin de 5) [De Baere et al., 2009; De Baere et al., 2011a; De Baere
et al., 2011b]. Ce corpus présente optimisation de la configuration de talons a utiliser afin

d’obtenir une rupture valide de I'éprouvette sollicitée en fatigue.

De Baere et al. [De Baere et al.,, 2009] commencent par une revue de ce que préconisent les
normes quant a l'utilisation de talons pour des essais de statique et de fatigue. Concernant les
essais en fatigue, PASTM D3479/D3479M recommande l'utilisation systématique de talons, en
association avec des éprouvettes rectangulaires définies dans 'ASTM D3039. Ainsi, les

¢chantillons utilisés ont les dimensions suivantes : 250 mm X 30 mm X 2,4 mm (Figure 1.22).

250
L1
50 150 X
— v y—‘l'—
I | I
. T

L

Figure 1.22 : Dimensions des éprouvettes rectangulaires utilisées par De Baere

[De Baere et al., 2009]

Quatre types de talons sont étudiés (Figure 1.23) afin de déterminer la configuration optimale

dans le cas d’un essai de fatigue :

a) Talons biseautés, 10 mm a l'intérieur du mors ;
b) Talons a angle droit, 10 mm a l'intérieur du mors ;
¢) Talons biseautés, dépassant de 10 mm du mors ;

d) Talons a angle droit, dépassant de 10 mm du mors.

(a) Biseauté, a 'intérieur (b) Droit, a I'intérieur (c) Biseauté, a extérieur (d) Droit, a 'extérieur

0 0 am o
;ﬁl%—g
/ / . —

Figure 1.23 : Les différentes configurations de talons, adapté de [De Baere et al., 2009].
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Quatre types de matériaux sont également testés pour les talons :

- Un composite tissé verre/époxy de séquence d’empilement [(£45),4] ;

- Un aluminium (E = 70000 MPa etv = 0,3) ;

- Un composite tissé carbone/PPS de séquence d’empilement [(+45),4] ;

- Un composite tissé carbone/PPS de séquence d’empilement [(0/90),], identique au

matériau de ’étude.

L’auteur a montré via une méthode par éléments finis que quelle que soit la configuration de
talon utilisée, le facteur de concentration de contraintes (noté SFC) est maximal a la limite

talon/échantillon, (Figure 1.24).

Glass Epoxy «—R,=0
Aluminium »— R =0
[(+45°-45°)] PPS —«— R, =0
[(0°90°)) PPS —» R,=0
Steel *— R, =0
Glass Epoxy &—R,=10kN
Aluminium v R,=10kN
[(+45°-457)] PPS —+— R, =10 kN
[(0°,90%)] PPS t— R, =10 kN
Steel #—R,=10kN

Figure 1.24 : Evolution du facteur de concentration de contraintes le long d’une éprouvette dans

le cas d’un talon a angle droit, a 'intérieur du mors [De Baere et al., 2009].

Néanmoins, le facteur de concentration de contraintes est minimisé dans le cas d’un talon
biseauté en matériau composite tissé verre/époxy ou carbone/PPS avec un empilement [(+45) 4]

(Tableau 1.2).

Ra=0N Glass-epoxy Aluminium C-PPS [(45°,-45°)] C-PPS [(0°,90%)]

=—— SR, 132 112 1.26
— 1% 1.37 1.43 1.28
—_

— LD 132 111 1.26
e 1.23 1.40 1.20 1.41

Tableau 1.2 : Valeurs des facteurs de concentration de contraintes pour les différentes

configurations de talons étudiées [De Baere et al., 2009].
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Cependant, les auteurs précisent qu’en pratique les thermoplastiques sont tres difficiles a coller et
que la plupart du temps, un PPS par exemple, ne se colle trés bien qu’avec du PPS. De plus,
méme dans le cas ou le talon est fait du méme matériau que Iéchantillon, I'adhésion n’est pas
toujours satisfaisante. Cela implique que si le talon vient a se décoller sur une certaine longueur,
toutes les géométries étudiées vont en fait se rapporter a une seule et méme géométrie : un talon
a angle droit, a I'intérieur des mors (Figure 1.23b). Finalement, la théorie éclairée par ces notions
pratiques semble indiquer que le talon le plus adéquat est un talon a angle droit, a l'intérieur des

morts, en carbone/PPS [(0/90),4] (Tableau 1.2).

Dans la suite de ses travaux [De Baere et al., 2011a], l'auteur évalue expérimentalement la
capacité de plusieurs configurations de talons a engendrer une rupture valide de I’éprouvette.
Cette évaluation est menée pour des essais de traction monotone dans un premier temps. Au
total, seize combinaisons mixant le matériau du talon, la préparation de la surface de contact et le
type d’adhésif sont étudiées. Cependant, aucun de ces seize essais n’a fourni une rupture valide

de I’éprouvette.

Quelques-unes de ces configurations ont été testées en fatigue sur éprouvettes [(0/90),4] et
[(£45),5]. Pour la séquence d’empilement [(0/90),] les résultats ne sont pas concluants et les
auteurs décomptent un grand nombre de rupture dans les mors. Concernant la séquence
[(£45) ], les conclusions sont bien différentes puisque la rupture ne se produit jamais dans les
talons mais bien dans la partie utile de 'éprouvette. Sous I'influence de la sollicitation, les auteurs
observent un réalignement des fibres, provoquant un changement de la géométrie de I'éprouvette
(Figure 1.25). Cette observation a poussé l'auteur a étudier la faisabilité d’un essai en fatigue sur

des éprouvettes dogbones [De Baere et al., 2011a].

Figure 1.25 : Eprouvettes [(£45),4] avant et apres essais en fatigue [De Baere et al., 2011a]

Dans une troisieme partie, Pauteur étudie la possibilité d’utiliser des éprouvettes dogbones afin
d’assurer une rupture systématique dans la zone utile de I'éprouvette [De Baere et al., 2011b].
Bien qu’exclue par la norme ISO 527-4, la rupture valide que permet ce type d’éprouvette parait

préférable a une rupture répétée dans les mors pour des éprouvettes rectangulaires.
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La géométrie proposée par I'auteur consiste a intégrer une légere courbure dans la zone utile afin
que le coefficient de concentration de contraintes au centre soit supérieur a celui présent sous les
talons. Afin d’éviter les interférences entre les concentrations de contraintes au niveau des talons

et au centre de I’éprouvette, il est souhaitable de laisser une longueur L entre I'extrémité du

straight

talon et le début de la courbure de Iéprouvette (Figure 1.20).

RC
N L LT . S
bl bz
_--—-_-_-_._-____"______‘_-_-'-—--_
Llah Ls‘r.raigm Lcunfe

Figure 1.26 : Géométrie dogbone proposée par De Baere
[De Baere et al., 2011b]

Le rayon de courbure (R) est calculé géométriquement et est donné par ’équation 1.8.

Se =1y 2 4 2
( St ) bt + lcurve Equation 1.8

R, = S, — 1 [De Baere et al., 2011b]
Te=un

St
Ou:
S, : facteur de concentration de contraintes a la limite talon/éprouvette ;
b, : largeur des tétes de éprouvettes ;
L. longueur de la zone de section non constante ;

curve *

Finalement, les dimensions de I’éprouvette dogbone ainsi définies sont regroupées dans le

Tableau 1.3.

S L L b, R b,

t ‘total ‘cutve c

1,28 300mm | 200 mm | 30 mm | 1446 mm | 23,1 mm

Tableau 1.3 : Dimensions de I'éprouvette dogbone mis au point par De Baere et al.

[De Baere et al.,, 2011b].

Ces éprouvettes dogbones sont ensuite testées en traction quasi-statique. Tous les essais ont

conduit a une rupture systématique au centre de I’éprouvette. Les essais de fatigue eux aussi se

-32 -



PARTIE I : ETAT DE IART

révelent prometteurs puisque toutes les éprouvettes sollicitées se rompent dans la partie utile. La
Figure 1.27 montre les courbes de Wohler obtenues pour des éprouvettes rectangulaires (avec
rupture dans les mors) et des éprouvettes dogbones (avec rupture valide) pour plusieurs
fréquences d’essais. Les résultats montrent que la rupture valide de Iéprouvette dogbone induit

un allongement de la durée de vie, plus représentative du comportement du matériau de I’étude.

S-N curve for tension - tension fatigue
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Figure 1.27 : Courbes S-N en fonction des géométries des éprouvettes et de la fréquence

[De Baere et al., 2011b]

Ainsi, cette série d’étude a permis de développer une géométrie d’éprouvette permettant
d’obtenir une rupture valide la ou les éprouvettes rectangulaires ne peuvent étre utilisées.
Néanmoins, ce type de géométrie introduit des champs de contraintes et de déformations non

homogenes dont il faut tenir compte dans I’analyse.

3.2. Endommagement des composites sous sollicitation cyclique

Les mécanismes d’endommagement qui entrent en jeu lors d’une sollicitation en fatigue sont
similaires a ceux qui interviennent lors d’un essai de traction. Dans [Albouy, 2013], ces
mécanismes sont classés en deux catégories: les dommages microstructuraux et
macrostructuraux. Les premiers regroupent les microfissures de la matrice, les décohésions
fibre/matrice et les ruptures de fibres. Les seconds correspondent aux macro-fissures matricielles

transverses et au délaminage.

Les travaux a propos de la fatigue des composites tissés font apparaitre trois mécanismes
d’endommagement systématiques [Daggumati et al., 2013; Fujii et al., 1993; Pandita et al., 2001].
L’initiation de 'endommagement se fait toujours par la décohésion de linterface fibre/matrice

au cceur des torons transversaux. Ces décohésions se propagent par coalescence jusqu’a former
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une fissure dans le toron [Fuijii et al., 1993; Pandita et al., 2001]. Puis, lorsque cette fissure atteint
le bord du toron, elle se propage soit vers une zone riche en matrice, soit le long d’un toron
longitudinal adjacent, créant ainsi un méta-délaminage [Pandita et al., 2001]. Finalement, la ruine
du matériau est toujours la conséquence directe de la rupture catastrophique des fibres

longitudinales.

Plusieurs méthodes permettent de mettre en ¢évidence les différentes étapes de
Iendommagement d’un composite tissé. Parmi elles, on recense I’émission acoustique et la

thermographie infrarouge.
3.2.1. Thermographie infrarouge

La thermographie infrarouge est une technique permettant de donner une image de la
température de surface d’un échantillon durant un essai de fatigue. I.’avantage de cette technique
est qu’elle est non-intrusive et non-destructive. Toubal et al. [Toubal et al., 2006] ont montré
Pexistence d’une corrélation entre I’évolution de la température de surface et celle de
Iendommagement dun composite tissé carbone/époxy (Figure 1.28). La variable
d’endommagement D est définie par D = 1 — EN /E?2. T.a dissipation thermique est donc liée a

I'endommagement du matériau.

(a) 6™ =70% o, (b) 6™ = 67,5% o,
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Figure 1.28 : Comparaison entre I'évolution de la température et celle de la variable
d'endommagement D a (a) 70 % o, et (b) 67,5 % o, pout un composite tissé carbone/époxy lots

d’un essai de fatigue [Toubal et al., 2000].

La méthode de thermo-élasticimétrie est une technique dérivée de la thermographie infrarouge.
Cette méthode se base sur leffet thermoélastique, selon lequel une légere variation de la

température est le résultat d’'un changement du niveau de contraintes. C’est une méthode sans
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contact qui utilise, comme en thermographie, une caméra infrarouge. La relation entre les

variations de températures et de contraintes est donnée par I’équation 1.9 :

T .
AT = ——— (a]_ * AO-I + a, * Ao-z) Equatlon 1.9
Py [Fruehmann et al., 2010]

Ou:
AT : amplitude des oscillations de température ;
T : température moyenne en surface ;
p : densité ;
C, : capacité thermique massique ;
oy, &, : coefficients d’expansion thermique dans les directions principales ;
Ao, Ao, : amplitude des contraintes principales ;

Fruehmann et al. [Fruehmann et al., 2010] ont montré la capacité de cette technique a localiser et
suivre I’évolution de l'endommagement des torons de trame dans un composite tissé

verre/époxy (Figure 1.29).
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Figure 1.29 : Identification de 'endommagement d'un composite tissé (sergé 2/2) vetrre/époxy

apres (a) 40000 cycles et (b) 46000 cycles [Fruehmann et al., 2010].
3.2.2. Emission acoustique

L’émission acoustique (EA) est une méthode largement employée dans ’étude et le suivi en
temps réel de 'endommagement des matériaux composites. Cette technique s’appuie sur
l'utilisation d’un ou plusieurs capteurs piézo-électriques, qui permettent de convertir énergie
¢lastique libérée par le développement des endommagements dans le matériau en un signal

électrique.
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La premicre strate d’analyse des données d’émission acoustique est le suivi de I’évolution du
nombre cumulé d’événements enregistrés lors d’un essai de fatigue (Figure 1.30a). Pandita et al.
[Pandita et al, 2001] ont ainsi montré que I’évolution du nombre cumulé d’évenements
acoustiques pour un composite tissé verre/époxy sollicité en fatigue traction-traction (R = 0,1)
comporte quatre étapes. Les essais de fatigue ont été couplés a des observations au microscope

optique a balayage afin de déterminer un scénario de 'endommagement (Figure 1.30b).

(a) Evolution du nombre d’événements acoustiques au (b) Scénario de 'endommagement
cours de Pessai
1
{0000 g
60000 ' 2
§ 40000
2
Stage 1 Stage 4 2
20000
0 Tensile fatigue direction
0 20000 40000 GO0 BO000
I ®® ®
Fatigue Cycles (n) ..::’E e :.::.:o..
4 002 0,% ....o././
s Tensile fatigue direcﬁonA

Figure 1.30 : Essai de fatigue traction/traction (R = 0,1) sur un composite tissé [(0/90),]
verre/époxy : (a) Evolution du nombre total d’événements enregistrés (b) Scénario de

I'endommagement (adapté de [Pandita et al., 2001]).

Durant la premiere partie de I'essai, aucun endommagement significatif n’est enregistré. La
deuxi¢me étape est marquée par le démarrage de lactivité acoustique. Les observations
microscopiques ont permis d’attribuer les événements enregistrés a ’apparition et la coalescence
des décohésions a l'interface fibres / matrice dans les torons de fibres transverses a la direction
de sollicitation. Ces fissures transverses peuvent ensuite soit se propager dans des zones riches
en matrice, soit a I'interface avec un toron longitudinal (méta-délaminage). Durant la troisieme
étape, le nombre d’éveénements acoustiques évolue peu, indiquant une propagation lente des

endommagements transverses. Finalement la derni¢re ¢étape est caractérisée par une
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augmentation brutale du nombre d’éveénements acoustiques, correspondant a la rupture des

fibres longitudinales et la ruine du matériau.

Cependant, il existe des méthodes d’analyses statistiques qui permettent d’assigner directement

chaque événement acoustique enregistré au type d’endommagement qui en est a la source.

Une onde acoustique est caractérisée par de nombreux parametres temporels et fréquentiels.
Parmi les plus utilisés, on citera "amplitude, la durée, I’énergie ou encore la fréquence de I'onde.
L’ensemble de ces parameétres constitue la signature de I’évenement acoustique. Chaque type
d’endommagement émet une onde acoustique dont la signature lui est propre. Dés lors, il est
possible de regrouper les sighaux qui présentent des signatures similaires, et de les associer a une

catégorie d’endommagement, appelée alors « classe ».
—  Analyse parameétrique

L’analyse paramétrique se base sur I'utilisation d’un unique parameétre pour la création des classes
d’endommagement. L’amplitude est le parametre le plus largement utilisé dans le domaine
temporel [Barré & Benzeggagh, 1994; Scida et al.,, 2002; Silva De Vasconcellos et al., 2014;
Taghizadeh & Najafabadi, 2011].

De manicre générale, il a été reporté que les amplitudes les plus basses correspondent a
Iendommagement matriciel et les plus hautes a la rupture des fibres. Les amplitudes
intermédiaires sont attribuées a 'endommagement des interfaces (décohésions fibre/matrice,

méta-délaminage).

Silva De Vasconcellos et al. [Silva De Vasconcellos et al., 2014] étudient un composite tissé
chanvre/époxy en utilisant une analyse paramétrique basée uniquement sur la valeur de
I'amplitude des ondes acoustiques. Trois gammes d’amplitudes ont été définies et attribuées a un
type d’endommagement: [35 — 53 dB] pour la fissuration matricielle, [58 — 63 dB] pour
I’endommagement aux interfaces et [63 — 66 dB] pour la rupture de fibres. Ainsi, la Figure 1.31
montre que le mécanisme d’endommagement principal est celui de la résine, tandis que activité

acoustique des fibres et des interfaces ne devient significative que proche de la rupture.

Dans le domaine fréquentiel, de nombreuses études utilisent la fréquence au pic [Gutkin et al.,
2011; Kempf et al., 2014; Ramirez-Jimenez et al., 2004]. De la méme fagon que pour 'amplitude,
les basses fréquences sont associées a 'endommagement matriciel et les hautes a la rupture des
fibres. Les fréquences intermédiaires correspondent a I'endommagement des interfaces.
Néanmoins, l'utilisation de la fréquence au pic peut étre sujet a controverse puisqu’il a été

montré que sa valeur dépend du type de capteur utilisé [Kempf et al., 2014; Sause & Horn, 2010].
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Figure 1.31 : Evolution du nombre d’événements acoustiques enregistré au cours d’un essai de
fatigue 2 6™ = 40 % o, pour un composite tissé [(0/90),] chanvre/époxy. Analyse paramétrique

basée sur 'amplitude de I'évenement acoustique [Silva De Vasconcellos et al., 2014].
—  Analyse multiparamétrigue

Dans I'analyse multiparamétrique, a chaque événement acoustique est associé un vecteur dont les
coordonnées sont les parametres a exploiter. Ce type d’analyse est le plus souvent associé¢ a une

étude statistique qui peut étre supervisée ou non.

Les méthodes supervisées nécessitent que les classes solent connues a priori par I'utilisateur. S’en
suit alors une phase d’apprentissage durant laquelle lalgorithme extrait des regles et des
tendances mathématiques a partir d’une partition connue, lui permettant de reproduire cette
partition initiale. Cet ensemble de régles peut ensuite étre appliqué a n’importe quel autre lot de
données afin d’en extraire les classes définies dans la phase d’apprentissage. La méthode des k-

plus proches voisins est par exemple une méthode supervisée [Godin et al., 2004].

Les méthodes non-supervisées ne nécessitent pas de présupposer du nombre de classes a créer.
Elles partitionnent 'ensemble des données a partir d’une analyse de la répartition graphique des
classes. Parmi ces méthodes, 'algorithme des k-moyennes est largement utilisé dans le domaine
de I’émission acoustique [Gutkin et al., 2011; Kempf et al,, 2014; Kostopoulos et al., 2003;
Moevus et al., 2008].

3.3. Influence du vieillissement hygrométrique sur la durée de vie

A notre connaissance, il n’existe pas d’étude sur l'influence de 'humidité sur la durée de vie d’un
composite a matrice thermoplastique renforcé de fibres continues. On trouve néanmoins dans la
littérature quelques études sur I'influence du conditionnement pour des composites a matrice
thermodurcissables [Hu et al., 2014; Jones et al., 1984; Mcbagonluri et al., 2000; Meziere et al.,
2005; Patel & Case, 2000; Siriruk & Penumadu, 2014; Vauthier, 1998; Zhang et al., 2011].
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Les études qui traitent de I'influence du conditionnement sur les composites a matrice époxy
renforcés de fibres continues semblent indiquer que ’humidité a une plus grande influence sur
les faibles durées de vie. Dans I’étude de Hu et al. [Hu et al, 2014], des éprouvettes d’un
composite unidirectionnel époxy/verre sont stockées pendant 1 et 3 mois dans une enceinte de
solution de NaCl (3.5 wt%) a 60 °C avant d’étre sollicitées en fatigue. La Figure 1.32 montre que
les pentes des courbes S-N diminuent avec la durée du conditionnement, jusqu’a se croiser a
environ 4 X 10° cycles. Cette observation indique bien une diminution de linfluence de

I’humidité pour les grandes durées de vie.

souk (a) 0° fatigue 1
o
~
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g | o
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ISR
== pre-aged g
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10° 10' w
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Figure 1.32 : Courbes S-N avant et apres conditionnement dans de I'eau salée (1 mois et 3 mois)

pour deux composites verre/pDCPD et verre/epoxy [Hu et al., 2014].

Patel et al. [Patel & Case, 2000] ont étudié¢ I'influence de '’humidité et de la température sur la
durée de vie en fatigue d’'un composite a matrice époxy renforcé d’un tissu de fibres de carbone
(satin de 5). Pour cela, des essais ont été menés pour quatre conditions de température et

d’hygrométrie :
- a température ambiante ;
-a120 °C;

- a 85 % d’humidité relative et 30 °C (éprouvette préalablement saturée en eau) ;

au cours d’un cycle hygrothermique.
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Figure 1.33 : Courbes S-N pour les quatre types de conditionnements et conditions d'essais d’un

composite a matrice époxy renforcé d’un tissu de fibres de carbone [Patel & Case, 2000].

Les courbes S-N résultant des essais de fatigue traction-traction (R=0,1) sont montrées sur la
Figure 1.33. Si pour les hauts niveaux de sollicitation (0,85 X o) la durée de vie est largement
impactée par la présence d’humidité, en-dessous de 0,75 X o, le conditionnement des

éprouvettes ne semble avoir aucun effet.

Jones et al. [Jones et al., 1984] ont également mis en évidence 'influence du conditionnement sur
la durée de vie en fatigue d’un composite a matrice époxy renforcé de fibres de verre continues.

Pour cela, trois conditionnements sont étudiés :

- Séché dans une étuve a 60°C ;

- Stocké dans une enceinte a 65% r.h. et a température ambiante pendant au moins quatre
mois ;

- Stocké dans de l'eau bouillante pendant trois semaines, puis stocké dans de l'eau a

température ambiante jusqu’au moment de Iessal.

Les résultats présentés Figure 1.34a, montrent que pour des durées de vie inférieures a 10* cycles,
la courbe S-N des échantillons stockés en eau est située en dessous de celle des échantillons
stockés en étuve et a ambiante. Au-dela de 10* cycles, les courbes de Wohler sont presque
confondues, traduisant I’absence d’influence du conditionnement pour les grands nombres de

cycles.

En normalisant la contrainte maximum de fatigue par la contrainte a rupture du matériau
conditionné (Figure 1.34b), la courbe S-N des échantillons stockés en eau se situe au-dessus de
celle du matériau sec et a 65% d’humidité relative. Ainsi, les échantillons conditionnés sont

moins sensibles a la fatigue. Pour expliquer ce phénomeéne, les auteurs avancent I’hypothese
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suivante. Le gonflement de la matrice époxy associé au phénomene de plastification de la matrice
polymere résultant du stockage dans leau bouillante permet la relaxation des contraintes
thermiques d’une part et le retardement de I'apparition d’endommagements d’autre part. La
conséquence directe de ces deux phénomenes est 'amélioration des performances en fatigue

pour les faibles niveaux de contrainte du composite stocké dans I'eau.

(a) Contrainte maximum (b) Contrainte maximum normalisée

2] ()

0 - tenaile strengih Chalf-cycle o,

— tensile failure band (100 kNsY

lg &,

Figure 1.34 : Effet du conditionnement sur la durée de vie d’un stratifié a matrice époxy renforcé

de fibres de verre (0°/90°). » dry ™ 65% r.h. A boiled [Jones et al., 1984].
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CHAPITRE 4 : DETERMINATION DE LA DUREE DE VIE EN FATIGUE

I existe plusieurs types de modcles de prédiction de la durée de vie en fatigue des matériaux
composites faisant appel a des considérations a Iéchelle du matériau et/ou de la structure.
Certains de ces modeles sont basés sur Dévolution de l'endommagement. Le terme
endommagement peut alors représenter soit un endommagement physique comme laire
endommagée par délaminage, soit la dégradation d’une propriété mécanique macroscopique
comme le module de rigidité. D’autres modécles proposent des criteres de fatigue plus
statistiques, basés sur I'extraction de données des courbes de Wohler. Dans une revue détaillée
des différents modeles existant pour les composites, Degrieck et Van Paepegem [Degrieck &

Van Paepegem, 2001], proposent une classification en trois catégories (Figure 1.35):

— Les modéles d’endommagement progressif
— Les approches phénoménologiques : résistance ou rigidité résiduelle

— Les approches globales : critéres de fatigue
L’organisation de ce chapitre suit donc cette classification et propose une description critique des

différents modéles.

Prévision basée sur la
croissance des

Modéles endommagements
— d'endommagement
progressif Prévision basée sur les
propriétés mécaniques
résiduelles
el i — . L.
Modeles de Fatigue Contrainte résiduelle
| Approches
Phénoménologiques
Rigidité résiduelle

—  Criteres de fatigue

Figure 1.35 : Classification des mode¢les de fatigue disponibles pour I'application a des matériaux

composites.

4.1. Modéles d’endommagement progressif

Les modéles d’endommagement progressif utilisent des variables permettant de décrire la

détérioration du composite. L’objectif est de suivre 'évolution d’un type d’endommagement afin
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de pouvoir prédire la rupture du matériau. Ce type de modeles peut étre divisé en deux
catégories : les modeles basés sur la croissance des endommagements (nombre de fissures
matricielles transverses par unité de longueur, taille de la zone affectée par le délaminage par

exemple) et les modéles basés sur les propriétés résiduelles (rigidité, contrainte).
—  Modéles d’endommagement progressifs basés sur la croissance des endommagements

Cette catégorie regroupe des modeles qui décrivent évolution d’un type d’endommagement en
particulier, comme la fissuration matricielle ou le délaminage. Bergmann et Prinz [Bergmann &
Prinz, 1989] proposent par exemple un modele d’évolution de la zone de délaminage pour un

composite carbone/époxy (Equation 1.10).

Equation 1.10

dA,
— A .\n
=X f(Gir) [Bergmann & Prinz, 1989]

dN
Ou:
A, : aire endommagée par délaminage ;
G, : taux de restitution d’énergie ;
¢, n : paramétres du modele a déterminer.

Le développement de ce type de modeles nécessite de controler 'endommagement du matériau
étudié. Ainsi, les auteurs ont recours a des éprouvettes trouées, entaillées ou plus généralement

présentant un défaut artificiel.
—  Modeles d’endommagement progressif basés sur les propriétés résiduelles

Ces modeles utilisent pour la plupart des considérations thermodynamiques, des criteres de
rupture micromécaniques ou se basent sur la mécanique de 'endommagement afin de relier les
variables d’endommagement aux propriétés résiduelles. Thionnet et Renard [Thionnet & Renard,
1994] proposent un modéle qui permet de prédire, a I’échelle du pli, I’évolution des fissures
matricielles transverses pour un composite stratifié [0°,90°]. Les fissures transverses sont
modélisées a I’échelle mésoscopique et sont décrites par la variable scalaire a; = e¢/L ou e est
Iépaisseur du pli et L est Pespacement entre les fissures. Ce modéle est construit autour du
potentiel thermodynamique ¢ et d’un seuil d’endommagement, identifié a partir des résultats
expérimentaux. On pourra également citer le modele de Ladeveze [Ladeveze & Lubineau, 2001;
Ladeveze, 1992], développé depuis une vingtaine d’années au LMT-Cachan et qui se base

¢également sur des considérations a ’échelle mésoscopique.
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4.2. Approche phénoménologique : résistance ou rigidité résiduelle

Les modéles phénoménologiques permettent de prévoir le comportement en fatigue dun
composite en se basant sur la dégradation de ses propriétés macroscopiques telles que la rigidité
résiduelle et la contrainte résiduelle au cours de l'essai. Ces modeles ne doivent pas étre
confondus avec ceux basés sur 'accumulation de 'endommagement, présentés au paragraphe
précédent. En effet, dans le cas d’une approche phénoménologique, les mécanismes
d’endommagement qui se développent dans le matériau ne sont pas pris en compte. Seule la
conséquence a Déchelle macroscopique, a travers [lutilisation dune «variable
d’endommagement », est considérée. La diminution de cette variable d’endommagement au
b
cours de I'essai peut étre due a la combinaison de nombreux phénomeénes. On distingue les

modeles basés sur la rigidité résiduelle et ceux sur la contrainte résiduelle.
—  Modéles phénoménologiques basés sur la rigidité résiduelle

Comme leur nom l'indique, ces modeles décrivent la perte de rigidité du matériau au cours de
I'essai de fatigue. Le plus souvent, une variable d’endommagement D est utilisée, telle que

D =1-EN/E?, ouE/ estle module de rigidité du matériau non endommagé.

Whitworth [Whitworth, 1987] propose un modecle pour une sollicitation cyclique d’amplitude

constante. L’hypothese est faite selon laquelle la rigidité résiduelle est une fonction monotone

décroissante du nombre de cycles. L’évolution de la rigidité du matériau est donnée par
I’équation 1.11.
1

E év m /C2 / m

o-max
2 1 —hxi 1v+1( )
E? n( ) €10,

Equation 1.11
[Whitworth, 1987]

Ou:
E.N: module de rigidité résiduelle au cycle n ;
E.”: module de rigidité du matériau non endommagé ;
6™ : contrainte de fatigue appliquée ;
G, : contrainte a rupture du matériau ;

¢y, €5, h,m : parameétres matériaux a identifier.

Si le modele proposé par Whitworth [Whitworth, 1987] permet de suivre I’évolution de la rigidité

du matériau au cours de lessai de fatigue, il ne permet pas de déterminer le moment de la
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rupture. A Pinverse, Hwang et Han [Hwang & Han, 1986] proposent un modéle qui utilise la

variable d’endommagement D, telle que D = 1 au moment de la rupture (Equation 1.12).

__T E__? -1 _ gme Equation 1.12
~1-7r|EYN avec T = oy [Hwang & Han, 1980]

Ou:

ma

o™ : contrainte maximale de fatigue appliquée ;
o, : contrainte a rupture en traction statique ;
E.”: module de fatigue initial ;

E.N : module de fatigue au cycle N ;

Le principal avantage de ce type de modele est quiil ne nécessite pas la réalisation d’essais
destructifs pour la détermination de la rigidité résiduelle, a I'inverse des modcles basés sur la

contrainte résiduelle présentés dans le paragraphe suivant.

—  Modéles phénoménologiques basés sur la contrainte résidnelle

La contrainte résiduelle est définie comme la charge statique maximale que peut supporter une
structure apres avoir subi une sollicitation en fatigue jusqu’a un nombre de cycles donné. Il est
possible de distinguer deux types de modéles basés sur la contrainte résiduelle : le « sudden
death model » s’applique pour les faibles nombres de cycles et le « wearout model » pour les
grands nombres de cycles. En effet, 'évolution de la contrainte résiduelle n’est pas la méme pour

des niveaux de chargement élevés et faibles.

Contrainte
'
Oy —
, -\-\\1 T e S
Y % ",
H II -
™ - | _ S
| 11010 e
e - I Sudden \\\H
Courbe S-N ™~ _ | death model Y Wearout
GI —— '.II .
— model
Un
N -
N¢, fu N

Figure 1.36 : Illustration des modeles phénoménologiques basés sur la contrainte résiduelle

« sudden death model » et « wearout model ».
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Pour les niveaux de chargement élevés, et donc pour les faibles durées de vie, la contrainte
résiduelle a tendance a rester stable puis a diminuer drastiquement lorsque le nombre de cycles a
rupture est atteint. Chou et Croman [Chou & Croman, 1978, 1979] proposent un « sudden death

model » permettant de rendre compte de ce comportement (Figure 1.36).

Pour les faibles niveaux de chargement, et donc les longues durées de vie, la contrainte résiduelle
diminue progressivement. Le « wearout model » permettant de capter ce comportement a été
initialement proposé par Halpin et al. [Halpin et al., 1973] sous la forme d’une fonction puissance

(Equation 1.13).

doy(N) _ _—A(0™) Fiquation 1.13
dN m[o,(N)]"1 [Degrieck & Van Paepegem, 2001]

Ou:
6,(N) : contrainte résiduelle ;
N : nombre de cycles ;
A(0™) : fonction de la contrainte maximale de fatigue appliquée ;
m : constante.

Les mode¢les d’endommagement progressif et phénoménologiques présentés jusqu’ici tiennent
compte de l'accumulation de I'endommagement par I'analyse de grandeurs respectivement
mésoscopiques (a ’échelle du pli) et macroscopiques. Néanmoins, ils ne permettent pas

d’exprimer directement le nombre de cycles a rupture du matériau étudié.

4.3. Approche globale : critere de fatigue

Cette catégorie de modeles se base sur les informations données par les courbes S-N. Le
principal intérét a l'utilisation de ce type de modele est qu’il fournit directement le nombre de
cycles a rupture. En contrepartie, cette méthode nécessite la construction des courbes S-N

indispensables a I'identification des parametres qui interviennent dans 'expression des modeéles.
Modele Hybride

Dans ce groupe on retrouve le modéle semi-empirique développé par Sarfaraz et al. [Sarfaraz et
al., 2012]. 11 s’agit d’'un modele de durée de vie en fatigue appliqué a différents composites
stratifiés verre/vinylester et verre/polyester. Ce modeéle est un modele hybride, tésultant de

'association des modeles basiques exponentiel et puissance.
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En effet, il a été constaté que le modele exponentiel capte précisément le comportement en
fatigue pour les faibles nombres de cycles tandis que le modéle puissance est plus adapté aux
grands nombres de cycles. En utilisant deux fonctions de pondération, les auteurs parviennent a
créer un modele hybride modélisant la durée de vie en fatigue sur toute la gamme de nombre de

cycles (Equation 1.14).

1
o™ = CNP + 5[4 + Blog(Ny) — CN;”]
Ny

Ntrans

Equation 1.14
1+

Ou:
o™ : contrainte maximale de fatigue appliquée ;
N : nombre de cycles a rupture ;

N

wans - durée de vie la plus courte disponible dans la série d’essais de fatigue ;
A, B, C, D : parameétres a identifier ;
La simplicité de ce modele réside dans le fait que les parametres A, B, C et D sont a identifier par
le biais des modéles exponentiel (Equation 1.15) et puissance (Equation 1.16).
o™ = A + Blog(N) Equation 1.15

o™ = CNP Equation 1.16

La Figure 1.37 montre une illustration de la construction du modele hybride a partir des modéles

exponentiel et puissance.

T T T T T

i ; — Hybrid model
N H G = CN? - = - Power model
..... Exponential model

B <
% \\ o O =fi W, YA+ sLog(V, )]+ £, (¥, Y en7]
: N
& g
- 5:/!.#—8[.0‘:((3\3)/‘ ‘
i k i i i
Nlrans LOg(N[)

Figure 1.37 : Illustration du modele hybride avec les modéles puissance et exponentiel

[Sarfaraz et al., 2012].
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On remarque que ce dernier suit les prévisions faites par le modele exponentiel pour les faibles
nombres de cycles tandis qu’il suit la tendance du modele puissance pour les grands nombres de
cycles. Il faut noter que la précision du modéle hybride n’est pas sensible a la valeur de N

trans

choisie. Les auteurs ont ainsi choist de prendre N, égal au plus faible niveau de vie disponible

trans

dans les données expérimentales.

L’application du modele hybride a un composite verre/vinylester stratifié [0/+45/90/-45/0]5 est
montrée Figure 1.38. Les modcles puissance, exponentiel et « wearout» sont également
représentés pour comparaison. On remarque que le modéle hybride permet de modéliser
précisément le comportement du stratifié en fatigue sur toute la gamme des durées de vie. La
valeur de la contrainte maximale estimée par le modele pour N = 1 montre une bonne
concordance avec les résultats expérimentaux. La valeur de la contrainte a rupture en statique
n’intervenant pas dans I'évaluation des parametres de ce modele, cela semble indiquer une bonne

capacité du modele a représenter le comportement du matériau.

600 T T T T T ! T

N : & Static strength
: : T Exponential
- - - Power
==+ Wear-out
— Hybrid

300 Erem

200

Max. Stress [MPa]

100

Figure 1.38 : Application du modele hybride poutr un composite verre/vinylester stratifié

[0/+45/90/-45/0]. Comparaison avec les données expérimentales [Sarfaraz et al., 2012].

Si le modele « wearout » semble également donner de bons résultats, le modele hybride est plus
¢économique et rapide a mettre en place : sa simplicité et sa précision sont d’ailleurs ses
principaux atouts. Cependant, si ce modele permet d’obtenir une bonne corrélation avec les
données expérimentales de la courbe de Wohler, il ne permet pas de prédire un autre cas de

chargement.
Modele a deusc parametres

Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi & Clausen, 2003] ont proposé un modele de durée de vie
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phénoménologique a deux parametres pour composites renforcés de fibres de verre. Déja utilisé
par d’autres auteurs pour la modélisation du comportement en fatigue de composites [Colombo
et al., 2011; Satapathy et al., 2013; Silva de Vasconcellos, 2013; Toumi et al., 2013], ce mod¢le
permet de tenir compte de la fréquence et du rapport de charge de lessai ainsi que de

'orientation des fibres dans le composite.

Ce modgcle se base sur la dégradation de la résistance d’un polymere renforcé de fibres de verre
lorsqu’il est soumis a un chargement cyclique, de fréquence et d’amplitude constantes. Deux

hypotheses sont formulées pour la mise au point de ce modele :

— La température de I’échantillon est constante pendant I’essai ;
— La contrainte statique a rupture est déterminée a la méme vitesse de déformation que

celle de Iéchantillon sollicité en fatigue.

Ce modele se base sur ’hypothese formulée dans les travaux de D’Amore et al. [D’Amore et al.,
1996] puis de Caprino et D’Amore [Caprino & D’Amore, 1998] selon laquelle la contrainte
résiduelle du matériau composite lorsqu’il est sollicité en fatigue décroit suivant une loi puissance

(Equation 1.17) :

do,(N)

. —aN™P Equation 1.17
n

ou 6/(N) est la contrainte résiduelle du matériau aprés N cycles et b est une constante positive,
caractéristique du matériau et du mode de chargement. Le coefficient a est supposé suivre une loi
linéaire en fonction de 'amplitude du signal cyclique (@ = ag Ao). En introduisant le rapport de

charge R, donné par ’équation 1.18

min
o

O—max

R =

Equation 1.18
on peut alors écrire ’équation 1.17 sous la forme suivante :

do.(N) = —ay6™*(1 — R)N~2dN Equation 1.19

En intégrant I’équation 1.19 en utilisant comme condition aux limites N = 1 = 0,,(N) = g, ou

0y, désigne la contrainte a rupture du matériau, on obtient I’équation 1.20.

o, — 0,(N) = —a c™*(1 —R)(NF - 1) Equation 1.20
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Avec:

T 1-b

a Equation 1.21

B=1-b Equation 1.22
Les parameétres o et 3 sont donc dépendants du mode sollicitation.

En supposant que la rupture en fatigue survient quand la résistance résiduelle est égale a la
contrainte maximum appliquée, le nombre de cycles a rupture, N, peut étre calculé en

remplacant 0, (N) par 6™ (équation 1.23).

1
1 oy /g . .
Ny = [1 + -1 ] Equation 1.23

! a(l1—R) (am‘“‘ )
Caprino et D’Amore [Caprino & D’Amore, 1998] ont montré que le modele précédemment

développé par D’Amore [D’Amore et al.,, 1996] sur un composite a matrice thermodurcissable

est également applicable 2 un composite a matrice thermoplastique.

Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi & Clausen, 2003] ont exprimé Iéquation 1.23 dans le
domaine temporel, afin de faire apparaitre la fréquence de l'essai (t = N/f). Les auteurs ont
également procédé a des modifications du modele initial afin de tenir compte de I'influence non-

2

linéaire de R et de 6™ sur la durée de vie des composites renforcés de fibres de verre. Le modele

final est donné par I’équation 1.24 pour -00 <R < 1.

Equation 1.24

1
N _ 1 + ( O-u,9 _ 1) fﬁ ( O-u,e )l—l—R|Sln6| ﬂ
f = gmax a(l - R)A—Rlsinel gmax

Ou:
N;: nombre de cycles a rupture ;
0 : plus petit angle entre les fibres et la direction de sollicitation ;
o,, : contrainte a rupture en traction du composite étudié ;
o™ : contrainte maximale de fatigue appliquée ;

f : fréquence de fatigue ;

R : rapport de charge de fatigue en traction-traction ;
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o et B : parametres du modele a identifier ;
A : parametre fixé a 1,6 par [Epaarachchi & Clausen, 2003].

Le nombre restreint de paramétres a identifier (x et B) représente I'atout majeur de ce modcle.
Cependant, la valeur du coefficient A est fixée de facon empirique, ce qui peut étre vu comme un

inconvénient [Sarfaraz et al., 2012].

Afin de déterminer les parametres o et 3, 'équation 1.24 doit étre écrite sous la forme donnée
par I’équation 1.25. Dans la suite, le terme de droite est appelé « D ».

0,6—R|sinf|

B
. B _ — Ou,0 _ f Ou,0 . .
a- (Ny 1= (O-max 1) (1 — R)1L6-RIsinf| (O-max) Equation 1.25

Les parametres o et 3 sont déterminés par une méthode itérative : une valeur aléatoire est choisie
pour B puis, pour chaque point expérimental de la courbe S-N, D est tracé en fonction de (N’ -
1). Cette procédure est répétée en changeant la valeur de § jusqu’a ce que la régression linéaire de
la courbe représentant D en fonction de (N,°-1) passe par Porigine. Le coefficient directeur de la

droite donne alors la valeur de o (Figure 1.39).

25

B=0.117 at 3 Hz
05
——— y =0.00027736 + 0.65397x R=0.98688

T S S I
0 1 2 3 4 5

NP-a(R=0.1)

Figure 1.39 : Courbe pour la détermination des coefficients a et 3. Application a un composite

verre/époxy (£45),5 [Epaarachchi & Clausen, 2003].

Dans leur étude, les auteurs appliquent le modéle proposé a plusieurs séries de données
expérimentales tirées de la littérature. La Figure 1.40 présente deux exemples d’applications a des
composites stratifiés verre/époxy. Les figures 1.40a et 1.40b montrent respectivement I’habilité

du modele a tenir compte de la variation du rapport de charge et de la fréquence d’essai.

Ces résultats montrent qu’avec un seul set de parametres a et 3, le modele peut prédire

correctement la durée de vie en fatigue du matériau pour différents parameétres d’essais.
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(a) Influence du rapport de charge (b) Influence de la fréquence d’essai
Material:$2/5208 Glass_Epoxy - Angle Ply(+45%/-45")
a=0.7933 and p=0.105and o =19.5 ksi (134.5 MPa)
©  o(R=0.1) - Experimental
0  o(R=0.25) - Experimental
¢ o(R=0.4) - Experimental
X a(R=0.8) - Experimental

o(R=0.1) - Calculated
-— o(R=0.25) - Calculated
— — o(R=0.4) - Calculated

----- o(R=0.8) - Calculated

Material:E-Glass/Epoxy 0%/90° (Scotchply 1002)
©=0.4231 and 3=0.165
a =425 MPa @ 1Hz

ultimate

o s o e R e e e s 450 T T T T T
& @ of1 Hz) - Experimental
18 L n 400 O o{0.1 Hz) - Experimental B
L N 4 o{0.01 Hz) - Experimental
f o(1 Hz) - Calculated
16 - ] B0 4a -— 0{0.1 Hz) - Calculated ]
! NN — — o{0.01 Hz) - Calculated
—_ [
g | g wo|  eedg
= 14 - o ~
= F =
i g ®0r
e L[ . : 5}
[ . 200 |
10 5 -
[ 150 T~ =]
8 ~ T o I R-0.05t00.1 ]
[ U~ 100
6 ol v v el d e 50 PR T Y PP I I
4 ] 8 1C
1 100 10 10 10 10 1 10 100 1000 10* 10° 106
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Figure 1.40 : Application du modele a deux parametres a des composites stratifiés verre/époxy.

Influence du (a) rapport de charge et de la (b) fréquence d’essai [Epaarachchi & Clausen, 2003].

Diagramme de durée de vie constante (CLLD)

Vassilopoulos et al. [Vassilopoulos et al., 2010] proposent une méthode de construction de

diagramme de durée de vie constante (CLD) applicable aux matériaux composites (Figure 1.41).

