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Résumé : Ce travail a pour but de mettre en lumiére le comportement mécanique des composites
renforcées par des fibres de lin ainsi que le comportement mécanique et hydrique des composites
hybrides. Un taux de porosité élevé observé chez ces matériaux conduit a une dégradation des
propriétés mécaniques. Des essais de traction et de flambement avec suivi par émission acoustique
ont permis d’identifier les mécanismes d’endommagements qui régnent dans ces matériaux et a mettre
en évidence leur chronologie d’apparition. Des observations microscopiques des faci¢s de rupture
ont permis de valider ces résultats. Une optimisation des propriétés méecaniques, notamment en terme
de réduction du taux de porosité a été testée, en insérant des fibres de carbone dans la structure. Les
résultats ont montré que la position des fibres de carbone est primordiale dans I’amélioration des

propriétés hydriques et mécaniques.

Mots clés: composites, fibres naturelles, fibres de lin, traction, flambement, émission acoustique,

hybridation, sorption.

Abstract: This work aims to study the mechanical behavior of composites reinforced by flax fibers
as well as the mechanical and water behavior of hybrid composites. A high porosity rate observed in
these materials leads to a degradation of the mechanical properties. Tensile and buckling tests with
acoustic emission monitoring have identified the mechanisms of damage that reign in these materials
and highlight their chronology appearance. Microscopic observations of fracture facies validated
these results. An optimization of the mechanical properties, particularly in terms of reducing the
porosity rate, has been tested by inserting carbon fibers in the structure. The results showed that the

position of carbon fibers is essential in the improvement of water and mechanical properties.

Key-words: composites, natural fibres, flax fibres, tensile, buckling, acoustic emission, hybridization,
sorption.
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Introduction générale

Les matériaux composites sont de plus en plus utilisés dans la réalisation de pieces structurales de
dimensions diverses dans plusieurs secteurs industriels tels que la construction automobile, le
nucléaire ou bien le génie biomédical. En fait, I’alternative de remplacer des matériaux métalliques
par des composites dans ces domaines d’application est encouragée par 1’allégement des structures
tout en gardant des propriétés mécaniques égales voir supérieures. Vu le colt de production
généralement élevé de ces matériaux, des efforts particuliers sont fournis afin de réduire ces codts et
d’optimiser les processus d’élaboration. Un autre aspect important est le comportement a long terme
de ces matériaux. Des travaux ont été menés ces dernieres années pour prolonger la durée de vie des
structures en matériaux composites et prévoir leur rupture le cas échéant. D’une maniére globale, la
longévité de ces matériaux hétérogenes et complexes n’est pas encore maitrisée alors qu’elle est au
cceur des débats sur la sécurité des grandes structures notamment dans le domaine aéronautique,
spatial et nucléaire. Depuis quelques années, I’insertion d’agroressources dans la fabrication de
matériaux structuraux connait un intérét de plus en plus important, justifié principalement par des
considérations écologiques et économiques. Dans ce contexte d’écoconception, le développement de
nouveaux matériaux totalement ou partiellement bio-sourcés, tels que les matériaux composites

renforcés par des fibres naturelles, est donc aujourd’hui un enjeu scientifique majeur.

Dans le présent travail, le choix du renfort s’est porté sur le lin, ce dernier présente une alternative
trés intéressante, vu les avantages qu’il présente de par ses caractéristiques mécaniques tres
concurrentes des fibres conventionnelles telles que le verre et par sa disponibilité géographique.
Toutefois, cette fibre présente plusieurs difficultés quant a son insertion dans d’éventuels matériaux
composites. On cite notamment une sensibilité importante aux conditions environnementales telles
que la température ou bien I’humidité. C’est principalement cette derniere qui pose le plus de
problemes. Etant donné que les fibres de lin sont trés hydrophiles, elles ont tendance a capter
I’humidité ambiante et a gonfler. Ce point influence ultérieurement la qualité de 1’interface et

I’adhésion entre fibres et matrice, accentuant ainsi le taux de porosité.

Le tissu de lin utilisé dans 1’¢laboration des composites dans ce travail de recherche présente plusieurs
caractéristiques morphologiques particuliéres, notamment un taux de vide assez important, estimé a

35%, et un entrelacement assez particulier entre les fils de chaine et de trame. Cette architecture va



favoriser la création des cavités dans le matériau durant la mise en ceuvre et ces derniéres peuvent

étre d’éventuelles sources de propagation d’endommagement par la suite.