(a) o,- 0, (b)R -0,
-_— 00| ol Used e:(lp. data I bl R=11 *  Usedexp. data
=1 & Exp. data for validation R=2 & Exp. data for validation
—— Pred. CL lines 1 )
R=2 ) 250 | = Pred. CL lines
250 b o A\E =05
= 200 /]
E 200 a / R=10
R=0.1 1
< R=10 | e 150 -/’//
=
© R=2 b‘ '—/_‘!v,-i 1
\ R=0.3 L
100 00—
- /‘im R=0.7
R=143 . " R=0. 1
50 \A L "3 5'] -
RE0.9
R=1.1 e
0 - 0
-600 -400 -200 0 200 400 600 5 2
a,, (MPa)

Figure 1.41 : CLD pour un composite stratifié verre/polyester [90/0/145/0]. Formulation
basée sur les courbes de Wéhler a R =-1, R =0,1 et R=10. N,=10° — 10’ représentées dans le

plan (a) o, - o,et (b) R - g, [Vassilopoulos et al., 2010].

Ce type de diagramme propose une représentation des durées de vie en fatigue dans le plan
rapport de charge (R) — amplitude de la contrainte de fatigue (o,). De facon plus conventionnelle,

il est également possible de représenter les diagrammes CLD dans le plan de la contrainte
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moyenne de fatigue (o,) - amplitude de la contrainte de fatigue (o,). Ce modele permet
d’extrapoler, a partir des données expérimentales obtenues a un rapport de charge donné, la

durée de vie du matériau considéré pour d’autres valeurs de R.

Les diagrammes CLD sont construits en utilisant un modele « non-linéaire par morceau » (PNL)
dont la formulation dépend de TI'intervalle de valeurs du rapport de charge R dans lequel on se
place. La Figure 1.42 propose une illustration de ces quatre intervalles d’étude : -0 < R < -1; -1
SR=Z0;0=R=1;1=<R =< +o. Cette formulation se base sur la relation qui existe entre le
rapport de charge et Pamplitude de la contrainte de fatigue et s’exprime par des équations

phénoménologiques simples (Tableau 1.4).

R=-1 o

R=- oo

C-dominated T-dominated

R=+0co

-C,R<0

il T\ w4 | J -

Figure 1.42 : Représentation d'un CLD dans le plan R - o,. Définition des trois intervalles.

[Vassilopoulos et al., 2010]

I: II: III : IV:
-0 <R<-1 -1<SR<0 0<R=1 1 <R < +oo,
o AI BI 1_R 1_R AIV BIV
: 1—-R (—+—) 1—R <—+—>
( ) R  R? AR+ By | AjyR3 + By ( ) R ~ R?

A | o771 =2(-A;+B)

1 2 2 1
<"1 | T %= ou = 2(A + Byy)
Oq Oq~ oy Oq
B %"= R=%
i oF=° = limp_ o (1 —
limg_e (1 — R) (%+ 1 1 ¢ L .

: F | A | e

_2) = —4

R

Tableau 1.4 : Expressions de o, en fonction de R pour les quatre intervalles d'étude

[Vassilopoulos et al., 2010].
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La connaissance de deux ou trois courbes de Wohler permet de construire I'intégralité du
diagramme CLD. Cependant, la connaissance d’une seule courbe peut tout de méme permettre

de construire une partie du diagramme sur l'intervalle concerné.

Ces auteurs ont montré que l'utilisation du modele PNL pour la réalisation de diagrammes CLD
permet d’obtenir une bonne corrélation avec les données expérimentales pour la plupart les
rapports de charge testés. De plus, ce modele présente 'avantage de ne pas nécessiter un grand

nombre de courbes de Wohler et d’étre relativement simple a mettre en place.
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Les avantages des composites tissés sur les stratifiés de plis unidirectionnels sont nombreux.
Méme si ces derniers conservent leur supériorité en matiére de propriétés mécaniques,
Iexcellente résistance des composites tissés aux impacts et aux défauts présente un réel intérét

pour les industriels.

L’attrait pour les composites tissés étant croissant, il est nécessaire de caractériser leur
comportement et leur processus d’endommagement. L.e comportement mécanique de ce type
de composite en traction monotone est largement étudié, et un scénario d’endommagement a

pu étre établi.

La prise en compte de 'humidité est un point crucial dans 'analyse des propriétés tant
microstructurales que mécaniques des composites. En effet, 'eau a une action plastifiante sur
de nombreux polymeres, ce qui conduit a une modification de leur microstructure. Ce
changement a I’échelle moléculaire induit une diminution de la température de transition

vitreuse et une altération des propriétés mécaniques.

L’influence de ’humidité sur le comportement mécanique d’un composite tissé a matrice
thermoplastique, sous sollicitation monotone ou cyclique, est mal connue. Ainsi, on se
propose dans ce travail de these de caractériser le comportement mécanique d’un composite a
matrice polyamide 6,6 renforcé dun tissu de fibres de verre. Cette étude utilisera les
techniques d’analyse citées dans cette partie, a savoir la thermographie infrarouge et 'émission

acoustique.

L’étude bibliographique a également mis l'accent sur les différents types de modcles
permettant de prévoir le comportement en fatigue des composites. Au vu des objectifs de
cette étude, les critéres de fatigue semblent étre particulicrement adaptés puisqu’ils permettent

de déterminer directement le nombre de cycles a rupture dans des conditions d’essais données.
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Matériaux et Techniques

Cette partie présente dans un premier temps les matériaux de I’étude, a savoir une résine
polyamide 6,6 pure et un composite a matrice polyamide 6,6 renforcée d’un tissu de fibres de
verre. Puis, les différents moyens expérimentaux utilisés pour les essais mécaniques, ’analyse

microstructurale et 'analyse de 'endommagement in-situ sont décrits.
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CHAPITRE 1 : PRESENTATION DES MATERIAUX DE L’ETUDE

Cette étude se focalise sur un composite a matrice polyamide 6,6 (PA66) renforcé d’un tissu de
fibres de verre (Sergé 2/2). Cependant, afin d’approfondir la compréhension du comportement
mécanique du composite, une caractérisation du PA66 non renforcé a également été menée. Ces
deux matériaux sont fournis par DuPont™. Le composite est commercialisé sous le nom
Vizilon™ SB63G1-Series. L’influence du taux d’humidité relative sur les propriétés du PAG6 qu’il

soit renforcé ou non, a été quantifiée sur des éprouvettes conditionnées.

1.1. Le polyamide 6,6 (PA66)

La résine polyamide étudiée est un polymere thermoplastique semi-cristallin dont le motif

¢lémentaire est présenté sur la Figure 2.1.

o 0
N /
\C—(CH2>—C/
\
4 N—CH-}—N
/ \
H

6 H
n

Figure 2.1: Motif élémentaire du polyamide 6,6 [Wajsfelner, 1999].

La phase cristalline du polyamide 6,6 est due a la formation de liaisons hydrogene entre le groupe

N-H d’une chaine et le doublet non-liant du groupe C=0O de la chaine en vis-a-vis (Figure 2.2).

0O H 0
- N e o
S SRas>
0 H 0
“N’KMNP'IWIF’JL\J

B 0 B
0 H )

H HI H

Figure 2.2: Liaisons hydrogene entre plusieurs chaines de polyamide 6,6 [Wajstelner, 1999].

La densité de la résine a été mesurée avec une balance SARTORIUS haute précision (107 g), en

utilisant ’équation 2.1, basée sur la poussée d’Archimede :

Ma X Deau Equatloﬂ 2.1

D= D,
air ¥ A (M, — M)
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Ou:

D : densité de I’échantillon ;

M, : masse du solide dans Pair ;

M, : masse du solide dans I'eau ;

d,, : densité de lair ;

d.,, : densité de ’eau ;

A : terme correctif prenant en compte la poussée d’Archimede exercée sur le montage.
La masse volumique ainsi mesurée pour la résine polyamide 6,6 est de 1133 £ 5 kg/m”.
1.2. Le composite (GFRPAG66)

Le composite de I'étude est formé de la résine PAGG décrite dans le précédent paragraphe
renforcée d’un tissu de fibres de verre de type Sergé 2/2. Cette architecture de tissu a été mise en
évidence grace a des observations par tomographie RX (Figure 2.3). Le motif élémentaire qui en

résulte est un carré d’environ 17 mm de cOté.

Figure 2.3 : Tomographie RX (résolution 12 um) et schématisation du motif élémentaire du

tissu pour un Sergé 2/2.

Le matériau est mis en ceuvre sous forme de plaques, résultant de Pempilement de trois plis de
tissu. Le tissu a un grammage de 600 g/m? et un rapport chaine sur trame de 50/50. Les fibres
de verre ont un diametre moyen de 17,7 = 4,3 um. Les propriétés du composite spécifiées par le

fournisseur sont indiquées dans le Tableau 2.1.

Trois séquences d’empilements ont été étudiées afin d’évaluer I'influence de Porientation des
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fibres sur les propriétés mécaniques du composite. La premiére, notée [(0/90);] cotrespond a
alignement des torons de chaine avec I'axe de sollicitation. La seconde, notée [(90/0),]
correspond a lalignement des torons de trame avec 'axe de sollicitation. Enfin, la derniére est
notée [(£45),] et correspond a une orientation des torons de chaine a 45° par rapport a I'axe de

sollicitation.

Epaisseur [mm] 1,56

Taux de porosité [%o] <2

Taux massique de fibres [%0] 63

Densité [kg/m’] 1780

Tableau 2.1 : Propriétés du composite GFRPAGG6, d'apres DuPont™
[Datasheet Vizilon™ SB63G1-Series).

1.3. Le conditionnement hygrométrique

Le polyamide 6,6 est un polymere sensible a I’humidité. Il est donc indispensable de quantifier
Iinfluence du taux d’humidité relative sur les propriétés microstructurales et mécaniques du
PAGG. Ainsi, les matériaux de I'étude ont été étudiés pour trois conditionnements : un état sec,

un état intermédiaire et un état saturé en eau.

Deux méthodes de conditionnement ont été employées : 'une a température ambiante, 'autre a
température plus élevée afin d’obtenir un conditionnement accéléré. Pour la détermination des
cinétiques d’absorption et de désorption d’eau a température ambiante, les éprouvettes ont été
conditionnées a linstitut Pprime. Les éprouvettes ont été alors soit séchées dans une étuve a
30°C et 15% d’humidité relative, soit stockées dans une cuve d’eau a2 20 °C * 3 °C, soit stockées

a température et hygrométrie ambiantes (20 °C = 3 °C et 48 % £ 5 %)).

La deuxiéme méthode de conditionnement a été opérée par le fournisseur DuPont™ et réalisée
selon la norme de conditionnement accéléré NF EN ISO 1110. Ainsi, I’état sec correspond a
Pétat en sortie de cycle de cuisson (RHO). Les états intermédiaire (RH50) et saturé en eau
(RH100) sont obtenus en conditionnant les éprouvettes dans une enceinte climatique a une
température de 70 °C et un taux d’humidité adapté au type de conditionnement souhaité. Une
fois la stabilisation de la masse des éprouvettes observée, celles-ci sont stockées par lot de dix
dans des sacs de conditionnement hermétiques. Dans un souci de simplification, on désignera
par RHO, RH50 ou RH100, I’état d’équilibre du matériau lorsqu’il est conditionné respectivement

dans un environnement RHO, RH50 ou RH100.
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CHAPITRE 2 : DISPOSITIFS DES ESSAIS MECANIQUES

La plupart des essais ont été menés au sein de I'Institut Pprime, cependant quelques-uns ont été
faits lors de mes périodes de travail au sein de 'UET « Comportement et Contréle non-

destructif » chez RENAULT.

2.1. Equipements utilisés pour les essais mécaniques

Plusieurs machines ont été utilisées pour la réalisation des essais de traction monotone et de
fatigue. Pour tous les essais mécaniques sur composite GFRPAGO, les éprouvettes ont été testées
avec des talons en papier abrasif (80 g/m?) positionnés au niveau des tétes pour éviter tout

glissement ou écrasement du matériau au cours de I'essai.
2.1.1. Pour les essais quasi statiques
Machine de traction INSTRON 4505

Il s’agit d’'une machine électromécanique utilisée pour la réalisation d’essais de traction quasi-
statique sur des éprouvettes de composite GFRPAGG et des éprouvettes de résine PAG6 pure.
Cette machine est équipée d’une cellule de charge de 50 kN et de mors autobloquants. Les essais

sont réalisés avec une vitesse de déplacement de la traverse de 1 mm/min.
Mesure de déformation

Les mesures de déformation des éprouvettes au cours des essais de traction monotone ont été

réalisées par les techniques suivantes :

- Extensometre a couteaux: de type INSTRON 2620-601 d’écartement 25 mm.
L’extensometre est positionné au centre des éprouvettes pour une mesure de

déformation macroscopique.

- Suivi de marqueur par vidéo : la technique consiste a mesurer en temps réel I’évolution
de la distance entre les centres de deux marqueurs circulaires présents sur 'éprouvette.

Cette technique nécessite I'utilisation d’une caméra numérique pendant 'essai.
2.1.2. Pour les essais de fatigue
Machine de fatigue INSTRON 8501

Il s’agit d’'une machine servo-hydraulique uni-axiale utilisée pour les essais de fatigue sur
composite GFRPAG66. Cette machine est équipée d’une cellule de charge de 25 kN en charge

dynamique et peut atteindre une fréquence maximale de 20 Hz. Elle est utilisée avec des mors
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plats mécaniques dont la pression de serrage est gérée via l'utilisation d’une visseuse électrique
avec controle du couple appliqué. Ainsi, le couple peut étre choisi de fagon a ce qu’il n’y ait pas
de glissement de I’éprouvette ni de rupture dans les mors. De plus, cette méthode permet

d’assurer un serrage reproductible pour tous les essais.
Machine de fatigne INSTRON 8802

Cette machine est une machine servo-hydraulique uni-axiale utilisée pour les essais de fatigue
sous atmosphere controlée, puisqu’elle est équipée dune enceinte climatique. Elle est utilisée
avec des mors identiques a ceux de la machine INSTRON 8501. L’enceinte climatique WEIS
TECHNIK associée a cette machine permet de réguler la température et le taux d’humidité

relative dans les gammes suivantes : de 10 2 95 °C et de 10 2 95 % h.r.
Machine de fatigne INSTRON Electropuls E10000

C’est une machine électromécanique utilisée pour la réalisation des essais de fatigue sur
composite GFRPAG6 chez Renault. Cette machine est équipée d’une cellule de charge de 10 kN

et de mors hydrauliques dont la pression a été fixée a 5 bar.

2.2. Optimisation de la géométrie des éprouvettes

Les géométries d’éprouvettes pour les essais de traction sur PAG6 non renforcé et GFRPAGO,
ont été choisies en accord avec, respectivement, les normes NF EN ISO 527-2 et NF EN ISO
527-4. Les éprouvettes sont découpées par jet d’eau afin de garantir un bon état de surface. Les

dimensions des éprouvettes sont données sur la Figure 2.4.

¢40nwn\\
@ 13,3 mm I H:::: 7 mm
100 mm
oo |
(b)
200 mm

Figure 2.4 : Dimensions des éprouvettes de traction (a) en PA66 (b) en GFRPAGG.

La géométrie des éprouvettes utilisées pour les essais de fatigue a di étre optimisée afin de

garantir leur rupture dans la zone utile. En effet, des essais préliminaires ont montré que les
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éprouvettes rectangulaires [(0/90),], pourtant associées a des talons non collés en papier abrasif,
conduisent systématiquement a une rupture dans les mors. D’autres configurations avec des
talons collés en aluminium et en composite verre / époxy ont été testées. Outre la difficulté a
coller ce type de matériau sur du composite a matrice PAG6, aucune des configurations testées

n’a permis d’obtenir une rupture valide de I'’éprouvette rectangulaire.

Ainsi, des éprouvettes dogbones inspirées de ’étude de De Baere et al. [De Baere et al., 2009]
ont été mises au point. Ces éprouvettes sont caractérisées par une partie utile de section non
constante avec un rayon de courbure préalablement déterminé. Ce rayon est calculé
géométriquement, de fagon a obtenir une concentration de contrainte légérement plus élevée au

centre de éprouvette que celle induite par les mors au niveau des tétes (Equation 2.2).

(%)2 b% + lgurve

4 (Sts_—tl) b, [De Baere et al., 2009]

Equation 2.2

R, =

Ou:
R. : rayon de courbure de la partie centrale de 'éprouvette ;
S, : facteur de concentration de contraintes au niveau des mors ;
b, : largeur des tétes de éprouvette ;
l.uve : longueur utile de I’éprouvette.

curve *

De plus, I’équation 2.3 donne la relation entre la largeur des tétes de Iéprouvette (b,) et la largeur

minimum de la partie utile (b,) :

Equation 2.3

Avec: ¢ =R, — \/RCZ - (l“‘%)z [De Baere et al., 2009]

Afin d’avoir la méme section minimum pour les éprouvettes de traction et celles de fatigue, on
impose b, = 20 mm. La longueur utile de I’éprouvette a également été fixée a 100 mm. Le facteur
de concentration de contrainte S, a été choisi égal a 1,27 d’apres [De Baere et al., 2009].

Finalement, les dimensions de I’éprouvette de fatigue sont données dans le Tableau 2.2.
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b, [mm]

b, [mm]

[mm]

curve

1,27

b

25,4

b

20,0

b

100,0

A
v

curve

Tableau 2.2 : Dimensions des éprouvettes de type dogbone pour les essais de fatigue.

Quatre éprouvettes dogbones [(0/90),] ont été sollicitées en fatigue a une fréquence de 3 Hz, un
rapport de charge de 0,1 et une contrainte maximum de 211 MPa (conditions identiques aux
essais préliminaires sur éprouvette rectangulaire). Plusieurs configurations de talons ont
¢galement été testées : non collés en papier abrasif, collés en aluminium et collés en composite
verre / époxy. Toutes ont montré une rupture de éprouvette dans la zone utile (Figure 2.5).
Ainsi, pour la suite de I’étude, afin de s’affranchir d’une étape de collage de talons, seuls des

talons non collés en papier abrasif seront utilisés.

Figure 2.5 : Comparaison de la localisation de la rupture lors d'un essai de fatigue sur GFRPAG6

pour une éprouvette rectangulaire [(0/90),] et dogbone [(0/90)5].

L’éprouvette ainsi optimisée pour les essais sous sollicitation cyclique présente donc I'avantage
de rompre systématiquement dans la partie utile. Cependant, la section non constante introduit

un champ de déformation non homogene. I’adoption de cette géométrie introduit donc une
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nouvelle problématique de mesure des déformations.

Les valeurs de déformation de I’éprouvette dogbone pour plusieurs longueurs de jauges ont été
déterminées lors d’un essai de traction quasi-statique a 100 MPa pour 'empilement [(0/90),]. Les

différentes longueurs de jauges étudiées sont regroupées dans le Tableau 2.3.

L, [mm] | 3,57 8.33 10,71 1785 | 2500 | 41,65 | 5830

Tableau 2.3 : Longueurs de jauge utilisées pour I'étude de la non homogénéité du champ de

déformation d'une éprouvette dogbone.

La mesure locale de déformation a été faite par un extensometre laserXtens de chez
Zwick/Roell. Ce systeme se compose d’une caméra équipée d’une source d’éclairage laser,
permettant la création d’un motif Speckle sur la surface de I'éprouvette. Lorsque ’éprouvette est
sollicitée en traction, les marques de mesure virtuelles se décalent. Le laserXtens calcule alors
I'allongement a partir du décalage entre deux images mesurées consécutivement. Cette méthode
permet de faire varier la longueur de jauge facilement mais est complexe a mettre en place. Les
valeurs de déformation ainsi obtenues sont montrées sur la Figure 2.6. Pour certaines longueurs

de jauges, cette méthode de mesure a montré une dispersion importante.
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Figure 2.6 : Evolution de la déformation d'une éprouvette GFRPAG6 dogbone [(0/90),] pour
sept longueurs de jauge lors d'un essai de traction quasi-statique. Comparaison entre

extensometre laser, a couteaux et modele numérique.

La mesure obtenue par extensometre laser pour L, = 25 mm est d’abord comparée a la mesure
réalisée par un extensometre a couteaux de méme écartement. On observe alors une bonne

concordance des résultats (Figure 2.6). De plus, un modcle numérique a été mis en place sur
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ABAQUS afin de déterminer les déformations pour des longueurs de jauges comprises entre 2 et
100 mm. Le matériau est modélisé comme orthotrope et suit une loi de comportement élastique
linéaire. Les résultats sont reportés sur la Figure 2.6. Le modé¢le numérique montre un bon
accord avec les données expérimentales pour des longueurs de jauge supérieures a 17,85 mm, en
deca, la mesure par extensometre laser surestime les prédictions du modele. Cet écart entre les
mesures expérimentales et les prévisions numériques peut s’expliquer par la taille du motif
élémentaire du tissu Sergé 2/2. Cette derniére étant d’environ 17 mm (Figure 2.3), les mesures
faites avec un L, inférieur ne contiennent pas un motif élémentaire complet et ne sont donc pas

représentatives du comportement du matériau.

Les résultats fournis par le modele numérique indiquent que le champ de déformation varie de
moins de 4% pour des longueurs de jauge comprises entre 17,8 mm et 100 mm. Ainsi, la non-
homogénéité du champ de déformation peut étre négligée sur la longueur de la zone utile de

I’éprouvette.

2.3. Mesure des déformations au cours des essais de fatigue

Les systemes de mesure de déformation utilisés pour les essais de traction monotone ne se sont
pas avérés efficaces pour les essais de fatigue. En effet, la concentration de contraintes induite
par les couteaux de Iextensomeétre peut provoquer une rupture prématurée de I'éprouvette
sollicitée en fatigue. Le suivi de marqueurs et extensomeétre laser ne sont pas non plus adaptés a

cause d’une fréquence d’acquisition trop faible par rapport a la fréquence des essais.

Contrainte [MPa]

100 —

1 mm/min

0 »  Temps [s]

Figure 2.7 : Evaluation de la possibilité d'utiliser la position traverse pour la mesure des

déformations : cas de chargement appliqué.

Les mesures de déformation ont donc été faites a partir du déplacement de la traverse de la
machine de fatigue INSTRON 8501. I est cependant avéré que les mesures effectuées par cette
méthode peuvent différer des mesures réalisées localement. En effet, par cette technique, les
déformations propres de la machine interviennent dans la mesure des déformations de

I’éprouvette. Une étude préliminaire a donc été menée afin de déterminer si la mesure des
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déformations de I’éprouvette par le déplacement de la traverse est comparable a une mesure des
déformations par un extensometre. Pour cela, trois cycles de traction monotone ont été réalisés
sur la méme éprouvette [(0/90);] non conditionnée (Figure 2.7). Ces essais ont été faits a une
vitesse de déplacement de la traverse de 1 mm/min jusqu’a une contrainte appliquée de 100
MPa. Les déformations de I'éprouvette ont été mesurées par extensometre laser. LLa longueur de

jauge choisie est la plus grande permise par la méthode, c’est-a-dire 58,3 mm (Figure 2.8).
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Figure 2.8 : Déformation d'une éprouvette GFRPAG6 dogbone [(0/90),] pout une longueur de

jauge de 58,3 mm. Mesure par laserXtens.

La Figure 2.9 montre évolution de la déformation mesurée par extensometre laser en fonction
du déplacement de la traverse pour le cycle 1. Cette représentation permet de mettre en évidence

la relation de linéarité qui existe entre ces deux grandeurs.
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Figure 2.9 : Relation de linéarité entre la valeur de déformation mesurée par laserXtens et le

déplacement de la traverse.
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On peut alors écrire la déformation de éprouvette sous la forme donnée par 'équation 2.4 :

e=axX Equation 2.4
Ou:
e : déformation mesurée par extensometre laser ;
o : coefficient de linéarité ;
X : déplacement de la traverse.

Sur les trois cycles de chargement, la valeur du coefficient de linéarité, noté «, est 6,1 X 107+ 0,2
X 10° mm™. Ainsi, ces essais préliminaires ont montré que pour une méme éprouvette, la valeur
de « reste stable. Cependant, cette grandeur est liée a la rigidité de I'éprouvette sollicitée et n’est
donc pas constante d’un essai a 'autre. Ainsi, pour s’affranchir de ce coefficient, trois grandeurs
seront utilisées lors de I'analyse des essais de fatigue : la variation du module sécant au cycle N
(EN) par rapport au module initial (E.’) et la variation des déformations minimum et maximum

(respectivement Ae™ et Ae™).

Pour un cycle de fatigue, le module sécant est donné par I’équation 2.5.

max min
o — 0

gmax _ emin

EN = Equation 2.5

La combinaison des équations 2.4 et 2.5 nous donne 'expression du module sécant non plus
comme une fonction de la déformation de Iéprouvette mais de la position de la traverse

(équation 2.6) :

gmax _ gmin gmax _ gmin Equation 2.6

= (axmax) _ (axmin) = a(xmax _ Xmin)

EN

Or, pour le premier cycle de fatigue, Pexpression du module sécant est donnée par

I’équation 2.7 :

max,0 _ ,.~min,0

0 _ o o
s a(xmax,o _ Xmin,O)

Equation 2.7

Finalement, en considérant le module sécant normalisé par le module sécant au premier cycle de

fatigue, le coefficient a n’intervient plus (équation 2.8) :
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_ O.mm Xmax,O _ Xmm,O

== - X - Equation 2.8
Es o-max,O — O-mm,O Xmax _ ymin

N
Es gmax

De plus, Iexpression de Ac™ et Ae™ au cycle N est donné par équation 2.9 :

min |mm 0
min glmax” — glmax’ , .
Aglmax = Equation 2.9
min o
glmax’

En combinant les équations 2.4 et 2.9 on obtient une expression qui dépend uniquement de la

position de la traverse (équation 2.10):

|mm |mm min min g
min aX max” — gXImax’ X max” — XlImax’ , .
Aglmax = = - Equatlon 2.10
|mm min
aXmax’ Xlimax’

Cette étude préliminaire montre ainsi que la connaissance de la position de la traverse est
suffisante pour déterminer I’évolution de la variation du module sécant et des déformations

minimum et maximum au cours d’un essai de fatigue.

_71 -



_72



PARTIE II : MATERIAUX ET TECHNIQUES

CHAPITRE 3 : TECHNIQUES D’ANALYSE MICROSTRUCTURALE

Afin d’étudier la microstructure du composite tissé verre / PAGG, plusieurs techniques de

mesures et d’observations ont été utilisées.

3.1. Calorimétrie différentielle
3.1.1 Principe de la méthode

L’analyse enthalpique différentielle (IDSC) permet d’identifier les phénomeénes endothermiques et
exothermiques survenant lors de transformations ou d’évolutions structurales du matériau. Cette
technique expérimentale est basée sur la mesure, par des dispositifs thermoélectriques, de la
différence de température qui s’établit entre le matériau étudié et un creuset de référence vide.
Les thermogrammes obtenus délivrent 'évolution du flux de chaleur massique en fonction de la
température. Lorsquun matériau subit une réaction de transformation sous leffet d’un
programme de chauffage ou de refroidissement, le flux de chaleur dH /dt mesuré s’exprime en
fonction de C, la capacité calorifique de I’échantillon, de dT /dt la vitesse de chauffe ou de

refroidissement et de /%, T) le flux de chaleur cinétique (Equation 2.11).

dH dr Equation 2.11
——=C,——+ftT)
dt dt [Bonnafous, 2010]

Les thermogrammes permettent la détermination de plusieurs propriétés : la température de
transition vitreuse, le taux de cristallinité et la température de fusion du matériau. La température
de transition vitreuse représente, pour la phase amorphe d’un polymere, le passage de I’état
vitreux (T < T,) a I’état caoutchoutique (T > T,). Cette transition est réversible. Le saut de
capacité calorifique associé a la transition vitreuse se traduit alors par un point d’inflexion de flux
de chaleur sur le thermogramme [Bonnafous, 2010]. La technique d’analyse enthalpique

différentielle modulée (TMDSC) est une extension de la méthode de DSC classique.

Le principe de la TMDSC repose sur I'application d’une variation modulée de température a un
matériau puis I'observation de la réponse a cette sollicitation [Le-Magda, 2011]. Cela permet de
découpler le flux de chaleur en deux flux : I'un réversible et l'autre irréversible. Il est alors
possible de découpler les évenements thermiques et d’éviter leur superposition pour une

meilleure lecture des résultats.
3.1.2. Systeme utilisé

L’analyseur calorimétrique différentiel Q20 de chez TA Instruments a été utilisé pour réaliser les
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essais de DSC et de TMDSC. Deux capsules sont posées sur deux disques de chromel auxquels
sont associés des thermocouples chromel/alumel. La premicre capsule est vide et sert de
référence, la seconde contient I’échantillon a analyser, de masse comprise entre 5 mg et 10 mg.
Les capsules utilisées sont en aluminium et sont serties préalablement a I'analyse. La quantité
d’énergie absorbée ou dégagée par Iéchantillon est déterminée a partir de la différence de
température entre échantillon et la référence, mesurée a un instant donné par les thermocouples
chromel/alumel. Seule la résine PAG,6 est sensible a lanalyse par DSC, ainsi, pour les
échantillons de composite, des échantillons de masse supérieure a 10 mg ont été utilisés. La
régulation en température en dessous de 'ambiante ainsi que les refroidissements sont assurés

par l'utilisation d’azote liquide.

Les procédures utilisées pour les analyses de DSC et TMDSC sont regroupées dans le
Tableau 2.4.

DSC TMDSC
1. Equilibre a -20°C 1. Equilibre a -50°C
2. Isotherme pendant 2,0 min 2. Modulation * 1.272°C toutes les 60s
3. Rampe 2°C/min jusqu’a 280°C 3. Isotherme pendant 5,0 min
4. Isotherme pendant 2,0 min 4. Rampe 2°C/min jusqu’a 280°C
5. Rampe 10°C/min jusqu’a -20°C

Tableau 2.4 : Procédures pour les analyses de DSC et TMDSC.

Les parametres de modulation ont été choisis de facon a rester dans des conditions de « heat

only » : la modulation n’entraine pas de phénomene de refroidissement au cours de I'essai.
3.1.3. Choix de la méthode

Dans un premier temps, les essais ont été faits en utilisant la méthode de DSC simple.
Cependant, les thermogrammes réalisés sur les échantillons conditionnés a RH100 ont montré la

présence d’un pic endothermique pouvant cacher la transition vitreuse (Figure 2.10).

Avec la méthode de TMDSC, il est possible de découpler les phénomenes cinétiques (flux
irréversible) des phénomeénes thermodynamiques (flux réversible). Ainsi, le flux de chaleur
irréversible donne des informations sur les températures de cristallisation, réticulation ou encore
vaporisation tandis que le flux de chaleur réversible indique les températures de transition

vitreuse et de fusion.

De ce fait, la méthode de TMDSC a été choisie pour les nombreux avantages qu’elle présente.
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Figure 2.10 : Thermogramme obtenu par DSC simple sur un échantillon de GFRPAG66

saturé en eau.
3.2. Microscopie optique

L’observation de la tranche polie des éprouvettes a été réalisée avec un microscope optique
ZEISS Axio Imager permettant un grossissement jusqua 800 fois (Figure 2.11). Le logiciel
AxioVision est utilisé pour la prise d’images. Les échantillons sont préalablement découpés a
I'aide d’une scie a disque diamant, puis enrobés a froid dans de la résine époxy. Un protocole de
polissage jusqu’au micron a été spécifiquement développé pour Iétude du composite tissé

verre / PAGG.

Figure 2.11 : Exemple d'image obtenue par microscopie optique sur GFRPAGG [(0/90),] apreés

sollicitation mécanique : décohésion a l'interface fibre / matrice dans un toron.

3.3. Microscopie électronique a balayage

Le microscope électronique a balayage (MEB-FEG) JEOL 7000 a été utilisé pour réaliser les

observations, a trés grand grossissement, des facies de rupture des éprouvettes (Figure 2.12). Ces
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observations ont été faites avec une tension d’accélération de 7,0kV et une distance de travail
d’environ 30 mm. Les échantillons ont préalablement été métallisés avec un métalliseur

Cressington 108 Auto, qui dépose un film d’or-palladium sur la surface des échantillons.

Figure 2.12 : Exemple d'image obtenue par microscopie optique a balayage sur un GFRPAG6

[(0/90)]: facies de rupture des fibres de verre et fortes déformations de la matrice.

3.4. Microtomographie 3D par rayons X

La microtomographie RX permet de créer une représentation tridimensionnelle d’un objet et de
visualiser sa structure interne. Des rayons X traversent ’échantillon, positionné sur une platine
motorisée, qui subit une rotation avec un pas angulaire prédéfini par l'utilisateur. Le rayonnement
transmis apres la traversée du matériau est enregistré, a intervalle angulaire régulier, sous la forme
de radiographies. Ces données permettent une reconstruction mathématique d’une section et/ou

d’un volume numérique de I'échantillon [Silva de Vasconcellos, 2013].

Le microtomographe utilisé dans cette étude est un v/tome/x du fournisseur Phoenix/x-ray,
aujourd’hui racheté par General Electric. 11 est équipé de deux tubes a rayons X : un tube micro-
foyer et un tube nano-foyer. Le tube micro-foyer est un tube directionnel de 225 kV avec une
taille de foyer d’émission de 3 um. Le tube nano-foyer est un tube de transmission avec une taille
de foyer d’émission de 0,9 um. Le détecteur est un GE DXR250RT de 1024 x 1024 pixels
pouvant étre translaté pour devenir un 2048 x 1024 pixels. Le logiciel de reconstruction de la

géométrie est Datos/x 2.2 et celui de traitement d’images est VGStudioMax 2.2.

La zone d’observation est un parallélépipede de 30 mm X 20 mm X 1,5 mm permettant
d’atteindre une résolution moyenne de 20 pum/pixel. En réduisant la taille de la zone
d’observation a2 10 mm X 20 mm X 1,5 mm, il est possible d’augmenter la résolution a

11 um/pixel.

La technique de microtomographie RX a permis de déterminer le taux de porosité du matériau
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(Figure 2.13). Six éprouvettes de composite tissé, issues d’'une méme plaque, ont été scannées a
une résolution de 18 um, suffisante pour visualiser ce type de défaut. Le diametre de ces
porosités varie de 0,09 mm a 0,81 mm avec une moyenne de 0,30 mm. Le taux de porosité

mesuré est inférieur a 1%, ce qui est cohérent avec la valeur annoncée par le fournisseur (2%).

|

r ' x " ‘ i
Porosite

Figure 2.13 : Visualisation par tomographie RX d'une porosité (résolution 18 um) dans le
composite tissé verre/PAGG [(0/90),].

Les niveaux de résolution atteints ne permettent cependant pas de mettre en évidence tous les
endommagements qui se développent dans le matériau : en effet, les décohésions fibre / matrice

ou encore les ruptures de fibres ont des tailles caractéristiques de 'ordre de quelques microns.

3.5. Microtomographie 3D par rayons X au synchrotron

Deux échantillons de composite GFRPAG6 ayant subi une sollicitation cyclique jusqu’a la moitié
de leur durée de vie ont été observés sur la ligne ID19 de I'European Synchrotron Radiation
Facility (ESRF) a Grenoble. Ces observations ont été faites avec une résolution de 3,06 um/pixel

permettant de visualiser avec précision les fibres. Le rayonnement synchrotron est avantageux de
pat :

— Le flux élevé: diminution de la durée d’acquisition et augmentation de la résolution
spatiale ;

— La mono-chromaticité : absence d’artefacts ;

— La cohérence spatiale : la grande cohérence spatiale permet une reconstruction de I'image
par contraste de phase, supérieur au contraste du a I'atténuation. Cette technique permet
de distinguer les différents composants d’un matériau méme s’ils ont des coefficients

d’atténuation linéaires tres proches.

La prise d’images au synchrotron a été sous-traitée. Le traitement d’image a ensuite été effectué

avec le logiciel Avizo.
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CHAPITRE 4 : TECHNIQUES DE CONTROLE NON-DESTRUCTIF

Afin de pouvoir suivre un maximum de parametres pendant les essais mécaniques, ces tests ont
été multi-instrumentés. En plus du suivi des déformations, deux techniques de contréle non-
destructif ont été utilisées lors des essais de traction monotone et de fatigue : la thermographie

infrarouge et I’émission acoustique.

4.1. Thermographie infrarouge

La thermographie infrarouge est une technique qui permet de mesurer le rayonnement thermique
émis par la surface d’'un corps. L’énergie rayonnée ou la luminance émise par ce corps est
transcrite en niveaux de température grace a la connaissance de I'’émissivité de ce corps. La valeur
d’émissivité du composite GFRPAGG n’étant pas connue, elle a été fixée arbitrairement a 0,80
(donnée fabricant). Ainsi, on ne consideére pas les valeurs absolues de température enregistrées au
cours de lessai mais I’échauffement en surface de Iéprouvette. Pour cela, on retranche la
température moyenne initiale au début de I'essai a la température maximale enregistrée a chaque

cycle.

La caméra infrarouge utilisée est une caméra SILVER 420MW de chez Cedip Infrared Systems,
équipée d’une lentille 1.0504 d’une distance focale de 27 mm (Figure 2.14). La caméra fonctionne
a une fréquence de 20 Hz, possede un détecteur de 320 X 256 pixels et une sensibilité de 0,1 °C.

Elle est utilisée avec le logiciel Altair.

Figure 2.14 : Caméra infrarouge Silver lors d'un essai de fatigue.

La mesure de Iélévation de température en surface de 'éprouvette a permis dans un premier
temps d’optimiser le choix de la fréquence des essais de fatigue. Du fait de 'orientation des fibres
par rapport a 'axe de sollicitation, les éprouvettes [(£45);] ont un échauffement plus critique que
les éprouvettes [(0/90),]. Les essais de fatigue ont donc d’abord été réalisés sur des éprouvettes

[(£45),] conditionnées a RHO, a des niveaux de chargement tels que ¢™ = 0,7 X o, et
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0™ = 0,4 X o,. Le choix du conditionnement a tester a été guidé par le fait que I’absence d’eau
dans I’éprouvette peut mener a un échauffement plus important. Dans un premier temps, la
fréquence d’essai choisie est de 3 Hz. La température maximale en surface de I’éprouvette est
enregistrée durant I’essai de fatigue, et ’échauffement atteint a 90% de la durée de vie est reporté

dans le Tableau 2.5.

[(45);] [(0/90),]

™/ o, 3 Hz 1 Hz 1 Hz

0,7 >45°C | 37°C 2°C

0,4 23°C 9°C 3°C

b

Tableau 2.5 : Echauffement 2 90% de la durée de vie des éprouvettes GFRPA66 a RHO en

fonction de l'empilement et de la fréquence d'essai.

A la fréquence de 3 Hz, les niveaux d’échauffements sont trés importants, y compris lorsque la
contrainte appliquée est relativement faible. La valeur pour le cas de chargement 6™ = 0,7 X o,
n’a pu étre déterminée précisément du a une saturation de la caméra thermique. Ainsi, la
fréquence d’essai a été revue a la baisse et les essais suivants ont été faits a 1 Hz. A cette
fréquence, I’échauffement reste élevé pour les hauts niveaux de sollicitation mais a plus faible
contrainte, il est inférieur a 10°C. L’empilement [(0/90);] quant a lui ne s’échauffe que de

quelques degrés, indépendamment de la contrainte maximale appliquée.

En se placant dans la configuration la plus défavorable, c’est-a-dire 2 RHO et [(£45),], I'utilisation
de la thermographie infrarouge a ainsi permis d’optimiser la fréquence des essais de fagon a
limiter autant que possible le phénomene d’échauffement sans toutefois trop augmenter la durée

des essais. Ainsi, la fréquence d’essai retenue est 1 Hz.

4.2. Emission acoustique
4.2.1. Principe de 1la méthode

La technique d’émission acoustique (EA) permet 'enregistrement des ondes acoustiques émises
par un matériau soumis a une sollicitation mécanique. Les endommagements qui interviennent
dans un matériau composite sont libérateurs d’énergie élastique qui se propage sous forme d’une
onde ¢élastique transitoire. Ces ondes mécaniques sont alors enregistrées patr un ou plusieurs
capteurs piézo-électriques placés en surface de I’éprouvette. Le signal ainsi enregistré est alors

amplifié puis traité afin de déterminer les parametres de 'onde acoustique, appelée aussi « hit ».
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Lorsqu’on utilise au moins deux capteurs, il est possible de ne traiter que les évenements ayant

été entendus entre les capteurs : ce sont les « events ». Cette configuration permet entre autre
d’obtenir des informations sur la localisation de 'évenement acoustique (Figure 2.15).
Capteur piézo- Tensionwgtlo\o/o)_
électrique
h Pré- 200.0000~ o
£ Amplification Freid
[
E -200.0000—
o
@ Acquisition et Ao | i i
80 —>| Traitement du - i = ==
c Signal
,5 g 500.0000~ e
o
8 0.0000 ifltmre
N Pré- po—
Amplification
; IDKCM 20‘0!4 BDIOI:
l Temps (us)
Sollicitation Base de Données :
mécanique Chronologie
Localisation
Parametres
Figure 2.15 : Chaine d'acquisition du systeme d'émission acoustique.

Chaque évenement ainsi enregistré est caractérisé par de nombreux parameétres. L’ensemble de

ces parameétres constituent la signature de I’évenement qui est a 'origine de 'onde (Figure 2.106).

e | o)
i

’&Dun':c de la salve —»

Seuil d'émission acoustique

AN A A
\

YA

Signal d"émission acoustique
Temps d'un coup

JL

Coups d'émission acoustique

Figure 2.16 : Représentation schématique d'une salve d'émission acoustique [Bonnafous, 2010].

Parmi les parametres les plus utilisés on pourra citer :

—

décibel (dB)) ;

Iamplitude maximale : elle correspond a lamplitude de la créte maximale, (unité :

Pénergie du signal, (unité : attojoule (a] = 10" J)) ;

le temps de montée : durée entre le premier dépassement du seuil et le moment ou le

maximum en amplitude est atteint, (unité : microseconde (us)) ;

la durée de la salve : durée entre le premier et le dernier dépassement du seuil, (unité :
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microseconde (us)) ;
— le nombre de coups : nombre de franchissement du seuil sur la durée de la salve ;
— le seuil d’acquisition : parametre réglable au moment de 'acquisition afin de supprimer le

bruit instrumental (unité : décibel (dB)).
4.2.2. Systeme utilisé

La chaine d’émission acoustique utilisée lors des essais est constituée de deux capteurs piézo-
électriques larges bandes Micro80 avec une fréquence de résonance de 300 kHz et une surface
active de 10 mm de diameétre. Pour tous les essais, 'acquisition a été faite sur une bande de
fréquence variant de 1 kHz a 3 MHz. Les préamplificateurs ont été réglés avec un gain de 40 dB.

Le systeme d’acquisition est un systeme PCI-2 de Mistras Group réglé avec un seuil d’acquisition

de 35 dB.

Le systtme d’acquisition utilise des fenétres temporelles glissantes, permettant la bonne
définition de l'onde enregistrée. Ces fenétres sont caractérisées par trois parametres : le Hit
Definition Time (HDT), le Hit Lockout Time (HLT) et le Peak Definition Time (PDT). Le PDT
permet la détermination du maximum de la salve et se déclenche aussitot que le seuil
d’acquisition est dépassé. Le HDT permet de définir la durée d’une salve. Il se déclenche
lorsqu’on se situe en dessous du seuil d’acquisition. Si le seuil n’est plus dépassé durant le HDT,
le dernier franchissement enregistré est considéré comme étant la fin de la salve. Le HLT
correspond au temps de réarmement du systeme, c’est-a-dire a la durée pendant laquelle le
systeme est «aveugle ». Le HLT se déclenche apres le HDT et permet d’éviter 'acquisition
d’éventuels échos. La Figure 2.17 montre une illustration de la mauvaise et de la bonne définition

des parametres HDT et HLT.

Fin de la salve Systéme opérationnel

Systéme

HDT HDT HDT « aveugle »
il = seuil HDT
IFin de la salve
HLT

Figure 2.17 : (a) Mauvaise définition du parametre HDT : enregistrement des échos (b) Bonne

définition des parametres HDT et HLT : salve corectement définie [documentation Mistras].

Les valeurs utilisées pour ces trois parametres dans cette étude sont :

— PDT = 30 us
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— HDT = 100 s
— HLT = 1000 us

4.2.3. Mise en place de ’acquisition

Les capteurs ont été recouverts d’une couche de graisse silicone et positionnés directement au
contact des éprouvettes en composite au moyen d’un ruban adhésif PVC (Figure 2.18). Les
capteurs sont espacés de 100 mm afin de couvrir la plus grande longueur possible sans entrer en

contact avec les mors.

Figure 2.18 : Photos des capteurs d'émission acoustique sur une éprouvette de composite

GFRPAGG.

Chaque essai est précédé d’une phase de calibration du systeme d’acquisition :

La premicre étape consiste a mesurer la vitesse de propagation des ondes acoustiques dans le
matériau via la fonction AST (Auto Sensor Test) des capteurs. Chacun des deux capteurs émet
un signal d’amplitude 100 dB qui est enregistré par le second capteur. Le résultat de cette
opération indique le temps que 'onde a mis pour aller d’un capteur a l'autre. La distance entre les
deux capteurs étant connue, la vitesse de propagation de 'onde dans le matériau peut étre

déterminée.

La seconde étape consiste a affiner la position des capteurs et la vitesse de propagation des ondes
acoustiques dans le matériau. Pour cela, un essai de cassé de mines est pratiqué : il s’agit, a 'aide
d’un stylo dédié, de casser des mines en graphite a intervalles réguliers entre les deux capteurs
(méthode Hsu-Nielsen) afin de simuler des évenements acoustiques. Cette opération permet de
vérifier la vitesse mesurée par AST et, si besoin, de laffiner afin que les cassés de mines

enregistrés par le logiciel soit correctement localisés. Cette étape permet également de mesurer la
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courbe d’atténuation des signaux acoustiques entre les capteurs.

La dernicre étape consiste a valider les parameétres réglés lors des étapes précédentes. Pour cela,
Iensemble des évenements enregistrés lors dun essai est représenté dans le plan amplitude-

nombre de coups (Figure 2.19).

Counts vs Amplitude{dB) vs Hits <All Channels=

Bruit Mécanique

=l
=l
|

400.0
200.0
i00.0
50.0
25.0
<=25.0

=
=]
1

YV VVYV

Nombre de coups

=
|

Amplitude [dB]

Figure 2.19 : Courbe nombre de coups vs. amplitude entegistrée lors d'un essai de fatigue pout

un composite GFRPAG66 [(0/90),] 2 RH50.

Cette représentation doit étre exempte d’évenements dans le coin supérieur gauche et le coin
inférieur droit afin de valider les parametres d’acquisition du systeme. En effet, les événements
avec une faible amplitude et un grand nombre de coups correspondent a du bruit mécanique,
ceux avec une forte amplitude et un faible nombre de coups correspondent a du bruit

électromagnétique.

Enfin, il a été choisi de ne pas considérer les évenements d’amplitude strictement inférieure a 40
dB. En effet, les salves acoustiques de cette catégorie sont caractérisées par des durées de I'ordre
de la microseconde et des énergies inférieures a 1 aJ. Il est donc probable que ces évenements

solent dus a du bruit.
4.2.4. Méthode de tri par un algorithme des k-moyennes

Chaque évenement acoustique posséde une signature qui lui est propre et qui dépend de
I’endommagement qui en est a 'origine. Ainsi, une bonne utilisation de la technique d’émission
acoustique consiste a regrouper les évenements ayant une signature identique et a les associer
ensuite a un mécanisme d’endommagement. Dans cette étude, on utilise une méthode d’analyse

multiparamétrique, basée sur un algorithme des k-moyennes.
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Cet algorithme permet de partitionner un ensemble de données en £ classes, £ étant fixé par
Iutilisateur. Chaque donnée est un objet représenté par un vecteur a [N coordonnées. Dans le cas
présent, les objets a classer sont les évenements acoustiques et leurs coordonnées sont les

parametres de leur signature.

°
X X e ede
°®
°
o:..o o °
°
X e o X
L] [
o®
Données d’entrée 1) 2)(3)
oo o0 ®eo e
° eg0 ° oq0 ° .0>‘ °
N Xeo® o Xeo® °®
':o>:° ° ‘ .:o>:. ° ‘ :o.. ° ‘
o. : ° o. : Y O. ><: )
° ° ° ° ° °
o® o® o®
“) 5) Données de sortie

Figure 2.20 : Illustration de l'algorithme des k-moyennes en deux dimensions pour £ = 2. Les
données sont représentées par des points, les croix indiquent le centre des classes [adapté de

Piech, 2013].
Pour I'ensemble des objets, ’algorithme se déroule de la fagon suivante (Figure 2.20):
Données d’entrée : Ensemble d’objets a partitionner, nombre de classes souhaitées

1) Initialisation aléatoire des centres des £-classes ;

2) Calcul de la distance Euclidienne entre 'objet et les centres des classes ;

3) Affectation de 'objet a la classe qui minimise la distance Euclidienne entre 'objet et le
centre de la classe ;

4) Calcul du nouveau centre des £-classes ainsi créées ;

5) Retourner en 2 tant que la distance entre les anciens et les nouveaux centres est

supérieure a un seuil infinitésimal.

Données de sortie : Une partition de £-classes
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Les parametres choisis pour le partitionnement sont 'amplitude (AMP), le temps de montée
(RISE), la durée (DURATION), Iénergie (ENERGY) et le nombre de coups (COUN).
L’ensemble des parametres ont été réduits, c’est-a-dire divisés par I’écart-type. Cette opération
permet de comparer plus aisément des parametres prenant des valeurs trés différentes. Cest le
cas par exemple de I’énergie qui peut varier de quelques attojoules a plus de 10° a] alors que

Pamplitude ne peut que prendre des valeurs comprises entre 40 dB et 100 dB.

Cet algorithme étant non-supervisé, il est nécessaire de connaitre a ’'avance le nombre de classes
a créer. Chaque classe doit étre associée a un type d’endommagement. Les études traitant de
I'endommagement des composites tissés [Daggumati et al., 2010; Fujii et al., 1993; Osada et al.,
2001; Pandita et al., 2001] reportent trois grandes familles de défauts : la fissuration matricielle,
les endommagements d’interface (décohésions fibre / matrice et délaminage) et enfin les

ruptures de fibres. Ainsi, dans cette étude, £ a été choisi égal a 3.

Reste ensuite a associer chaque partition a un mécanisme d’endommagement. Pour cela, nous
nous sommes appuyés sur les différents résultats obtenus pour des classifications basées sur
Pamplitude. Le Tableau 2.6 regroupe les gammes damplitude et les mécanismes
d’endommagement associés pour plusieurs types de composite. Quel que soit le type de matrice
ou de fibres, on retrouve une grande cohérence dans Dattribution des mécanismes

d’endommagement sur toute la gamme d’amplitude :

— les évenements d’amplitudes les plus basses sont associés a la fissuration matricielle ;
— les évenements d’amplitudes les plus hautes sont associés a la rupture des fibres ;

— la gamme intermédiaire correspond aux endommagements aux interfaces.
g g

Ainsi, pour associer un mécanisme d’endommagement a une classe issue de l'algorithme des k-

movyennes on s’appuiera sur la valeur du centre en amplitude.
Y

. . Gamme d’Amplitude
Auteur Matrice Fibres - -
Matrice Interface Fibres

[Scida et al., 2002] Epoxy Verre [40 — 60 dB] 65 dB [90 — 95 dB]
[Barré & Benzeggagh, 1994] PP Verre [40 — 55 dB] [60 — 85 dB] [85 — 95 dB]
[Silva de Vasconcellos, 2013] | Epoxy | Chanvre [35 — 53 dB] [58 — 63 dB] | [66 — 100 dB]
[El Mabhi et al., 2010] Epoxy Lin [42 —60dB] | [60-70dB] | [70-100 dB]
[Kotsikos et al., 1999] Polyester Verre [40 — 55 dB] [55-70dB] | [80— 100 dB]

Tableau 2.6 : Etat de l'art sur I'amplitude des évenements acoustiques et les mécanismes

d'endommagements associés pour différents types de composites.
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4.2.5. Problématique de P’atténuation de Pamplitude des ondes acoustiques

La propagation des ondes acoustiques dans le matériau est associée a un phénomeéne
d’atténuation de 'amplitude du signal. La courbe d’atténuation est construite a partir de 'essai de
cassé de mines préliminaire a chaque test. Les événements acoustiques simulés par un cassé de
mine sont caractérisés par une amplitude de 100 dB lorsque 'onde n’est pas atténuée. Ainsi, la
courbe représentant "amplitude de ’événement acoustique en fonction de sa position entre les
capteurs donne une illustration de I'atténuation du signal sur la longueur de I'éprouvette étudiée

(Figure 2.21).
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Position le long de I'éprouvette [mm]

Figure 2.21 : Position des capteurs et courbe d'atténuation pour cing éprouvettes GFRPAG6

dogbone (DB) [(0/90)] conditionnées a RH50.

L’atténuation maximale est atteinte au centre de I'éprouvette, ou la distance entre 'évenement et
I'un des deux capteurs est la plus grande. Cette valeur est reportée dans le Tableau 2.7 pour les
trois conditionnements et les deux séquences d’empilement étudiés. Ces résultats indiquent que
atténuation augmente lorsque le taux d’humidité relative contenu dans I'éprouvette augmente.
Cependant, la séquence d’empilement ne semble pas influencer le niveau d’atténuation. En

premicre approche, il semblerait donc que la prise en compte de 'atténuation soit nécessaire.

Afin de comprendre dans quelle mesure la correction de Pamplitude est nécessaire, ’algorithme
des k-moyennes a été appliqué avec et sans prise en compte de I'atténuation pour une éprouvette
RH50 [(£45);] et une éprouvette RH100 [(£45);] soumises a une sollicitation en traction

monotone.
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[(0/90)3] [(£45),]

RHO 4+1dB 9+1dB

RH50 | 17+3dB | 15+ 2dB

RH100 | 29+2dB | 32+3dB

Tableau 2.7 : Valeurs maximales d'atténuation mesurées pour le composite GFRPAGG dans les

six configurations étudiées.

Les évolutions du nombre d’événements acoustiques au cours des essais sont présentées
respectivement sur la Figure 2.22 et la Figure 2.23. Les centres des classes associés sont indiqués

dans le Tableau 2.8 et le Tableau 2.9.

(a) Amplitude non corrigée (b) Amplitude corrigée
,, 60000 ., 60000
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Figure 2.22 : Nombre d'évenements acoustique enregistrés au cours d'un essai de traction

monotone sur éprouvette [(£45);] RH50 : (a) sans et (b) avec prise en compte de 'atténuation.

(a) RISE [us] | COUN | DURATION [us] | AMP [dB] | ENERGY [a]]

Matrice 19 21 95 53 306
Interface 18 36 171 66 6091
Fibres 149 70 381 68 43666

(b) RISE [us] | COUN | DURATION [us] | AMP [dB] | ENERGY [a]]

Matrice 18 21 95 61 378
Interface 19 37 177 73 7005
Fibres 176 71 386 74 43178

Tableau 2.8 : Centre des classes pour un essai de traction sur éprouvette [( £45),] RH50 : (a) sans

et (b) avec prise en compte de 'atténuation.
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Figure 2.23 : Nombre d'événements acoustiques enregistrés au cours d'un essai de traction

monotone sur éprouvette [(£45);] RH100 : (a) sans et (b) avec prise en compte de l'atténuation.

() RISE [us] | COUN | DURATION [us] | AMP [dB] | ENERGY [a]]

Matrice 14 12 55 49 86
Interface 15 21 95 59 864
Fibres 13 37 192 70 15376

(b) RISE [us] | COUN | DURATION [us] | AMP [dB] | ENERGY [a]]

Matrice 14 11 54 59 89
Interface 14 21 98 69 1096
Fibres 42 41 222 78 21283

Tableau 2.9 : Centre des classes pour un essai de traction sur éprouvette [( £45),] RH100 : (a)

sans et (b) avec prise en compte de 'atténuation.

L’ensemble de ces résultats montre que la prise en compte de I'atténuation dans P'algorithme des
k-moyennes ne change pas la définition des trois classes d’endommagement. Pour les deux
configurations d’éprouvette testées, la proportion de chaque classe reste la méme ainsi que
allure de leur évolution au cours de I'essai. Les centres des classes montrent également une
grande stabilité, indépendamment de la correction de I'amplitude. Seule la coordonnée en

amplitude augmente logiquement lorsque I'atténuation est prise en compte.

Cette analyse indique que la correction de 'amplitude permettant de tenir compte du phénomene
d’atténuation n’est pas nécessaire dans le processus de partitionnement. En effet, l'utilisation

d’un algorithme multiparamétrique permet de s’affranchir de la correction de Pamplitude.
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Le matériau de I’étude est un composite a matrice polyamide 6,6 renforcé d’un tissu de fibres
de verre (Sergé 2/2). La résine PAGG pure a également été étudiée afin de mieux appréhender
le comportement du composite. Le polyamide étant trés sensible a P’humidité, trois types de
conditionnements ont été étudiés: un état sec (RHO), un état ambiant (RH50) et un état saturé
en eau (RH100). Ainsi, il sera possible d’étudier I'influence du taux relatif d’humidité sur les
propriétés microstructurales et mécaniques de la résine et du composite. Afin d’étudier
I'influence de Torientation des fibres sur les propriétés mécaniques du composite, trois
séquences d’empilement ont été considérées: [(0/90):], [(90/0);] et [(+45);]. Plusieurs
techniques ont été utilisées pour analyser la microstructure des matériaux : calorimétrie
différentielle, microscopie optique et électronique a balayage, microtomographie en laboratoire

ou au synchrotron.

Deux types de sollicitations ont été appliqués : la traction monotone et la fatigue traction-
traction. Une étape d’optimisation de la géométrie des éprouvettes a été nécessaire afin de
pallier le probléeme de rupture des éprouvettes rectangulaires dans les mors lors des essais de
fatigue. Une éprouvette dogbone a été mise au point, permettant de garantir la localisation de
la rupture dans la partie utile de 'éprouvette. Tous les essais ont été instrumentés avec une

caméra infrarouge et un systeme d’émission acoustique.

Les méthodes d’analyse non-destructives utilisées ont permis de capitaliser des informations
sur Pévolution de 'endommagement dans le composite au cours des essais mécaniques. Des
tests préliminaires ont permis de déterminer que la fréquence optimale pour limiter le
phénomeéne d’échauffement au cours des essais de fatigue est de 1 Hz. Le traitement des
données d’émission acoustique est réalisé via un algorithme des k-moyennes. Cette méthode
de tri permet la classification des endommagements en trois catégories associées a la

fissuration matricielle, 'endommagement aux interfaces et la rupture des fibres.
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Absorption d’Eau et Conséquences sur
les Propriétés Mécaniques en Traction

Monotone

Cette partie présente linfluence du taux d’humidité relative sur les propriétés
microstructurales et mécaniques de la matrice pure et du composite. Dans un premier
chapitre, on se propose d’étudier les cinétiques d’absorption et de désorption d’eau par le
PAGG6 pur et le composite. Les implications sur les propriétés microstructurales dues a la
présence d’eau dans le matériau sont également analysées. Dans un second chapitre,
I'influence du taux d’humidité sur le comportement mécanique en traction quasi statique de la
tésine pure et du composite tissé verre / PAGG est examinée. Enfin, une étude de
I'endommagement s’appuyant sur les techniques de microscopie et d’émission acoustique

permet de mieux comprendre les mécanismes d’endommagement dans le composite.
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PARTIE III : ABSORPTION D’EAU ET CONSEQUENCES SUR LES PROPRIETES MECANIQUES

CHAPITRE 1 : COMPORTEMENT VIS-A-VIS DE L’EAU

Dans ce chapitre, on s’intéresse au caractere plastifiant de Peau sur les matériaux étudiés.
L’objectif est de déterminer dans un premier temps les cinétiques d’absorption et de désorption
d’eau pour la résine pure et le composite. Puis, I'influence du taux d’humidité relative sur les

propriétés microstructurales du polymere est étudiée grace a la méthode de MTDSC.

Le conditionnement a été réalisé selon le protocole développé a I'institut Pprime, dans trois

milieux différents :
- dans P'eau : les éprouvettes sont stockées dans une cuve d’eau a température ambiante ;

- a Pambiante : les éprouvettes sont stockées a température et taux d’humidité ambiants soit

respectivement, 23 + 2 °C et 48 = 5 %. Ce conditionnement constitue I’état de référence ;
P 5

- en étuve : les éprouvettes sont stockées dans une étuve a 35 °C et 15 % d’humidité relative.

1.1. Mécanismes d’absorption et de désorption
1.1.1. Mesure et modélisation de la variation relative de masse

L’observation de I’évolution du taux d’humidité relative contenu dans les matériaux de I'étude
peut se faire par I'intermédiaire du suivi de leur masse. On effectue un relevé périodique de la
masse des échantillons stockés en eau ou en étuve jusqu’a ce que la saturation soit atteinte. La
variation relative de masse a I'instant t (M,) est donnée par 'équation 3.1 :
— My . .
My = — =100 Equation 3.1
my

Ou t désigne le temps et m la masse de I’échantillon, mesurée avec une balance de précision.

Les cinétiques d’absorption d’eau des éprouvettes de résine pure et de composite ont été

comparées a celles obtenues par la loi de Fick a une dimension (Equation 3.2) :

% =1— EZ 1 exp (—D(Zn + 1)27T2t> Equation 3.2
Mo, mt & (2n+1)° h? [Shen & Springer, 1975]

Ou:
M, : variation relative de masse a I'instant t ;
M, : variation relative de masse a ’équilibre ;
D : coefficient de diffusion ;

h : épaisseur de ’échantillon.
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D’aprés Shen & Springer [Shen & Springer, 1975], I'expression donnée par I’équation 3.2 peut

étre simplifiée en utilisant ’'équation 3.3 :

% — 1 —exp <_7 3 (E)O’%) Equation 33
Mo " \h? [Shen & Springer, 1975]

Ou le coefficient de diffusion est déterminé en utilisant la pente a 'origine, notée £, de la courbe

expérimentale représentant M, en fonction de vt (équation 3.4).

D= T[( hk )2 Equation 3.4
Mo, [Shen & Springer, 1975]
Dans le cas du polyamide 6,6 pur, le modéle de Langmuir a également été appliqué. Pour cela, on

utilise I'approximation aux temps longs donnée par Bonniau et Bunsell [Bonniau & Bunsell,

1981] (équation 3.5) :

M ) 8 Dt - i
M _ 4 exp(=yt) — 14 X — exp ( _ _2n2> Equation 3.5

Mo y+é y+é m h [Bonniau & Bunsell, 1981]
Les parametres ¥, 8 et D sont déterminés par une méthode des moindres carrés non-linéaires.

[’équation 3.5 est valable pour des durées d’immersion telles que Dt/ h? > 0,05. Pour des durées

plus courtes, la variation relative de masse a I'instant t est donnée par I’équation 3.6.

1/2 Equation 3.6

M, y ( Dt )
— =——x4 X
[Bonniau & Bunsell, 1981]

mh?

1.1.2. Résine polyamide 6,6 pure

L’évolution de M, durant 35 jours pour les échantillons en étuve et en eau est présentée sur la
Figure 3.1. La pesée de cing éprouvettes pour chacun des conditionnements a montré une bonne

reproductibilité des résultats, avec une précision de & 0,05 %.

La masse des éprouvettes séchées en étuve se stabilise apres 13 jours de conditionnement. La
perte de masse est alors de -0,41 = 0,01 %. La masse des éprouvettes conditionnées dans I’eau se
stabilise vers le 20°™ jour. Le gain relatif de masse atteint i cette date-la est alors de
9,60 + 0,05 %. Au-dela du 26°™ jour, on observe une perte de masse des échantillons immergés

dans Peau.
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Figure 3.1 : Variation relative de masse pour les échantillons de résine PA66 pure conditionnés

en étuve ou en eau.

Ce phénomene est attribué a la réaction d’hydrolyse entre la fonction amide et les molécules
d’eau [Chevali et al., 2010]. Cette réaction dégrade les molécules de polyamide et conduit a la
formation d’extrémités de chaines amine et acide carboxylique (Figure 3.2). L’hydrolyse des
polyamides coexiste avec la réaction inverse de condensation. Généralement, c’est la réaction
d’hydrolyse qui prédomine, ce qui conduit a une chute de la masse molaire. Néanmoins, a plus
long terme, les deux réactions sont équilibrées ce qui se traduit par I'apparition d’un équilibre de
la masse molaire [El Mazry, 2013]. Ainsi, sur les 35 jours de I'analyse, I"étape d’équilibre des deux

réactions n’est pas encore atteinte.

- Hydrolyse P
—C—N + H,O — —(E—OH + H)N

‘Jf) H
P Condensation %
—*(IT—OH + H:N ——» —*C—H + H,0
|

O

Figure 3.2 : Hydrolyse et condensation des polyamides [El Mazry, 2013]

La Figure 3.3 montre I'application de la loi de Fick a la prise relative de masse des éprouvettes de
résine lors de leur conditionnement en eau. Ces résultats montrent que le comportement de la
résine PAGG vis-a-vis de I'eau est non Fickien : la stabilisation de la masse est plus rapide que ce
que prévoit la loi de Fick. Ce comportement a également été observé par Monson et al. [Monson
et al., 2007]. La premicre partie de la courbe expérimentale est néanmoins linéaire, ce qui permet

de déterminer un coefficient de diffusion D égal 2 3,36 X 10" m? s,
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La loi de Fick ne permettant pas de reproduire le comportement du PAGG pur vis-a-vis de la
prise relative de masse pour les longues durées d’immersion, le modéle de Langmuir a été

appliqué. Les parametres du modele, déterminés par une méthode des moindres carrés non-
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Figure 3.3 : Application de la loi de Fick au PAG66 pur.

linéaires, sont donnés dans le Tableau 3.1.

vIs] 8 s] M., [0] D [m?s’]

1,34 X 10° | 422 x 107 10,1 336 x 107

Tableau 3.1 : Parametres du modéle de Langmuir pour le PAG6 pur.

M, (%)

La Figure 3.4 montre I'application du modele de Langmuir a la prise relative de masse des
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Figure 3.4 : Application du modele de Langmuir au PAG66 pur.
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éprouvettes de résine PAG6 immergées. Ces résultats montrent que ce modele permet de mieux
capter le comportement du PA66 pour les longues durées d’immersion. La valeur de M,, prédite
est cependant plus élevée que celle observée expérimentalement. Ce résultat est cohérent avec le

phénomene d’hydrolyse du PAGG lorsqu’il est conditionné en eau.
1.1.3. Composite tissé verre / PA66

Dans un premier temps, la variation de masse du composite tissé verre / PAGG a été étudiée pour
des échantillons conditionnés en eau et en étuve. Dans un second temps, les éprouvettes sont
retirées de leur enceinte de conditionnement et la variation de masse induite par le retour a

hygrométrie ambiante est étudiée.

—>  Phase de conditionnement

En ce qui concerne le composite tissé, respectivement trois et deux éprouvettes ont été
conditionnées en eau et en étuve durant 437 jours. Les évolutions de la variation relative de
masse sont présentées sur la Figure 3.5. Différentes séquences d’empilement ont été étudiées afin

de déterminer I'influence de l'orientation du tissu sur la variation de masse des éprouvettes.
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Figure 3.5 : Variation relative de masse pour les échantillons de composite GFRPAG66

conditionnés en étuve et en eau.

La masse des éprouvettes séchées en étuve se stabilise apres une centaine de jours de
conditionnement. La perte de masse est alors de -0,44 £ 0,12 %. La masse des éprouvettes
stockées dans ’eau se stabilise vers le 25°™ jour, soit 5 jours plus tard que la résine pure. Le gain
relatif de masse atteint a cette date-la est alors de 2,25 + 0,07 %. Ainsi, lorsque I’équilibre est

atteint, la résine pure absorbe environ quatre fois plus d’eau que le composite. Selon Madsen et
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al. [Madsen et al., 2012], il est possible d’exprimer la variation relative de masse du composite a

Péquilibre en fonction de celle de la résine pure et du taux massique de fibres (Equation 3.7) :

ib
MOGOFRPA66 — meofol res 4 (1 _ mf)Mg,AGﬁ

Equation 3.7
[Madsen et al., 2012]

MEFRPA®E . variation relative de masse du composite a saturation ;

m; : taux massique de fibres du composite ;

ibres .. . . .
Mofo : variation relative de masse des fibres a saturation ;

MEASS : variation relative de masse du polyamide 6,6 pur a saturation.

En négligeant I'absorption d’eau par les fibres, le taux massique de fibres étant égal a 63 % on

obtient une valeur théorique de MEFRPAS = 3 55 04, Cette valeur est supérieure a celle trouvée

expérimentalement (2,25 %). Cet écart est probablement di au fait que la variation relative de
p 5 p q

masse a ’équilibre est sous-estimée a cause du processus d’hydrolyse du PA66 dans I'eau.

La Figure 3.6 montre I'application de la loi de Fick a la prise relative de masse des éprouvettes de

composite lors de leur stockage en eau.
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Figure 3.6 : Application de la loi de Fick au composite tissé verre / PAGG.

L’orientation du tissu n’ayant pas montré une quelconque influence sur le processus d’absorption

d’eau, les données représentées sur la Figure 3.6 correspondent a la moyenne obtenue sur les

trois séquences d’empilement. Contrairement a la résine pure, le composite a un comportement
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Fickien vis-a-vis de la prise en eau. Ce comportement a également été mis en évidence par
Chevali et al. [Chevali et al., 2010] pour un composite a matrice PA66 renforcé de fibres de verre
courtes. Pour le composite étudié ici, le coefficient de diffusion a été trouvé égal a

482 x 10" m?s™,

L’ensemble des résultats expérimentaux concernant 'absorption d’eau pour la résine et le

composite est regroupé dans le Tableau 3.2.

m; [%] | h[mm] | k[%s"? M., [%o] t, [jours] | D [m2s"] x 10"

PAGG - 1,57 0,0080 | 9,60 + 0,05 20 3,36

GFRPAGG | 63 1,57 0,0022 | 2,25+ 0,07 25 4,82

Tableau 3.2 : Caractéristiques expérimentales de la prise en eau de la résine pure et du composite.

—>  Phase de retour a hygrométrie ambiante

Lorsque la saturation est atteinte, les échantillons de composite sont retirés de leur enceinte de
conditionnement et sont laissés a 'ambiante : on observe alors les phénomenes de désorption
des éprouvettes saturées en eau et de réabsorption des éprouvettes seches pendant 9 jours. Pour
des questions de clarté, on représente I’évolution de lopposé de M, lors du retour des
¢chantillons a Pambiante (Figure 3.7). La variation de masse relative lors de Iétape de

conditionnement est rappelée par des symboles pleins.

(a) Eprouvettes saturées en eau (b) Eprouvettes séchées en étuve
2.5 Temmmmmmmmnae mmmm e mmmmeeee - 25 0
| - -0.05
2 Absorption o
| ([ ]
< — @ - -0.1
15 fommmmmmmaae dmmm e - 15 o 8
X | X o
= O‘O : > ” - 0.15 g
R Y 4. Désorption __L q = '
&O : - 0.2
0.5 g ------------ AT - 0.5 L 025
0D f 0 - -0.3
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Figure 3.7 : Comparaison des phénomenes d’absorption et de désorption pour les éprouvettes de

composite initialement (a) saturées en eau et (b) seches.
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Ces résultats montrent que pour les éprouvettes saturées en eau, le processus de désorption a
I'ambiante est plus lent que celui d’absorption au moment du conditionnement. Ainsi, alors
qu’en 9 jours les éprouvettes stockées en eau ont vu leur masse augmenter de 1,80 %, lorsqu’elles
sont retirées de leur enceinte de conditionnement, seulement 1,33 % de leur masse est perdue
dans le méme temps. Pour les éprouvettes stockées en étuve, durant les 30 premicres heures de
Iétude, les cinétiques de désorption et d’absorption sont tres semblables. Néanmoins, pour des
durées plus longues, il s’avere que le mécanisme de désorption d’eau lors du conditionnement
ralentit par rapport a celui de réabsorption. Ainsi, pour les deux conditionnements étudiés, le

processus d’absorption est toujours plus rapide que celui de désorption.

Finalement, cette étude montre que sur la durée d’un essai de traction monotone (inférieure a 30
minutes), la perte et la reprise de masse des éprouvettes respectivement saturées en eau et
séchées en étuve n’est pas significative. De ce fait, il est possible de réaliser ces essais a

hygrométrie ambiante sans pour autant perdre le conditionnement de I’éprouvette.

1.2. Influence sur les propriétés microstructurales

L’influence du taux d’humidité relative sur les propriétés microstructurales a été évaluée grace a
des mesures par calorimétrie différentielle modulée. Les courbes d’évolution du flux de chaleur
réversible, sur laquelle la T, est visible, pour les trois conditionnements étudiés sont présentées

sur la Figure 3.8.
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Figure 3.8 : Flux de chaleur réversible obtenu par DSC modulée pour trois échantillons de PAG6

pur a I’état sec, de référence et saturé en eau.

En plus de la température de transition vitreuse, les thermogrammes obtenus par DSC modulée
permettent de déterminer la température de fusion (T) et le taux de cristallinité (X)) du

polyamide 6,6. Le taux de cristallinité est donné par ’équation 3.8 :
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AH;

X, = Equation 3.8
™ AH?

[Chavarria & Paul, 2004]
Ou AH; est Ienthalpie de fusion de I’échantillon et AH? est Penthalpie de fusion de la forme
purement cristalline du PAG,6 (AH¢ = 195,9 J/g d’aprés Chavarria et Paul [Chavatrria & Paul,
2004)).

Les valeurs de T, T; et X,, pour les trois conditionnements de la matrice PA66 sont regroupées
dans le Tableau 3.3. Si linfluence du taux d’humidité relative sur la T, est trés marquée, la
température de fusion reste inchangée quel que soit le conditionnement considéré. Le taux de
cristallinité n’est lui non plus pas modifié de fagon significative. Ce résultat est cohérent avec le
fait que seule la phase amorphe du polyamide 6,6 réagit avec les molécules d’eau. De ce fait, la

phase cristalline, et donc le taux de cristallinité, n’est pas altérée par la présence d’eau.

sec référence eau
T, [°C] 59,7 £ 0,5 25,7+ 0,5 248 + 0,5
T.[°C] | 259,2+0,5 | 258,8+0,5 | 259,8 £0,5
X, [%] 35,9 £3,0 34,1 £30 322130

Tableau 3.3 : Température de transition vitreuse, température de fusion et taux de cristallinité

mesurés sur des échantillons de résine PAG6 pure secs, de référence ou saturés en eau.

La Figure 3.9 montre I’évolution de la température de transition vitreuse en fonction du taux
d’humidité relative du polyamide 6,6 et du composite tissé verre / PAGG. Pour cela, on associe
Pétat sec 2 RHO et Pétat saturé en eau a RH100. L’état de référence est associé a un intervalle
compris entre RH43 et RH53 d’apres les relevés hygrométriques effectués dans la salle de

stockage des éprouvettes.

On observe sur la Figure 3.9 que la T, décroit fortement lorsque le taux d’humidité relative
augmente. Ainsi, a 'état sec, la température de transition vitreuse est égale a 59,7 + 0,5 °C alors

qu’elle est égale a -24,8 + 0,5 °C lorsque le polyamide est saturé en eau.

Cette diminution est une conséquence directe de leffet plastifiant de I'eau sur le PAGOG. Les
molécules d’eau détruisent les liaisons secondaires entre les chaines de polymere. Ce phénomene
conduit a une augmentation de la mobilité des chaines de polyamide et se traduit par une

modification de la T, [Arif et al., 2014].
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O PAGG O GFRPAG6
X Données [Launay et al., 2013]

I Interpolation linéaire [Launay et al., 2013]
a5 T o L

Tg[°Cl

-15 : : : ‘ ‘
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Figure 3.9 : Température de transition vitreuse en fonction du conditionnement pour la résine et

le composite. Comparaison avec I’étude de Launay et al. [Launay et al., 2013].

Les résultats obtenus dans cette étude ont été comparés a ceux présentés dans I’étude de Launay
et al. [Launay et al., 2013] (Figure 3.9). Dans leurs travaux, Launay et al. étudient un composite a
matrice PAG6 renforcé de fibres de verre courtes. Plusieurs conditionnements ont également été
étudiés, a savoir: RHO, RH20, RH27, RH33, RH50, RH72 et RH75. La température de
transition vitreuse est alors déterminée en utilisant la méthode d’analyse mécanique dynamique
(DMA). Les auteurs ont mis en évidence l'existence d’une loi linéaire entre la T, et le taux

d’humidité relative en bonne corrélation avec les résultats issus de cette étude.

La T, marque le passage de I’état vitreux a I'état caoutchoutique de la matrice polyamide 6,6.

Ainsi, a température ambiante (T,,) la résine des éprouvettes conditionnées a RHO, RH50 et

amb,

RH100 n’est pas dans le méme état. On est alors placé dans les conditions suivantes :

— ARHO:T,>T,,, état vitreux ;
— ARH50: T,~T,,, zone de transition entre Iétat vitreux et I'état caoutchoutique ;

— A RH100: T, <T,,, €tat caoutchoutique.
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CHAPITRE 2: INFLUENCE DU TAUX D’HUMIDITE RELATIVE SUR LES

PROPRIETES MECANIQUES

Le chapitre précédent a montré que la résine polyamide 06,6 subit des changements
microstructuraux en présence d’eau. Cela se traduit notamment par une diminution de la
température de transition vitreuse lorsque le taux d’humidité relative augmente, conséquence de
Peffet plastifiant de I’eau. Ce phénomene a également des répercussions a I'échelle des propriétés
mécaniques de la matrice PA66 et du composite. Ce chapitre vise donc a étudier I'influence du

taux d’humidité relative sur les propriétés en traction monotone des matériaux de I’étude.
2.1. La matrice PA66

Des éprouvettes de polyamide 6,6 ont préalablement été conditionnées a I'institut Pprime jusqu’a
saturation. Puis, elles ont été sollicitées en traction quasi-statique pour les trois conditionnements
étudiés. La Figure 3.10 montre les courbes de traction résultant des essais sur éprouvettes s¢che,
de référence et saturée en eau. Le module d’Young, la contrainte maximale et la déformation a

rupture pour les trois conditionnements sont regroupés dans le Tableau 3.4.

70 ooy R T P
G0 [ SRS S—
=50 | S 1
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=3 : : 3 3
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= ! ! : :
© 30 - f b
= : ‘ ‘ :
8 20 - sec
10 - —_ refere,nce
; ; — saturé en eau
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0 50 150 200

Déforlnqgtion [%]

Figure 3.10 : Coutbe contrainte / déformation pout des éprouvettes de PAGG pur pour différents

conditionnements.

Le comportement mécanique du PAGG est ductile et fortement influencé par la présence d’eau.
La plastification du polymere induit une augmentation de la mobilité des chalnes de polyamide
6,6 ainsi qu’une diminution de la rigidité du matériau. Cela se traduit respectivement par une
augmentation de la déformation a rupture et une diminution du module d’Young (Tableau 3.4).
En ce sens, on observe une multiplication par un facteur 4 de la déformation a rupture entre les

éprouvettes seches et de référence. Le module d’Young est quant a lui pratiquement divisé par 3.
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Cette tendance est confirmée lorsqu’on compare les états de référence et saturé en eau. Les essais
menés sur les éprouvettes saturées en eau n’ont pas permis d’observer la rupture de ’éprouvette

a cause des limitations en déplacement de la machine de traction utilisée.

sec référence saturé en eau
E [MP3] 1980 = 150 | 779 + 200 291 + 90
o, [MPa] 66 =10 55+ 10 > 26
" [%o] 50£5 207 £ 20 > 136
v 0,39 £ 0,01 | 0,44 £ 0,01 0,45 £ 0,01

Tableau 3.4 : Propriétés mécaniques de la matrice PAG6 pour les trois conditionnements étudiés.

Ces résultats peuvent s’interpréter a la lumiere de la microstructure de la résine PAGG pour
chacun des conditionnements : plus le taux d’humidité relative contenu dans I’échantillon est
élevé, plus la phase amorphe est a Iétat caoutchoutique (en opposition avec I’état vitreux). Ainsi,
la diminution du module de rigidité observée est une des conséquences du passage de la

transition vitreuse.

2.2. Le composite GFRPAG66

Le comportement mécanique du composite tissé verre / PAGG a également été étudié pour trois
conditionnements et trois séquences d’empilements [(0/90),], [(90/0)] et [(£45);]. Le

™

conditionnement a été assuré par le fournisseur matériau DuPont . Pour la suite de cette étude,

on utilisera la formalisation suivante :
- RHO : état sec en sortie du cycle de cuisson ;

- RH50 : état de référence, obtenu par un conditionnement accéléré selon la norme

NF EN ISO 1110

- RH100 : état saturé en eau, obtenu par un conditionnement accéléré selon la norme

NF EN ISO 1110.

Pour chaque configuration, entre deux et six échantillons ont été sollicités en traction quasi-
statique a une vitesse de déplacement de 1 mm/min. Les déformations sont mesurées par une
méthode de suivi de quatre marqueurs (deux dans la direction longitudinale et deux dans la

direction transverse) de facon a mesurer le coefficient de Poisson.
2.2.1. Empilement [(0/90);]

La Figure 3.11 montre les courbes de traction obtenues pour les éprouvettes [(0/90),]
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conditionnées a RHO, RH50 et RH100. L’allure des courbes traduit un comportement mécanique
fragile. Avec 'augmentation du taux d’humidité, on observe une légére diminution du module

d’Young ainsi qu’une baisse de la contrainte a rupture et de la déformation a rupture.

A — — G N L
— RHO ! ! !
— RH50 | i |
.—.300 . e 1 R T,
< — RH100 : i i
2 ; : . :
2200 f------- e o R
© : : :
5 | | | |
O 100 +------ A7 R e - - -
0 : : : :
0.0 0.5 2.0

1.0 1.5
Déformation [%]

Figure 3.11 : Coutbes contrainte / déformation pour des éprouvettes [(0/90),] de GFRPAGG6

pour différents conditionnements.

A RHO et RH50, les coutbes de traction ne sont pas parfaitement linéaires et présentent un
coude ou « knee-point », attribué dans la littérature au seuil d’endommagement des composites
tissés. Les décohésions a l'interface fibres / matrice, les fissures matricielles ou les ruptures de
fibres peuvent étre autant de sources de non linéarité des courbes de traction [Osada et al., 2001,
2003; Ryou et al., 2007; Todo et al., 2000]. Cependant, a RH100 les courbes sont parfaitement
linéaires sur toute la durée de I'essai. Dans cette étude, le « knee-point » a été identifié comme la

fin de la partie linéaire des courbes de traction.

(a) Non-linéarité de la courbe de traction (b) Valeurs de « knee-point »
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Figure 3.12 : (a) Hlustration de la non linéarité de la courbe de traction du composite [(0/90),] a

RHO (b) Valeurs de déformations au « knee-point » du composite [(0/90)5].
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La Figure 3.12a montre une illustration de la non-linéarité de la courbe de traction du composite
[(0/90);] a RHO. La Figure 3.12b présente un tableau des valeurs de la contrainte et de la
déformation au « knee-point » pour les trois conditionnements étudiés. Les résultats montrent
que plus le taux d’humidité contenu dans I’éprouvette est élevé, plus la partie linéaire de la

courbe de traction est grande.
2.2.2. Empilement [(90/0),]

L’architecture en Sergé 2/2 équilibré du tissu utilisé dans le matériau de I’étude laisse
présupposer que les propriétés mécaniques du composite sont identiques dans les directions
chaine et trame. Autrement dit, les empilements [(0/90),] et [(90/0);] doivent avoir les mémes

propriétés mécaniques. Une étude complémentaire a permis de valider cette hypothese.
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Figure 3.13 : Comparaison entre les propriétés mécaniques des éprouvettes de composite

[(0/90)5] et [(90/0);] en traction quasi-statique.

Seules trois éprouvettes [(90/0);] ont été testées: une pour chaque conditionnement. Les

propriétés mécaniques de cet empilement sont comparées a celles du composite [(0/90),] sur la
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Figure 3.13. Quel que soit le conditionnement, les valeurs de module de rigidité pour les deux
empilements sont parfaitement identiques. Les valeurs de contrainte et de déformation a rupture

quant a elles ne dépassent pas les 7 % d’écart avec les valeurs observées sur 'empilement

[(0/90),].

Dans la suite de I’étude, on considerera donc que les propriétés mécaniques de I'empilement

[(90/0),] sont les mémes que celles de 'empilement [(0/90)5].
2.2.3. Empilement [(£45);]

La Figure 3.14 montre les courbes contrainte / déformation de 'empilement [(£45),] pour les
trois conditionnements étudiés. On remarque que la premiere partie de la courbe est linéaire,
puis on observe une forte non linéarité du comportement mécanique jusqu’a la rupture.
L’augmentation du taux d’humidité induit un abattement du module d’Young et de la contrainte

a rupture. A l'inverse, on observe une augmentation importante de la déformation a rupture.
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Figure 3.14 : Courbes contrainte / déformation pour des éprouvettes de GFRPAGG6 pour

différents conditionnements pour empilement [(£45),].
2.2.4. Comparaison du comportement des trois empilements étudiés

Les comportements mécaniques des empilements [(0/90),] et [(£45);] sont tres différents. Pour
Pempilement [(0/90),], 'alignement des fils de chaine avec la direction de sollicitation entraine un
comportement mécanique largement dominé par le comportement des fibres de verre. Le
coefficient de Poisson est d’ailleurs treés faible, I’éprouvette ne se déformant pratiquement pas
dans la direction des torons de trame, transverse a la direction de sollicitation. I.’augmentation du

taux d’humidité relative entraine une diminution globale des propriétés mécaniques (module
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d’Young, contrainte a rupture et déformation a rupture) probablement da a la dégradation des

interfaces fibres / matrice.

Pour 'empilement [(+45),], le comportement mécanique du composite est proche de celui de la
résine pure (Figure 3.10) car Porientation a 45° des fibres par rapport a I’axe de traction favorise
la sollicitation de la matrice. Les conséquences de la transition de I’état vitreux vers I'état
caoutchoutique lorsque le taux d’humidité relative contenu dans le composite augmente sont
alors trés marquées. En ce sens, on observe une diminution du module de rigidité ainsi quune
diminution de la contrainte maximale lorsque le taux d’humidité augmente. A linverse de
Pempilement [(0/90),], la déformation a rupture augmente, conséquence de la plastification de la
résine PAGG. Le coefficient de Poisson est largement supérieur a celui mesuré sur les éprouvettes
[(0/90)], traduisant I'importante déformation de cet empilement. Le coefficient de Poisson est
également affecté par le conditionnement des éprouvettes, puisqu’il augmente lorsque le RH
augmente. L’ensemble des propriétés mécaniques pour les configurations étudiées sont

présentées dans le Tableau 3.5.

[(0/90);] [(£45):]
RHO RH50 RH100 RHO RH50 RH100
0133] 377,7£11,0 3435+ 10 290 + 3,0 143 + 8.1 1244+ 1.1 102,3 + 1,0
[ST:] 2,15+ 0,06  205+004  1,84%0,10 1330 £ 0,70 1845+ 139 24,10 2,30
[ G%a] 19,6 + 0,4 17,5+ 0,5 162+ 08 6,8+ 0,8 2,6 +0,1 1,3+0,1

v 0,072 + 0,021 0,070 £0,009 0,065 % 0,009 0,625 + 0,045 0,885+ 0,002 0,907 £ 0,032

Tableau 3.5 : Propriétés mécaniques en traction pour les empilements [(0/90),] et [(£45)4] a

RHO, RH50 et RH100.
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CHAPITRE 3 : OBSERVATIONS DES ENDOMMAGEMENTS

Apres avoir montré que le phénomeéne de plastification de la matrice induit une dégradation des
propriétés mécaniques du composite de I’étude, 'objectif de ce chapitre est d’observer les
différents endommagements qui se développent dans le composite au cours d’un essai de

traction monotone.