L’objectif général de cette thése est d’apporter des informations sur le comportement mécanique et
hydrique des composites renforcés par des fibres naturelles et/ou conventionnelles. La problématique
originale proposée dans ce travail est premierement de s’intéresser a 1’impact du fort taux de porosité
sur les propriétés hydriques et mecaniques des composites renforcés par des fibres naturelles,
deuxiemement d’identifier les endommagements résultant de deux modes de sollicitation mécanique
(traction et flambement) et de quantifier leur cadence d’apparition et leur criticité, troisiémement
d’explorer le potentiel de I’hybridation des renforts lin avec un renfort conventionnel de fibre de

carbone.

Le premier chapitre présente une étude bibliographique sur les composites a renfort de fibres
naturelles et particulierement les fibres de lin dont on trace le parcours et expose la composition et
les propriétés. Ensuite, on présente le comportement des composites a base des fibres de lin sous
différentes sollicitations mécaniques (traction, flexion, fatigue...). Un état d’art des modes
d’endommagements observés dans ce type de matériaux est également fait. Enfin, on s’intéresse a
I’émission acoustique comme méthode de détection des endommagements indirecte et non

destructive, avec une synthése de son principe et des parameétres influents.

Le deuxiéme chapitre s’intéresse aux matériaux et techniques expérimentales utilisées tout au long
de la these, et ceci en décrivant les procédures d’élaboration des stratifiés, les équipements et les

conditions expérimentales des différents essais.

Le troisieme chapitre se focalise sur I’identification des propriétés mécaniques et des modes
d’endommagement des éprouvettes stratifiées a base de renfort tissé en lin sous traction. Une analyse
du comportement mécanique de ces stratifies a été effectuee en confrontant les résultats
expérimentaux aux résultats issus d’un modele théorique puis en exploitant les informations
collectées par émission acoustique en essayant de les discrétiser et de les associer a des modes

d’endommagement.

Le quatrieme chapitre est consacré a 1’étude du comportement en flambement des composites étudiés.
On présente successivement une étude analytique du probleme puis les résultats expérimentaux afin

d’étre comparés aux valeurs théoriques et finalement faire I’inventaire des causes qui ont pu générer



un écart entre les deux. Un suivi par émission acoustique a été effectué également, on a essayé a partir
des signaux d’émission acoustique d’identifier les mécanismes d’endommagement parallélement

avec une étude microscopique au MEB.

Enfin, le cinquiéme chapitre est consacré a I’étude des matériaux hybrides. Il s’agit de stratifiés
renforcés en alternant des plis de renfort tissés en carbone ou en lin. Plusieurs séquences
d’empilement ont été testées. Une caractérisation du comportement hydrique a ét¢ menée ainsi qu'une
caractérisation mécanique via des essais de traction. Un taux de porosité important a été trouvé dans
ces matériaux, variant toutefois d’une ségquence a une autre. Le but est de mettre en évidence la
corrélation entre la séquence d’empilement, la porosité et les propriétés mécaniques et hydriques des

matériaux testés.



Chapitre 1. Bibliographie et état d’art



1. Matériaux
1.1. Constituants

On appelle de maniere courante « un matériau composite », 1’association d’au moins deux matériaux
constituants, généralement distingué en matrice et renfort. Pour les composites techniques, le renfort
se présente sous forme de fibres qui sont I'armature reprenant I'essentiel des efforts mécaniques et la
matrice qui assure la cohésion et 1’orientation des fibres et permet également le transfert des charges
mécaniques entre fibres ainsi que la résistance au cisaillement [1]. Les propriétés mécaniques des
composites sont donc directement liées aux caractéristiques de ses composants élémentaires ainsi
qu’a la qualité de l’interface fibre-matrice. Par exemple la rigidité du matériau est assurée
principalement par le renfort qui possede des caractéristiques mécaniques beaucoup plus importantes

que la matrice.

De nos jours, les fibres d’origine synthétique représentent la grande partie des renforts fibreux dans
les composites de grande diffusion [2]. D’aprés le Tableau 1, il apparait que les fibres de verre
proposent un ratio performance mécanique/colt trés intéressant qui permet un usage dans de
nombreux secteurs industriels [3][4][5][6] ; tandis que les fibres de carbone ont des caractéristiques

mécaniques plus élevées [7], ce qui explique leur utilisation dans les composites hautes performances

[8].