3.1. Modes de rupture

Un examen visuel des éprouvettes sollicitées en traction monotone permet de constater la

rupture dans la partie utile de toutes les configurations é¢tudiées (Figure 3.15).

(@) [(0/90);] (b) [(F45);]
RHO RH50 RH100 RHO RH50 RH100

‘j 40 mm
¥

Figure 3.15 : Rupture sous sollicitation en traction monotone des empilements [(0/90),] et

[(£45),] 2 RHO, RH50 et RH100.

Les éprouvettes [(0/90);] présentent une rupture droite et nette, perpendiculaite a la direction de
sollicitation, cela quel que soit le conditionnement. A linverse, la rupture des éprouvettes
[(£45),] présente deux directions préférentielles a +45° et -45° par rapport a la direction de
sollicitation. On observe également que sur les trois plis qui composent I’éprouvette, tous ne

cassent pas suivant la méme direction. Enfin, on remarque que Iélongation de I’éprouvette
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augmente nettement lorsque le taux d’humidité relative augmente. On observe alors un début de
striction et un réalignement des fibres dans ’axe de traction, comme mentionné par Albouy et al.
[Albouy et al., 2014] (Figure 1.9). Ainsi, pout Pempilement [(0/90),], il est visuellement
impossible de différencier les éprouvettes conditionnées a RHO, RH50 et RH100. Les

éprouvettes [(£45);] peuvent quant a elles étre discriminées par leur allongement a rupture.
3.2. Identification des différents types d’endommagements

Post-mortem, des observations au microscope optique ont été réalisées sur la tranche des
éprouvettes, proche de la rupture. Ces observations ont été faites sur des éprouvettes [(0/90),]
conditionnées a RH50 afin d’identifier les différents types d’endommagements qui se

développent dans les composites tissés sollicités en traction monotone (Figure 3.106).

(a) Fissures matricielles, délaminage (b) Décohésion fibres/matrice

= direction de sollicitation
Figure 3.16 : Observations microscopiques post-mortem des différents types d’endommagement

dans une éprouvette [(0/90);] conditionnée 2 RH50.

A proximité directe de la zone de rupture, la tranche de I’éprouvette montre un endommagement

tres  important (Figure 3.162). Les zones riches en matrice sont fissurées (D),
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perpendiculairement a la direction de sollicitation. On observe également du méta-délaminage
@ et @) entre les deux torons perpendiculaires d'un méme pli. La fissure de méta-délaminage
perp p &

@ se propage ensuite vers une zone riche en matrice puis au travers d’un toron de trame.

Lorsqu'on s’éloigne légerement de la zone de rupture, on observe des décohésions
fibres/matrice au sein des torons de trame. Ces décohésions sont orientées préférentiellement
perpendiculairement a I'axe de sollicitation (Figure 3.16b) et sont largement décrites dans la
littérature [Albouy, 2013; Daggumati et al., 2010; Fujii et al., 1993; Osada et al., 2001; Osada et
al., 2003]. Ces décohésions sont présentes sur toute la longueur étudiée. Loin de la zone de
rupture, elles ne semblent pas évoluer au-dela du toron transverse dans lequel elles se
développent. A T'inverse, lorsqu’on se rapproche de la zone de rupture, ces décohésions sont

souvent associées a une fissure se développant dans une zone riche en matrice (Figure 3.16c).

Enfin, la Figure 3.16d montre également la présence de quelques ruptures de fibres isolées dans

les torons de chaine.

3.3. Observations lors d’essais interrompus

Des essais interrompus ont été menés sur des éprouvettes [(0/90)5] et [(£45);] conditionnées a
RH50. I’objectif est d’étudier le processus d’endommagement du composite a différents niveaux
d’avancement de l'essai de traction, a savoir 30 % et 80 % de la contrainte a rupture pour
Pempilement [(0/90),] et 60 % et 80 % pour 'empilement [(£45),] (Figure 3.17). La tranche des

éprouvettes est ensuite polie puis observée au microscope optique afin d’analyser D’état

d’endommagement.
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Figure 3.17 : Position de l'interruption des essais pour les éprouvettes [(0/90)] et [(£45),]

conditionnées 2 RH50.
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Les obsetvations faites sur les éprouvettes [(0/90),] sollicitées a 6 = 0,3 o, (soit 104 MPa) n’ont
pas montré d’endommagement visible (Figure 3.18a). Ce résultat semble confirmer qu’aucun
endommagement ne se développe avant le knee-point, identifié tel que o™ = 131 MPa d’aprés la
Figure 3.12. Concernant les éprouvettes sollicitées a 6 = 0,8 6, un seul type d’endommagement a
pu étre mis en évidence : les décohésions a I'interface fibre / matrice au sein des torons de trame
(Figure 3.18b). Ces décohésions sont réparties aléatoirement dans les trois plis du composite et
restent contenues dans un toron de trame. Aucune propagation dans les zones riches en matrice

ou entre deux torons de fibres n’a été observée.

(b)c=0,8 o,

;‘ X = direction de sollicitation

Figure 3.18 : Observations des éprouvettes RH50 [(0/90),] apres interruption des essais de

traction monotone.

Les observations réalisées sur les éprouvettes [(£45),] sollicitées a 6 = 0,6 6, et = 0,8 ©, ont
toutes deux montré la présence de décohésions a l'interface fibres / matrice (Figure 3.19a et

3.19b).

En regle générale, ces décohésions ne concernent que quelques fibres voisines et restent donc
globalement isolées dans le matériau. Une seule exception a été remarquée dans le cas de
I’éprouvette sollicitée a 0,8 6, ou il existe un cas de coalescence des décohésions donnant lieu a

un endommagement important du toron de fibres (Figure 3.19c¢).
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(b) =080,

L X = direction de sollicitation

Figure 3.19 : Décohésions a l'interface fibre / matrice observées sur éprouvettes RH50 [(£45),]

apres interruption des essais de traction monotone.

3.4. Facie¢s de rupture

Des observations du faciés de rupture des éprouvettes sollicitées en traction monotone ont été

réalisées au MEB pour les trois conditionnements de I’étude (Figure 3.20).

¥

Figure 3.20 : Facies de rupture d’une éprouvette [(0/90),] conditionnée a RH100.

Pour Pempilement [(0/90),], ces observations n’ont pas montré de différences entre les

¢prouvettes conditionnées aux différents RH. Le mode principal de rupture de la matrice est
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fragile, avec de nombreux chemins de fissuration visibles sur le facies (Figure 3.21) quel que soit
le conditionnement de I’éprouvette. La présence de fibres dans la direction de sollicitation
restreint les niveaux de déformation a rupture du matériau. Ainsi, méme dans le cas ou le PA6G6
est a I’état caoutchoutique (a RH100 par exemple), les niveaux de déformation atteints dans la

résine restent tres faibles : elle rompt rapidement et présente un facies de rupture fragile.

(1) RHO (b) RH100

Figure 3.21 : Observations MEB d’une zone riche en matrice pour une éprouvette [(0/90);]

conditionnée a (a) RHO et (b) RH100.

Pour I'empilement [(£45),], 'observation des zones riches en matrice montre la présence de
fossettes quel que soit le conditionnement étudié (Figure 3.22). Ce mode d’endommagement

traduit une rupture ductile de la matrice [Karger-Kocsis & Friedrich, 1988].

(b) RH100

—

50 um *

90 um

Figure 3.22 : Observations MEB d’une zone riche en matrice pour une éprouvette [(£45),]

conditionnée a (a) RHO et (b) RH100.

Pour cet empilement, les observations se sont également concentrées sur Pextrémité d’un toron

de fibres pour les trois conditionnements (Figure 3.23). Méme si les différences entre les trois
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conditionnements sont minimes, il semblerait que la ductilité de la matrice augmente lorsque le
taux d’humidité contenu dans I’éprouvette augmente. Cela se traduit par des filaments de matrice
entre les fibres de verre plus nombreux et plus grands pour Iéprouvette RH100 que pour
Iéprouvette RHO. Indépendamment du conditionnement, on observe la présence d’une fine
couche de matrice résiduelle sur les fibres, indiquant une bonne adhésion de la matrice

polyamide 6,06.

(a) RHO (b) RH50

Figure 3.23 : Observations MEB de I'extrémité d’un toron de fibres de verre pour une

éprouvette [(£45),] conditionnée a (a) RHO (b) RH50 et (c) RH100.
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CHAPITRE 4 : ANALYSE DE L’EVOLUTION DES ENDOMMAGEMENTS

Lutilisation de la technique d’émission acoustique (EA) au cours des essais de traction
monotone sur composites permet un enregistrement en temps réel de I’évolution de
Iendommagement. Grace a un algorithme des k-moyennes, il est possible de découpler les

endommagements de la matrice, des interfaces et des fibres.

4.1. Vérification de la qualité des enregistrements

Dans un premier temps, les évenements enregistrés sont représentés dans le plan « nombre de
coups — amplitude » afin de vérifier la qualité des résultats. On s’assure ainsi que 'enregistrement
est exempt de bruits mécanique et électromécanique. Cette représentation permet également une
premicre visualisation en 2D de la répartition des évenements en fonction de leur classe. Un

exemple est donné Figure 3.24 dans le cas d’un composite conditionné a RH50.

(@) [(0/90)5] (b) [(£45)3]
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Figure 3.24 : Nombre de coups en fonction de 'amplitude des événements acoustiques associés a
I'endommagement de la matrice, de l'interface et des fibres pour une éprouvette (a) [(0/90),] et

(b) [(£45),] 2 RH50.

Dans ce plan de représentation, les éveénements acoustiques se répartissent en forme de
« banane », caractéristique d’une acquisition non-bruitée. De maniére générale, les événements
liés a 'endommagement de la matrice, des interfaces et des fibres correspondent a un nombre de

coups et une amplitude respectivement faible, intermédiaire et élevé.
4.2. Distribution spatiale des endommagements

L’utilisation de deux capteurs permet la localisation des évenements acoustiques le long de I'axe
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X de I’éprouvette. Cette information spatiale supplémentaire permet de déterminer les zones les
plus fortement endommagées. Un exemple est donné Figure 3.25 dans le cas d’un composite

conditionné a RH50.

(@) [(0/90),] (b) [(£45),]
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Figure 3.25 : Position de long de I’éprouvette en fonction de 'amplitude des événements
acoustiques associés a 'endommagement de la matrice, de I'interface et des fibres pour une

éprouvette (a) [(0/90);] et (b) [(£45),] 2 RH50.

La répartition spatiale des évenements est caractéristique de la séquence d’empilement (Figure
3.25). Pour la séquence [(0/90);], on observe que les endommagements matriciels et aux
interfaces sont répartis sur toute la partie utile de ’éprouvette. Les ruptures de fibres quant a elles
se concentrent au niveau de ce qui sera la zone de rupture de I'éprouvette. Pour la séquence
d’empilement [(£45),], les trois mécanismes d’endommagement sont répartis uniformément dans
toute la partie utile de éprouvette. Les résultats obtenus 2 RH50 et présentés Figure 3.25 sont
représentatifs du comportement des autres configurations, la répartition spatiale des événements

n’étant pas influencée par le conditionnement des éprouvettes.
4.3. Nombre total d’événements

L’ensemble des résultats obtenus a montré que le nombre d’événements enregistrés sur
Pempilement [(£45),] est en moyenne 10 fois plus élevé que sur le [(0/90),]. La Figure 3.26
montre pat exemple une comparaison des empilements [(0/90),] et [(+45),] pour des éprouvettes
conditionnées a RH50. On remarque qu’au moment de la rupture de Iéprouvette, environ
10 000 événements ont été enregistrés pour le composite [(0/90);] contre 100 000 pour le

[(£45),]. Cette tendance se retrouve également pour des éprouvettes conditionnées a RHO et
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RH100. Cette forte augmentation est probablement liée a la mise en jeu de mécanismes de
cisaillement dus a 'orientation des fibres a = 45° par rapport a 'axe de sollicitation. Les résultats

pour les éprouvettes conditionnées a RHO et RH100 sont disponibles en Annexe 1.
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Figure 3.26 : Nombre total d’événements acoustiques pour deux éprouvettes [(0/90),] et [(£45),]

conditionnées 2 RH50.

4.4. Evolution de chaque type d’endommagement

Enfin, on étudie I'évolution du nombre cumulé d’évenements acoustiques de chaque classe au

cours de I'essai en fonction de la contrainte appliquée. La Figure 3.27 présente ces évolutions

pour les empilements [(0/90),] et [(£45);] 2 RHO, RH50 et RH100.

L’influence du conditionnement sur I'allure des courbes présentées sur la Figure 3.27 n’est pas
véritablement prononcée. La seule différence notable se retrouve a RHO pour empilement
[(£45),] : a 'inverse des conditionnements RH50 et RH100, les évolutions de 'endommagement
matriciel et aux interfaces ne sont pas identiques. A RHO, I'endommagement aux interfaces croit

tres rapidement et atteint un niveau presque trois fois supérieur a celui de la matrice.

L’influence du drapage sur I'évolution du nombre d’évenements acoustiques est quant a lui trés
marquée. En effet, pour le composite [(0/90),], le nombre d’événements liés a la matrice croit de
maniere quasi-constante durant toute la durée de l'essai. I’endommagement aux interfaces
débute lentement avant d’accélérer dans le dernier tiers de I’essai. Enfin, la rupture des fibres ne
devient significative que peu de temps avant la rupture du matériau. Concernant le drapage
[(£45)], les trois types d’endommagement ont une évolution de type exponentielle, qui ne

débute qu’a des niveaux d’avancement de I'essai trés élevés (supérieurs a 50 %).
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Figure 3.27 : Evolution du nombre d’événements acoustiques enregistrés pour chaque type

d’endommagement en fonction de la contrainte de traction pour toutes les configurations

étudiées.
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La Figure 3.28 montre le pourcentage d’événements acoustiques pour chaque type
d’endommagement considéré pour les composites [(0/90),] et [(£45);] 2 RHO, RH50 et RH100.
Les symboles et Iécart type associé correspondent a la proportion de chaque mécanisme

d’endommagement, moyennée sur les trois taux d’humidité relative étudiés.
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Figure 3.28 : Pourcentage d’évenements acoustiques pour chaque mécanisme

d’endommagement. Valeur moyenne indépendante du conditionnement.

Pour la séquence d’empilement [(0/90);], on observe en moyenne 55 % d’événements
acoustiques liés a I'endommagement de la matrice contre 41 % liés aux interfaces. Le
pourcentage de rupture de fibres est minime, avec une valeur moyenne de 4 %. L’écart type reste
tres faible pour les trois classes d’endommagement ce qui traduit la faible influence du
conditionnement sur cet empilement. Les éprouvettes conditionnées 2 RHO et RH50 ont une
répartition des événements acoustiques identiques. A RH100, on observe que 'endommagement
matriciel est un peu plus faible qu’a RHO et RH50. Ce résultat est a mettre en relation avec I’état
caoutchoutique de la résine qui lui confere une plus grande capacité a se déformer. A l'inverse,
Iendommagement des interfaces est légerement plus élevé ce qui indique une altération de
linterface fibre / matrice dans le composite. Cette détérioration des interfaces peut étre a

Iorigine de la diminution de la déformation a rupture observée sur les courbes de traction.

Pour la séquence d’empilement [(£45);], les proportions d’éveénements acoustiques liés a la
matrice et aux fibres sont respectivement 42 % et 52 %. Le mécanisme d’endommagement

prédominant n’est donc pas le méme que pour la séquence d’empilement précédente. Le nombre

-121 -



Chapitre 4 : Analyse de I’évolution des endommagements

d’évenements liés a la rupture des fibres reste tres faible, avec une valeur moyenne de 6 %.
Lécart type est de 'ordre de £ 10 % pour les évenements liés a la matrice et aux interfaces, ce
qui traduit une plus grande influence du conditionnement pour cette séquence d’empilement. En
effet, si les proportions d’événements sont semblables pour les éprouvettes conditionnées a
RH50 et RH100, les éprouvettes RHO ont un comportement tres différent. Les éprouvettes
conditionnées a RH50 et RH100 ont une proportion équivalente d’endommagement matriciel et
aux interfaces. A l'inverse, a RHO, 'endommagement est majoritairement d a 'endommagement
des interfaces (66 %), la proportion d’événements liés a la matrice et aux fibres représentant

respectivement 25 % et 10 % du nombre total d’événements.

Seuils dendommagement
On considere que le seuil d’endommagement pour le mécanisme considéré est dépassé lorsqu’on

atteint 5 % du nombre total d’événements de la classe considérée. On note alors 6°” la contrainte

pour laquelle ce pourcentage est atteint.

500 z . /4 ’ N
" déterminées sur le nombre total d’événements

Le Tableau 3.6 présente les valeurs de ©
acoustiques ainsi que sur chacune des classes d’endommagement pour les deux séquences

d’empilement de I'étude a RHO, RH50 et RH100. Les valeurs indiquées entre parenthéses

correspondent, pour chacune des séquences d’empilement, a gS%RHL/ O'EHL' avec i = 0, 50 ou
100.
™" [MPa [(0/90);] [(£45):]
(/o) Total | Matrice | Interface | Fibres Total | Matrice | Interface | Fibres
RHO 66 60 140 192 116 106 119 123
(17 %) (16 %) (37 %) (51 %) (81 %) | (74 %) (83 %) (86 %)
RH50 95 81 193 180 85 84 87 100
(28 %) (24 %) (56 %) (52 %) (69 %) | (68 %) (70 %) (81 %)
RH100 96 80 135 184 63 64 62 71
(33 %) (28 %) (47 %) (63 %) (62 %) | (63 %) (61 %) (70 %)

Tableau 3.6 : Seuils d’endommagement déterminés sur la totalité des événements enregistrés et

sur chacune des classes pour les empilements [(0/90),] et [(£45),] a RHO, RH50 et RH100.

Pour 'empilement [(0/90),], le seuil d’endommagement global survient d’autant plus tot que le
taux d’humidité relative est faible. Il évolue de 66 MPa pour RHO, a 95 MPa pour RH50 et enfin
96 MPa pour RH100. Cette tendance a la hausse lorsque le taux d’humidité augmente est
identique a celle suivie par la contrainte seuil du knee-point, ¢"'. Quel que soit le

conditionnement, le processus débute toujours par de 'endommagement matriciel. Ce dernier
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survient d’autant plus tot que le taux d’humidité relative est faible. Puis, c’est 'endommagement
des interfaces qui intervient et enfin celui des fibres. Il convient cependant de remarquer qu’a

RH50, 'endommagement des fibres intervient presque en méme temps que celui des interfaces.

Pour 'empilement [(£45),], le seuil d’endommagement global est beaucoup plus tardif, puisqu’il
intervient entre 81 % (RHO) et 63 % (RH100) de la contrainte a rupture. Contrairement a la
séquence d’empilement [(0/90),], Pendommagement commence d’autant plus tot que le taux
d’humidité relatif est élevé. Indépendamment du conditionnement, les endommagements
matriciels et des interfaces commencent en méme temps puis ils sont rapidement suivis par la

rupture des fibres.

4.5. Analyse et discussion
4.5.1. Influence du drapage

La Figure 3.29 donne une illustration de la chronologie de I'endommagement pour les
empilements [(0/90);] et [(£45);] moyennée sur les trois conditionnements de I’étude. Le seuil
d’endommagement a 5% est marqué par le début de la barre coloré pour chaque mécanisme
d’endommagement et en globalité. L.a contrainte seuil a 5 % est normalisée par la contrainte a
rupture de Pempilement considéré. I.’écart-type conséquent a I’étude des trois conditionnements

est donné par les barres d’erreur grises foncées.

(@) [(0/90)] (b) [(+45),]
fibres - fibres -
interface - interface -
0.0 012 014 016 018 110 0.0 0‘.2 0‘.4 0‘.6 0‘.8 1‘.0

o°% [%] %% [%]

Figure 3.29 : Chronologie de 'endommagement des composites (a) [(0/90),] et (b) [(£45),].

Seuils d’endommagement moyennés sur les trois conditionnements étudiés.

L’association de la technique d’émission acoustique aux observations microscopiques a permis de
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déterminer les grandes tendances du scénario d’endommagement des composites [(0/90),] et

[(£45),], quel que soit le conditionnement.

= [(0/90);]

Le premier type d’endommagement a apparaitre est celui de la matrice, a environ 23 £ 5 %
d’avancement (Figure 3.29). Les observations faites sur les essais interrompus a 80 %
d’avancement n’ont pas montré la présence de macro-fissures matricielles (Figure 3.18). Ainsi,
I'endommagement matriciel enregistré par EA sur toute la longueur utile de I'éprouvette reflete
davantage la nucléation et la croissance des microfissures dont certaines évolueront vers des

macro-fissures dans les derniers instants de I’essai.

Intervient ensuite 'endommagement aux interfaces fibres / matrice, a environ 47 = 8 %
d’avancement (Figure 3.29). Les évenements acoustiques liés aux interfaces sont principalement
dus a la décohésion fibres / matrice au sein des torons de trame. Cependant I'observation post-
mortem des éprouvettes a montré la présence de méta-délaminages (Figure 3.16a). Puisque les
essais interrompus a 80 % d’avancement n’ont pas permis de mettre en évidence ce type
d’endommagement, le méta-délaminage se développe certainement dans les derniers instants de

Pessai.

Enfin, quelques ruptures de fibres dans les torons de chaine apparaissent a partir de 55 £ 5 %
d’avancement, trop peu nombreuses pour étre visibles sur les observations des essais
interrompus. I endommagement des fibres s’accélere dans les derniers instants de 'essai (Figure
3.27a). Les observations post-mortem ont d’ailleurs permis d’observer quelques-unes de ces

ruptures (Figure 3.16d).

= ()]

Les seuils d’endommagement matriciel et aux interfaces sont concomitants et surviennent a
70 £ 7 % d’avancement d’apres les résultats d’EA (Figure 3.29). Les observations menées sur
essal interrompu a 80 % d’avancement ont uniquement mis en évidence des décohésions aux
interfaces fibres / matrice (Figure 3.19). Ainsi, de la méme fagon que pour empilement [(0/90),]
les endommagements liés a la matrice enregistrés par EA correspondent en fait a la
microfissuration de la résine. Les essais interrompus ont montré la présence de décohésions a
interface fibres / matrice dés 60 % d’avancement (Figure 3.19a), soit 10 % plus tot que ce qui
est prédit par la méthode I’EA. 1l est donc possible que le seuil représentatif fixé a 5 % pour la
détection de 'endommagement par EA induise un léger retard sur I'estimation de I'initiation de

Iendommagement.
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L’amorce des ruptures de fibres survient peu apres, a environ 79 £ 7 % d’avancement de Iessai

(Figure 3.29).

—  Comparaison des drapages

Finalement, les résultats montrent que les deux empilements étudiés ont des processus
d’endommagement tres différents. Tout d’abord, 'endommagement de 'empilement [(0/90);]
débute a 26 % de la contrainte a rupture tandis qu’il commence a 71 % pour 'empilement
[(£45),]. La chronologie est elle aussi influencée par la séquence d’empilement puisque pour le
composite [(0/90);], 'endommagement matriciel intervient trés tot dans essai, suivi des
interfaces puis enfin des fibres. On distingue alors trois seuils d’endommagement distincts. Pour
Pempilement [(£45),], 'endommagement n’intervient que bien plus tard et il est difficile de
distinguer le seuil d’endommagement matriciel de celui aux interfaces. I’endommagement des

fibres débute tres peu de temps apres.
4.5.2. Influence du conditionnement

L’influence du taux d’humidité sur les propriétés mécaniques du composite [(0/90)] et [(45),] a
¢été mis en évidence lors des essais de traction monotone. La Figure 3.30 présente le bilan pour
tous les matériaux étudiés des variations de la contrainte et la déformation a rupture, du module

de rigidité et du coefficient de Poisson lorsque le taux d’humidité augmente.

Les essais sut la séquence d’empilement [(0/90);] ont montré une diminution de 10 % a 23 %
des propriétés mécaniques du composite lorsque le taux d’humidité augmente. Ainsi, la présence
de fibres dans la direction de sollicitation minimise I'influence de '’humidité sur le comportement
mécanique du composite. En ce sens, 'observation des facies de rupture n’a pas montré de
différence due au conditionnement pour cet empilement: la matrice a principalement une
rupture fragile, conséquence de sa faible déformation pendant ’essai. Les résultats d’émission
acoustique sont eux aussi trés semblables. La grande similarité des résultats quel que soit le
conditionnement pour cet empilement provient du fait que le comportement mécanique est
principalement imposé par celui des fibres. Ces dernieres étant insensibles a humidité, les
conséquences sur les mécanismes de 'endommagement du composite restent faibles. On
remarque cependant une légere augmentation du pourcentage d’endommagement aux interfaces
(+ 4 % entre le RHO et RH100, voir Figure 3.28a) pouvant étre la conséquence d’une
dégradation de l'interface fibre / matrice due a la présence d’eau. Ce phénomene, additionné au
mécanisme de plastification de la résine PAGO, peut justifier la légere chute de la déformation a

rupture (-14 %) du composite [(0/90),] lorsque le taux d’humidité augmente (Figutre 3.30b).
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Figure 3.30 : Variation des propriétés mécaniques de (a) la résine PAGG pure et du composite

tissé en traction monotone pout les empilements (b) [(0/90);] et (c) [(£45)] : influence du

conditionnement.

L’influence du conditionnement est beaucoup plus visible sur la séquence d’empilement [(£45),].

Le module de rigidité et la déformation a rupture varient respectivement de -81 % et + 81 %

entre Iétat sec et saturé en eau (Figure 3.30c). L’effet plastifiant de eau sur le polyamide 6,6 est
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ainsi fortement marqué. Du fait de lorientation des fibres a £ 45° par rapport a I'axe de
sollicitation, le comportement du composite est largement dominé par celui de la résine seule.
L’observation des faciés de rupture montre un comportement de la matrice PAG6 treés ductile,
cohérent avec les hauts niveaux de déformation a rupture atteints (Figure 3.22). De plus, cette
ductilité a tendance a augmenter avec le RH, illustrant la plastification du polyamide 6,6. Enfin,
les résultats I’EA indiquent que globalement, les interfaces sont plus sollicitées dans le [(£45),]
que dans le [(0/90),] (Figure 3.28). Les observations menées sut essais interrompus montrent en
effet de nombreuses décohésions a l'interface fibre / matrice au sein des torons (Figure 3.19).
D’autre part, la technique d’EA a montré que les mécanismes d’endommagement des
éprouvettes conditionnées a RH50 et RH100 sont similaires. A RHO, il semblerait que linterface
fibres / matrice s’endommage plus fortement au cours de lessai (Figure 3.28b). Cela n’a pas pu
étre confirmé par l'observation des facies de rupture, la présence de matrice autour des fibres
rompues montrant globalement, comme pour les autres conditionnements, une bonne adhésion

de la résine PAGG aux fibres (Figure 3.23).
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Le caractere plastifiant de Peau vis-a-vis du polyamide 6,6 a été mis en évidence a plusieurs
échelles d’étude. Un suivi de la masse des échantillons de matrice et de composite
conditionnés dans une cuve d’eau jusqu’a saturation a été effectué. Cette étude a montré que la
cinétique d’absorption d’eau par la résine pure suit un comportement non Fickien. I’existence
de la réaction d’hydrolyse des chaines de polyamide 6,6 par les molécules d’eau a également été
mise en évidence. A l'inverse, la variation de masse du composite GFRPAG6 adopte un
comportement Fickien et montre une stabilisation au-dela du 25 jour de conditionnement.
Une fois I'état d’équilibre atteint, les éprouvettes de composite préalablement conditionnées en
étuve et en eau sont stockées a hygrométrie ambiante. Les cinétiques de retour a un taux
d’humidité ambiant ont montré qu’a Déchelle dun essai de traction monotone, le

conditionnement est maintenu.

De plus, il a ét¢ montré que la T, diminue fortement lorsque le taux d’humidité augmente.
Ainsi, les éprouvettes conditionnées 2 RHO ont une T, égale a 59,7 °C, supéricure 2a la
température ambiante : la matrice est a D’état vitreux. A RH100, la résine est a létat
caoutchoutique puisque la T, est égale a -24,3 °C. Finalement, conditionnée a RH50, la résine

PAGG est dans un état intermédiaire puisque la T, est égale a 25,7 °C.

Les essais de traction quasi statiques ont montré que le comportement du PAGG pur est tres
ductile et fortement influencé par le conditionnement de la résine. Cette tendance se retrouve
a Dléchelle du composite, notamment pour 'empilement [(£45);] dont le comportement
mécanique est largement dominé par celui de la matrice. Le comportement du composite
[(0/90)4] est fragile, gouverné par le comportement des fibres de vetre alignées avec I'axe de
sollicitation. La réduction des performances mécaniques globales du composite tissé témoigne

néanmoins de la légere influence du conditionnement sur cet empilement..

L’analyse de I'endommagement par EA, observations microscopiques et MEB a permis
d’identifier les différents types de dommages qui se développent dans le composite verre /
PAGG lors d’un essai de traction. Ainsi, pout la séquence d’empilement [(0/90),], le processus
d’endommagement débute par la microfissuration de la matrice. Puis, on note 'apparition et la
coalescence des décohésions aux interfaces fibres / matrice au sein des torons de trame. Vers
la fin de P’essai, la rupture de quelques fibres de verre longitudinales s’accélere. Post-mortem,

on observe des macro-fissures dans les zones riches en matrice ainsi que du méta-délaminage
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proche de la rupture. I’augmentation du taux d’humidité ne semble pas modifier de facon
significative le développement des endommagements. Néanmoins, quand le taux d’humidité
augmente, on observe le retardement de leur seuil d’apparition, en accord avec Iévolution du
knee-point. Pour la séquence d’empilement [(£45)], le comportement est tres différent. La
microfissuration de la matrice et la coalescence des décohésions a l'interface fibres / matrice
sont simultanées. La rupture des fibres s’amorce peu de temps apres. De plus, 'apparition des
trois types d’endommagement est beaucoup plus tardive que pour empilement [(0/90),], cela
quel que soit le conditionnement considéré. En outre, 'augmentation du taux d’humidité dans
le composite [(£45);] précipite Papparition des endommagements, contrairement a ce qui a été

observé pout le [(0/90),].
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- PARTIE IV -

Analyse du Comportement Mécanique

sous Sollicitation Cyclique.

Influence du Taux d’Humidité

Cette partie est dédiée a I’étude du comportement en fatigue du composite tissé verre / PAGG.
Dans le premier chapitre, les durées de vie du matériau pour les trois conditionnements et les
trois séquences d’empilement de I’étude sont présentées. Le second chapitre s’attache a
détailler les mécanismes d’endommagement qui se développent dans le composite lors d’une
sollicitation cyclique. Cette étude s’appuie sur les techniques de thermographie infrarouge,
d’émission acoustique et d’observation microscopique (MEB et optique). Dans un troisieme
chapitre, le processus d’endommagement des fibres est analysé plus finement. Enfin, une
¢tude sur la prédiction de la durée de vie du matériau, quelle que soit la configuration

considérée, conclut cette partie.
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CHAPITRE 1 : DUREES DE VIE EN FATIGUE DU COMPOSITE GFRPA66

Les durées de vie en fatigue du composite tissé verre / PAGG pour les séquences d’empilement
[(0/90)4], [(90/0)4] et [(£45);] ont été déterminées dans le cas d’une sollicitation a une fréquence
de 1 Hz et un rapport de charge de 0,1. Le conditionnement des éprouvettes a RHO, RH50 et

RH100 a été réalisé par le fournisseur matiere DuPont™.

1.1. Essais a température et humidité ambiantes

Les essais de fatigue ont été dans un premier temps réalisés a température et taux d’humidité
ambiants. La Figure 4.1 montre les durées de vie pour toutes les configurations étudiées. Les

symboles associés a une fleche correspondent aux éprouvettes n’ayant pas été menées jusqu’a

rupture.
(@) [(£45)3] (b) [(0/90),] et [(90/0),]
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Figure 4.1 : Dutées de vie en fatigue du composite GFRPAGG (a) [(£45),] et (b) [(0/90),] /

[(90/0),] sollicité a R = 0,1 et f = 1 Hz sous atmosphére ambiante.

La dispersion des résultats a tout d’abord été évaluée sur les éprouvettes [(£45),] conditionnées a
RHO. Pour cela, trois a quatre éprouvettes ont été sollicitées en fatigue aux niveaux de
chargement suivants : 100, 80 et 60 MPa. Les durées de vie obtenues sont contenues dans un
intervalle inférieur a une demi-décade, traduisant une bonne reproductibilité des résultats. Cette
observation est confirmée avec les essais réalisés sur les autres configurations. En particulier, les
essais menés sur les séquences d’empilement [(0/90)4] et [(90/0);] ont montré des durées de vie
identiques (Figure 4.1b). Ainsi, on retrouve le méme résultat qu’en traction monotone, a savoir la

similarité du comportement mécanique des empilements [(0/90),] et [(90/0),].
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Si en-dessous de 10" cycles, l'augmentation du taux d’humidité contenu dans ’éprouvette induit
une diminution de la durée de vie ce n’est plus le cas au-dela. En effet, pour les niveaux de

chargement les plus bas, les durées de vie semblent indépendantes du conditionnement.

La Figure 4.2 propose une représentation des courbes de Wohler pour toutes les configurations
¢tudiées dans le plan contrainte de fatigue normalisée — nombre de cycles. La normalisation de la
contrainte de fatigue par la contrainte a rupture en traction monotone permet de comparer la

sensibilité de chaque configuration vis-a-vis d’une sollicitation cyclique.

(a) [(F45),] (b) [(0/90)5] et [(90/0)5]
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Figure 4.2 : Durées de vie en fatigue du composite GFRPAGG (a) [(£45),] et (b) [(0/90)4] /
[(90/0)4] sollicité a R = 0,1 et f = 1 Hz sous atmosphére ambiante. Utilisation de la contrainte de

fatigue normalisée par la contrainte a rupture en traction monotone.

Pour 'empilement [(£45);], les courbes de Woéhler des éprouvettes conditionnées a RHO et
RH50 sont superposées. A linverse, la courbe de Wohler des éprouvettes conditionnées a
RH100 est située au-dessus de celles-ci. Cette observation traduit une meilleure tenue a la fatigue
du composite lorsqu’il est saturé en eau. Concernant les empilements [(0/90);] et [(90/0),], cette

tendance ne se retrouve pas : on observe une superposition des trois courbes de Wéhler.

La réalisation des essais de fatigue a température et taux d’humidité ambiants peut laisser
craindre une perte du conditionnement au cours de l'essai. En effet, il se pourrait que les
¢prouvettes conditionnées a RHO absorbent '’humidité ambiante au cours de 'essai tandis que les
éprouvettes conditionnées a RH100 ne sechent. De ce fait, ces deux conditionnements se
rapprocheraient d’'un RH50, ce qui expliquerait le phénomene de regroupement des courbes de

Wohler observé sur la Figure 4.1.
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L’évolution du conditionnement au cours des essais de fatigue des éprouvettes préalablement
conditionnées 2 RHO et RH100 a été quantifiée en se basant sur le suivi gravimétrique présenté
dans la Partie III — Chapitre 1. Lors de ces essais, des éprouvettes ont été conditionnées
respectivement en étuve et dans une cuve d’eau jusqu’a stabilisation de leur masse puis replacer a
température et hygrométrie ambiantes. Un suivi gravimétrique est alors effectué a intervalles
réguliers. Il est important de souligner que durant ces pesées, les éprouvettes ne sont pas sous

sollicitation mécanique.

Il est possible de relier la masse des éprouvettes avec le taux d’humidité relative du
conditionnement théorique correspondant. L.a méthode de conversion est présentée dans
I’Annexe 2. La Figure 4.3 présente ainsi ’évolution du conditionnement en fonction du nombre
de cycles de fatigue appliqué. Le nombre de cycles se déduit directement du suivi gravimétrique :

les essais étant réalisés a 1 Hz, une seconde écoulée correspond a un cycle.

(a) Absorption éprouvettes RHO (b) Désorption éprouvettes RH100
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Figure 4.3 : Estimation de I’évolution du taux d’humidité relative des éprouvettes RHO et RH100
au cours d’un essai de fatigue. Valeurs déterminées par analyse gravimétrique sans sollicitation

mécanique.

Cette étude montre qu’une éprouvette initialement conditionnée a RHO peut évoluer vers un
conditionnement équivalent 2 RH22 aprés 10° cycles (Figure 4.32). De la méme facon, une
éprouvette initialement conditionnée a RH100 peut atteindre un conditionnement équivalent a
RH70 apres 10° cycles (Figure 4.3b). 1l convient de noter que ces valeurs ne sont que des
indications basées sur I’évolution du conditionnement d’une éprouvette non-sollicitée
mécaniquement. Lors de l'essai de fatigue, d’autres phénoménes comme par exemple

I’échauffement peuvent modifier I’évolution du taux d’humidité contenu dans I’éprouvette.
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Cette premiere approximation souligne néanmoins la nécessité de réaliser des essais en enceinte

climatique afin de maintenir le conditionnement des éprouvettes dans son état initial.

1.2. Essais en enceinte climatique

Les éprouvettes préalablement conditionnées a RHO et RH100 ont été testées dans une enceinte

climatique respectivement a :
- 20 °C et 15 % d’humidité relative (noté 15 % r.h.) ;
-20°Cet95 % r.h.

Les résultats obtenus sont présentés sur la Figure 4.4. Les symboles colorés correspondent aux
essais réalisés en enceinte, pour rappel les données obtenues a 'ambiante sont représentées par

des symboles gris.
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120 - 300 -
A RH100 — ambiant A RH100 - ambiant
O RHO - ambiant ©® RHO-ambiant
100 O A RH100—20°C/95 % r.h. 250 1 @00 A RH100-20°C/ 95 %r.h.
RHO—20°C/ 15 % r.h. RHO—-20°C/ 15 %r.h.
© 80 A A@Oe T 200 - A@O
2 A @ = A
% 60 - Ak —CO €O % 150 A ®
A A A A
Qo @ A
40 O 100 - @ o>
C
20 | ! ! 50 . . .
102 104 10° 106 103 104 108 108
N; [cycles] N; [cycles]

Figure 4.4 : Durées de vie en fatigue du composite GFRPAGG (a) [(£45),] et (b) [(0/90)] sollicité

aR =0,1 et f =1 Hz sous atmosphere controlée.

Ces essais montrent que la durée de vie n’est pas modifiée pour les essais réalisés en enceinte
climatique, cela quel que soit le conditionnement et la séquence d’empilement considérés. De
ce fait, le phénomene observé Figure 4.1 n’est pas da a une perte du conditionnement au cours

de I'essai. 11 s’agit alors de déterminer quel mécanisme est a 'origine de ce phénomene.
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CHAPITRE 2 : MECANISMES D’ENDOMMAGEMENT EN FATIGUE

Ce chapitre propose une étude des mécanismes d’endommagement qui interviennent dans le
composite tissé verre / PAGG lors d’une sollicitation cyclique. Dans un premier temps,
I’évolution des propriétés mécaniques du matériau au cours de lessai est étudiée. De plus,
I'utilisation de la technique d’émission acoustique et de la thermographie infrarouge permet un
suivi en temps réel de DPévolution de I'endommagement et rend également possible sa
localisation. Post-mortem, des observations MEB du facies de rupture apportent des

informations complémentaires sur le mode de rupture des fibres, des interfaces et de la matrice.

2.1. Evolution des paramétres mécaniques

Trois parametres mécaniques ont été étudiés, a savoir : les déformations maximale et minimale et
le module sécant. Ces parameétres sont associés aux boucles d’hystérésis obtenues en tragant la
valeur de la contrainte de fatigue appliquée en fonction de la déformation de I’éprouvette pour
chaque cycle. Le module sécant (E) est défini comme la pente de la boucle d’hystérésis du
N cycle de fatigue. Les déformations minimum (€™ et maximum (™) correspondent aux
déformations atteintes pour les niveaux de chargement de fatigue minimum (6™") et maximum

(6™ (Figure 4.5).

EN

min
o

gmin gmax

Figure 4.5 : Schématisation d’une boucle d’hystérésis dans le plan contrainte-déformation pour

un cycle N et représentation des grandeurs mécaniques associées.

Les variations du module sécant et des déformations minimum et maximum ont été déterminées
directement a partir de la position de la traverse de la machine de fatigue a I'aide des équations

4.1 et 4.2 (voir Partie 11, section 2.3).

N , ,
Es O.max _ O.mln Xmax,O _ Xmln,O

5 = - X - Equation 4.1
Es O—max,o — O—mln,o Xmax _ ymin
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|mm |mm
min X max” — Xlmax’

Aglmax = Equation 4.2
min
X|max'

Boucles d’hystérésis

La Figure 4.6 montre l'allure des boucles d’hystérésis pour les séquences d’empilement [(F45),]
et [(0/90),] 2 RH50. Quatre cycles sont représentés, depuis le début de I'essai (cycle 100) jusqu’au

dernier cycle avant la rupture (représenté en rouge).

Pour 'empilement [(+45);], les boucles relativement ouvertes (Figure 4.6a) sont caractéristiques
du comportement viscoélastique de la résine [Albouy et al., 2014]. Leur allure n’évolue pas au

cours de Iessai, traduisant une stabilité de ’énergie mécanique dissipée a chaque cycle.

Concernant la séquence d’empilement [(0/90)], les boucles sont trés fermées (Figure 4.6b) et
prennent presque I'allure d’une droite. Cette forme est la conséquence de la présence de fibres
alignées avec la direction de sollicitation. De méme que pour le composite [(£45);], Iaire des

boucles ne varie pas au cours de I’essai.

(a) [(+45),] (b) [(0/90),]
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Figure 4.6 : Boucles d’hystérésis pour le composite tissé verre / PAGG conditionné a RH50 et

sollicité a2 ™ = 50 % o, pour les séquences d’empilement (a) [(£45),] et (b) [(0/90)5].

Les Figures 4.7 et 4.8 présentent les boucles d’hystérésis obtenues sur le composite conditionné a
RHO et RH100 pour les séquences d’empilement [(+45)4] et [(0/90),]. Les résultats montrent que
P’augmentation ou la diminution du taux d’humidité n’influence pas l'allure générale des boucles

d’hystérésis.
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(a) [(+45),] (b) [(0/90)3]
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Figure 4.7 : Boucles d’hystérésis pour le composite tissé verre / PA66 conditionné 2 RHO et

sollicité a 6™ = 50 % o, pour les séquences d’empilement (a) [(+45);] et (b) [(0/90),].
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Figure 4.8 : Boucles d’hystérésis pour le composite tissé verre / PAG6 conditionné a RH100 et

sollicité a2 ™ = 50 % o, pour les séquences d’empilement (a) [(£45),] et (b) [(0/90)5].

Evolution de Ae™ ¢z Ae™X

Les Figures 4.9 et 4.10 présentent I’évolution de la variation des déformations minimale et
maximale pour toutes les configurations de I’étude. Pour chaque configuration, trois niveaux de

chargement ont été choisis de fagon a étudier des durées de vie proches de 10°, 10*et 10° cycles.
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Les résultats montrent une grande similarité entre les évolutions des déformations minimales et

maximales. Seuls les résultats concernant la déformation minimale seront donc commentés.

Tout d’abord, on constate sur la Figure 4.9 que les niveaux de déformations atteints dépendent
fortement de la séquence d’empilement étudiée. En effet, pour Pempilement [(£45)], les
variations de déformations sont comprises entre 10 % (RHO) et 40 % (RH100) tandis qu’elles

restent inférieures a 1,5 % pour 'empilement [(0/90);] quel que soit le conditionnement.

Concernant 'empilement [(0/90)], le conditionnement ne semble pas influencer la variation des
déformations. A linverse, pour lempilement [(+45),], I'augmentation du taux d’humidité
contenu dans I’éprouvette induit une augmentation significative de la variation des déformations

au cours de I'essai de fatigue.

Quelle que soit la séquence d’empilement considérée, 'augmentation du niveau de chargement a

logiquement tendance a augmenter le taux de déformation de ’éprouvette.

Enfin, quelle que soit la configuration considérée, I’évolution de la variation des déformations

peut étre décomposée en trois phases :

- phase 1: D’une durée inférieure a 10 % de la durée de vie du matériau, cette phase se

caractérise par une augmentation rapide de la déformation ;

- phase II: Cette étape constitue la majeure partie de la durée de vie du matériau. On

observe une augmentation lente mais constante ;

- phase III : Cette phase intervient dans les derniers instants de I'essai et se distingue par

une augmentation brutale de la déformation.

- 140 -



PARTIE IV : ANALYSE DU COMPORTEMENT MECANIQUE SOUS SOLLICITATION CYCLIQUE

[(£45);] [(0/90)3]
70 -+ 3 -
— 40 % o, — 30%o0,
60 - — 50% o, 25 - — 50% o,
— 55%0, — 65%0,
50 - X
< 407 S
RHO £ e 1.5 1
g 30 - g
< <
20 - 17
10 - 0.5 -
0 ! ! ! 0 T T T 1
0 0.25 0.5 0.75 0 0.25 0.5 0.75 1
N/N¢ N/N;
70 - 3 4
— 45% o, — 45%o0,
60 | SO%GU 25 H— SO%GU
— 65 %Gu — 55%Gu
50 - 5 |
= 40 -+ =
= =
RH50 | % T 127
% 30 - z, )
20 -
10 | 05 T
—— -
0 T T T 0 T T T T
0 0.25 0.5 0.75 0 0.25 0.5 0.75 1
N/N¢ N/N¢
70 - 3 -
— 50% o, — 45%oc,
60 11— 60 % o, 25 4| — 50%o,
— 70 %o, — 70% o,
50 - 5
= 40 - S
RH100 | = £ 1.5 -
i’ 30 - g 1
20 -
10 | 0.5 -
0 T T T 0 T T T 1
0 0.25 0.5 0.75 1 0 0.25 0.5 0.75 1
N/N¢ N/N¢

Figure 4.9 : Evolution de la déformation minimale pour le composite tissé verre/PAGG [(0/90),]

et [(£45);] conditionné a RHO, RH50 et RH100 pour trois niveaux de chargement en fatigue.
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Figure 4.10 : Evolution de la déformation maximale pour le composite tissé verre/PAG6

[(0/90);] et [(£45)4] conditionné a RHO, RH50 et RH100 pour trois niveaux de chargement en

fatigue.
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Evolution de Es" /E°

La Figure 4.11 montre 'évolution du rapport EN/E” au cours d’'un essai de fatigue pour les

séquences d’empilement [(0/90),] et [(£45),] 2 RHO, RH50 et RH100.

Pour toutes les configurations, ’évolution du module sécant peut se décomposer en trois
phases correspondant a celles identifiées pour I’évolution de Ae™ et Ae™. Les phases 1 et II1
sont caractérisées par une chute brutale du module sécant (et par 'augmentation brutale des
déformations). La phase II est caractérisée par une évolution plus lente du module. A Pexception
du composite [(£45);] conditionné a RH100, cette phase correspond a une diminution
progressive du module sécant. Pour les éprouvettes [(£45),] conditionnées a RH100, le module
sécant est pratiquement constant au cours de la phase 1I, avec méme une légere tendance a

augmenter au début de cette phase.

Les valeurs du rapport EN/E atteintes au moment de la rupture sont bien plus élevées pour
Pempilement [(0/90);] que celles observées sur 'empilement [(£45),]. Par exemple, 2 RH50 et
50 % de o, le rapport E/E” est égal a 0,97 pour 'empilement [(0/90),] tandis qu’il est égal a
0,75 pour la séquence [(£45);]. Dans les deux cas, si le niveau de chargement ne semble pas
influencer de fagon significative I’évolution du module sécant, 'augmentation du taux d’humidité
contenu dans les éprouvettes a tendance a diminuer le pourcentage de réduction de ce dernier.
Par exemple, pour une contrainte de fatigue appliquée égale a 50 % de o, le rapport EXN/E.”

pour le composite [(£45);] a RHO est égal a 0,43 tandis qu’il vaut 0,96 a RH100.
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Figure 4.11 : Evolution du rapport EN/E " au cours d’un essai de fatigue pour trois niveaux de

chargement pour le composite tissé verre / PAG,6 [(£45),] et [(0/90);] a RHO, RH50 et RH100.
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2.2. Phénomeéne d’échauffement

Les variations de température a la surface des échantillons ont été mesurées au cours des essais
de fatigue par thermographie infrarouge. La valeur de ’échauffement a été déterminée comme
étant la différence entre la valeur maximale de température a un cycle donné et la température

moyenne initiale.

Comme précisé dans la Partie II - Chapitre 4, la fréquence d’essai a été fixée a 1 Hz de facon a
limiter le phénomene d’échauffement. Ainsi, pour la séquence d’empilement [(0/90),], I’élévation
de température au cours de 'essai se limite a quelques degrés, indépendamment du niveau de

chargement et du conditionnement considéré.

6
— 45 % o,
5 — SO%GU
— 55 %0,
S,
=
£
ﬁ 3
=]
2 2
& —--—‘____W‘M _______ o
T et
1 fM
0
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

N/ N

Figure 4.12 : Echauffement d’une éprouvette de composite tissé verre / PAGG [(0/90),]

conditionnée a RH50 au cours d’un essai de fatigue pour trois niveaux de chargement.

La Figure 4.12 montre par exemple I’évolution de la valeur de I’échauffement enregistrée en
sutface des éprouvettes de composite [(0/90),] dans le cas d’un conditionnement a RH50. Quel
que soit le niveau de chargement appliqué, I’élévation de la température reste inférieure a 4 °C.
Dans tous les cas, échauffement peut se décomposer en trois phases: une premicre étape
d’augmentation rapide de la température de surface, une seconde phase de stabilisation /
augmentation lente et enfin une ultime élévation rapide de la température antérieure a la rupture

du matériau.

En ce qui concerne la séquence d’empilement [(£45);], le phénomene d’échauffement est
beaucoup plus marqué. La Figure 4.13 présente ’évolution de I'échauffement des éprouvettes

[(£45);] pour les trois conditionnements de I’étude, a savoir RHO, RH50 et RH100. La
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température en surface de éprouvette au moment de la rupture finale est d’autant plus grande
que le niveau de chargement est élevé. Les résultats montrent également que la présence d’eau
dans le matériau semble limiter son échauffement au cours de P'essai. Par exemple, pour une

contrainte de fatigue égale a 50 % de o, I’échauffement au moment de la rupture est égal a 17 °C

a RHO tandis qu’il est égal a 14 °C a RH100.
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Figure 4.13 : Echauffement pour la séquence d’empilement [(+45),] du GFRPAG6 au cours d’un

essal de fatigue pour trois niveaux de chargement et trois conditionnements.

Le suivi de I’échauffement au cours des essais de fatigue permet également de déterminer dans
quel état microstructural se trouve la résine PAG6 au moment de 'essai. En effet, la connaissance

de la température de transition vitreuse pour les trois conditionnements étudiés permet de

conclure quant a I’état de la résine PAGOG.
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RHO RH50 RH100
T, [°C] 59,7 £ 0,5 2571 0,5 -248+0,5
Etat résine PAGG . . .
Vitreux Transition Caoutchoutique
_[(0/90)] d
Etat résine PAGG Vitreux Caoutchoutique Caoutchoutiaue
[(£45),] (dés les premiers cycles) q

Tableau 4.1 : Etat de la résine PAGG dans le composite [(0/90),] et [(£45),] sollicité en fatigue en

fonction du conditionnement des éprouvettes.

Les résultats donnés dans le Tableau 4.1 montrent que pour les éprouvettes conditionnées a
RHO, I’élévation de la température de surface au cours de l'essai ne suffit pas a dépasser la
température de transition vitreuse (T, = 59,7 °C). De ce fait, la résine PAGG reste a Iétat vitreux
dans le composite, quelle que soit la séquence d’empilement considérée. De la méme facon, la T,
des éprouvettes conditionnées a RH100 étant égale a -24,8 °C, la matrice est a I'état
caoutchoutique tout au long de 'essai. Concernant les éprouvettes conditionnées a RH50, la T,

est tres proche de la température ambiante (T, = 25,7 °C). De ce fait, la résine PAG6 contenue

g
dans les éprouvettes [(0/90),] pour lesquelles ’échauffement est tres limité (inférieur a 4 °C) est
dans un état de transition entre I’état caoutchoutique et I’état vitreux. A Tinverse, pour les
éprouvettes [(£45),], 'échauffement étant important des les premiers cycles de I’essai, la matrice

évolue vers un état caoutchoutique dés les premiers instants de I’essai de fatigue.

2.3. Localisation de ’endommagement

La localisation de 'endommagement au cours des essais de fatigue a été réalisée par deux

techniques complémentaires : la thermographie infrarouge et I’émission acoustique.

En effet, 'instrumentation des essais de fatigue par une caméra infrarouge permet 'obtention de
cartographies de variation de température révélant la présence de zones d’échauffement plus ou
moins localisées. Ces cartographies représentent, en chaque point de 'éprouvette, la température

mesurée en surface moins la température moyenne initiale au début de I'essai.

Dans le cas d’une éprouvette [(0/90),] conditionnée 2 RH50, la Figure 4.14 montre "apparition
d’un point chaud localisé dans les cycles précédents la rupture. Au cours des derniers cycles, la

température en ce point continue d’augmenter, jusqu’a mener a la rupture finale du matériau.
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Figure 4.14 : Cartographies de variation de température au cours d’un essai fatigue sur une

éprouvette de GFRPAGG [(0/90),] 2 RH50 et sollicitée a 6™ = 55 % o, (Nf = 4261 cycles).

A Pinverse, il apparait sur la Figure 4.15 que dans le cas d’'une éprouvette [(£45),], I’élévation de
la température de surface survient sur toute la partie centrale de I’éprouvette, des les premiers
instants de I'essai. Cette élévation de la température est en partie due a I'orientation des fibres
dans ce type d’empilement. En effet, la présence de fibres a +45° et -45° par rapport a la
direction de sollicitation induit une réorientation des fibres a chaque cycle. Ce réalignement est
probablement a l'origine de frottements internes induisant cette élévation homogene de la

température dans toute la partie centrale de I’éprouvette.
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Figure 4.15 : Cartographies de variation de température au cours d’un essai fatigue sur éprouvette

GFRPAGG [(£45),] 2 RH50 et sollicitée 2 6™ = 50 % o, (Nf = 24455 cycles).
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Le suivi des essais de fatigue par thermographie infrarouge montre donc que la rupture finale du
matériau est systématiquement précédée d’une élévation de la température, localisée ou non en

fonction de la séquence d’empilement considérée.

I’association de la technique d’émission acoustique a la thermographie infrarouge permet en
outre de déterminer la nature des endommagements a 'origine de 'échauffement de I’éprouvette.
Comme il a été précisé dans la Partie II - Chapitre 4, 'ensemble des événements acoustiques a
été partitionné en trois classes par un algorithme des k-moyennes. Chacune d’entre elles a ensuite
été associée a un type d’endommagement, a savoir : la fissuration matricielle, 'endommagement

des interfaces ou la rupture des fibres.

Par exemple, la Figure 4.16 montre la répartition des événements acoustiques enregistrés au
cours d’un essai de fatigue sur éprouvette [(0/90),] 2 RH50 (6" = 55 % o). Les capteurs d’EA
sont positionnés aux abscisses 50 mm et 150 mm le long de I'éprouvette. Un échauffement
localisé a été enregistré par thermographie IR dans les derniers cycles de I'essai pour X = 88 mm.
Les résultats d’émission acoustique montrent 'accumulation d’évenements associés a des
ruptures de fibres pour cette méme abscisse. Ceci indique donc que I’échauffement localisé
mesuté dans I’éprouvette [(0/90),] est dti a des ruptures de fibres qui meéneront a la rupture finale

de I’échantillon.
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Figure 4.16 : Localisation des événements acoustiques enregistrés au cours d’un essai de fatigue
sut une éprouvette [(0/90),] conditionnée a RH50 et sollicitée a 6™ = 55 % o, (N = 4261).

Comparaison avec une cartographie de variation de température obtenue par thermographie IR

au 4250°™ cycle.
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La Figure 4.17 montre la localisation des évenements acoustiques enregistrés au cours d’un essai

de fatigue sur une éprouvette [(£45),] 2 RH50 (6™ =50 % G,).
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Figure 4.17 : Localisation des événements acoustiques enregistrés au cours d’un essai de fatigue
sur une éprouvette [(£45),] conditionnée a RH50 et sollicitée a 6™ = 50 % o, (N; = 24455).

Comparaison avec des cartographies de variation de température obtenue par thermographie IR.

Contrairement a la séquence d’empilement [(0/90),], les endommagements associés aux ruptures
de fibres ne sont pas localisés mais distribués dans toute la partie utile de I’éprouvette. Ce résultat
est cohérent avec les cartographies de variation de température enregistrées sur cette séquence
d’empilement. On observe néanmoins une accumulation d’événements acoustiques liés aux

fibres a proximité de la zone de rupture de I'éprouvette (Figure 4.17).

Ainsi, I'association des techniques d’émission acoustique et de thermographie infrarouge permet
d’affirmer que l'augmentation de la température de surface de I'éprouvette est due a une
accumulation de l'endommagement. En particulier, les ruptures de fibres semblent étre
fortement liées au phénomene d’élévation de la température, et ce sont elles qui meneront

finalement a la rupture de I’échantillon.

2.4. Evolution des différents types d’endommagement

Pour toutes les configurations étudiées et pour chaque niveau de chargement testé, les essais de
fatigue ont été suivis par émission acoustique. L’analyse de ces enregistrements permet de suivre

I’évolution des différentes classes d’endommagement : matrice, interface et fibres.

La Figure 4.18 présente par exemple I'évolution du nombre cumulé d’évenements acoustiques

enregistrés pour chacune des classes d’endommagement pour des éprouvettes [(£45);] et
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[(0/90),] conditionnées 2 RHO, RH50 et RH100 dans le

contrainte a rupture.
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Figure 4.18 : Nombre cumulé d’événements acoustiques des trois classes d’endommagement

pour des éprouvettes [(45);] et [(0/90),] conditionnées a RH50 et sollicitées en fatigue a

"™ =50% o,

L’ensemble des enregistrements effectués montre que les évolutions du nombre d’événements

par classe dépendent fortement de la séquence d’empilement, du conditionnement et du niveau

de chargement appliqué. Le seul point commun a toutes les configurations étudiées du point de

vue de Pactivité acoustique est que le nombre d’évenements liés aux fibres est toujours

significativement plus faible que celui lié a la matrice ou aux interfaces.

-151 -



Chapitre 2 : Mécanismes d’endommagement en fatigue

RHO

RH 50

RH100

Evenements acoustiques [%]
= 3] w =Y ¥y (=) ~J
o o o o o o o

o

70

60

50

40

30

20

Evénements acoustiques [%)]

10

70

60

50

40

30

20

Evénements acoustiques [%]

10

40 %

45 %

50 %

[(F45);]

50 %
max

o /o

u

50 %
max

o /0u

60 %
max

o /0u

55 %

65 %

80 %

58,1%

33,9%

8,0%

51,2%

41,4%

7,4%

50,6%

37,5%

11,3%

Evenements acoustique [%)]

Eveénements acoustiques [%]

Evénements acoustiques [%]

80

70

60

50

40

30

20

10

80

70

60

50

40

30

20

10

80

70

60

50

40

30

20

10

30%

35%

45 %

0/90
[(0/90);] matrice
B interface
ﬂ B fibres
65,7%
-l 32,4%
—_——— ~I-M_ 0,6%
50 % 65 %
max
o /0u
B ! 71,6%
T =
- - - - - 26,8%
— e - A 16%
45 % 50% 55%
max
o /0u
i {—‘ 64,5%
=== = =7 31,9%
- | 3,5%
I
50 % 70 %
max
o /o

u

Figure 4.19 : Répartition des évenements acoustiques a la rupture par classe d’endommagement

pour trois niveaux de chargement a RHO, RH50 et RH100 pour les composites [(£45),] et

[(0/90)5].
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2.4.1. Répartition des classes a la rupture

Pour faire une comparaison systématique des différentes configurations, on s’intéresse plus
particulicrement a la répartition des évenements dans chaque catégorie d’endommagement au
moment de la rupture. La Figure 4.19 présente le pourcentage de fissuration matricielle,
d’endommagement des interfaces et de ruptures de fibres pour les séquences d’empilement
[(0/90),] et [(£45);]. Pour chaque configuration, trois a quatre niveaux de chargement sont
considérés. Pour chaque classe d’endommagement, les lignes horizontales en pointillés
correspondent au pourcentage d’éveénements moyenné sur les niveaux de chargement étudiés.
Lorsque plusieurs essais sont disponibles pour un méme niveau de chargement, la dispersion des

résultats est indiquée par une barre d’erreur.
Influence de la séquence d’empilement

Le Tableau 4.2 présente les valeurs moyennées sur tous les conditionnements et tous les niveaux
de chargement de la proportion de chaque classe d’événements acoustiques au moment de la
rupture pour les séquences d’empilement [(F45);] et [(0/90);]. On observe que
I'endommagement des interfaces et des fibres est plus important pour empilement [(£45);] que
pour le [(0/90),], quel que soit le conditionnement. A linverse, la proportion d’événements liés a

la matrice est systématiquement moins importante pour 'empilement [(£45);] que pour le

[(0/90),] (Tableau 4.2).

[(45)5] [(0/90)]

Matrice [%] | 52521 | 67,3 29

Interface [%] 37.8+24 | 304124

Fibres [%] 95+14 | 19+14

Tableau 4.2 : Influence de la séquence d’empilement sur la répartition des évenements

acoustiques. Valeurs moyennées sur tous les conditionnements et niveaux de chargement.
Influence du tanx d’humidité

On constate sur la Figure 4.19, en considérant les valeurs moyennées sur tous les cas de
chargement, que 'augmentation du taux d’humidité a tendance a réduire I'activité acoustique liée

a la fissuration matricielle.

Le Tableau 4.3 présente par exemple une comparaison du pourcentage d’événements liés a la

matrice, aux interfaces et aux fibres pour une sollicitation en fatigue telle que 6™ = 50 % o©,. Les
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résultats montrent que, indépendamment de la séquence d’empilement, 'augmentation du taux
d’humidité implique la baisse de D'activité acoustique de la matrice d’une part et la hausse de
Pactivité acoustique des interfaces d’autre part. Le nombre de ruptures de fibres a également

tendance a croitre avec 'augmentation du taux d’humidité.

[(£45)3] [(0/90)3]
a.max o_u — 50%
RHO  RH50 RH100 RHO RH50 RH100
Matrice [%] 56,0 52,0 355 739 694 65,2
Interface [%] 34,2 418 50,5 256 29,1 29,9
Fibres [%] 9,7 6,2 13,9 0,5 1,4 5,0

Tableau 4.3 : Répartition des événements acoustiques par classe d’endommagement pour un

niveau de chargement équivalent. Influence du conditionnement.
Influence du niveau de chargement

La Figure 4.19 montre que, dans quasiment toutes les configurations, le nombre d’événements
relatifs a la rupture des fibres est d’autant plus important que le niveau de chargement appliqué

est faible.

En revanche, il est plus difficile de statuer sur I'influence de 6™ sur la fissuration matricielle et
Iendommagement des interfaces. Pour empilement [(0/90),], il semblerait que le niveau de
chargement n’ait pas d’influence sur 'endommagement matriciel et aux interfaces. Pour le
composite [(£45),], laugmentation de 6™ a tendance a augmenter la proportion d’évenements

liés a 'endommagement matriciel et a diminuer celle des interfaces.
2.4.2. Seuils d’endommagement

De facon analogue a Détude réalisée en traction monotone, on considere que le seuil
d’endommagement pour le mécanisme considéré est dépassé lorsqu’on atteint 5 % du nombre
total d’événements de la classe considérée. On note alors N le cycle pour lequel ce pourcentage
est atteint. Le Tableau 4.4 détaille les valeurs de N°” normalisées par le nombre de cycles a
rupture pour toutes les configurations de I’étude. Pour chacune d’entre elles, trois niveaux de

chargement sont étudiés tels que 'on ait un niveau avec 6™ inférieur a 50 % de o, un autre avec

ud

ma:

"™ environ égal a 50 % de o, et un dernier avec 6™ supérieur a 50 % de o,
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” [(£45)5] [(0/90),]
N/ N; [Y0]
Matrice | Interfaces | Fibres Matrice | Interfaces | Fibres
GmﬂX/Gu
6 43 72 9 19 76
<50 %
Gmax/cu
4 6 67 13 13 54
RHO =50%
GmﬂX/Gu
7 8 13 2 11 28
> 50 %
Moyenne 6 19 51 8 14 53
Gmax/cu
1 15 38 2 2 35
< 50 %
Gmax/cu
5 24 32 5 5 36
RHS50 =50%
Gmax/cu
3 2 2 9 11 28
> 50 %
Moyenne 3 14 24 6 6 33
Gmax/Gu
2 27 25 3 5 48
<50 %
Gmax/Gu
3 2 3 2 2 4
RH100 | =50%
Gmax/Gu
4 1 1 8 7 5
> 50 %
Moyenne 3 10 10 4 5 19

Tableau 4.4 : Seuils d’endommagement pour chacune des classes d’évenements acoustiques
enregistrés pour trois niveaux de chargement en fatigue et en moyenne pour les empilements

GFRPAGG [(+45),] et [(0/90)].

L’ordre d’apparition des classes d’endommagement est commun a toutes les configurations

¢tudiées : d’abord la classe « matrice » puis la classe « interface » et enfin la classe « fibres ». Sur
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les bases des valeurs indiquées dans le Tableau 4.4 il est possible de calculer les seuils
d’apparition pour chaque catégorie d’endommagement, moyennés sur les trois
conditionnements, les trois niveaux de chargement et les deux séquences d’empilement. Ainsi, la
fissuration de la matrice intervient des le début de la sollicitation cyclique, a un niveau
d’avancement moyen de 5 % £ 2 %. On observe ensuite I'apparition de 'endommagement des
interfaces a un niveau moyen de 11 % % 4 %. Enfin, les ruptures de fibres font leur apparition a

32 % % 11 % d’avancement de I’essai.
Influence de la séquence d’empilement

Les valeurs de seuils moyennées sur les trois conditionnements et le niveau de chargement sont

regroupées dans le Tableau 4.5.

N7/ N%) | (45 | [0/90)]

Matrice 4+1 6*1
Interface 14 £3 8t 4
Fibres 28 + 15 35+ 11

Tableau 4.5 : Influence de la séquence d’empilement sur les seuils d’endommagement des trois
classes d’évenements acoustiques. Valeurs moyennées sur tous les conditionnements et les

niveaux de chargement.

On voit dans le Tableau 4.5 que 'endommagement de la matrice et des fibres survient plus tot
pour Pempilement [(+45);] que pour 'empilement [(0/90);]. L’endommagement des interfaces

est quant a lui plus tardif dans le cas de la séquence d’empilement [(£45),].
Influence du tanx d’humidité

Pour toutes les configurations étudiées, 'augmentation du taux d’humidité précipite Papparition
des trois catégories d’endommagement (Tableau 4.4). Par exemple, si on considere la séquence
d’empilement [(0/90),] dans le cas d’une sollicitation égale a 50 % de la contrainte a rupture, les
seuils d’endommagement de la classe «interfaces » pour les conditionnements RHO, RH50 et

RH100 sont respectivement 13 %, 5 % et 2 %.
Influence du nivean de chargement

En regle générale, 'augmentation du niveau de chargement n’influence que tres peu le seuil

d’endommagement matriciel, ce dernier étant dans tous les cas relativement bas. L’effet est
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cependant plus marqué sur lendommagement des interfaces et des fibres. En effet,
I'augmentation de 6™ induit une importante diminution des seuils d’apparition de ces catégories
d’endommagement. Par exemple, pour le composite [(0/90);] conditionné a RH50, pour une
contrainte de fatigue appliquée telle que 6™ /6, < 50 %, le seuil d’endommagement des fibres

est de 35 % tandis qu’il est de 28 % pour 6™/c, > 50 % (Tableau 4.4).
2.5. Observations lors d’essais interrompus

Des essais de fatigue interrompus ont été menés a un niveau de chargement tel que 6™ est égal a
50 % de o, sur éprouvettes [(0/90);] et [(£45),], conditionnées a RH50. Trois niveaux
d’avancement ont été choisis de facon a étudier les types d’endommagement qui se développent
dans le matériau au cours de la sollicitation cyclique : 5 %, 50 % et 85 % du nombre de cycles a

rupture.

Les observations sont faites au microscope optique suivant deux plans de coupe définis sur la
Figure 4.20. La coupe AA’ permet d’observer la tranche de I’éprouvette tandis que la coupe BB’

permet d’observer le matériau a ceeur.

(@) [(+45)3] (b) [(0/90)5]

\ 45° A I B

A | A
y

Figure 4.20 : Définition des coupes d’observation longitudinales et transverses pour les

séquences d’empilement (a) [(£45),] et (b) [(0/90),]

Les obsetrvations faites sut les éprouvettes [(0/90);] montrent I'apparition de décohésions fibres
/ matrice des 5 % d’avancement de 'essai (Figure 4.21a) dans les deux plans de coupe. Cela

montre que les décohésions se développent a la fois dans les torons de chaine et de trame.
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(@ N /N;=5% (b) N /N;= 50 %
Coupe AA’ Coupe AA’

Coupe BB’

Coupe BB’

(c) N /N;= 85 %
Coupe AA’ Coupe BB’

Figure 4.21 : Observations microscopiques en coupe AA’ et BB’ de trois éprouvettes RH50
[(0/90),] pour des essais de fatigue a 6™ = 50 % G, interrompus a 5 %, 50 % et 85 %

d’avancement.

Néanmoins, celles-ci ne se propagent pas dans tout le toron et restent confinées autour de deux
ou trois fibres. A 50 % d’avancement de P’essai, les décohésions se sont propagées et occupent
maintenant toute la largeur du toron. On observe également l'apparition de ruptures de fibres
longitudinales. Les observations faites a 85 % d’avancement de I’essai ne mettent pas en évidence

de nouveaux mécanismes d’endommagements.

Les observations faites sur les éprouvettes [(£45);] montrent dés 5 % d’avancement la présence
de longues fissures au sein des torons de chaine et de trame (Figure 4.22a). Ces fissures résultent
de la coalescence des décohésions fibres / matrice et deviennent de plus en plus nombreuses au
cours de I'essai. De facon analogue 2 la séquence d’empilement [(0/90)], les ruptures de fibres

sont observées a partir de 50 % d’avancement de I’essai.
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Coupe AA’

Coupe BB’
(@) B
N /N~ 5 %

Coupe AA’ Coupe BB’

(b)
N /N, ~ 50 %

Coupe AA’ Coupe BB’

©
N /N, ~ 85 %

Figure 4.22 : Observations microscopiques en coupe AA’ et BB’ de trois éprouvettes RH50
[(£45),] pour des essais de fatigue a 6™ = 50 % o, interrompus a 5 %, 50 % et 85 %

d’avancement.
2.6. Observations des faci¢s de rupture

Un examen visuel des éprouvettes de composite tissé verre / PAGG sollicitées en fatigue a
6™ =50 % oy, f =1 Hz et R = 0,1 permet d’observer la localisation de la rupture pour toutes
les configurations étudiées. La Figure 4.23a montre que les éprouvettes [(£45);] rompent suivant
deux directions préférentielles a £ 45° par rapport a la direction de sollicitation. On observe
¢galement quune augmentation du taux d’humidité induit une légere augmentation de
I’élongation de I’éprouvette. La Figure 4.23b montre que les éprouvettes [(0/90),] présentent une
rupture perpendiculaire a la direction de sollicitation. Contrairement a la séquence d’empilement
[(£45)], Paugmentation du taux d’humidité n’a pas de conséquence visible sur I’élongation de

I’éprouvette.
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@ [(E45)] () [(0/90),]
Vierge ~ RHO RH50 RH100 Vierge ~ RHO RH50 RH100

X

| 30 mm
Y —

Figure 4.23 : Rupture sous sollicitation cyclique a 6™ = 50 % oy, f = 1 Hz et R = 0,1 du
composite GFRPAGG pour les empilements (a) [(£45),] et (b) [(0/90),] a RHO, RH50 et RH100.

Les facies de ruptutre des éprouvettes [(0/90),] et [(£45);] conditionnées 2 RHO, RH50 et RH100
ont été observés au MEB. Ces observations ont permis la mise en évidence des modes de

rupture du composite GFRPAGG.

(a) Zone de rupture ductile

Figure 4.24 : Observations de zones de rupture (a) ductile et (b) fragile dans les zones riches en
matrice d’un composite tissé verre / PA66 [(0/90);] a RH100 apres rupture en fatigue a

o™= 40 % o,
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Indépendamment du taux d’humidité contenu dans I’éprouvette observée, les zones riches en
résine PAG6G montrent la coexistence de deux modes de rupture. En effet, certaines zones
présentent une rupture tres ductile (Figure 4.24a) tandis que d’autres montrent une rupture
fragile, caractérisée par des fissures en riviere (Figure 4.24b). Ces fissures se développent dans

des plans différents et indiquent la direction de propagation de la fissure.

Dans les zones riches en matrice, on observe également la présence de stries de fatigue (Figure
4.25a). Ce type d’endommagement a précédemment été mis en évidence dans le cas d’un

composite a matrice PAG6 renforcé de fibres courtes [Karger-Kocsis & Friedrich, 1988].

Lobservation des torons de fibres a permis de mettre en évidence la coexistence de deux types

d’endommagement des fibres de verre au sein du toron (Figure 4.25b).

(a) Stries de fatigue
.

(b) Ruptures de fibres

s

&

Figure 4.25 : Observations de stries de fatigue dans les zones riches en matrice et du facics de
rupture des fibres du composite tissé verre / PAG6 [(0/90)5] 2 RHO aprés ruptute en fatigue a

o™ =30 % o,.

Certaines fibres présentent un faciés de rupture lisse : il s’agit d’une rupture fragile du verre
suivant un seul plan de clivage [Morton & Hearle, 2008]. A Pinverse, on observe des fibres
présentant un faciés faisant apparaitre deux zones distinctes (Figure 4.26a) : une zone ayant un
aspect « miroir » (D) et une zone de propagation de fissures radiales (@). Ce type de rupture a
précédemment été étudié par Purslow [Purslow, 1981; Purslow, 1988] pour un composite a
matrice PEEK renforcé de fibres de carbone courtes. L’auteur développe le concept de DAFF
(Directly Attributable Fibre Failures), permettant de déterminer le scénario de rupture des fibres
alignées avec la direction de sollicitation (Figure 4.260b). La zone miroir située au bord de la fibre
est identifiée comme I'amorce de la rupture. Des fissures radiales se propagent ensuite depuis
cette zone vers le pourtour de la fibre. Lorsqu’elles atteignent une fibre adjacente, ces fissures

créent une nouvelle zone d’amorce. Dé¢s lors, il est possible de suivre le scénario de rupture des

- 161 -



Chapitre 2 : Mécanismes d’endommagement en fatigue

fibres au sein du toron. Ce type de rupture survient lorsque la fissure se propage

préférentiellement d’une fibre a Pautre plutot qu’a travers la couche de résine située a l'interface.

(a) Zone miroir et fissures radiales (b) Application du concept DAFF

Figure 4.26 : Facies de rupture des fibres de verre observées sur le composite GFRPAG6
[(0/90)5] 2 RH100 apres ruptute en fatigue a 6™ = 40 % o,. (a) Zone miroir et fissures radiales

(b) Application du concept de DAFF.

Si 'influence du conditionnement n’est pas visible sur les zones riches en matrice et les fibres,
Pobservation des interfaces torons / matrice montre une meilleure adhésion de la résine PAG6
aux fibres dans le cas du composite conditionné a RHO (Figure 4.272). A RH100 a I'inverse, une

grande partie des fibres se retrouve a nu, sans couche de résine résiduelle (Figure 4.27b).

() RHO (b) RH100

Figure 4.27 : Observation de la dégradation des interfaces due a la présence d’eau dans le

composite GFRPAGG6 [(0/90);] (a) conditionné a RHO et sollicité a 6™ = 30 % o, et (b)

conditionné a RH100 et sollicité a 6™ = 40 % o,.
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2.7. Analyse et discussion
Chronologie de ['endonmmagement

L’ensemble des résultats présentés dans ce chapitre permet de proposer une chronologie de
Iendommagement du composite GFRPAGG au cours dun essai de fatigue. La Figure 4.28
montre la superposition des courbes d’évolution du module sécant, de I'échauffement et du
nombre total d’événements acoustiques pour des éprouvettes [(0/90),] et [(£45),] conditionnées
a RH50 et sollicitées a 50 % de la contrainte a rupture du matériau. On observe alors que la
température, le module sécant et I’émission acoustique suivent globalement la méme évolution

en trois phases.

La phase I est relativement courte puisqu’elle s’achéve pour un rapport N/N; environ égal a 5 %.
Elle est caractérisée par une augmentation rapide de la température de surface de I’éprouvette et
une chute du module sécant. Les observations sur essai interrompu ont montré que quelques
décohésions fibres / matrice se développent dans le matériau sur cette période (Figure 4.21a et
4.22a). Les seuils d’endommagement de la matrice et des interfaces ont été trouvés égaux ou
supérieurs a 5 % (Tableau 4.4). Ainsi, cette phase est caractérisée par I'apparition des tout
premiers endommagements, a savoir les décohésions fibres / matrice, néanmoins, ces
endommagements restent peu nombreux et ne représentent quune partie négligeable de

I'endommagement global du matériau.

La phase II correspond a une diminution constante du module sécant ainsi qu’une légere
augmentation de la température de surface de ’éprouvette. L’activité acoustique augmente elle
aussi progressivement sur cette période. Cette phase est attribuée a la propagation des
endommagements : les observations faites sur essai interrompu a 50 % d’avancement ont mis en
évidence la coalescence des décohésions fibres / matrice au sein des torons et 'apparition des
ruptures de fibres (Figure 4.21b et 4.22b). Ces observations sont cohérentes avec les valeurs de
seuil d’endommagement déterminées pour les fibres par émission acoustique (N°"* / N; = 36 %
pour le [(0/90),] et N°* / N, = 32 % pour le [(+45),]). Concernant 'endommagement matriciel,
il convient de souligner que malgré une activité acoustique importante, aucune macro-fissure n’a
été observée. Ainsi, les évenements liés a la matrice correspondent plutét a des micro-

endommagements.

La phase III précede la rupture finale du matériau et est caractérisée par une élévation de la
température de surface et une chute importante du module sécant. Cette phase correspond a une

accélération de 'endommagement, comme en témoigne I'augmentation de I'activité acoustique.
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0.60

EN/ES

(@) [(£45),]

0.20

Echauffement / Evénements Acoustiques

0.00
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(b) [(0/90)5]
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Echauffement / Evénements Acoustiques
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Figure 4.28 : Evolution de ’échauffement, du module sécant et du nombre total d’événements
acoustiques (valeurs normalisées) pout des éprouvettes GFRPAGG [(+45),] et [(0/90),]

conditionnées a RH50 et sollicitées a 50 % de la contrainte a rupture.
Influence du tanx d’humidité

En regle générale, Paugmentation du taux d’humidité contenu dans ’éprouvette entraine une

précipitation de 'endommagement (Tableau 4.4).

De plus, a niveau de chargement équivalent, les résultats d’émission acoustique montrent que la
présence d’eau diminue 'endommagement matriciel (Tableau 4.3). Ce résultat est a mettre en
relation avec I’état microstructural de la matrice PAG6 dans le cas d’essais a RH100 (Tableau 4.1).
D’une part, a RH100, le polyamide 6,6 est a I’état caoutchoutique, ce qui lui confere une grande
capacité de mouvements des segments de chaines macromoléculaires [Nguyen, 2014]. D’autre
part, la présence d’eau induit une plastification de la résine, phénomene qui conduit également a

une augmentation de la mobilité des chalnes [Arif et al., 2014; Launay et al., 2013]. Ainsi, lorsque
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la matrice est saturée en eau, sa grande capacité a se déformer peut limiter le développement des

endommagements matriciels.

La présence d’eau favorise au contraire 'endommagement des interfaces (Tableau 4.3). Ce
résultat est confirmé par les observations MEB des faciés de rupture : alors qua RHO on observe

la présence de résine autour des fibres apres rupture, ce n’est pas le cas a RH100 (Figure 4.27).
Influence de la séquence d’empilement

Les éprouvettes [(£45);] se déforment fortement lorsqu’elles sont sollicitées en fatigue (entre
15 % et 70 % en fonction du conditionnement et du niveau de chargement appliqué). Cette
déformation est une conséquence de I'orientation des fibres a = 45° par rapport a la direction de
sollicitation. La désorientation des fibres au cours de chaque cycle favorise également le
développement des décohésions fibres / matrice au sein des torons (Figure 4.22). Ainsi,
I'endommagement des interfaces occupe une proportion plus importante pour cet empilement
que pour les éprouvettes [(0/90),] (Figure 4.19). Les frottements issus de la désorientation des
fibres associés a un endommagement important des torons induisent une importante élévation

de la température de surface des éprouvettes (Figure 4.15).

Les éprouvettes [(0/90);] se déforment peu et la perte de rigidité au cours de Pessai est
relativement faible (Figure 4.11). En effet, la présence de fibres dans la direction de sollicitation
permet de limiter la dégradation des propriétés mécaniques du composite. De ce fait,
Iendommagement est tres localisé, ce qui se traduit par apparition d’un point chaud sur les
cartographies de variation de température (Figure 4.14). On observe dans cette zone
I'accumulation d’évenements acoustiques et notamment, d’évenements liés a la rupture de fibres
(Figure 4.16). L’observation au microscope optique de ces zones d’échauffement local a permis
de confirmer la présence de nombreuses fibres longitudinales rompues. De plus, un
endommagement important des torons transverses est mis en évidence par l'observation de

nombreuses décohésions fibres / matrice (Figure 4.21).
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CHAPITRE 3 : MISE EN EVIDENCE DU ROLE PREPONDERANT DES FIBRES DANS

LES ESSAIS A GRAND NOMBRE DE CYCLES

Les essais de fatigue ont souligné I'absence d’influence du conditionnement sur la durée de vie
du matériau pour les grands nombres de cycles. En effet, au-dela de 10* cycles, on observe un
regroupement des courbes de Wohler des éprouvettes RHO, RH50 et RH100 pour toutes les
séquences d’empilement étudiées. Les essais en atmosphere contrélée ont permis d’éliminer
I’hypothese selon laquelle la perte du conditionnement due a la réalisation des essais de fatigue a

température et hygrométrie ambiantes modifierait les durées de vie des éprouvettes RHO et

RH100.

L’analyse de endommagement a permis d’étudier I'influence du niveau de chargement sur
chacune des configurations. Il apparait alors que la réduction de la contrainte de fatigue
appliquée entraine une augmentation de la proportion de fibres rompues dans Iéprouvette
sollicitée par rapport aux autres types d’endommagement (Tableau 4.4). Ainsi, I'objectif de ce

chapitre est d’étudier plus précisément ce phénomene.

3.1. Evolution du nombre d’événements acoustiques liés aux fibres au cours

de Pessai

On s’intéresse a I'évolution du nombre cumulé d’évenements acoustiques liés a la rupture de
fibres pour trois niveaux de chargement, répartis de fagon a étudier des durées de vie

équivalentes a 10°, 10*et 10° cycles.

La Figure 4.29 présente les résultats obtenus pour les trois conditionnements RHO, RH50 et
RH100 pour la séquence d’empilement [(0/90),]. Tout au long de P’essai, on observe un nombre
d’évenements liés aux fibres d’autant plus grand que la contrainte de fatigue appliquée est faible.
En outre, plus le taux d’humidité contenu dans I’éprouvette est important, plus I'influence du
niveau de chargement est marquée. On notera le comportement singulier de I’éprouvette
conditionnée a RH100 et sollicitée a 45 % de la contrainte a rupture pour laquelle on observe

une tres forte augmentation du nombre de ruptures de fibres a la moitié de I'essai.

Les résultats obtenus sur la séquence d’empilement [(+45),] sont présentés sur la Figure 4.30. A
Iexception des éprouvettes conditionnées a RHO, la réduction de 6™ implique une hausse de
Pactivité acoustique liée aux fibres. Néanmoins, cette augmentation est surtout visible au-dela du
premier tiers de I’essai. Pour les éprouvettes conditionnées a RHO, 'éprouvette sollicitée a 50 %

de la contrainte a rupture a une trés forte activité acoustique liée aux fibres. Cependant, on
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notera qu’une simple réduction de 55 % a 50 % de la contrainte a rupture entraine une
importante différence dans I'allure des courbes d’évolution du nombre d’évenements acoustiques
liés aux fibres. Comme pour le [(0/90),]

RH100 pour la contrainte maximum de fatigue la plus faible, avec une augmentation trés

b

importante vers la moitié de I'essai.
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Figure 4.29 : Evolution du nombre cumulé d’éveénements acoustiques liés aux fibres en fonction

de la contrainte maximum de fatigue appliquée pour des éprouvettes [(0/90),] conditionnées a

on peut noter également une évolution singulicre a

(2) RHO, (b) RH50 et (c) RH100.

- 168 -



PARTIE IV : ANALYSE DU COMPORTEMENT MECANIQUE SOUS SOLLICITATION CYCLIQUE

(1) RHO (b) RH50
30000 - 16000 -
@ — 40 % o, g — 45 %o,
5 509 5 14000 || 509
2 25000 | 20%0% S 50 % o,
% — 55 %0, % — 65 %o,
= ® 12000 -
[} wn
2 20000 - 2
» @ 10000 -
4] 1]
3 =
=3 —
= 15000 - = 8000 -
3 3
& ® 6000 -
@ 10000 - ®
c =
o g 4000 -
5 5000 g
S @ 2000 -
= =
(WE] (Fu |
0 | 0
0 025 05 075 1 0 025 05 075 1
N/N¢ N/N;
() RH100
25000 -
8 — 50 % o,
2 — 60 % o,
X 20000 +] — 80 % o,
ﬁ
=
£ 15000 -
=3
=
B
=3
S 10000 -
(1]
%]
=
=
£ 5000 -
=
-
2
0 T T T

T
0 0.25 0.5 0.75 1
N/N;
Figure 4.30 : Evolution du nombre cumulé d’événements acoustiques liés aux fibres en fonction

de la contrainte maximum de fatigue appliquée pour des éprouvettes [(+45),] conditionnées a

() RHO, (b) RH50 et (c) RH100.

3.2. Répartition surfacique des ruptures de fibres: observations par
microscopie optique

Des essais de fatigue sur éprouvettes conditionnées a RH50 ont été interrompus a la moitié de
leur durée de vie. Les séquences d’empilement [(0/90)5] et [(£45),] ont été étudiées pour les trois
mémes niveaux de chargement que précédemment. Apres interruption, les éprouvettes sont
découpées, polies puis observées au microscope optique de fagcon a observer a la fois la tranche

et le coeur de Iéprouvette (Figure 4.31).
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@) [(£45),] (b) [(0/90)]
’{"'16 mm ;E,-""/ x (it e’ ittty
| /’,—"’ i i 20) mm
iy A I IR i

Figure 4.31 : Schéma de découpe des éprouvettes (a) [(+45),] et (b) [(0/90),]. Les zones

d’observation au microscope optique sont représentées en jaune.

Le comptage des ruptures de fibres se fait alors en se basant sur ces observations (Figure 4.32).
Le nombre de ruptures décomptées est ensuite divisé par la longueur d’éprouvette observée afin

de déterminer une densité linéique de ruptures de fibres.

Pour la séquence d’empilement [(0/90),], on considere qu’il existe une symétrie de
I'endommagement par rapport au plan (O ; x ; z) passant par le centre de I'éprouvette. Ainsi, on
considere que la densité linéique de rupture de fibres sur le bord de I'éprouvette qui n’a pas été

observé directement est égale a celle du bord opposé.

Figure 4.32 : Observation de la rupture des fibres longitudinales pour une éprouvette [(0/90),]

sollicitée a ™= 45 % o, R = 0,1 et f = 1 Hz. Essai interrompu apres 20000 cycles.

ILa Figure 4.33 présente les densités linéiques de ruptures de fibres déterminées sur les
empilements [(£45);] et [(0/90);] pour trois niveaux de chargement a une dutée de vie

équivalente a N/2.

Concernant la séquence d’empilement [(+45),], la densité linéique de ruptures de fibres est

doublée lorsque le niveau de chargement passe de 65 % a 50 % de la contrainte a rupture. On
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observe ensuite une baisse peu significative lorsque la contrainte maximale de fatigue appliquée

diminue de 5 % (Figure 4.33a).
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Figure 4.33 : Densité linéique de rupture de fibres pour des éprouvettes sollicitées a R = 0,1 et

.. . N
f = 1 Hz. Essais interrompus 2 //,,.

Pour Pempilement [(0/90),] (Figure 4.33b), 'augmentation de la densité linéique de ruptures de

fibres est plus progressive lorsque la contrainte maximum de fatigue appliquée diminue. Elle est

néanmoins multipliée par un facteur 3 entre 70 % et 45 % de la contrainte a rupture du matériau.

La comparaison des deux empilements montre que les ruptures de fibres sont plus nombreuses

pour la séquence [(£45),].
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Figure 4.34 : Localisation des ruptures de fibres le long de I’éprouvette sollicitée en fatigue a

™ =45%c,R=0,1ctf=1Hz
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La Figure 4.34 détaille les valeurs de densité linéique déterminées sur chaque portion
d’éprouvette observée pour les empilements [(+45);] et [(0/90),] dans le cas ou 6™= 45 % o,.
Pour les éprouvettes [(£45),], les ruptures de fibres sont plus nombreuses dans la partie située
juste au-dessus du centre de I’éprouvette, entre les abscisses 100 mm et 130 mm. Cela
correspond a la zone de rupture observée sur I’éprouvette présentée Figure 4.17. Pour les
éprouvettes [(0/90)], les ruptures de fibres sont logiquement localisées principalement sur les

bords, en particulier dans la zone de plus faible section.

3.3. Répartition volumique des ruptures de fibres : tomographie RX

Afin d’obtenir des informations sur la répartition volumique des ruptures de fibres dans les
éprouvettes sollicitées en fatigue, des observations par microtomographie 3D ont été sous-

traitées au synchrotron de Grenoble.

Deux éprouvettes [(0/90);] conditonnées a RH50 ont préalablement été sollicitées
respectivement a 70 % et 40 % de la contrainte a rupture, a une fréquence d’essai de 1 Hz et un
rapport de charge de 0,1. Les essais étaient instrumentés avec une caméra IR et un systeme
d’émission acoustique afin de localiser 'amorce de 'endommagement. Les essais ont été stoppés

apres avoir atteint la moitié de la durée de vie pour la contrainte de fatigue considérée.

-— 160 e
matrice
= interfaces 140
= fibres #c
120 —
Q
'-"__"r. 3°C
100 S
-------------------------------- E 2°C
g0 =
1°C
60
40 0°C
90 y

Amplitude [dB]

Figure 4.35 : Localisation des événements acoustiques et cartographie IR de 'éprouvette

[(0/90)5] RH50 sollicitée a 70 % o, au moment de linterruption de I'essai a N = N,/2.

La zone scannée par tomographie RX est choisie en se basant sur les résultats fournis par les
techniques de controle non destructif utilisées. Par exemple, la Figure 4.35 montre la localisation
des évenements acoustiques et la cartographie de variation de température 2 N; / 2 pour

I’éprouvette sollicitée a 70 % de la contrainte a rupture. On observe une zone d’échauffement au
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niveau de P'abscisse 98 mm, corrélée avec une légere accumulation d’évenements acoustiques liés
aux fibres. Cette région, entourée en pointillés noir sur la Figure 4.35, a donc été sélectionnée
pour une étude plus approfondie au tomographe. Les échantillons observés par tomographie RX

ont une taille de 12 mm X 20 mm X 1,57 mm soit un volume total de 376,8 mm’.

Les images réalisées au synchrotron ESRF de Grenoble ont ensuite été post-traitées chez Renault
avec le logiciel Avizo 7.0.0. Une représentation en 3D de la zone d’étude est alors reconstruite a
partit des images générées au tomographe. La résolution de 3,06 um/pixel associée au
rayonnement synchrotron permet de visualiser avec précision les fibres de verre dans

I’échantillon de composite (Figure 4.36).

Ainsi, ces observations permettent de visualiser dans le volume de I’échantillon, la localisation et

la proportion de fibres cassées apres une sollicitation cyclique jusqu’a la moitié de la durée de vie.

W,. Nl N

|
|
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AW YRR
I

Wl
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Figure 4.36 : Observation des fibres de verre dans le composite GFRPAG6 [(0/90),] par

microtomographie RX.

Le protocole de traitement d’images utilisé pour isoler et calculer le volume occupé par les fibres

rompues est détaillé sur la Figure 4. 37.

A partir d’un sous-volume, on applique un filtre Gaussien afin d’atténuer le bruit (Figure 4.37a).
Ensuite, le filtre « gradient d’image » permet de mettre en évidence les ruptures de fibres, tout en
lissant le toron dans lequel elles sont contenues (Figure 4.37b). Des lors, en appliquant un
seuillage adéquat, il est possible d’isoler les ruptures de fibres. Néanmoins, ce seuillage prend
également en compte certaines fibres des torons transverses (Figure 4.37c). Il est alors nécessaire
d’effectuer une analyse granulométrique afin de ne conserver que les particules correspondant
effectivement a une fibre rompue (Figure 4.37d). Cette analyse permet également de déterminer
le volume occupée par les « trous » laissés par la rupture d’une fibre. C’est cette valeur qui est

retenue pour I’étude comparative entre les deux échantillons testés en fatigue.
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ioure 4.37 : Illustration des différentes étapes du traitement d’image sous Avizo.
Figure 4.37 : Illustration des différentes étapes du trait t d’imag A

Les fractions volumiques correspondant aux ruptures de fibres sont regroupées dans le
Tableau 4.5. On observe que la réduction de 6™ induit une forte augmentation de la proportion

de ruptures de fibres dans le matériau.

6™ =70%0c, | 6™ =40%o0,

Vﬁbrcs/ Vtotzl 15’7 X 1075 24,4 X 1075

Tableau 4.5 : Fractions volumiques de ruptures de fibres pour deux échantillons de composite
GFRPAGG [(0/90),] conditionnés a RH50 et sollicités en fatigue a 70 % et 40 % de la contrainte

a rupture jusqu’a N./2.
3.4. Analyse et discussion

Plusieurs paramétres, regroupés dans le Tableau 4.6 dans le cas particulier d’éprouvettes [(0/90),]
et [(£45);] conditionnées a RH50, ont été étudiés afin de comprendre le role des fibres dans le

processus d’endommagement en fatigue du composite tissé verre / PAGG :

- évolution du nombre d’événements acoustiques liés aux fibres au cours d’un essai de
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fatigue jusqu’a rupture ;

- les densités linéiques de fibres rompues dénombrées a partir des observations faites au

microscope optique sur des essais interrompus a N;/2 ;

- les fractions volumiques d’espaces vides consécutifs a la rupture de fibres déterminées

grice a analyse par tomographie RX sur des essais interrompus a N;/2;

o™/ o" Densité linéique | Fraction volumique EA™ | BATre

%] o) [mm] X 10° AN,/2 | aN,

70 3,0 0,54 15,7 53 300

[(0/90),] 55 3,6 0,95 - 56 480
40 - 45 4,7 1,43 24 4 228 3012

65 3,2 1,32 - 387 735

[(£45),] 50 4.4 3,21 - 968 7609
45 5,1 3,01 - 1281 13981

Tableau 4.6 : Evolution des paramétres relatifs a la proportion de fibres rompues dans des
éprouvettes de composite [(0/90)4] et [(£45),] conditionnées a RH50 pout trois niveaux de

chargement de fatigue.

Tous ces parametres indiquent une augmentation du nombre de fibres rompues au cours de
essai lorsque la contrainte de fatigue appliquée diminue. Si pour Pempilement [(0/90),] cette
augmentation est progressive (Figure 4.33b), la transition est plus marquée pour la séquence

d’empilement [(£45),] (Figure 4.33a).

Ainsi, que ce soit en part relative ou en nombre absolu, les ruptures de fibres deviennent d’autant
plus importantes que la contrainte de fatigue appliquée est basse. Au vu des résultats, on peut
raisonnablement fixer le seuil de transition a une contrainte de fatigue égale a environ 50 % de la

. N , . . N , . . 4
contrainte a rupture du matériau, ce qui correspond a une durée de vie d’environ 10" cycles.

On peut alors formuler Phypothéese selon laquelle, pour des niveaux de chargement suffisamment
faibles, la rupture des fibres est le mécanisme le plus endommageant au sein du matériau dans les
deux empilements étudiés : [(0/90),] et [(£45),]. Les fibres étant insensibles a ’humidité, cela
pourrait expliquer I'absence d’influence du conditionnement sur les durées de vie en fatigue du

composite pour les durées de vie supérieures a 10" cycles (Figure 4.4).
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CHAPITRE 4 : PREDICTION DES DUREES DE VIE

I’ensemble des durées de vie obtenues a température et hygrométrie ambiantes a servi a la mise
en place et a I’évaluation de deux criteres de fatigue : le diagramme de durée de vie constante
[Vassilopoulos et al., 2010] et une version améliorée du critére a deux parametres [Epaarachchi &

Clausen, 2003].

4.1. Les diagrammes de durées de vie constantes
4.1.1. Mise en place du mod¢le

Les diagrammes de durées de vie constantes (CLD) ont initialement été proposés par
Vassilopoulos et al. [Vassilopoulos et al., 2010]. Ce critere de fatigue permet d’extrapoler, a partir
des données expérimentales obtenues a un rapport de charge donné, la durée de vie du matériau
) < , . . . L.
pour d’autres valeurs de R, tous les autres parameétres étant identiques par ailleurs (matériau,
fréquence, séquence d’empilement, conditions d’essais, etc.). Dans cette étude, la courbe de
Wohler de référence est celle établie a R = 0,1. Ainsi, la construction du diagramme de durée de
vie constante se fait sur l'intervalle R € [0; 1]. Sur cet intervalle, Pexpression du modéle est

donnée par I’équation 4.3 :

1-R Equation 4.3
o, =
“ A R3+By ~
[Vassilopoulos et al., 2010]
Avec :
A = 2 1 Equation 4.4
= R=0
0. 0,
“ “ [Vassilopoulos et al., 2010]
1 Equation 4.5
BIII - O_R=0
a

[Vassilopoulos et al., 2010]

Ou I'amplitude de la contrainte de fatigue appliquée (6,) peut étre reliée au rapport de charge (R)

et a la contrainte moyenne de fatigue (6,,) par ’équation 4.6.

1—-R Equation 4.6
(50
@ \1+R/ T

La courbe de Wéhler de référence ayant été déterminée a R = 0,1 il est nécessaire de moditier les
conditions aux limites de I’équation 4.3 de fagon a exprimer les coefficients Ay, et By, en

fonction de g&=01 .
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2 1 0,9 2x1073 . )

Ay = G_u ~| 9999 a(f:O'l — o Equation 4.7
1 0,9 2x1073 , _

B, = 0,999 ac}fzo‘l - o Equation 4.8

Ainsi, pour chaque amplitude de fatigue disponible expérimentalement pour le rapport de charge
de référence (ici R = 0,1), il est possible de calculer les valeurs de A; et By, correspondantes
(équations 4.7 et 4.8). L’équation 4.3 permet alors d’exprimer o, en fonction de R (ou o, avec
I’équation 4.6), sur I'intervalle de validité du modeéle, a savoir R € [0; 1]. Chaque courbe de
durées de vie ainsi construite est alors associée au nombre de cycles a rupture de Iéprouvette
sollicitée a R = 0,1. Ainsi, le modele CLD permet de tracer autant de courbes que de points

expérimentaux disponibles pour le rapport de charge de référence.
4.1.2. Confrontation modéle / expérience

Ce modele a été appliqué dans le cas d’éprouvettes [(0/90),] conditionnées 2 RH50. Les essais
ont été réalisés par le CETIM a une fréquence de 10 Hz pour les rapports de charge R = 0,1,
R= 0,3 et R = 0,6. Afin de limiter le phénomene d’échauffement a cette fréquence d’essais, les

éprouvettes sont refroidies par un systeme de ventilation.

(a) Ga - R (b) Ga_ 0m
160 160
—330 —330
140 —_—3724 140 —_—3724
—13010 — 13010
120 88440 120 —— 88440
—_— — 441706
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[
o o
=80 = 80
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0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 0 100 200 300 400
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Figure 4.38 : Diagrammes de durées de vie constantes pour le composite GFRPAG6 [(0/90),] a
RH50 représentés dans le plan (a) 6, — R et (b) 6,— o,.. Formulation basée sur la courbe de

Wohlera R = 0,1 et £ =10 Hz.
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Les essais réalisés a R = 0,1 servent a la mise en place du modele. La Figure 4.38 montre les CLD
dans les deux plans de représentation possibles, a savoir 6, — R et 6, — 6,. Avec cette
représentation, chaque courbe indique ’ensemble des couples (o, ; R) ou (o, ; 6,,) conduisant a un

méme nombre de cycles a rupture pour le matériau considéré.

Les deux autres rapports de charge sont utilisés pour tester les capacités de prédiction du
mode¢le. Les durées de vie obtenues expérimentalement a R = 0,3 et R = 0,6 sont regroupées

dans le Tableau 4.7.

R | oa[MPa] | N;cycle] R | ca[MPa] | N¢[cycle]
88 10 940 50 11 429

0,3 67 57 412 0,6 38 101 859
53 281 838 30 1945 360

Tableau 4.7 : Durées de vie du composite [(0/90),] a RH50. Essais de fatigue réalisés a f = 10 Hz
pour les rapports de charge R = 0,3 et R = 0,06.

La Figure 4.39 présente une comparaison des durées de vie obtenues expérimentalement et par
application du modéle CLD pour le composite GFRPAGG [(0/90),] conditionné a RH50 et
sollicité a 10 Hz pour deux rapports de charge R = 0,3 et R = 0,6. Pour chaque essai de fatigue
réalisé, le nombre de cycles trouvé expérimentalement est comparé au nombre de cycles prédit
par le modele CLD. Lorsque les points sont situés au-dessous du trait double, le modele est
conservatif. A l'inverse, lorsqu’ils sont situés au-dessus, le modele est non-conservatif. Les lignes

discontinues correspondent a la dispersion du modéle, fixée a N / 2 et N x 2.

10° - | Non-Conservatif ,,
A
w 10° -
Q@
(=]
g
g 104 _
=
Conservatif
100 < | . |
10° 10* 10° 10°

Nf expérimental [C\]C|ES]

Figure 4.39 : Comparaison des durées de vie expérimentales et déterminées par 'utilisation du
diagramme de durées de vie constantes pour le composite GFRPAG6 [(0/90)4] conditionné a

RH50 et sollicité a 10 Hz pour deux rapports de charge R = 0,3 et R = 0,6.
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On remarque que le critéere de fatigue a tendance a sous-estimer la durée de vie du matériau a
R = 0,3 et R = 0,6. Ainsi, a partir des données expérimentales obtenues pour un rapport de
charge de 0,1, le CLD ne parvient pas a modéliser correctement le comportement du matériau

pour des rapports de charge plus élevés.
4.2. Le critere de fatigue a deux parametres
4.2.1. Mise en place et enrichissement du modé¢le

Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi & Clausen, 2003], en se basant sur les travaux de Caprino
et d’Amore [Caprino & D’Amore, 1998], ont proposé le modele donné par I’équation 4.9. Ce
critere de fatigue présente deux avantages dans le cadre de ces travaux : seuls deux parameétres
doivent étre identifiés et les conditions d’essais peuvent étre modifiées (fréquence, contrainte

maximum de fatigue, rapport de charge, orientation des fibres dans le matériau).

Equation 4.9

1
N _ 1 + ( O-u,G _ 1) fﬁ ( o—u'g )A—l—R|sm0| ﬁ
f - gmax a(l - R)A—Rlsinel gmax

Avec:
N : nombre de cycles a rupture ;
0 : plus petit angle entre les fibres et la direction de sollicitation ;
0,, : contrainte a rupture en traction monotone ;

"™ contrainte maximale de fatigue appliquée ;

t: fréquence d’essai ;

R : rapport de charge ;

a et B 1 parametres du modeéle a identifier ;

A : parametre fixé a 1,6 par Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi & Clausen, 2003].

Dans cette étude, ce modele a été enrichi de maniere a intégrer le taux d’humidité dans la
formulation du critere. Pour cela, un modéele empirique reliant le taux d’humidité relative du

conditionnement (RH) a la contrainte a rupture en traction monotone a été développé.

La Figure 4.39 montre I'évolution de la contrainte a rupture en traction quasi-statique en
fonction du conditionnement appliqué (Tableau 3.4). On observe que G,, décroit linéairement

lorsque le taux d’humidité du conditionnement augmente.
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Figure 4.40 : Influence du taux d’humidité sur la contrainte a rupture en traction quasi-statique a

1 mm/min du composite GERPAG6 [(0/90),] et [(£45),].

Ainsi, on propose un modecle empirique linéaire donné par I’équation 4.10 et représenté sur la
Figure 4.40 en trait continu. La dispersion du mod¢le est fixée a £ 10 MPa (correspondant a la
plus grande dispersion observée expérimentalement sur toutes les configurations étudiées) et

représentée en pointillés sur la Figure 4.40.

Oup = Opp " — ag(RH — 50) Fiquation 4.10
Ou:
RH : taux d’humidité relative du conditionnement ;

ol 50 . contrainte A rupture en traction monotone pour un conditionnement a RH50 et un

angle 0 entre les fibres et la direction de sollicitation ;

a, : parametre du modele empirique linéaire.

Ainsi, les valeurs des coefficients de ’équation 4.9 pour les trois orientations de tissu considérées

sont données dans le Tableau 4.8.

Séquence d’empilement | 0[°] | of™ [MPa ay
[(0/90),] et [(90/0),] 0 3435 0,88
[(+45),] 45 124,4 0,41

Tableau 4.8 : Valeurs de 6, et a, pour les séquences d’empilement [(0/90).], [(90/0)] et [(£45),].
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L’expression finale du critere de fatigue enrichi utilisé dans cette étude est donnée par

I’équation 4.11.

1

l1 + (05.’55"—‘19(“—50) _ 1) 1P (05,’350—a9<RH_so)>°'6‘R'Si“9 'r

gmax a(l_R)1.6—R|sin 0| gmax

Nf =
Equation 4.11
Deétermination des parametres du modéle

Afin de procéder a I'identification de o et B, il est nécessaire de réécrire le modele sous la forme

donnée par I’équation 4.12. Le terme de droite de cette équation est noté « A ».

0,6—R|sinf|

B
. B_ 4y — (Fub _ f Ou,0 . .
a- (N¢ 1) = (O_max 1) (1= R)Le-RIsind] (amax) Equation 4.12

La courbe de Wohler de référence choisie pour la détermination de o et § est celle obtenue pour
le composite [(0/90),] et [(90/0);] conditionné 2 RH50. La Figure 4.41 montre la droite obtenue

pour la détermination de « et B.

1
0.9 |® [(0/90);] - RH50
0,8 [(90/0);] - RH50

0,7
0,6
0,5
0.4
0,3
0,2
0,1

OI T T T 1
0 5 10 15 20

NE-1

Anormé

Figure 4.41 : Détermination des parametres o et 8 du critere de fatigue enrichi a partir des
données expérimentales obtenues sut le composite [(0/90);] et [(90/0),] a RH50 sollicité a 1 Hz
et R =0,1.

Finalement, la mise en place de ce modele requiert :

- Une courbe de Wohler de référence pour la détermination des parametres o et {3 ;

- La contrainte statique a rupture du matériau pour une otientation de tissu donné, a

RH50 (6070) ;
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- Lavaleur de ay pour le modele linéaire.

Ces prérequis permettent par la suite de prédire la durée de vie en fatigue du matériau pour
n’importe quel taux d’humidité relatif, rapport de charge, fréquence, niveau de chargement et

orientation de fibres.

4.2.2. Confrontation modéle / expérience

Influence de la séquence d’empilement et du conditionnement

Les durées de vie en fatigue calculées avec le modele précédent sont données sur la Figure 4.42.

() RHO (b) RH50

400 [(0/90)5] ((90/0)] 350 s [(0/90),] [(90/0),]

300 -
e < 250 -
o a.
= 2. 200 -
g % 150 -
100 -
0 7] [(*45),]
0 .
1 10 102 103 10* 105 106
N¢ [cycles]
(&) RH100
350 -
300 1o [(0/90)5] [(90/0)]
250 -
Ezoo .
=
£ 150 -
©
100 -
50 -

(=45, e

1 10 10> 10® 10* 10> 10°
N¢ [cycles]
Figure 4.42 : Comparaison critere de fatigue enrichi et données expérimentales en fatigue a
f=1Hzet R =0,1 pour le composite tissé verre / PAGG6 dans toutes les configurations de

Iétude.
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Pour rappel, les données expérimentales des empilements [(0/90),] et [(90/0),] 2 RH50 ont été
utilisées pour déterminer les valeurs de a et 3. Ainsi, la courbe de Wohler calculée dans cette
configuration ne peut pas étre utilisée comme un indicateur de précision du modele. Cependant,
les cinq autres courbes S-N calculées montrent parfaitement la capacité du modele a prédire le

comportement en fatigue du matériau pour différents taux d’humidité et orientations de fibres.

Le modéle estime correctement la durée de vie du matériau, a I'exception des éprouvettes

[(0/90),] et [(90/0),] conditionnées 2 RHO (Figure 4.42a).

Cela pourrait étre di au fait que les parametres o et B ont été déterminés a RH50 sur le
composite [(0/90),], lorsque le polyamide est dans un état de transition. A Iinverse, 2 RHO, la
matrice polyamide est a I'état vitreux. Ainsi, a et @ étant des parametres liés au matériau, on
pourrait envisager de déterminer un couple («; @) pour le composite dans I’état vitreux et un
autre couple dans Iétat caoutchoutique. Cependant, le bon ajustement du modéle avec les
données expérimentales de 'empilement [(£45),] 2 RHO, pour lequel la matrice PAGG est a I’état

vitreux, ne confirme pas cette hypothése.

Afin de tester la robustesse du modcle et sa capacité a évaluer la durée de vie d’'un composite
tissé pour plusieurs orientations de fibres, des essais complémentaires ont été faits sur un
empilement [(30/120),]. Cet empilement correspond a un angle de 30° entre la direction de
sollicitation et les fils de chaine. Les échantillons ont été découpés au laboratoire et stockés a

température et humidité ambiantes de facon a approcher un conditionnement RH50.

Des essais de traction monotone ont permis de déterminer les propriétés en traction quasi-

statique de cet empilement (Tableau 4.9).

E, [GPa] | o, [MPa] & [%]

45+08 | 151 +14 | 158+12

Tableau 4.9 : Propriétés en traction quasi-statique du composite GFRPAG6 pour l'empilement

[(30/120),] 2 RH50.

Des essais de fatigue a f = 1 Hz et a R = 0,1 ont été menés pour cinq niveaux de chargement. Le
modele enrichi est alors appliqué en utilisant les parameétres donnés dans le Tableau 4.10. Les

valeurs de o et § sont celles déterminées précédemment sur empilement [(0/90),] 2 RH50.
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fHz] | R | 0[] | o,[MPa]

1 0,1 30 151

Tableau 4.10 : Parameétres utilisés pour la détermination de la durée de vie du composite

[(30/120),] 2 RH50.

L’ensemble des résultats est présenté sur la Figure 4.43. La ligne continue correspond au modele,
les lignes discontinues a sa dispersion et les symboles aux données expérimentales. LLe modcle
sous-estime légerement la durée de vie du matériau dans cette configuration, surtout pour les
durées de vie courtes. Au-dela de 10* cycles, les données expérimentales se trouvent dans la

dispersion du mod¢le.

180
160
140
120
100

80

oM [MPal]

60

40

20
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1 10 10? 103 104 10° 108

N¢ [cycles]

Figure 4.43 : Comparaison critere de fatigue enrichi et données expérimentales des essais de

fatigue 2 f = 1 Hz et R = 0,1 pour le composite tissé verre / PAG6 [(30/120),] 2 RH50.

En regle générale, le modele enrichi montre une meilleure corrélation avec les données
expérimentales obtenues pour des valeurs de 6™ faibles (Figures 4.42 et 4.43). Cette observation
est a mettre en regard avec la non prise en compte d’une des hypotheses formulée pour la mise
au point de ce modecle. En effet, la contrainte statique a rupture doit théoriquement étre
déterminée pour une vitesse de déformation équivalente a celle de I’échantillon sollicité en
fatigue. Jusqu’ici, cette hypothése n’a pas été prise en compte puisque les contraintes a rupture
utilisées ont été déterminées a une vitesse de 1 mm/min. Cette vitesse est bien plus faible que

celle observée pendant les essais de fatigue a 1 Hz.

Or, la vitesse de déformation de 'éprouvette est réduite lorsque la contrainte de fatigue appliquée

diminue. Ainsi, plus le niveau de chargement est bas, plus on se rapproche de 'hypothese de
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départ. Cela explique que le modéle enrichi est d’autant plus juste que le niveau de chargement
appliqué est faible. Ainsi, il est possible de proposer une voie d’amélioration en tenant compte de

la vitesse de déformation des éprouvettes dans chacune des configurations.
Prise en compte de la vitesse de déformation

La vitesse de déformation de I’éprouvette est spécifique a chaque essai de fatigue et dépend de la
séquence d’empilement, du taux d’humidité de I’éprouvette et de la contrainte de fatigue
appliquée. De plus, comme le montrent les Figures 4.9 et 4.10, les variations de déformations au
cours d’un essai de fatigue sont telles que la vitesse de déformation de I’éprouvette varie entre le
début et la fin de I'essai. De ce fait, pour chaque niveau de chargement appliqué, la vitesse de
déformation de I’éprouvette pour un essai particulier est choisie égale a la vitesse de déformation

au cycle N;/2.

Les vitesses de déformation relevées au cours des essais de fatigue a 1 Hz pour les empilements
[(£45)4] et [(0/90),] a RHO, RH50 et RH100 pour les valeurs extrémes de 6™ sont regroupées
dans le Tableau 4.11. Les valeurs entre parenthéses correspondent a la contrainte de fatigue

maximum appliquée.

[(X45),] [(0/90),]
RHO RH50 RH100 RHO RH50 RH100
373 550 752 233 245 214
Vitesse 4 N, /2 (120 MPa) | (110 MPa) | (90 MPa) | (290 MPa) | (290 MPa) | (250 MPa)
[mm/min] 100 145 354 71 95 101
(40 MPa) (40 MPa) (50 MPa) | (100 MPa) | (120 MPa) | (120 MPa)

Tableau 4.11 : Vitesses de déformation minimum et maximum des éprouvettes de composite
GFRPAGG pour les empilements [(£45)] et [(0/90),] 2a RHO, RH50 et RH100 2 f = 1 Hz et
R=0,1.

Des essais de traction monotone «rapide» ont ensuite ét¢ menés a ces vitesses afin de

déterminer la valeur de la contrainte a rupture du matériau correspondante (Figure 4.44).

La Figure 4.44b montre que pour les éprouvettes [(0/90),], si "augmentation de la vitesse de la
traverse de 1 a 100 mm/min se traduit par une élévation de la contrainte a rupture de 15%, cette

derniére se stabilise au-dela.
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(@) [(+45),] (b) [(0/90)]
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Figure 4.44 : Influence de la vitesse de déplacement de la traverse sur la contrainte a rupture en
traction monotone du composite GFRPA66 a RHO, RH50 et RH100 pour les séquences
d’empilement (a) [(£45),] et (b) [(0/90),].

Pour la séquence d’empilement [(F45),], les vitesses de déformation atteintes peuvent étre tres
¢levées, notamment pour les éprouvettes conditionnées a RH100 (Tableau 4.11). Le
comportement de cet empilement en traction monotone étant majoritairement guidé par la
matrice, le caractére visqueux du polymere influence fortement la contrainte a rupture du
composite : cette derniere est une fonction croissante de la vitesse de la traverse (Figure 4.44a).
Néanmoins, le choix arbitraire a été fait de sélectionner la contrainte a rupture obtenue pour la

plus petite vitesse dans chaque configuration.

Dans le Tableau 4.12 sont donc présentées les valeurs de o, a utiliser dans le critere de fatigue
pour chaque configuration étudiée. Ces dernicres correspondent a la contrainte a rupture en
traction monotone obtenue pour la plus petite vitesse de déformation en fatigue dans chaque

configuration (notée v."™").

o, [MP4]
[£45),] [ 10/90)
RHO 178 + 2 427 £ 11

RH50 156 =1 395+ 5
RH100 | 128 +£1 | 332+ 14

Tableau 4.12 : Contraintes a rupture du composite GFRPAG6 mesurée en traction monotone

in

pour une vitesse traverse égale a v_"".
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Dans ces conditions, le modéle empirique donné par ’équation 4.10 est modifié. La Figure 4.45
montre I’évolution de la contrainte a rupture en traction monotone pour une vitesse de traverse
égale 2 v_"". Tout comme les essais réalisés 2 1 mm/min, ’évolution de la contrainte a rupture

peut étre modélisée par une fonction linéaire du taux d’humidité du conditionnement.

500
450
400
350
= 300 [(0/90);] [(+45);]
S 55 _ _RHS0 RE — 50 e RHO O
E Oug = Oyg  — QB( - ) B RHS50 0O
© 200 [ A RH1I00 A
e g e e D —— Modéle empiri
150 | T T T T =s=---—TC . P gue
----- Dispersion
100
50
0 T T T T

RH - 50 [%]

Figure 4.45 : Influence du taux d’humidité sur la contrainte a rupture en traction monotone a

v_™" du composite tissé verre / PAG6 [(0/90),] et [(£45),].

N RH50
Les nouveaux paramectres O

et a, du modele empirique linéaire ainsi déterminés sont
reportés dans le Tableau 4.13. Ces nouvelles valeurs entrainent également une modification des
parametres o et B du critere de fatigue. En effet, la méthode itérative utilisée pour la
détermination des paramétres du modéle fait intervenir o, elle-méme dépendante de 6,,""™ et

a, (Equation 4.12). Finalement, le nouveau couple de paramétres est noté (O s Buy-

Séquence d’empilement | 0[] 0,0 " [MPa] a, O, By,

[(0/90),] et [(90/0),] 0 395 0,95

1,62 % a | 0,92%B
[(£45),] 45 156 0,50

Tableau 4.13 : Valeurs de o, eta,, pour les séquences d’empilement [(0/90)s], [(90/0),] et

in

[(£45),] dans le cas d’essais de traction monotone a v_"™".

La Figure 4.46 montre l'influence de la prise en compte de la vitesse de déformation dans
I'application du mode¢le enrichi pour toutes les configurations de I’étude. Pour chaque essai de
fatigue réalisé, le nombre de cycles trouvé expérimentalement est comparé au nombre de cycles
prédit par les deux versions du modéle enrichi. Lorsque les points sont situés au-dessous de la
courbe noire, le modeéle est conservatif. A linverse, lorsqu’ils sont situés au-dessus, le modele est

non-conservatif.

- 188 -



PARTIE IV : ANALYSE DU COMPORTEMENT MECANIQUE SOUS SOLLICITATION CYCLIQUE
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Figure 4.46 : Comparaison de la précision du mode¢le enrichi dans ses deux versions : avec et sans
ptise en compte de la vitesse de déformation pour le composite GFRPAGG [(+45),] et [(0/90),]
conditionné a2 RHO, RH50 et RH100.
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Les résultats montrent que pout 'empilement [(0/90),], la ptise en compte de la vitesse de
déformation n’augmente que tres légerement le nombre de cycles a rupture prédit par le modcle.
Cela n’est pas suffisant pour améliorer les performances du critere dans le cas du
conditionnement a RHO. Les essais a RH50 ayant servi a la mise en place du modele, les résultats
obtenus pour cette configuration ne permettent pas d’en juger la précision. A RH100, les durées
de vie données par le modele avec prise en compte de I'influence de la vitesse de déformation
sont légerement plus proches des résultats expérimentaux. I’amélioration des prédictions est
surtout visible pour les courtes durées de vie, correspondant a une contrainte de fatigue

appliquée élevée et donc a de plus grandes vitesses de déformations.

Concernant la séquence d’empilement [(£45),], I’écart entre les deux versions du modéle est plus
marqué. Pour les éprouvettes conditionnées a RH100, 'amélioration permise par la prise en
compte de la vitesse de déformation est réelle. Ce résultat est cohérent avec le fait que les vitesses
atteintes pour cette configuration sont tres élevées (Tableau 4.11). Pour les conditionnements a
RHO et RH50 cependant, le modele tenant compte de la vitesse de déformation a tendance a
basculer légerement dans le domaine non-conservatif sans pour autant améliorer

significativement la prédiction de la durée de vie.

La prise en compte de la vitesse de déformation par le modéle présente deux

inconvénients majeurs :

- Il est nécessaire de présupposer de la vitesse de déformation de I’éprouvette sollicitée en
fatigue des Iétape de détermination de la contrainte a rupture du matériau en traction

monotone.

- La vitesse de déformation de I’éprouvette est dépendante de la contrainte de fatigue
appliquée (Tableau 4.11). II faut donc potentiellement définir cette vitesse pour chaque niveau

de chargement étudié.

Ainsi, la prise en compte de la vitesse de déformation dans le modcéle enrichi doit étre vue
comme une méthode d’amélioration de la prédiction de la durée de vie dans le cas ou de tres
grandes vitesses sont atteintes. Autrement, I'utilisation de la contrainte a rupture déterminée en
traction quasi-statique a une vitesse standard (2 1 mm/min par exemple) permet d’atteindre un

bon niveau de prédiction sans avoir a multiplier les essais pour la mise en place du mode¢le.
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Influence de la fréquence, du rapport de charge et de la température : essais réalisés par le CETIM

Cette partie s’appuie sur une série d’essais de fatigue réalisée par le CETIM de Senlis. Les
éprouvettes testées sont issues du méme lot que celles employées au cours de la these. Les essais
sont menés sur des éprouvettes [(0/90);] conditionnées a RH50. Les différents parameétres

d’essais utilisés au cours de cette campagne sont regroupés dans le Tableau 4.14.

R f[Hz] | Température [°C]

0,1 10 40 // 20 // 90
0,3 10 20
0,6 10 20

Tableau 4.14 : Conditions d’essais pour les éprouvettes [(0/90),] conditionnées 2 RH50 testées

en fatigue par le CETIM.

Cette campagne d’essais a permis la construction d’une base de données pour I’évaluation du

critere de fatigue enrichi dans différentes conditions d’essais.

Une étude préliminaire a permis d’étudier 'influence de la fréquence d’essai sur la durée de vie en
fatigue des éprouvettes [(0/90),] conditionnées a RH50. En plus des essais réalisés a 10 Hz par le
CETIM, trois autres fréquences ont été utilisées pour cette étude, a savoir : 1 Hz, 3 Hz et 9 Hz.
L’ensemble des résultats est regroupé sur la Figure 4.47. On observe que la durée de vie du

matériau n’est pas affectée par la fréquence d’essai dans I'intervalle [1 Hz ; 10 Hz].

350 o
300 - mm @
250 oo
— m|
[y
g 200 7 0¥
= o
£ 150 -
[] m1 Hz a
100 -{ O3 Hz i g
W9 Hz u
50
010 Hz
0 T T T T T T 1
1 10 102 103 104 10° 106 107

N; [cycles]

Figure 4.47 : Courbes de Wohler a différentes fréquences d’essai pour R = 0,1 pour le composite

verre / PAGG [(0/90)5] conditionné a RH50.
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De ce fait, le critere de fatigue a été adapté en tenant compte de I'absence d’influence de la

fréquence sur N sur cet intervalle (équation 4.13).

( RH50 B RH50 0.6—R|sin 8]
0,9 — ag(RH —50) 1 0,9 — ag(RH — 50) )
4| Ny= |1+ ( g -1 w(L Ryl — sif €[1Hz;10 Hz]
1 RH50 3 RHS50 0.6—R|sin 6|15
| Ouy — ag(RH — 50) f oRHS0 — q,(RH — 50) )
k Nf = 1 + < gmax -1 d(l — R)l.ﬁ—R|sin6| gmax st f e [1 HZ; 10 HZ]

Equation 4.13

Dans cette partie, I'influence de la vitesse de déformation n’est pas prise en compte. Les
b
parameétres o et {3 utilisés sont toujours ceux qui ont été déterminés précédemment sur les

éprouvettes [(0/90);] conditionnées 2 RH50, pour une sollicitation a R = 0,1 et f = 1 Hz.

La Figure 4.48a montre les résultats obtenus pour les trois valeurs de rapports de charge testées.
I’augmentation de R induit une augmentation de la durée de vie du matériau. Cette tendance a
également été mise en évidence par Mallick et Zhou [Mallick & Zhou, 2004] sur un composite a
matrice PAG6 renforcé de fibres de verre courtes. Le modele prédit correctement la durée de vie
du matériau pour un rapport de charge R = 0,3. Néanmoins, le critere de fatigue surestime
fortement la durée de vie du matériau sollicité a R = 0,6. Il semble donc que le domaine de

variation de R pour une utilisation optimale du critére de fatigue est borné.

(a) Influence du rapport de charge (b) Influence de la température
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Figure 4.48 : Influence (a) du rapport de charge et (b) de la température sur la durée de vie du
composite [(0/90);] 2 RH50. Campagne d’essais réalisée au CETIM avec une fréquence de

10 Hz. Application du critere enrichi.
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Des essais de fatigue a -40 °C et 90 °C ont également été menés dans le cadre de cette campagne.
Une étude préliminaire a permis de déterminer les propriétés mécaniques du composite en
traction monotone 2 2 mm/min pour ces deux températures (Tableau 4.15). L’augmentation de

la température d’essai entraine une chute de la contrainte a rupture du matériau.

o, [MPa] E [GPa] " [%0] v

40°C | 439+22 | 203+ 1,8 | 2274039 | 0,142+ 0,039

90 °C | 233+23 | 198+ 11 | 1,12+£0,27 | 0,116 + 0,042

Tableau 4.15 : Propriétés mécaniques en traction monotone a -40 °C et 90 °C du composite

[(0/90),] conditionné a RH50.

Les nombres de cycles a rupture du composite déterminés expérimentalement a £ = 10 Hz et
R = 0,1 290 °C et -40 °C sont donnés sur la Figure 4.48b. Les essais réalisés a 90 °C ont une
durée de vie inférieure a celles observées a 20 °C. Cependant, alors que la contrainte a rupture en
traction monotone a -40 °C est bien supérieure a celle mesurée a 20 °C, les durées de vie

expérimentales du matériau sont identiques pour ces deux températures.

Dans le critere de fatigue enrichi, la variation de température est intégrée par la valeur de

contrainte a rupture du matériau en traction monotone.

Cependant, on peut voir sur la Figure 4.48b que le critere de fatigue ne parvient pas a estimer la
durée de vie du composite testé a -40 °C. En effet, le modele surestime tres largement le nombre
de cycles a rupture. A 90 °C, le modéle est plus cohérent avec les durées de vie mesurées
expérimentalement, surtout pour les contraintes de fatigue faibles. Ces résultats montrent que la
capacité du modeéle a prédire la durée de vie du composite tissé verre / PAGG reste limitée dans le

cas ou la température d’essai est modifice.

L’ensemble de ces résultats montre les limites de ce modele phénoménologique. En effet, ce type
de critere ne tient pas compte des mécanismes physiques qui se développent dans le matériau
pour estimer sa durée de vie lors dune sollicitation cyclique (développement
d’endommagements, mécanismes de déformation plastique, etc.). Ainsi, la manipulation des

différents parameétres qui le composent doit se faire avec précaution :

- L’influence de certains parameétres est correctement prise en compte : c’est le cas du
conditionnement a différents taux d’humidité des éprouvettes, de l'orientation des fibres ou

encore du rapport de charge dans une certaine limite ;
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- La variation de la fréquence doit étre éclairée par des constatations expérimentales : de 1 Hz
a 10 Hz, aucune influence de la fréquence n’est observée. Cela doit donc étre pris en compte

dans 'expression du critere de fatigue ;

- Enfin, certains parameétres comme la température d’essai font varier trop profondément le
comportement du matériau pour pouvoir estimer correctement sa durée de vie par ce type de

mode¢le phénoménologique.

Ainsi, ce modéle présente 'avantage de ne nécessiter I'identification que de deux parametres.
Pour cela, une courbe de Wohler de référence suffit. Cette facilité de mise en place est un atout
majeur dans un contexte industriel, notamment au moment de lutilisation du modele en bureau
d’étude. Néanmoins, la multiplication des conditions d’essais dans le cadre de cette étude a

montré que ce type de critere doit étre utilisé dans les limites de ses capacités.
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PARTIE IV : ANALYSE DU COMPORTEMENT MECANIQUE SOUS SOLLICITATION CYCLIQUE

BiLAN PARTIE IV

Des essais de fatigue a une fréquence de 1 Hz et un rapport de charge de 0,1 ont permis de
déterminer la durée de vie du composite tissé verre / PAGG pour les trois séquences
d’empilement ([(0/90),], [(90/0)4] et [(£45),]) et les trois conditionnements de ’étude (RHO,
RH50 et RH100). Que ce soit en traction monotone ou sous sollicitation cyclique, les
directions chaine et trame (séquences d’empilement [(0/90),] et [(90/0);]) se comportent de
facon identique. Les essais réalisés a Il'ambiante ont montré que linfluence du
conditionnement est peu marquée, notamment pour les durées de vie supérieures a 10* cycles.
Ce résultat a dans un premier temps fait craindre une perte du conditionnement des
éprouvettes au cours de I'essai. Néanmoins, le recours a une enceinte climatique a montré que
méme lorsque le conditionnement de I’éprouvette est maintenu durant essai, les durées de vie

des éprouvettes RHO, RH50 et RH100 sont semblables au-dela de 10" cycles.

L’analyse de 'endommagement a été opérée en utilisant les techniques d’émission acoustique,
de thermographie infrarouge et d’observations microscopiques (MEB et optique).
L’orientation des fibres influence fortement le comportement du matériau en fatigue. Lorsque
les fibres sont orientées a * 45° par rapport a 'axe de sollicitation, les déformations de
I’éprouvette atteignent des valeurs supérieures a 15 %. La réorientation des fibres a chaque
cycle de fatigue s’accompagne d’un phénomene de frottement qui se traduit par un
¢chauffement trés important : la température maximale en surface augmente de plusieurs
dizaines de degrés Celsius au cours de I'essai. ’endommagement se développe sous la forme
de nombreuses décohésions fibres / matrice au sein des torons et de ruptures de fibres. Ces
endommagements se répartissent dans toute la zone utile du matériau. Pour les séquences
d’empilement [(0/90),] et [(90/0)4], la présence de fibres dans la direction de sollicitation
modifie le comportement du matériau. Tout d’abord, les déformations de I'éprouvette
n’excedent pas les 3 %. Le phénomene d’échauffement reste treés limité puisque la température
en surface de I’éprouvette n’augmente pas de plus 4 °C. L’endommagement est tres localisé et
se caractérise par des décohésions fibres / matrice au sein des torons et des ruptures de fibres.
L’augmentation du taux d’humidité dans Péprouvette a pour conséquence de précipiter
I'endommagement, quelle que soit la séquence d’empilement considérée. Le phénomene de
plastification de la matrice induit une réduction de l'activité acoustique liée a cette dernicre.

Cependant, la présence d’eau favorise la dégradation des interfaces.
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I’analyse de 'endommagement par émission acoustique a permis d’étudier I'influence de la
contrainte de fatigue appliquée sur le nombre de ruptures de fibres. En effet, la proportion
d’évenements acoustiques liés a la rupture de fibres est d’autant plus grande que la contrainte
de fatigue appliquée est faible. Ces résultats ont été confirmés par des observations au
microscope optique et une analyse par tomographie RX. Ainsi, il semblerait que pour des
niveaux de chargement faibles, le mécanisme le plus endommageant au sein du matériau
composite est la rupture des fibres. Les fibres étant insensibles a I’humidité, cela pourrait
expliquer I'absence d’influence du conditionnement sur la durée de vie du matériau au-dela de

10* cycles.

Finalement, la capacité de deux criteres de fatigue a prévoir la durée de vie du matériau pour
diverses conditions d’essais a été évaluée. Dans un premier temps, un diagramme de durées de
vie constantes a été mis en place a partir des résultats obtenus a R = 0,1. Ses performances
sont ensuite évaluées sur des essais de fatigue réalisés au CETIM a R = 0,3 et R = 0,6. Ce
critéere a montré une tendance a sous-estimer la durée de vie du matériau lorsque le rapport de
charge est modifié. Le deuxieme critére mis est en place a été initialement proposé par
Caprino et d’Amore [Caprino & D’Amore, 1998] puis repris par Epaarachchi et Clausen
[Epaarachchi & Clausen, 2003]. Ce mod¢le permet de tenir compte de la fréquence, du
rapport de charge et de I'orientation des fibres dans le composite. Afin de pouvoir prendre en
considération linfluence du conditionnement, ces travaux de these ont proposé un
enrichissement du modéle. Pour cela, un modele empirique linéaire est proposé pour
permettre d’exprimer la contrainte a rupture du matériau en fonction de RH. Les parametres
du modele ainsi développé ont été évalués sur la courbe de Wohler des éprouvettes [(0/90)5]
conditionnées 2 RH50. Le mod¢le a ensuite été appliqué a toutes les autres configurations de
Pétude. A Pexception des éprouvettes [(0/90),] 2 RHO, le modéle a montré qu’il était capable
de prédire correctement les durées de vie des échantillons. Enfin, les performances et les
limites du mode¢le ont été évaluées pour différentes valeurs de fréquence, de rapport de charge

et de température d’essai.
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- PARTIE V -

Vers des Applications Structurelles

Cette partie propose une ouverture vers des applications structurelles. Le premier niveau
d’analyse est celui d’une éprouvette trouée. Dans un premier temps, un modele de calcul par
éléments finis est mis au point. Par la suite, le critere de fatigue présenté dans la Partie IV est
appliqué au cas des éprouvettes trouées sollicitées en fatigue. Le second niveau d’analyse
consiste en ’étude d’une mini-structure. La mini-structure est sollicitée en flexion 3 point
monotone et en fatigue. L’objectif de cette partie est d’évaluer la capacité du critere de fatigue

¢tudié précédemment a prédire la durée de vie d’une mini-structure.
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PARTIE V : VERS DES APPLICATIONS STRUCTURELLES

CHAPITRE 1 : LE CAS DES EPROUVETTES TROUEES

En guise d’introduction a I’étude de mini-structures, des éprouvettes trouées ont été considérées.
11 s’agit d’éprouvettes rectangulaires [(0/90),], conditionnées 2 RH50 et percées d’un trou en leur
centre. Dans un premier temps, on propose une modélisation par éléments finis (EF) afin de
pouvoir déterminer les champs de contraintes et de déformations autour du trou. La validation
du mode¢le est faite par une confrontation avec des essais de traction monotone. Par la suite, des
essais de fatigue sont réalisés afin de déterminer la durée de vie des éprouvettes trouées. Enfin, le
critere de fatigue a deux parametres proposé dans la Partie IV - Chapitre 4, est appliqué pour

évaluer sa capacité a estimer la durée de vie d’éprouvettes de structure.

1.1. Modélisation par éléments finis
1.1.1. Géométrie et maillage

Pour des raisons de symétrie, seul un quart de éprouvette aurait pu étre modélisé. Cependant,
nous avons choisi de représenter une moiti¢ d’éprouvette, coupée dans la longueur (Figure 5.1).
Ainsi, les dimensions globales de 1a demi-éprouvette sont 200 mm X 10 mm X 1,57 mm. Le trou
est centré et a un diametre de 7 mm. Le modéle est construit avec des éléments de type coque.
Le maillage est raffiné autour du trou afin d’avoir une meilleure estimation du champ de

contraintes dans cette zone. La taille de maille a été optimisée grace a une étude de convergence.

Figure 5.1 : Géométrie de I’éprouvette trouée du modele éléments finis.

1.1.2. Schématisation du composite tissé

La principale difficulté a la mise en place de ce modéle de calcul par éléments finis est la
modélisation du tissu de fibres. Il a été choisi de développer un modéle simplifié en faisant

I’hypothése qu’un pli de tissu peut étre représenté par empilement de deux plis de composite
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Chapitre 1 : Le cas des éprouvettes trouées

uniditrectionnel (UD). Ainsi, un pli de tissu (0/90) d’épaisseur ¢ peut étre considéré comme la

superposition d’un pli UD a 0° d’épaisseur ¢/2 et d’un pli UD a 90° d’épaisseur ¢/2 (Figure 5.2).

L
| |
_ T |
= +
| |
X L | |
y T

Figure 5.2 : Hypothése de modélisation d’un pli de tissu (0/90) par 'empilement de deux plis

unidirectionnels a 0° et 90°.

On définit deux reperes orthonormés pour la modélisation :

— Le repere R; (O, x, y, z): associé a Iéprouvette, x correspond a la direction de
sollicitation, y a la largeur et z a ’épaisseur de la plaque de stratifié considérée.

— Le repere R (O, L, T, z) : associé a un pli de tissu, L correspondant a la direction chaine
et T a la direction trame. Lorsqu’on considere un pli UD équivalent, 1. correspond a la

direction des fibres et T a la direction transverse aux fibres.

Afin de proposer un modele dont 'empilement est symétrique, le pli de tissu central est
considéré non pas comme l'empilement de deux plis UD équivalents mais de quatre. Le

Tableau 5.1 montre la décomposition du composite tissé [(0/90),] en 8 plis UD équivalents.
1.1.3. Conditions aux limites

Le chargement est représenté par un déplacement dans la direction X, appliqué sur une extrémité
de Iéprouvette. L’autre extrémité est encastrée. Enfin, on impose une condition de symétrie par
rapport a I’axe y sur le plan de coupe de la demi-éprouvette : les déplacements selon ’axe y ainsi

que les rotations autour de x et z sont bloqués (Figure 5.3).

10 mm

| |

Figure 5.3 : Conditions aux limites appliquées sur la demi-éprouvette du modele de calcul par

éléments finis.
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Tissu Mode¢le UD équivalent
Plil.1 0°
Plil (()/9()) er =0,2616 mm
epli = 0,523 mm Pli 1.2 90°
er = 0,2616 mm
Pli 2.1 0°
e2= 0,1308 mm
Pli 2.2 90 °
i ez = 0,1308 mm
Ph% e < Axe de symétrie
eph - 0,523 mm Pli 2 3 90 o
ez = 0,1308 mm
Pli 2.4 0°
ez = 0,1308 mm
Pli 3.1 90 °
Pli3 (0/90) er =0,2616 mm
epli = 0,523 mm Pli 3.2 0°
er = 0,2616 mm

Tableau 5.1 : Correspondance entre les trois plis de tissu (0/90) réels et les 8 plis UD équivalents

utilisés dans le modéle éléments finis.

1.2. Détermination des parameétres matériaux du modeéle

Il est nécessaire de déterminer les coefficients d’élasticité d’un pli UD équivalent de fagon a ce
que empilement de plis UD a 0° et 90° corresponde au composite tissé de I’étude. Le pli UD est

caractérisé par quatre coefficients d’élasticité :
- Le module d’élasticité dans la direction des fibres E, ;
- Le module d’élasticité dans la direction transverse des fibres E.;
- Le module de cisaillement Gy ;
- Le coefficient de Poisson vy (et Vo = Vi X B / E)).

Ces coefficients peuvent étre déterminés a partir des données expérimentales obtenues par le
biais des essais de traction monotone réalisés sur le composite tissé dans la Partie I1I. Les détails

des calculs sont présentés en Annexe 3.
1.2.1. Détermination du module de cisaillement G;

Le module de cisaillement G, peut étre déduit directement des essais de traction monotone sur

Iempilement [(£45),]. Pour cela, on considére le composite tissé comme 'empilement de 8 plis
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de composites unidirectionnels orientés alternativement a +45° et -45° par rapport a la direction
de sollicitation. De facon analogue a ce qui est proposé dans le Tableau 5.1 pour le composite
tissé [(0/90)5], le composite stratifié équivalent a empilement [(£45),] est symétrique, les quatre
plis externes ont une épaisseur de ¢, = 0,2616 mm et les quatre plis internes ont une épaisseur

e, = 0,1308 mm.

Pour ce composite stratifié équilibré et symétrique équivalent, on a la relation donnée par

I’équation 5.1.

1

[(+45)3] Equation 5.1
2 ) d

Eyy

Ou UXX[(i45)3], Sxx[(i45)3] et eyy[(i45)3] sont respectivement les contraintes et déformations

dans le stratifié équivalent au [(£45),].

On peut donc déterminer le module de cisaillement G a partir de la partie linéaire de la courbe
0 [(E493] /2 en fonction de g, [(F45):] — eyy[(i45)3]. La Figure 5.4 montre la coutbe

expérimentale obtenue en traction monotone 2 1 mm/min dans le cas du composite tissé

[(£45),] conditionné a RH50 (essai présenté dans la Partie IIT — Chapitre 2).

70

60

30

40

Oy [(1‘1’5) 3]

30

20

10

0 T T T T
0 10 20 30 40

Sxx l(i 45)3] —_ Syyl(i45)3j

Figure 5.4 : Courbe expérimentale de 0, [(¥45)31/ 2 en fonction de g, [(F45)3] — g [(E45)3] pour

le composite GFRPAGG6 pour la séquence d’empilement [(£45);] a RH50.

Finalement, les valeurs de Gy pour les trois taux d’humidité étudiés, obtenues a partir des essais

de traction monotone, sont regroupées dans le Tableau 5.2.
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RHO RH50 RH100

G, [MPa] | 2113,5+227 5 | 690,0 + 34,0 | 336,0 £ 5,0

Tableau 5.2 : Valeurs du module de cisaillement G, pour le pli UD équivalent a RHO, RH50 et

RH100 déterminées a partir des essais de traction monotone sur [(£45),].

1.2.2. Détermination du coefficient de Poisson v, ;

On considére que la loi des mélanges (équation 5.2) donne une bonne approximation de la valeur

du coefficient de Poisson :

vir = vevp + (1= vp)vy, Equation 5.2

Ou v, correspond a la fraction volumique de fibres, v, est le coefficient de Poisson de la fibre et v,

est le coefficient de Poisson de la matrice.

Le taux volumique de fibres s’obtient a partir de la masse volumique de la fibre, de la matrice et

du composite par le biais de I’équation 5.3.

Pc — Pm

vp = Pr— P Equation 5.3

Ou p désigne une masse volumique et les indices ¢, m et f désignent respectivement le
composite, la matrice et la fibre. La masse volumique du composite est donnée égale a
1,78 ¢/ cm’ par le fournisseur maticre. La masse volumique de la matrice a été mesurée
expérimentalement sur les échantillons de matrice pure. Elle est égale a 1,1333 £ 0,0052 g/ cm’.
La masse volumique de la fibre est prise égale a 2,60 g/ cm’, ce qui correspond a la densité
moyenne d’une fibre E-glass [Matweb.com, 2014]. Finalement, on trouve un taux volumique de
fibres égal a 0,44. Ce résultat est cohérent avec la valeur annoncée par le fournisseur DuPont™, 2

savoir 0,43.

Pour appliquer la loi des mélanges, il est nécessaire de connaitre les coefficients de Poisson de la
matrice et de la fibre. Les valeurs du coefficient de Poisson de la matrice PA66 mesurées dans la
Partie III — Chapitre 2 pour les trois conditionnements étudiés sont rappelées dans le Tableau

5.3.

Le coefficient de Poisson de la fibre est choisi égal a 0,2, ce qui correspond au coefficient de
Poisson moyen pour une fibre de type E-glass [Matweb.com, 2014]. Ce coefficient est supposé

indépendant du taux d’humidité.
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sec (RHO) référence (RH50) | saturé en eau (RH100)

v | 039001 0,44 + 0,01 0,45 + 0,01

m

Tableau 5.3 : Coefficient de Poisson mesuré expérimentalement pour la matrice PAG6 a I'état sec,

de référence et saturé en eau.

Ainsi, les coefficients de Poisson du pli UD équivalent calculés par la loi des mélanges (équation

5.2) sont regroupés dans le Tableau 5.4.

sec (RHO) | référence (RH50) | saturé en eau (RH100)

Vi 0,31 0,33 0,34

Tableau 5.4 : Coefficients de Poisson calculés a partir de la loi des mélanges pour le pli UD

équivalent a RHO, RH50 et RH100.

1.2.3. Détermination des modules d’¢élasticité E; et E.
Le module d’¢lasticité dans la direction des fibres E; est donné par la loi des mélanges (équation
5.4).

E, = veEr + (1 —vp)Eyp, Equation 5.4

Les valeurs du module d’Young de la matrice PA66 (E,) mesurées dans la Partie IIT — Chapitre 2
pour les trois conditionnements étudiés sont rappelées dans le Tableau 5.5. Le module d’Young

de la fibre (E;) n’est pas connu.

sec (RHO) rétérence (RH50) | saturé en eau (RH100)

E,. [MPa] 1980 + 150 779 + 200 291 + 90

Tableau 5.5 : Module d'élasticité mesuré expérimentalement pour la matrice PAG6 pure a I'état

sec, de référence et saturé en eau.

L’expression du module dans la direction transverse E, aux fibres est donnée par les travaux de

Hashin [Hashin, 1983] (équation 5.5).

2 .
Er = Equation 5.5
1 1 2v2; :
Hashin, 1983
2K, " 2G; T E, [Hashin, 1953]

Ou K, est le module de compression hydrostatique latérale (sans déformation longitudinale) et

G- est le module de cisaillement transverse.
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Le module de compression hydrostatique latérale K; est donné par I’équation 5.6.

(%
f
K, = K, + ,
L= om 1 1—vf Fquation 5.6

+
K — K " K + G,

Les modules de compression latérale (sans déformation longitudinale) K et K; respectivement
de la matrice et des fibres, ainsi que le module de cisaillement de la matrice G, peuvent
s’exprimer en fonction des modules d’Young et des coefficients de Poisson de la matrice et des

fibres selon les équations 5.7 et 5.8.

21 -2v)(1+v)’

K; i=m,f Equation 5.7
E;

G.:—’ ': )
T2+ ¢ m, f

Equation 5.8
Le module de cisaillement transverse est donné par I’équation 5.9.
Vr

1 _ K, +2G, Equation 5.9
G =Gy T 26 (K F G

GTT/ = Gm +

Parmi les équations décrites précédemment, le seul parameétre inconnu est le module d’Young de

la fibre (E)). La connaissance de ce parametre permet donc de calculer simultanément E; et E,.

Considérons alors le composite tissé [(0/90);] comme I'empilement de 8 plis UD équivalents
orientés alternativement a 0° et 90° par rapport a la direction de sollicitation. Le composite

stratifié équivalent qui résulte de cette approximation est symétrique comme indiqué dans le

Tableau 5.1.

Dans le cas d’'un essai de traction monotone sur un composite tissé avec une séquence

d’empilement [(0/90),] on a donc I’équation 5.10 :

0, [0/90:]

[(0/90)3]

gx X

1 ,
= Ex[(0/90)3] ~ (E, + Ep) Equation 5.10

Ou Uxx[(0/90)3], Exx[(0/90)3] et Ex[(0/90)3] sont respectivement les contraintes, déformations et
module d’Young du composite tissé de séquence d’empilement [(0/90);]. E; et E; sont les

modules du pli UD équivalent dans la direction des fibres et transverse aux fibres.

I’équation 5.10 est utilisée comme critere d’optimisation du module d’Young de 1a fibre (E). Le
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protocole suivi pour la détermination des coefficients E, et E; est décrit par la Figure 5.5. Les
données déterminées expérimentalement a partir d’essais de traction monotone sur PA66 pur ou

sur composite tissé [(0/90);] 2a RH50 sont indiquées en rouge.

La détermination de E,; et E; passe par ’évaluation de la valeur de E. Apres avoir fixé un E;
arbitraire (choisi proche du module d’Young d’une fibre E-glass), la premiere étape consiste en
l'application de la loi des mélanges pour le calcul de E,. Puis, le coefficient E est calculé a partir
de I’équation 5.5 [Hashin, 1983]. 1l est alors possible de calculer le terme de droite de 'équation
5.10. Si la valeur trouvée est égale au module d’Young du composite tissé [(0/90),] a RH50
mesurée en traction monotone, alors la valeur de E; initiale est validée. A Pinverse, si le terme de
droite de I’équation 5.10 n’est pas égal a E_ "% alors, la valeur de E, est modifiée jusqu’a ce que
I'équation 5.10 soit vérifiée. Par la suite, le coefficient E; déterminé est considéré identique pour

les trois conditionnements étudiés.

Fixer E; arbitrairement

Vi
Calculer E, avec la loi des mélanges
EL = vaf + (1 - Uf)Em
v

Calculer E;avec I'expression donnée par [Hashin, 1983]
B = 2
T L1 2k
2K, * 2Grr E; Incrémenter
E
\l/ f
Calculer
1
> (E, +E7)
Tester si
Ex[(0/90)3] — %(EL + Eyp)
FAUX
VRAI
E etE;

Figure 5.5 : Protocole d'identification des coefficients d’élasticité E; et E; du pli UD équivalent

au composite tissé de I’étude.

Les résultats obtenus en suivant cette méthodologie sont regroupés dans le Tableau 5.6.
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Ef[MPa] | Ei.[MPa] | FEr[MPa] vir Grr [MPa]
RHO 33466 4964 0,31 2114
RH50 73540 32794 2206 0,33 690

RH100 32521 857 0,34 336

Tableau 5.6 : Module d’Young des fibres de verre E; et coefficients d’élasticité du pli UD

équivalent au composite tissé de 1'étude pour les conditionnements RHO, RH50 et RH100.

1.2.4. Validation

Les travaux de Gay [Gay, 1987] permettent d’obtenir les expressions des modules d’Young
(équation 5.11 et équation 5.13) et des coefficients de Poisson (équations 5.12 et équation 5.14)

des composites tissés [(0/90)4] et [(£45);] en fonction des coefficients d’élasticité du pli UD

équivalent.
1 - , )
Ex[(0/90)3] ~ > (E, +Ep) Equation 5.11
2v E; ,
Ve [(07900a] = _—TLTL Equation 5.12
(E, + Er)
E, + Er + 2vp E)) X 4G .
E,[49)s] — (_L -T "TL_L) LT Equation 5.13
E, + E; — 4Gy + 2vp E; .
ny[(i45)3] - L T LT oL Equation 5.14
avec E_L — L et E_T = L
1-virvTL 1-virvrL

Ces équations sont utilisées pour effectuer une premicre validation des coefficients d’élasticité du
pli UD équivalent. Les valeurs calculées a partir des équations 5.11, 5.12, 5.13 et 5.14 et des
coefficients donnés dans le Tableau 5.6 ont été comparées aux valeurs expérimentales obtenues
sur les composites [(0/90)4] et [(45);] pour les différents conditionnements (voir Partie III,

Tableau 3.5). Le résultat de cette comparaison est donné dans le Tableau 5.7.

On observe que les résultats issus du calcul analytique sont treés bien corrélés a ceux obtenus
expérimentalement, a 'exception du coefficient de Poisson de Pempilement [(0/90),]. Cette
différence peut étre due aux tres faibles valeurs de déformations transverses dans cet empilement

rendant difficile la mesure de v, ",
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RHO RH50 RH100
Calcul Données Calcul Données Calcul I?Oflflées
. expérimen | Erreur . expérimen | Erreur . expérimen | Erreur
analytique tales analytique tales analytique eales
E.[(0/90)3] 19,6 17,5 16,2
x 19,5 1% 17,6 1% 16,7 3%
[GPa] + 0,4 +0,5 +0,8
£ [(£45)g) 6,8 2,6 13
X 7,0 4% 2,6 1% 1,3 1%
[GPa] +0,8 +0,1 +0,1
0,072 0,070 0,065
vxy[(0/90)3] 0,079 10% 0,042 40% 0,017 73%
+ 0,021 1 0,009 + 0,009
0,625 0,885 0,907
ny[(i45)3] 0,665 6% 0,860 3% 0,924 2%
1 0,045 + 0,002 1 0,032

Tableau 5.7 : Comparaison calcul analytique / résultats expérimentaux pour les modules d'Young

et les coefficients de Poisson des empilements [(0/90)] et [(£45)].

Une seconde étape de validation a été réalisée a partir des données expérimentales recueillies sur
le composite GFRPAGG conditionné a RH50 de séquence d’empilement [(30/120),] (présenté
dans la Partie IV — Chapitre 4). Les essais de traction ont été instrumentés avec un extensometre
a couteaux. Les déformations transverses n’ont pas été mesurées ce qui ne permet donc pas la
détermination du coefficient de Poisson pour cet empilement. Les résultats expérimentaux et

analytiques sont regroupés dans le Tableau 5.8

Calcul analytique Données expérimentales Erreur
E G123 [GPa) 3,3 4508 27%
v, [(30/120),] 0,82 ) )

Tableau 5.8 : Comparaison calcul analytique / résultats expérimentaux pour le module de rigidité

du composite tissé de séquence d’empilement [(30/120),] conditionné a RH50.

On observe une erreur de 27 % sur le module d’Young du composite [(30/120),]. Cette erreur
est plus élevée que celle observée sur les empilements [(0/90),] et [(£45):]. Cependant, le calcul
reste conservatif permettant de valider les coefficients du pli UD équivalent déterminés dans

cette partie.
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1.3. Validation du modé¢le éléments finis pour les essais de traction

monotone
1.3.1 Courbe de traction monotone

La courbe expérimentale de traction monotone pour une éprouvette trouée de composite
GFRPAGG [(0/90),] est dans un premier temps comparée a celle obtenue avec un calcul par
éléments finis. En premic¢re approche, on considére les champs de contraintes et de
déformations loin du trou. Ainsi, la contrainte « a I'infini » est donnée par I’équation 5.15.

Fappliquée

Equation 5.15
SOO qua on

Og —

ou o, est la contrainte de traction appliquée, F est la force appliquée par la cellule de charge

appliquée

et S,, est la section de I’éprouvette, loin du trou.

De la méme facon, on considére la déformation de I’éprouvette loin du trou, notée €,. Cette
con, >

déformation est calculée grace a la position des mors.

La Figure 5.6 montre la superposition des courbes expérimentales et numériques pour une
éprouvette percée d’un trou de 7 mm de diametre. Le modele EF tel quil a été décrit
précédemment ne prévoit pas 'endommagement ni la rupture du matériau. C’est pourquoi on

obtient une courbe de traction théorique avec un comportement linéaire élastique.

200
——Données expérimentales p s
——Modeéle EF -
/
150 -
‘©
o
= 100 -
5
50 A
0 T T T T T T

00 0.2 04 06 08 1.0 1.2 1.4
& [%)]

Figure 5.6 : Courbe de traction expérimentale (1 mm/min) et calcul par éléments finis pour une

éprouvette de composite GFRPAGG trouée (O7mm) [(0/90),] a RH50.

Ainsi, sur la partie linéaire de la courbe expérimentale, le modéele EF modélise parfaitement le
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comportement du matériau. Cette comparaison permet de vérifier que le modele EF constitué de

8 plis UD est bien équivalent 2 un composite tissé [(0/90),].
1.3.2. Coefficient de concentration de contraintes (K))

La présence d’'un trou dans I’éprouvette induit une élévation de la contrainte o sur le ligament
(Figure 5.7). Le facteur de concentration de contraintes, noté K, est défini comme le rapport de
la contrainte le long du ligament sur la contrainte a I'infini (équation 5.10).

_ 0xx(0,¥)

Ky =——— Equation 5.16

O

I

CAY

>

Y
;

Figure 5.7 : Schématisation de la concentration de contraintes sur le ligament d’une éprouvette

trouée soumise a une contrainte de traction monotone o,

En supposant que l'on est en présence d’'une plaque infinie orthotrope, la théorie de ’élasticité
anisotrope en contraintes planes permet de calculer K" au plus proche du trou (dans ce casy = r,
avec r le rayon du trou). K" peut alors s’exprimer a partir des coefficients d’élasticité du

composite tiss¢é GFRPAGG [(0/90)5] (équation 5.17).

Ex Ex

KP=1+ |2 Vo |t Equation 5.17
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Analytiquement, lexpression de K sur le ligament est donnée par équation 5.18.

K, = %{2 + (;)2 +3 6)4 — (K? - 3) ls (;)6 _ 6)8]} Equation 5.18

Avec r le rayon du trou et y la distance au centre du trou.

Le modéle numérique de calcul par éléments finis permet également d’avoir acces a la valeur de

K, puisqu’il permet de connaitre les contraintes au niveau du ligament (Figure 5.8).

Figure 5.8 : Champ de contraintes o autour du trou dans le premier pli UD (pli 1.1) 2 0° du
modele EF équivalent a une éprouvette de composite GFRPAG6 trouée (O7mm) [(0/90),] a
RH50.

La comparaison des résultats obtenus numériquement et analytiquement est présentée sur la

Figure 5.9.

8.0

70 4 ——Modeéle EF

[1 Solution Analytique

6.0

5.0 4

¥ A0 A

3.0 4

2.0 4

1.0 4

0.0 T T T T T
3.0 3.5 4.0 4.5 5.0 5.5 6.0

Figure 5.9 : Evolution du facteur de concentration de contraintes pour une éprouvette trouée
O7mm [(0/90),] 2 RH50. Comparaison entre une méthode par éléments finis et par calcul

analytique.
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Le coefficient de concentration de contrainte au bord du trou est trouvé égal a 6,83 par le calcul
par éléments finis tandis qu’il est trouvé égal a 6,22 par le calcul analytique. Les deux techniques
donnent des résultats comparables, permettant la validation du modele de calcul par éléments

finis.
1.3.3. Méthode de prédiction de la rupture

Il existe principalement deux catégories de méthodes de détermination de la rupture d’une
éprouvette trouée : les méthodes basées sur 'accumulation de 'endommagement et les méthodes
semi-empiriques. Dans cette partie, on considere deux approches semi-empiriques : le Point Stress
Criterion (PSC) et I’ Average Stress Criterion (ASC) (Figure 5.10). Ces deux modeles, proposés par
Whitney & Nuismer [Whitney & Nuismer, 1974], permettent de prédire la contrainte a rupture
du matériau percé d’un trou. En outre, ils présentent ’'avantage de ne nécessiter la connaissance
que de la contrainte a rupture du matériau non-troué¢ (o) et d’une longueur caractéristique

déterminée empiriquement.

(a) Point Stress Criterion (PSC) (b) Average Stress Criterion (ASC)
o o

Figure 5.10 : Schématisation des critéres semi-empiriques proposés par Whitney et Nuismer

(a) Point Stress Criterion et (b) Average Stress Criterion [Esp, 2007].
Le PSC établit que la rupture du matériau composite est atteinte lorsque la contrainte sur le
ligament a une distance caractéristique du trou, notée d,, est égale a o, (équation 5.19).
0xx (0,7 + dy) = 0y Equation 5.19

Le ASC propose un modele analogue : la rupture survient lorsque la contrainte moyenne le long
du ligament entre le bord du trou et une distance caractéristique, notée a, est égale a o, (équation

5.20).
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r+ag
_f oxx (0, y)dy = 0y, Equation 5.20
ao J,
Les distances caractéristiques doivent ¢tre déterminées a partir des données expérimentales

obtenues sur une éprouvette trouée. Elles sont ensuite vérifiées pour des éprouvettes percées

d’un trou de diametre différent.

Afin de tester ces critéres pour un composite GFRPAGG6 [(0/90),] 2 RH50, des essais de traction
monotone (3 1 mm/min) ont été réalisés sur des éprouvettes trouées, pour des diamétres de
trous de 6, 7 et 8 mm. Les valeurs de contrainte a rupture a I'infini sont regroupées dans le
Tableau 5.9. Logiquement, 'augmentation du diametre du trou entraine une légere baisse de la

valeur de o,

O [mm] | o,,.[MPa]

6 140 £ 3
7 134 £ 2
8 121 £2

Tableau 5.9 : Valeurs expérimentales de contraintes a rupture « a 'infini » pour des éprouvettes

trouées de composite GFRPAGG [(0/90),] a RH50 pour différents diameétres de trous.

Drautre part, il est nécessaire de calculer les contraintes o, (0,y) le long du ligament. Pour cela, on
utilise le modele de calcul par éléments finis mis au point dans cette partie avec différents

diameétres de trous.

Pour le cas particulier ou le diamétre du trou est 7 mm, on applique un cas de chargement tel que
la contrainte a Iinfini du modéle soit égale a la contrainte a rupture a linfini obtenue
expérimentalement (Tableau 5.9). On modélise donc le cas particulier ou I’éprouvette trouée se
trouve a la limite de la rupture. La Figure 5.11 montre I’évolution des contraintes correspondant
aux criteres PSC et ASC en fonction de la distance caractéristique pour un diametre de trou de
7 mm. La valeur de contrainte a rupture du composite tissé verre/PA66 [(0/90);] 2 RH50 non-
troué est représentée en pointillés noirs. Ainsi, les équations 5.19 et 5.20 sont vérifiées aux

intersections des courbes PSC et ASC avec cette droite, ce qui permet de déterminer d, et a,.
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900

800 +
700 +
600 +

500 +

Contraintes pour PSC ou ASC [MPa]

5, [(0/90);]

—ASC
—PSC

400
300
200 |
dy ap
100 \L \L
0 T T T
0 0.5 1 1.5 2

distance le long du ligament [mm]

Figure 5.11 : Application des criteres PSC et ASC pour différentes valeurs de distances

caractéristiques le long du ligament. Détermination de d, et a,dans le cas d’une éprouvette trouée

@7mm [(0/90);] 2 RH50.

Les valeurs de distances caractéristiques déterminées pour le diametre du trou de 7 mm sont

regroupées dans le Tableau 5.10.

O [mm]

d, [mm] a,

[mm]

7

0,42 1,26

b

Tableau 5.10 : Valeurs des distances caractéristiques pour les modeles PSC et ASC pour le

composite GFRPAGG [(0/90),] a RH50.

On applique ensuite les criteres PSC et ASC avec les valeurs de d, et a, déterminées pour

I’éprouvette trouée D7mm (Tableau 5.10) aux éprouvettes trouées P6mm et Y8mm. Pour cela,

on utilise les modeles de calcul par éléments finis correspondants. Les valeurs de contraintes « a

I'infini » obtenues lorsque les critéres PSC et ASC sont validés sont regroupées dans le Tableau

5.11.

oo [MPa]
Criteres Exnérimental
PSC | ASC | —Xperimenta
O6mm | 144 | 143 140 £ 3
@8mm | 121 | 123 121 +2

Tableau 5.11 : Contraintes a rupture « a I'infini » calculées par les criteres PSC et ASC pour des

valeurs de distances caractéristiques déterminées sur éprouvette trouée @7mm [(0/90),] 2 RH50

et comparaison avec les contraintes a rupture mesurées expérimentalement.
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Les valeurs de o, déterminées en appliquant les criteres PSC et ASC sont trés proches de celles

déterminées expérimentalement (Tableau 5.11). Ces résultats montrent bien la capacité des

criteres PSC et ASC a prédire la contrainte a rupture du matériau pour la gamme de diameétres de

trou étudiée.

1.4. Comportement en fatigue des éprouvettes trouées

1.4.1. Durée de vie en fatigue

Des essais de fatigue ont été menés sur des éprouvettes rectangulaires [(0/90),] conditionnées a

RH50 et percées d’un trou de 7 mm de diametre. Le rapport de charge est égal a 0,1 et la

fréquence d’essai est fixée a 1 Hz. Certains essais sont instrumentés avec un systeme d’émission

acoustique et une caméra thermique afin de procéder a un suivi de 'endommagement au cours

de ’essai.

La Figure 5.12 montre le nombre de cycles a rupture représenté pour des valeurs de contrainte

maximum de fatigue normalisée par la contrainte a rupture de I’éprouvette trouée. Toutes les

valeurs de contraintes considérées sont celles déterminées « a I'infini », c’est-a-dire loin du trou.

La Figure 5.12 rappelle également les résultats obtenus précédemment pour des éprouvettes non-

trouées.
1.0
H N
0.8 -
m [®
0.6 - BE
|
g g p@ B
= B
; [ |
x° 0.4 u
EU |
0.2 4
B [(0/90);] non-trouée
B [(0/90);] trouée
0-0 T T T T T
1 10 10?2 10° 10* 10° 10°
N; [cycles]

Figure 5.12 : Effet de la présence d’un trou de 7 mm de diameétre sur la tenue en fatigue du

composite GFRPAGG [(0/90);] 2 RH50 sollicité 2 1 Hz et R = 0,1.

Ces résultats montrent que la présence d’un trou dans I’éprouvette ne semble pas augmenter la

dispersion des résultats. De plus, pour un niveau de chargement relatif équivalent, on observe

que la durée de vie des éprouvettes trouées est supérieure a celle des éprouvettes non-trouées. Ce
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résultat est surprenant, puisqu’il témoigne d’une meilleure résistance a la fatigue des éprouvettes

trouées.

La durée de vie théorique des éprouvettes trouées peut étre déterminée en utilisant le critéere de
fatigue proposé par Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi & Clausen, 2003] et présenté dans la

Partie IV — Chapitre 4. Ce modele est donné par I’équation 5.21.

Equation 5.21

1
N ( O g _ 1) f/i’ (O'u,e )/’1—1—R|sin9| B
f— gmax a(l- R)A—Rlsinel gmax

Avec:
N : nombre de cycles a rupture ;
0 : plus petit angle entre les fibres et la direction de sollicitation ;
0,, : contrainte a rupture en traction monotone ;

o™ contrainte maximale de fatigue appliquée ;

t: fréquence d’essai ;

R : rapport de charge ;

a et B : parametres du modeéle a identifier ;

A : parameétre fixé a 1,6 par Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi & Clausen, 2003].

Pour l'application aux éprouvettes trouées, les parametres du modele a et 3 sont pris égaux a
ceux déterminés sur les éprouvettes non-trouées (voir Partie IV — Chapitre 4). La contrainte a
rupture en traction monotone est celle déterminée « a 'infini ». De la méme fagon, la contrainte
maximale de fatigue appliquée est celle calculée loin du trou. L’ensemble des valeurs utilisées

dans le critere de fatigue est donné dans le Tableau 5.12.

0] | o, [MPa] | f[H7 | R

0 134 1 0,1

Tableau 5.12 : Valeurs des parametres intervenant dans le critere de fatigue utilisé pour prédire la

durée de vie d’'une éprouvette trouée (O7mm) de composite GFRPAGG6 [(0/90),] 2 RH50.
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Les durées de vie obtenues expérimentalement et par I'application du critére de fatigue sont
montrées sur la Figure 5.13. Pour comparaison, les résultats obtenus sur éprouvettes non-trouées

[(0/90)5] 2 RH50 sont également reportés sur cette figure.

400

B Non-trouées
B3 Trouées (F7mm)

350

1 10 102 10° 10* 10° 106
N¢ [cycles]
Figure 5.13 : Durées de vie expérimentales et déterminées par le critere de durée de vie pour le
composite tissé verre/PAG6 [(0/90);] a RH50. Comparaison entre les éprouvettes non-trouées et

trouées (D7mm) pour une sollicitation a 1 Hz et R = 0,1.

Les résultats montrent que malgré une légere sous-estimation de la durée de vie, le modele estime
correctement l'allure de la courbe de Wohler du matériau troué. Une fois encore, on constate que
le modele est d’autant plus efficace que la durée de vie considérée est grande. Ce résultat est
encourageant pour 'utilisation de ce critere de fatigue dans le cadre de la prédiction de la durée

de vie de pieces structurelles trouées.
1.4.2. Evolution de Pendommagement

Trois essais de fatigue sur les éprouvettes de composite tissé verre / PA66 [(0/90)5] a RH50 avec
un trou de D7mm ont été instrumentés avec un systeme d’émission acoustique et une caméra

thermique afin de suivre ’évolution de 'endommagement.

La Figure 5.14a montre ’évolution de I'échauffement en surface de I'éprouvette. On rappelle que
Iéchauffement est la valeur de la température maximale en surface de I’éprouvette a laquelle on
soustrait la température moyenne initiale. L allure de la courbe est sensiblement identique a celle
que I'on obtient pour le matériau non-troué (Figure 4.14). La valeur de I’échauffement sur la
majeure partie de essai est de 2 °C. L’¢élévation finale de température, caractéristique de la fin de
vie du matériau, survient néanmoins plus tot (des 90 % d’avancement) et est plus marquée que

lors des essais sur éprouvettes non-trouées.
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(a) Evolution de ’échauffement en surface de Péprouvette (b) Cartographie IR

5

10

Echauffement [°C]

-

0
N/N¢
Variation de Température
ra

N = 34930
Figure 5.14 : (a) Valeurs d’échauffement et (b) cartographie de variation de température obtenues

ar thermographie infrarouge pour une éprouvette trouée sollicitée en faticue a2 60 % o .
p grap ge p P gu u

La Figure 5.14b montre une cartographie de la variation de température en surface de
Péprouvette au 34930°™ cycle, c’est-a-dire juste avant la rupture. On observe que Péchauffement
est tres localisé sur le bord droit du trou. A Pinverse des éprouvettes non-trouées, le point chaud

ne s’amorce pas sur le bord de I’éprouvette mais bien sur le bord du trou.

La Figure 5.15 montre la localisation et le nombre cumulé d’évenements acoustiques enregistrés
au cours d’un essai de fatigue pour trois niveaux de chargement : 50 % o,,, 60 % o, et 75 %
O, Les résultats montrent une accumulation d’événements liés aux interfaces et aux fibres
autour du trou (d’abscisse 100 mm) quel que soit le niveau de chargement appliqué. A Pinverse,
les évenements liés a la matrice sont répartis dans toute I’éprouvette. Ces résultats montrent que
les endommagements des éprouvettes trouées, majoritairement des décohésions fibres / matrice
et des ruptures de fibres, sont confinés au niveau du trou. ’endommagement de I’éprouvette en-
dessous et au-dessus du trou est fortement limité. En effet, Pactivité acoustique enregistrée dans
ces zones se limite quasiment a celle de la matrice. I’évolution du nombre cumulé d’événements
acoustiques montre que la rupture est précédée d’une accélération de lactivité acoustique des
trois classes d’endommagement. Cette accélération est cohérente avec I’élévation de température

mise en évidence grace a la thermographie infrarouge.
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Figure 5.15 : Localisation et nombre cumulé d’évenements acoustiques enregistrés au cours

d’essais de fatigue sur éprouvettes trouées (7 mm) [(0/90);] conditionnées a RH50 et sollicitées

A (a) o,.™

*=50%0,,(b) o, =

60 % o,

et (c) o,

=75 %o,
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Chapitre 1 : Le cas des éprouvettes trouées

Le Tableau 5.13 regroupe les proportions d’évenements acoustiques des trois classes au moment
de la rupture pour les trois niveaux de chargement étudiés. Les résultats montrent que la
proportion d’endommagements liés a la matrice et aux fibres diminue légerement lorsque le
niveau de chargement augmente. A Iinverse, I'augmentation de la contrainte de fatigue induit
une légere augmentation du nombre de ruptures de fibres. En effet, on compte 3 % de ruptures
de fibres pour o, = 50 % o,, et 9 % a 0, = 75 % o,,. Cette tendance est inverse a celle
observée sur les éprouvettes non-trouées, indiquant vraisemblablement un scénario et des

mécanismes d’endommagement différents en présence d’un trou.

50%0, | 60%o, | 75%a,

matrice [%o] 09 69 066
interface [%0] 28 25 25
fibres [%0] 3 7 9

Tableau 5.13 : Répartition des évenements acoustiques enregistrés pour chaque classe au

moment de la rupture pour les trois niveaux de chargement considérés.

La Figure 5.16 montre les proportions d’événements acoustiques pour les classes « matrice »,
«interface » et « fibres » moyennées sur les différents niveaux de chargement étudiés pour des
éprouvettes avec et sans trou. Les résultats montrent que la présence d’un trou réduit légerement
Pactivité acoustique de la matrice tandis que le nombre d’évenements liés a la rupture de fibres
augmente fortement (de 2 % a 6 % en présence d’un trou). La proportion d’évenements liés aux
interfaces ne semble pas étre affectée par la présence du trou (26 % pour les éprouvettes trouées

contre 27 % pour les éprouvettes non-trouées).

80 -

72 p
. BTrouée
70

B Non-trouée

60

50

40

30

20

Evénements Acoustiques [%]

10

matrice interface fibres

Figure 5.16 : Comparaison de la proportion moyenne d’éveénements acoustiques enregistrés pour

chaque classe au moment de la rupture avec et sans trou.
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De maniere analogue a 'étude menée en fatigue sur les éprouvettes non-trouées, on considére
que le seuil d’endommagement pour le mécanisme considéré est dépassé lorsqu’on atteint 5 %

PR c 1z .7 5%
du nombre total d’événements de la classe considérée. On note alors N°”

le cycle pour lequel ce
pourcentage est atteint. Le Tableau 5.14 regroupe les valeurs de N*"/N; pour les trois niveaux de
chargement étudiés. Le seuil d’endommagement pour chaque classe est également moyenné sur
les trois niveaux de chargement afin de pouvoir les comparer avec ceux obtenus sur les
éprouvettes non-trouées. Ainsi, en moyenne, le seuil d’endommagement de la matrice est

identique pour les éprouvettes trouées et non-trouées. A linverse, 'endommagement des

interfaces et des fibres est plus tardif dans le cas des éprouvettes non-trouées.

L’ensemble de ces résultats confirme bien que les mécanismes d’endommagement qui se
développent dans une éprouvette trouée sont différents de ceux qui apparaissent dans une

éprouvette non-trouée.

N> / N; [%o] matrice | interface | fibres
0™/ 6,= 50 % 5 56 56
0™/ 0,= 60 % 5 6 50
Trouée
o™/ 6,=75% 8 7 50
Moyenne 6 23 52
Non-trouée Moyenne 6 6 33

Tableau 5.14 : Seuils d’endommagement pour les trois classes d’évenements acoustiques
enregistrés pour trois niveaux de chargement en fatigue et en moyenne pour des éprouvettes

trouées et non-trouées [(0/90),] 2 RH50.

Cependant, le critere de fatigue a deux parametres utilisé étant purement phénoménologique, le
développement des endommagements n’est pas pris en compte. Ainsi, ce critére permet de
prédire assez correctement et avec le méme couple de parametres (o ; @), les durées de vie en

fatigue d’éprouvettes ayant des mécanismes d’endommagement différents.
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CHAPITRE 2 : APPLICATION A UNE MINI-STRUCTURE

Ce chapitre a pour objectif d’étudier la capacité du critere de fatigue phénoménologique étudié
précédemment a prédire la durée de vie d’une mini-structure. La mini-structure est dans un
premier temps présentée puis caractérisée dans le cas d’un chargement monotone en flexion 3
point. Afin de déterminer les parametres a et 8 du critere de fatigue, une étude préliminaire a été
menée sur des éprouvettes rectangulaires sollicitées en fatigue en flexion 3 points. Le critére est
ensuite appliqué a la mini-structure et les prédictions sont comparées aux durées de vie obtenues
expérimentalement. Ainsi, cette étude permet d’évaluer la possibilité d’identifier le critére de

fatigue sur des éprouvettes puis de appliquer 2 une mini-structure.

2.1. Présentation de la mini-structure et du mode de sollicitation
2.1.1. La mini-structure

La mini-structure étudiée dans cette partie est un démonstrateur de picce automobile. La piece
est mise en forme par DuPont™ par thermoformage d’une plaque de composite tissé GFRPAG6
[(0/90),]. L’envergure des mini-structures n’a pas permis leur conditionnement, elles sont donc

stockées a température et hygrométrie ambiantes.

La Figure 5.17 montre les dimensions globales de la mini-structure étudiée dans cette partie. La

piece fait 730 mm de long pour 140 mm de large et a un profil en forme d” « oméga ».

730 mm

140 mm

z Partie centrale
ailettes y "
Profil « oméga »

Figure 5.17 : Dimensions globales de la mini-structure en composite tissé verre / PAGG étudiée.
2.1.2. Caractérisation en flexion 3 points

Deux essais de flexion 3 points ont été réalisés au CETIM sur une machine servo-hydraulique
MTS équipée d’un capteur d’effort d’une capacité de 100 kN. La charge est appliquée au centre
de la mini-structure, sur les ailettes. L’écart entre les appuis est de 480 mm et la vitesse de

déplacement du vérin est de 3 mm/min. Une plaque de Teflon™ est positionnée entre les appuis
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et la piece afin de ne pas poingonner cette derniere lors de I’essai. Le montage final est montré

sur la Figure 5.18a.

(a) Essai de flexion 3 points (b) Rupture de la mini-structure

partie
centrale

Figure 5.18 : (a) Montage de I’essai de flexion 3 points sur la mini-structure (b) Observation de la

rupture de la mini-structure sollicitée en flexion 3 points monotone.

Les courbes force — déplacement obtenues pour ces deux essais sont représentées sur la
Figure 5.19. La rupture de la mini-structure est caractérisée par I'apparition d’une fissure sur
I'angle entre les ailettes et la partie centrale de la mini-structure (Figure 5.18b) concomitante avec
une chute de la force appliquée (Figure 5.19). Les deux essais réalisés montrent une faible
dispersion des résultats en flexion monotone. La force maximale a rupture (F,) est égale a

1494 £ 48 N pour un déplacement a rupture de 18,1 = 0,7 mm.

1.6
Essai 1
Essai 2
1.2
z
=
§ 0.8 -
o
o
0.4 -
0 T T T T
0 5 10 15 20 25

Déplacement [mm]

Figure 5.19 : Courbes force — déplacement obtenues au cours de deux essais de flexion 3 points

monotone (3 mm/min) sur la mini-structure.
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Un modele de calcul par éléments finis simplifié, mis en place par le CETIM, a permis de
visualiser les cartographies du critere de Tsai-Hill (équation 5.22). Le critere de Tsai-Hill est

défini de telle sorte que la rupture survient lorsque la valeur du critere est supérieure a 1.

2 2 2 . .

oy, Or 00t Tt Equation 5.22
2 2 2 2

OuL  Our Oy Tuir [Gay, 1987]

La Figure 5.20 montre que la zone de rupture identifiée expérimentalement (Figure 5.18b) est

cohérente avec la zone ou le critere de Tsai-Hill est dépassé.

Figure 5.20 : Cartographies du critére de Tsai-Hill dans la mini-structure en composite pour un

déplacement du poingon central de 20 mm.

Dans la suite de cette étude, on définit la contrainte de flexion maximale comme étant la
contrainte normale maximale dans le matériau. Au vu de la configuration de I'essai mis en place
sur la mini-structure, cette dernicre se situe sous la zone d’application de la charge, dans la partie

la plus éloignée de la ligne neutre de la section.

Dans lobjectif de déterminer la contrainte de flexion maximale dans la mini-structure, les

hypotheéses suivantes ont été faites (Figure 5.21) :

- la mini-structure est considérée comme une poutre posée sur deux appuis et soumise a une

force en son centre ;
- le mode de sollicitation est la flexion simple ;

- la section de la mini-structure est supposée constante, en forme d’oméga ;
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z F

> X l 140 mm

480 mm e=16mm

730 mm

Figure 5.21 : Schéma de la simplification des essais de flexion 3 points sur la mini-structure pour

le calcul de la contrainte de flexion maximale.
Avec ces hypotheses, le moment fléchissant induit une contrainte normale dans la section droite

donnée par I’équation 5.23 [Berthelot, 1992].

Mg,y (x) 7 Equation 5.23
Iy (S) [Berthelot, 1992]

oy (x,2) =
Avec :

M;,(x) : la valeur maximale du moment fléchissant dans la section de la poutre ;

I5,(S) : le moment quadratique de la section par rapport a (G,z), G étant le centre de gravité

de la section de la poutre ;

Dans le cas particulier d’une poutre en appui sur ses deux extrémités, soumise a une force en son

centre, le moment fléchissant est maximal au milieu de la poutre et est donné par ’équation 5.24

[Berthelot, 1992].

FXL Equation 5.24
4 [Berthelot, 1992]

Myy (x) =

Avec:
F :la charge appliquée au centre de 'éprouvette ;
L : écart entre les appuis.

Le calcul de I, est effectué en divisant la section oméga en cing sous-sections rectangulaires

dont le moment quadratique est connu (Figure 5.22).

11 s’agit dans un premier temps de déterminer le centre d’inertie de la section oméga a partir des
centres d’inertie des cing sous-sections. Seule la coordonnée en z nous intéresse ici. De plus, on

définit I'axe Oy de fagon a ce qu’il coincide avec la base de la section.
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37,4 mm 1,6 mm

47,1 mm

z
N
i'

1,6 mm ® V. ____ >y

62 mm

Figure 5.22 : Décomposition de la section oméga en cing sections rectangulaires et centres

d’inerties associées.

Ainsi, le Tableau 5.15 regroupe les valeurs des aires A; et de z; pour chaque sous-section

rectangulaire définie sur la Figure 5.22.

A [mm? | zg[mm] | S, =A X zg; [mm’]
1 59,8 46,3 2768,7
2 75,4 23,6 1779,4
3 99,2 0,8 79,4
4 75,4 23,6 1779,4
5 59,8 46,3 2768,7
z 369,6 9175,6

Tableau 5.15 : Valeurs des aires A, et de la coordonnée « z » des centres d’inertie de chacune des

cing sous-sections rectangulaires.
La coordonnée z; du centre d’inertie de la section en oméga est donnée par ’équation 5.25.

_ ZiAiZG,i . 9175,6
TS A T 3696

Apres calculs, on obtient une valeur de la coordonnée en z du centre d’inertie G de la poutre en

Equation 5.25

oméga de 24,8 mm.

Le moment quadratique de la section oméga est donné par le théoréme de Huyghens (Equation
5.20).

- 227 -



Chapitre 2 : Application a une mini-structure

Avec :

Les différentes valeurs nécessaires au calcul du moment quadratique de la section en oméga sont

IGy = Zlgiy +Al X di
i

d; = |ZG —Zgi

regroupées dans le Tableau 5.16.

A, [mm?| d, [mm] IGiy [rnm4] A, X d; [mrns]
1 59,8 21,5 12,8 12857
2 75,4 1,2 13958,3 90,5
3 99,2 24 21,2 2380,8
4 75,4 1,2 13958,3 90,5
5 59,8 21,5 12,8 12857
z 369,6 27963,4 5133,2

Equation 5.26

Equation 5.27

Tableau 5.16 : Valeurs des aires, de la distance d; et du moment quadratique de chaque sous-

section rectangulaire nécessaires au calcul du moment quadratique de la section oméga.

Apres calculs, on obtient :
Igy, = 27963,4 + 5133,2 = 33096,6 mm*

La valeur de la contrainte de flexion maximum calculée sous la zone d’application de la charge, a
la plus grande distance de la ligne neutre, est donnée par I’équation 5.28.
E,xL 1

X— X Zmax

4 g,

Equation 5.28

L
Oy (x =5z= zmax) = -

Or, on a calculé que z;= 24,8 mm. Ainsi, la distance entre la lighe neutre et la ligne supérieure
(47,1 — 24,8 = 22,3 mm) est plus petite que la distance entre la lighe neutre et la ligne inférieure
(24,8 — 0 = 24,8 mm). On choisit donc 7, = 24,8 mm. Avec les valeurs de I, et F, déterminées

dans cette étude, on obtient :

( L ) 1494 x 480 1 4.8
= — = = X X
Ox\¥ = 0% = Pmax 4 330966 -
L
Oy (x = E,Z = Zmax) = 134 MPa

- 228 -



PARTIE V : VERS DES APPLICATIONS STRUCTURELLES

La contrainte de flexion maximale obtenue a la rupture de la mini-structure et dans le cadre des
hypotheses de travail énoncées précédemment, est égale a 134 MPa. Cette valeur est a considérer
avec beaucoup de précaution, au vue des hypotheses fortes qui ont été faites afin de la

déterminer.

2.2. Estimation de la durée de vie en fatigue
2.2.1. Etude préliminaire : Fatigue en flexion 3 points des éprouvettes rectangulaires

Dans ce chapitre, le type de sollicitation appliquée a la mini-structure est différent de celui étudié
dans la Partie IV — Chapitre 4. Les parametres du critere de fatigue étant dépendants du mode de
sollicitation, il est nécessaire de déterminer un nouveau couple (X geion 5 Baesion) Caractéristique de
la flexion 3 points. Pour cela, des essais de fatigue en flexion ont été réalisés sur des éprouvettes
rectangulaires en composite tissé [(0/90),] conditionnées a RH50. 1l s’agit donc de déterminer
d’une part la contrainte a rupture en flexion 3 points de ces éprouvettes et d’autre part la courbe

de Wohler du matériau pour ce mode de sollicitation.

Deux essais de flexion 3 points monotone ont été menés au CETIM sur une machine servo-
hydraulique MTS équipée d’une cellule de charge de 15 kN a une vitesse de déplacement du
vérin de 2 mm/min. Les éprouvettes [(0/90),] sont rectangulaires de dimensions 100 X 20 X
1,57 mm. La charge est appliquée au centre de 'éprouvette selon la direction z, et 'écart entre les

appuis est de 32 mm (Figure 5.23).

#I 1,57 mm _I 1,57 mm
A z «—>
= = T
100 mm Y

Figure 5.23 : Schéma des essais de flexion 3 points sur éprouvettes rectangulaires.

L’expression de la contrainte normale dans le cas d’une flexion simple ou d’une flexion pure est

donnée par I’équation 5.23.

Dans le cas particulier étudié ici, les expressions du moment fléchissant et du moment

quadratique sont données respectivement par I’équation 5.29 et I’équation 5.30.

F X x Equation 5.29
Mpy () = — [Berthelot, 1992]
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_bxe® Equation 5.30
ley($) = — [Berthelot, 1992]

Avec :
F :la charge appliquée au centre de éprouvette ;
b : 1a largeur de I’éprouvette (ici b = 20 mm) ;
e : Pépaisseur de Péprouvette (ici e = 1,57 mm).

Finalement, la valeur absolue de la contrainte de flexion maximale au centre de I'éprouvette (x =

L/2, ou L est la distance entre les appuis) est donnée par I’équation 5.31.

3 X Epgx X L

Equation 5.31
2Xbxe?

Ox,max =

Cette équation permet de calculer la contrainte de flexion a rupture des éprouvettes

rectangulaires [(0/90),] en flexion 3 points monotone : on obtient 399 = 9 MPa.

Sept essais de fatigue en flexion 3 points ont ensuite été réalisés au CETIM sur des éprouvettes
rectangulaires [(0/90);] conditionnées a RH50 a une fréquence de 3 Hz et un rapport de charge
de 0,1. Ces essais ont permis la construction de la courbe de Woéhler du matériau pour ce mode
de sollicitation. Les nombres de cycles a rupture obtenus expérimentalement pour les différents

niveaux de chargement étudiés sont représentés par des symboles sur la Figure 5.24.

400

300

om2*[MPa]

100 o

0 T T T T T T
1 10 10? 103 104 10° 108
N; [cycles]

Figure 5.24 : Durées de vie en fatigue a f = 3 Hz et R = 0,1 pour le composite GFRPAG6
[(0/90)5] a RH50 sollicité en flexion 3 points

Cette courbe de Wohler est utilisée pour la détermination du nouveau couple de parametres
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(®@iexion) 5 Bexiony) POUT le composite GFRPAGG [(0/90),] a RH50, sollicité en flexion 3 points. Les
valeurs de ces coefficients déterminées selon la méthode itérative présentée dans la Partie IV —
Chapitre 4 sont comparées a celle obtenues dans le cas d’'une sollicitation en fatigue traction-

traction (voir Partie IV — Chapitre 4) dans le Tableau 5.17.

o((flexion) B (flexion)

0,11 Xa | 1,63 %8

Tableau 5.17 : Valeurs des coefficients o g.on €t Breson du critere de fatigue a deux parametres
déterminées a partir des données expérimentales obtenues sur les éprouvettes rectangulaires

GFRPAGG [(0/90);] a RH50 sollicitées en flexion 3 points a 3 Hz et R = 0,1.

Les résultats montrent que les valeurs des coefficients du critére sont tres différentes en fatigue

traction-traction et en flexion 3 points, ce qui illustre leur dépendance au mode de sollicitation
appliqué.

Les durées de vie en flexion 3 point calculées avec le critere de fatigue (équation 5.21) pour les
éprouvettes [(0/90)5] a RH50 sont représentées par un trait continu sur la Figure 5.24. Ia
dispersion du modele est estimée 9 MPa en se basant sur la dispersion observée en chargement

monotone.

Ces valeurs seront celles utilisées pour P'application du critere de fatigue a deux paramctres a la
mini-structure. Ceci permettra alors d’évaluer la capacité du modéle a étre identifié a I’échelle
d’une éprouvette puis appliqué a I’échelle d’une mini-structure. Néanmoins, ce critere étant
purement phénoménologique, il est important de gérer la transition de Iéprouvette a la mini-

structure avec beaucoup de précaution.
2.2.2. Application du critere de fatigue a deux parametres a la mini-structure

Sept essais de fatigue en flexion 3 points ont été réalisés au CETIM sur la mini-structure. La
fréquence d’essai est fixée a 2,5 Hz et le rapport de charge est égal a 0,1. L’essai est arrété lorsque
le déplacement du vérin atteint 20 mm, ce qui correspond approximativement au déplacement
observé au moment de la rupture de la mini-structure sous sollicitation monotone. 1l a été vérifié
que ce critere d’arrét est atteint légerement apres I'apparition d’une fissure semblable a celle

présentée sur la Figure 5.18b.

Les nombres de cycles a rupture obtenus sur les mini-structures pour les différents niveaux de
chargement appliqués sont visibles sur la Figure 5.25. Les résultats sont représentés en fonction

de la contrainte de flexion maximale 6 (x = L/2 ;2 = z_,) calculée avec ’équation 5.28.
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160
140
120
—_
g
R 100
Il
N 80
™
I 60
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T—
& 40
——critére de fatigue
20 -+
+ Données expérimentales
0 T T T T T
1 10 10? 103 104 10° 10°
N; [cycles]

Figure 5.25 : Nombre de cycles a rupture de la mini-structure en composite GFRPAG6 pour une

sollicitation en fatigue flexion 3 points a f = 2,5 Hz et R = 0,1. Application du critere de fatigue

avec cx(ﬂcxion) et B (flexion)*

Le critere de fatigue utilisé dans ces travaux (équation 5.21) a ensuite été appliqué a la mini-
structure. Pour cela, les parametres ogeon €t Beon utilisés sont ceux déterminés sur les
éprouvettes rectangulaires en flexion 3 points (Tableau 5.17). La contrainte a rupture utilisée est
celle déterminée au paragraphe 2.1.2, a savoir 6, (x = L/2;z = z_, ) = 134 MPa. Les prédictions
du mode¢le sont représentées sur la Figure 5.25 par un trait continu, les traits en pointillés
correspondent a la dispersion du modecle, fixée arbitrairement a 10 MPa. Malgré les hypotheses
fortes utilisées pour son application, les résultats montrent que le modele parvient plutdt bien a
prévoir le nombre de cycles a rupture de la mini-structure. Néanmoins, les performances du

critére pourraient certainement étre améliorées en affinant le choix de la contrainte utilisée.
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BILAN PARTIEV

Premierement, le comportement d’éprouvettes rectangulaires [(0/90),] conditionnées a RH50
et percées d’un trou a été étudié. Un modele de calcul par éléments finis a été mis au point.
Pour simplifier ce modeéle, un pli de tissu (0/90) a été considéré équivalent a la superposition
de deux plis unidirectionnels (UD) a 0° et 90°. Un calcul analytique a été utilisé afin de
déterminer les coefficients d’élasticité du pli UD équivalent utilisé. Le modele ainsi créé a été
validé grace a un essai de traction sur éprouvette trouée. L.a mise en place de ce modele a
permis d’évaluer les performances de deux criteres de rupture semi-empiriques
traditionnellement utilisés dans la détermination de la contrainte a rupture de composites
troués. Des essais de fatigue traction-traction ont également été réalisés sur les éprouvettes
trouées [(0/90);] conditionnées 2 RH50. Ces données expérimentales ont été comparées aux
durées de vie calculées par le critere de fatigue a deux parametres. Les résultats ont montré
une assez bonne corrélation entre le critere et les durées de vie déterminées
expérimentalement. L’instrumentation des essais de fatigue avec un systeme d’émission
acoustique et une caméra thermique a également permis ’étude de 'endommagement des
éprouvettes trouées. Il a été montré que les mécanismes d’endommagement sont différents de
ceux observés dans les éprouvettes non-trouées. En effet, dans le cas des éprouvettes trouées,
les endommagements des interfaces et des fibres sont principalement localisés autour du trou.
De plus, P'activité acoustique liée aux fibres enregistrée au cours de I'essai est plus importante.
Il a aussi été mis en évidence que 'endommagement des interfaces et des fibres survient plus

tot que lorsque I’éprouvette n’est pas trouée.

Dans un second chapitre, ’étude s’est focalisée sur le comportement en flexion 3 points d’une
mini-structure. Dans le but d’appliquer le critere de fatigue a deux paramctres, cette mini-
structure a tout d’abord été sollicitée en flexion 3 points monotone. Puis une étude
préliminaire sur éprouvettes rectangulaires sollicitées en flexion 3 points a permis de
déterminer les parametres ogeon €t Breon du critere pour ce mode de sollicitation. Le critere a
ensuite pu étre appliqué et les durées de vie calculées ont été comparées a celles obtenues
expérimentalement au cours d’essais de fatigue en flexion 3 points sur la mini-structure. Les
résultats obtenus semblent prometteurs mais pourraient certainement étre améliorés par une

¢tude plus approfondie du comportement de la mini-structure.
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Dans une logique d’allegement des véhicules, I'intégration de pi¢ces en composite est une
solution intéressante pour les constructeurs automobiles. Les composites a matrice
thermoplastique renforcés de fibres de verre sont particulicrement avantageux car ils sont
recyclables et permettent d’atteindre de grandes cadences de production. Cette étude a porté sur
un composite a matrice PA66 renforcé d’un tissu de fibres de verre. Neuf configurations ont été
étudiées, résultant de la combinaison de trois séquences d’empilement ([(0/90)], [(90/0),] et
[(£45),]), et trois conditionnements (RHO, RH50 et RH100). Ces travaux de thése se sont
attachés a caractériser le comportement mécanique en traction monotone et en fatigue du
matériau de I’étude avec une focalisation sur l'influence de humidité. Ces analyses ont été
réalisées dans I'objectif de mettre au point un critére de fatigue capable de prédire la durée de vie

du composite.

Pour répondre a cette problématique, une caractérisation des propriétés microstructurales et
mécaniques en traction monotone a tout d’abord été réalisée. Pour cela, deux matériaux ont été
utilisés : le PAG6 pur et le composite tissé GFRPAGG qui en dérive. Un suivi gravimétrique du
polymere pur et du composite immergés dans I'eau a permis de mettre en évidence deux
comportements différents. En effet, ’évolution de la masse du PAG6 pur suit un comportement
non-Fickien et I'absorption d’eau coexiste avec une réaction d’hydrolyse du polyamide. A
I'inverse, la prise de masse liée a labsorption d’eau par le composite GFRPAGG suit un
comportement Fickien. Par la suite, le caractere plastifiant de ’eau sur le PAG6 et donc sur le
composite tissé verre / PAGO, a été mis en évidence. En présence d’eau, les liaisons hydrogene
des chalnes de polyamides sont détruites, impliquant un changement important des propriétés
microstructurales et mécaniques. Ainsi, il a été montré que la température de transition vitreuse
diminue fortement lorsque le taux d’humidité contenu dans le matériau augmente. Les propriétés
mécaniques en traction monotone des séquences d’empilement [(0/90);] et [(£45);] sont
également influencées par le conditionnement. Au plus le taux d’humidité relative augmente, au
plus le module d’Young et la contrainte a rupture sont faibles. L’instrumentation des essais avec
un systeme d’émission acoustique, en association avec des observations microscopiques et MEB,
a permis d’identifier les mécanismes d’endommagement qui prédominent dans le composite tissé
GFRPAGG. Ainsi, les trois mécanismes qui caractérisent 'endommagement sont : la fissuration
de la matrice, les décohésions fibres / matrice au sein des torons de fibres transverses a la

direction de sollicitation et la rupture de fibres longitudinales.

Par la suite, le comportement du composite soumis a une sollicitation cyclique a été étudié. Les
essais ont été réalisés a une fréquence de 1 Hz et un rapport de charge de 0,1 pour les neuf

configurations considérées. Dans un premier temps, les durées de vie du matériau ont été
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déterminées par des essais réalisés a température et hygrométrie ambiantes. Ces résultats ont
montré quau-dela de 10 cycles, le conditionnement des éprouvettes n’a plus d’influence sur la
durée de vie. Ce constat a laissé craindre une perte du conditionnement des éprouvettes au cours
de la sollicitation en fatigue. Ainsi, des essais en enceinte climatique ont été réalisés. Pour cela,
des éprouvettes initialement conditionnées 2 RHO ont été testées dans une enceinte a 20 °C et
15 % d’humidité relative et des éprouvettes RH100 ont été testées a 20 °C et 95 % d’humidité
relative. De ce fait, le conditionnement initial de ’éprouvette est conservé pendant toute la durée
de lessai. Ces essais ont confirmé les résultats obtenus a 'ambiante : le conditionnement de
Péprouvette n’a plus d’influence pour des durées de vie supérieures a 10* cycles. L’analyse de
Iendommagement réalisée par I’association des techniques de thermographie infrarouge,
d’émission acoustique, d’observations microscopiques (optique et MEB) et de tomographie RX a
permis de mettre en évidence une modification du processus d’endommagement pour les durées
de vie élevées. En effet, il a été montré que la proportion de ruptures de fibres longitudinales est
d’autant plus grande que la contrainte de fatigue appliquée est faible. Ainsi, il semblerait que pour
les durées de vie supérieures a 10" cycles, le mécanisme le plus endommageant soit la rupture de
fibres. Ces derni¢res étant insensibles a ’humidité, cela pourrait expliquer en partie I'absence
d’influence du conditionnement sur la durée de vie du composite. La base de données créée a
partir de I'ensemble des durées de vie déterminées sur le composite GFRPA66 a RHO, RH50 et
RH100 a servi a I’évaluation d’un critere de fatigue. Le contexte industriel dans lequel se
positionnent ces travaux de thése a fortement guidé le choix du critere a retenir. En effet,
lobjectif est qu’il puisse étre facilement utilisé en bureau d’études. Ainsi, le critere
phénoménologique a deux parametres (x et B) a été sélectionné. Ce modele permet de tenir
compte de la fréquence, du rapport de charge, du niveau de chargement et de l'orientation des
fibres. Ces travaux de thése ont proposé 'enrichissement du critere par l'intégration d’une loi
empirique permettant de tenir compte du taux d’humidité de Péprouvette. Le principal atout de
ce critere de fatigue est qu’il ne nécessite la détermination que de deux paramétres. Ces derniers
peuvent étre obtenus en réalisant un essai de traction monotone et une courbe de Wéhler, pour
une configuration de base choisie (dans notre cas, [(0/90),] 2 RH50). Le mode¢le permet alors de

prévoir correctement la durée de vie du matériau pour plusieurs autres configurations d’essais.

Finalement, cette étude propose une ouverture a des applications structurelles. Pour cela, des
éprouvettes trouées ont tout d’abord été étudiées en traction quasi-statique. Un modele de calcul
par éléments finis a été mis au point, afin de pouvoir tester deux criteres de rupture semi-
empiriques : le Point Stress Criterion et I Average Stress Criterion. Ces deux criteres simples se sont

montrés efficaces pour I’évaluation de la contrainte a rupture d’éprouvettes trouées, pour des
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diameétres de trous compris entre 6 et 8 mm. Des essais de fatigue ont également été menés sur
des éprouvettes trouées ¥7 mm de séquence d’empilement [(0/90)], conditionnées a RH50. Le
critere de fatigue a deux parameétres mis au point précédemment sur des éprouvettes non-trouées
a été appliqué. Les durées de vie calculées par le critéere ont montré une assez bonne corrélation
avec celles obtenues expérimentalement. Un suivi de 'endommagement a également été réalisé,
indiquant que le processus menant a la rupture des éprouvettes trouces est différent de celui
observé sur les éprouvettes non-trouées. La durée de vie en fatigue d’une mini-structure a
également été étudiée dans le cadre d’une collaboration avec le CETIM. Celle-ci peut étre
assimilée a une poutre avec une section en « oméga ». Le mode de sollicitation choisi pour cette
mini-structure est la flexion 3 points. Le critere de fatigue a deux parametres a été appliqué a la
mini-structure. Les parametres o et @ étant dépendants du mode de sollicitation, une étude
préliminaire sur des éprouvettes rectangulaires sollicitées en flexion 3 points a été menée. Ainsi,
le couple (x ; B) est déterminé sur des éprouvettes puis le critere est appliqué a la mini-structure.
Malgré les importantes hypotheses de travail faites, le critere de fatigue prévoit plutdt bien la

durée de vie de la mini-structure.

Ainsi, Pensemble de ces résultats constituent une base solide a la compréhension du
comportement mécanique en traction monotone et en fatigue du composite tissé verre / PAGOG.
Ces travaux ouvrent plusieurs perspectives de travail. Tout d’abord, la technique d’émission
acoustique a été largement utilisée dans ces travaux. Afin de compléter les résultats fournis par
cette méthode, il pourrait étre intéressant de la coupler avec des observations par tomographie
RX. II serait pertinent par exemple de réaliser des essais de fatigue, instrumentés par EA,
interrompus a intervalles réguliers et observés au tomographe. Cela permettrait de relier les
éveénements acoustiques enregistrés au cours de I'essai avec I'observation des endommagements
qui en sont a l'origine. Il serait ainsi possible d’affiner le scénario d’endommagement proposé
dans ces travaux. D’autre part, application d’un critere de fatigue phénoménologique a une
mini-structure souléve de nombreuses problématiques. En effet, le critere a deux parametres
nécessite comme donnée d’entrée la contrainte a rupture du matériau ainsi que la contrainte de
fatigue appliquée. Dans le cas d’'une éprouvette, ces contraintes sont simples a déterminer. A
inverse, dans le cas d’une mini-structure le choix de la contrainte pose probleme. Si un modele
de calcul par éléments finis permet de remonter aux contraintes locales dans chaque pli de la
structure, la simple utilisation des contraintes et criteres classiques ne semble pas pertinente.
Ainsi, une étude plus complete offrirait la possibilité d’affiner le choix de la contrainte a intégrer
dans le critére et ainsi d’en améliorer les performances. Enfin, le mod¢le de calcul par éléments

finis présenté dans la Partie V — Chapitre 1 propose de modéliser un pli de tissu comme la

- 239 -



superposition de deux plis unidirectionnels. Si cette premicre approche permet d’obtenir des
résultats corrects, il serait cependant nécessaire de 'améliorer. En effet, cette modélisation ne
permet pas de tenir compte de 'ondulation des fibres dans le tissu. De la méme fagon, la loi de
comportement utilisée est une loi linéaire élastique. Ceci est contradictoire avec les observations
faites expérimentalement. En effet, les courbes contrainte — déformation des éprouvettes de
séquence d’empilement [(0/90);] ont permis de mettre en évidence la présence d’un point
d’inflexion, le « knee-point ». En outre, les essais de traction sur les éprouvettes [(£45),] affiche
un comportement fortement non-linéaire. Il serait donc intéressant d’intégrer une loi de

comportement plus compléte tenant compte des spécificités des composites tissés.
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ANNEXES

ANNEXE 1: NOMBRE TOTAL CUMULE D’EVENEMENTS ACOUSTIQUES

Cette annexe présente les courbes du nombre total cumulé d’évenements acoustiques enregistrés

lors des essais de traction sur les éprouvettes [(£45)5] et [(0/90);] 2 RHO et RH100.
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Figure A1-1: Nombre total d’évenements acoustiques pour deux éprouvettes [(0/90),] et

[(£45),] conditionnées 2 RHO et RH100.
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ANNEXES

ANNEXE 2 : DETERMINATION DU TAUX D’HUMIDITE RELATIVE A PARTIR DE LA

MASSE DES EPROUVETTES

Cette annexe détaille la méthode utilisée pour déterminer le taux d’humidité relative d’une
éprouvette a partir de son suivi gravimétrique. En effet, on observe une variation de la masse des
éprouvettes lorsqu’elles sont sorties de leur sachet hermétique. Il est alors intéressant de pouvoir
relier cette variation de masse au taux d’humidité relative du conditionnement théorique

correspondant.

Considérons une éprouvette conditionnée a RH100, I’évolution de sa masse peut étre

schématisée par la Figure A2-1. On définit alors les trois masses suivantes :

0 , N . . ..
— w :masse de éprouvette apres fabrication, avant conditionnement.
— w': masse de Iéprouvette apres conditionnement, mesurée a ouverture du sachet.

— w': masse de I’éprouvette au moment de I'essai.

La phase I correspond donc au conditionnement, pris en charge par le fournisseur. La phase 11

correspond a la perte progressive du conditionnement apres ouverture d’un sachet.

w (2)
A i
| 1I

\K

> t

WO!: :

Figure A2-1 : Evolution de la masse d'une éprouvette RH100 depuis sa fabrication jusqu'au

moment de l'essai

i f . s 0 .
Les valeurs de w' et w sont mesurées expérimentalement, la valeur de w' est inconnue. On peut

exprimer les gains de masse relatifs pour les phases I et 11 par la relation (2-1) :

wi — w0 w/ —wi
M, =———%100 et M, =———+100 2-1)
w w

La valeur de M; est connue et donnée par le fournisseur maticre. On peut donc exprimer la
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variation relative de masse globale (cC’est-a-dire, entre les instants t = 0 et t = f) en fonction de

parameétres connus (2-1).

wf —wo w/ (& + 1) —wt (2-11)
M = —0 * 100 = -
w wt

L’étape suivante consiste alors a relier le gain de masse global au taux d’humidité relatif (RH).
Pour cela, on s’appuie sur les travaux de Launay et al. [Launay et al., 2013]. Dans leur étude, les
auteurs étudient un composite a matrice PA66 renforcé de fibres de verre courtes a 35 wt%. Les
auteurs ont mesuré la variation relative de masse de I’éprouvette pour plusieurs taux d’humidité
relative compris entre 0 % et 75 % (Tableau A2-1). Ces données sont également représentées sur
la Figure A2-2 par des symboles. Sur cette figure, nous avons fait le choix de normaliser la
variation relative de masse par le taux massique de matrice. Cela suppose que seule la matrice

PAGG participe au phénomene d’absorption d’eau.

Equilibrium water content w as a function of relatve humidity H for the
studied material. No significant sensitivity to the temperature has been
observed.

PABR-GE3S (237()

H (%) 0 20 27 EE] 50 72 75
LAY 0.00 .40 (LG5 0.E9 1.74 3.14 3.35

Tableau A2-1 : Gain de masse a I'équilibre en fonction du taux d'humidité relatif.

Extrait de [Launay et al., 2013].

Des lors, il est possible d’¢établir une relation entre le taux d’humidité relative et la variation
relative de masse de I’éprouvette. Cette relation est représentée sur la Figure A2-2 par un trait

continu, et peut étre exprimée par la relation (2-11) :

_M
(1-my)

0,6220 (2_”|)
= 0.005 X RH'®"8 ouou RH = (200 * )
1-my

Les données obtenues par Launay et al. [Launay et al., 2013] ont été comparées a celles

disponibles dans le cadre de ces travaux de these (Figure A2-2).
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10
@ Cette étude

g X Launay et al. o
S
= 6 1
€
=
~ 4 A
=

5 y = 0.005x%6078

0 T T T T

0 20 40 60 80 100
RH [%]

Figure A2-2 : Relation entre le gain relatif de masse normalisé par le taux massique de matrice et

le taux d’humidité relatif.

Les résultats montrent que les points correspondant au composite GFRPAG6 de étude sont
cohérents avec ceux obtenus sur composite a fibres courtes, validant ainsi la méthode de calcul

proposée.
Ainsi, en combinant les équations (2-1) et (2-11l), on obtient :

Wf (%_6+ 1) B Wi 0,6220

RH = | 200 = w'
1—mf /

Cette expression permet de déterminer le taux d’humidité contenu dans I’éprouvette a partir du

* 100

suivi gravimétrique.
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ANNEXE 3 : CALCUL ANALYTIQUE DES PARAMETRES D’ELASTICITE D’UN PLI

UD EQUIVALENT

I’ensemble des équations proposées dans cette annexe sont issues ou déduites des travaux de

Gay [Gay, 1987].

La loi de comportement d’un composite stratifié équilibré et symétrique est donnée par (3-1) :

Ny A1 Az O 0 0 O Exx
/Ny\ /A12 Ap O 0 00 \ /gyy\
InyI_I 0 0 A;s 0 0O I|yxy| 2
| M, |T] o o o x| 30)
KA H R I

M,y 0 0O Kxy

Ou N; et M, correspondent respectivement a la résultante en membrane et a celle des moments
dans la direction i. Les g; correspondent aux déformations en membrane et les Kjj sont les

déformations en courbure. Les coefficients de la matrice (A;) sont donnés par (3-Il):

nlemepli

Aij = Ql]j X € (3-”)

k= 1¢"pli

Ou Q; est le coefficient de la matrice de raideur de la loi de comportement d’un pli UD
i P P

orthotrope dans I’hypothese des petites déformations, d’élasticité linéaire et d’un cas de

contraintes planes et e, correspond a I’épaisseur du pli UD considéré. On rappelle que cette loi de

comportement s’écrit sous la forme (3-11) :
Ox Qi1 Q12 013\ /&
Oy | =|0Q21 Q22 Q23| & (3-11)
Txy Q31 Q32 033 Yy

Les coefficients Q,;, Q,, et Q;, dans une direction de sollicitation quelconque 0 (on note ¢ =

cos(0) et s = sin(0)) sont donnés par (3-1V), (3-V) et (3-VI):

Q11 = ¢*E, + s*E; + 2c%s?(vp EL + 2G,p) (3-1V)
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Q22 = s*E, + ¢*Er + 2¢2s%(vpEL, + 2Gyr) (3-V)
Q12 = c?s*(E, + Er — 4Gyp) + (c* + sHvp E| (3-v1)
OWE, = E /(1 —virvr) et Ep = Er/(1 —vipvpy).

De plus, les résultantes en membranes peuvent s’exprimer en fonction de I’état de contrainte

correspondant au chargement appliqué (3-VII) :

niémepli
N; = E (0ik X e (3-vII)
k=1¢"pli
- Dans le cas d’'un essai de traction monotone sur un composite tissé avec une séquence

d’empilement [(£45);] on a donc d’apres (3-1):
Ny = Ap18xx + A1€yy
D’apres (3-11) on a pour le calcul de A, :
A1y = 2e1Q17" + 2e,Q11 + 2e,01% + 2e,Q1

De plus, comme cos?(45) = cos?(-45) = sin?(45) = sin?(-45) = 1/2, (3-1V) donne :
45° gz _ L —  — 1 ol
11 =W = Z(EL + Er) + E(VTLEL +2G;7)
. o 1 — _ 1 J—
Soit Ajy = 4(e; +€3)Q17 = 4(ey + €3) [Z (EL+ Er) +5(vr B + ZGLT)]
Drapres (3-11) on a pour le calcul de A, :

Ay = 26,015 + 2,055 + 26,015 + 2,01

De plus, comme cos?(45) = cos?(-45) = sin?(45) = sin?(-45) = 1/2, (3-VI) donne :
45° —45° 1 — = 1 Fol
12 = U127 = Z(EL + E7) + E(VTLEL — 2G;r)
o 1 — —_ 1 —_
Ona:Aj, =4(e; + ez)szs =4(e; + ey) [Z (E, + Er) + > (vrLEL — ZGLT)]
Finalement :

1 1 _
Ny =4(eys +ey) |=(EL + Er) + = (vrEL +2G11) | €xx
4 2

1, = 1 —
+ 4(e1 + e3) [Z (E, + Er) + 3 (vrLEL — ZGLT)] Eyy
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De plus, dans le cas d’'un chargement de traction, avec application de la charge selon I'axe x, (3-

VIl) donne :
N, = 4(91 + ez) Oxx
Soit :

1 1 — 1 - 1 —
Oxx = [Z (E, + Er) + 2 (vrLEL, + ZGLT)] Exx T [Z (E, + Er) + 2 (vrLE, — ZGLT)] Eyy

1 1 —
Oxx = [Z (EL + ET) + E (VTLEL)] (gxx + <(':yy) + GLT(gxx - gyy)
De méme, le cas de chargement étant tel que 6, =0, on a d’apres (3-1) et (3-VII) :
Ny = Alzgxx + Azzgyy =0

Le composite stratifié équivalent considéré résultant de 'empilement de plis a +45° et -45°, on a

¢’ = s’ et on obtient alors A,, = A, d’aprés (3-1V) et (3-V).
On en déduit :
) R | _

0= [Z (E, + Er) + > (VTLEL)] (Sxx + gyy) + Grr(&yy = Exx)
Soit :

1 1 —

[Z (E,+ Er) + > (VTLEL)] (Sxx + gyy) = Grr(&xx — &yy)
Ainsi :
Oxx = GLT(gxx - 5yy) + Gir (gxx - gyy) = 2Gir (gxx - Eyy)

On en déduit la relation donnée par (3-VIII):

1
+45)3] _ +45)3] _ +45 -
Eo-xx[( )3l = GLT(gxx[( )3] gyy[( )3]) (3-viIn)
- Dans le cas d’un essai de traction monotone sur un composite tissé avec une séquence

d’empilement [(0/90),] on a donc d’apres (3-1):
Nx = Allgxx + Alzgyy
D’apreés (3-11) on a pour le calcul de A, :

Ay = 2e,Q71 + 2e1Q77 + 2,071 + 2,077
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De plus, comme cos*(0) = sin?(90) = 1 et sin*(0) = cos*(90) = 0, (3-1V) donne :
QY =E et QY =Er
Soit A1y = 2(ey + e;)(E, + E7)
D’apres (3-11) on a pour le calcul de A, :
A, =2e1Q7; + 21073 +2€;Q7; + 2e,Q77
Ainsi, avec cos?*(0) = sin*(90) =1 et sin*(0) = cos*(90) = 0, (3-VI) donne :
12 =0Qi = vp.E,
Ona: A, = 4(er +€2)Q7; = 4(es + &)vp,Ey
Finalement :
Ny = 2(e; + ex)(EL + Ep)egy + 4(eq + e)(vr EL ey,

De plus, dans le cas d’un chargement de traction, avec application de la charge selon I'axe x, (3-

VIl) donne :
N, = 4(e; + e;) 0xx
Soit :

1 - _ J—
Oy = [E (E, + ET)] Exx + (vrLEL)Eyy

De méme, le cas de chargement étant tel que 6, =0, on a d’apres (3-1) et (3-VII) :
Ny = Ap&xx + Axz€yy, =0

D’apreés (3-11) on a pour le calcul de A, :

Azp = 201Q3, + 2€,Q39 +2€,Q7, + 2,039

De plus, comme cos?(0) = sin*(90) = 1 et sin*(0) = cos*(90) = 0, (3-V) donne :
Q% =Er et Q3% =E,

Soit Ay, = 2(e; + €,)(E, + Er)

Finalement :

Ny =4(e; + eZ)VTLE—Lgxx + 2(e; + ez)(E—L + E—T)eyy =0
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Soit :
e = _ 271 Ep Exy
¥y (E, + Er)
On obtient alors (3-1X) :
2V72"LE_L2

1
0 [(0/90)3] = > (E, +E;) — 1T €, (07903]

En négligeant le terme en V¥, , on obtient (3-X).

0, [(0/90)5]

[(0/90)3]

gxx

1
= Ex[(0/90)3] ~5 (EL + Er)

(3-1X)

(3-X)
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ETUDE DU COMPORTEMENT EN FATIGUE D’UN COMPOSITE A MATRICE POLYAMIDE RENFORCE
D’UN TISSU DE FIBRES DE VERRE POUR APPLICATION AUTOMOBILE

Résumé : Ces travaux de thése portent sur un composite a matrice polyamide 6,6 (PA6GG) renforcé d’un
tissu de fibres de verre (Sergé 2/2). Dans le but d’une intégration dans des piéces automobiles, on
s’intéresse au comportement de ce matériau sous sollicitation cyclique. I’objectif est de mettre au point
un critere de fatigue permettant de prédire la durée de vie du composite étudié. Le PA66 étant sensible a
I’humidité, il est nécessaire de prendre en compte ce parametre dans notre étude. Pour cela, le matériau
est conditionné selon trois états : un état sec (RHO), un état ambiant (RH50) et un état saturé en eau
(RH100). Trois séquences d’empilement sont également considérées afin de tenir compte de I'orientation
des fibres dans le matériau: [(0/905], [(90/0),] et [(£45);]. Dans un premier temps, linfluence du
conditionnement sur les propriétés microstructurales et mécaniques en traction monotone est étudiée.
Le role plastifiant de eau sur le PAGG a été mis en évidence. L’instrumentation des essais de traction
monotone avec un systeme d’émission acoustique associée a I'observation post-mortem par MEB des
éprouvettes permet de proposer un scénario d’endommagement en traction quasi-statique pour chaque
configuration étudiée. Dans un deuxiéme temps, une campagne d’essais en fatigue traction-traction est
menée sur les neuf configurations de I'étude. Ces essais ont permis la mise en place et I’évaluation de
deux critéres de fatigue phénoménologiques : les diagrammes de durées de vie constantes et le critere de
fatigue a deux parametres basé sur les courbes S-N. Ce dernier a été enrichi afin de pouvoir prédire la
durée de vie du matériau pour différents conditionnements. De maniére générale, le modéle montre une
bonne capacité a prédire la durée de vie du matériau pour des conditions d’essais variées. Afin de cerner
la capacité du modele a étre utilisé en bureau d’études, celui-ci a été appliqué dans le cas d’essais de
fatigue menés sur une mini-structure sollicitée en flexion 3 points.

Mots-clés : Polyamides ; Tissus de verre ; Humidité ; Endommagement, Mécanique de I’ ; Durée de vie
(ingénierie) ; Emission Acoustique ; Controle non destructif par thermographie infrarouge

FATIGUE BEHAVIOUR OF A WOVEN GLASS-FIBRE-REINFORCED POLYAMIDE COMPOSITE FOR
AUTOMOTIVE APPLICATION

Abstract : This study is focused on a woven glass-fibre-reinforced composite (2/2 twill) with a
polyamide 6,6 matrix. From the perspective of its future integration in automotive parts, the fatigue
behavior of this material is investigated. The aim is to develop a fatigue model able to predict the fatigue
life of the composite studied. The PA66 behaviour is highly influenced by the moisture content, thus, it
is necessary to take this parameter into account. Hence, three conditionings are studied: RHO, RH50 and
RH100 which correspond respectively to the dry-as-moulded, the ambient and the water-saturated state.
Three different stacking sequences are used in order to study the influence of fibre orientation: [(0/90),],
[(90/0)] and [(£45),]. First, the influence of moisture on microstructural and mechanical properties for
monotonic tensile tests is studied. The plasticizing effect of water on PAG6 has been highlighted. A
damage scenario has been determined for every configuration studied by using acoustic emission
technique during monotonic tensile tests and post-mortem SEM observations. Then, tension-tension
fatigue tests are performed for all sample configurations. The results have been used to set up two
phenomenological fatigue life models: the constant life diagrams and the two-parameter model based on
S-N curves. The latter has been enhanced by including the relative humidity in order to be able to
predict the fatigue life of the material for any conditioning. In general, this model estimates quite well the
fatigue life of the material for different testing conditions. Finally, the two-parameter model has been
used for fatigue life prediction of both open-hole samples and a mini-structure in order to evaluate its
capability to be used in an industrial context.

Keywords : Polyamids ; Glass cloth; Humidity ; Continuum damage mechanics; Service life
(Engineering) ; Acoustic emission ; Infrared testing