Verre Carbone Bore Kevlar 49
Module de Young E (GPa) 72a73 200 a 600 400 702125
Contrainte ultime en traction (MPa) 1700 a 3445 3000 a 7500 2800 a 3400 3100
Prix (euro/kg) 2a10 402150 450 50

Tableau 1. Propriétés mécaniques de quelques fibres conventionnelles [3] [4]

En ce qui concerne la matrice, les plus répandues et utilisées jusqu’a ce jour sont les polymeres
thermodurcissables et les polyméres thermoplastiques. La premiére famille fait intervenir une
polymérisation irréversible qui conduit a un produit fini solide et infusible, et donc non transformable
ce qui rend tout recyclage difficile. Les matrices thermoplastiques ont quant a elles pour base un
polymére qui peut étre mis en forme a 1’¢état liquide (visqueux) a une température soit supérieure a sa
température de transition vitreuse, soit supérieure a sa température de fusion ; les pieces ainsi
obtenues sont soudables et donc aptes a prendre une nouvelle forme. Néanmoins, malgré cet avantage,
les matrices thermodurcissables sont les plus adoptées dans le domaine des matériaux composites
techniques. En effet, a cause de leur viscosité €levée, I’imprégnation du renfort fibreux avec une
matrice thermoplastique a 1’état fondu est délicate. Parmi les résines thermodurcissables, la famille

des époxy possédent des propriétés mécaniques supérieures aux autres.



Les composites présentent plusieurs qualités qui sont principalement la Iégeéreté, la rigidité, la
résistance ou bien le bon comportement a la fatigue. En revanche, les défauts principaux sont la
sensibilité aux conditions atmosphériques (rayons UV, humidité, température), la faible tenue au feu

ainsi que leur vieillissement.

Le développement des matériaux composites modernes est lié essentiellement aux besoins de plus en
plus poussés de I’industrie, principalement dans les secteurs du transport tels que 1’aérospatial et
I’aéronautique, la défense, les articles et équipements de sport et la biomécanique. Pour les
composites de grande diffusion et haute performance, leur taux de croissance est estimé entre 5 et 6%
annuellement, ils présentent actuellement 4 000 000 tonnes de production dans le monde dont
1 400 000 tonnes seulement en Europe [9], leur avenir est assez fleurissant vu leurs qualités de
réduction des colts d’exploitation et surtout leur faible masse qui permet un allégement considérable

des structures.

1.2.  Orientation et disposition

Les matériaux composites sont structurés généralement en :

e Composite a fibres courtes : fibres dispersées et noyées dans une matrice isotrope dont le
comportement macroscopique est isotrope. Elles sont généralement orientées aléatoirement
dans le plan.

e Composite a fibres longues : fibres longues placées dans une matrice isotrope selon une
orientation bien particuliere et dont le comportement macroscopique est anisotrope. Ces fibres
peuvent étre arrangées soit parallélement les unes par rapport aux autres - renforcement
unidirectionnel, ou bien disposées en différentes couches avec un angle prédéfini entre ses
derniéres- renforcement multidirectionnel.

e Stratifié : les composites stratifiés resultent de la superposition de couches successives de
renforts imprégnés de résines. Les couches sont également nommeées plis. Ces derniers sont
formés de renforts en fibres longues liées par de la résine et qui sont disposés soit dans la
méme direction pour un pli unidirectionnel, soit dans deux directions différentes, appelées
sens chaine et sens trame, lorsque le pli est tissé. S’il y a autant de fibres dans les sens chaine
et trame, le pli est dit tissé équilibré. Les plis successifs sont en général orientés difféeremment
(classiquement 0°, 45°, 90°, 60°). Cette superposition de couches permet a la structure de
résister a des efforts complexes dans le plan.

e Sandwich : les structures sandwichs résultent de 1’assemblage par collage ou soudure de deux

peaux (ou semelles) minces sur une ame (ou cceur), plus légere et de plus faibles



caractéristiques mecaniques, qui maintient leur écartement et transmet par cisaillement les
actions mécaniques d’une peau a 1’autre. Parmi les ames les plus utilisées, citons celles en nid
d’abeilles, en mousse et en bois de balsa. L’avantage de telles structures est de donner une
rigidité en flexion plus importante en comparaison aux matériaux composites stratifiés. Dans
certains cas, ’ame est en plus utilisée pour permettre une isolation thermique, une barri¢re au

feu...

2. Composites a renforts de fibres naturelles

De nos jours, les normes relatives au respect de I’environnement sont devenues de plus en plus
séveres, les composites conventionnels présentent des désavantages liés a la protection de
I’environnement [10][11]. En effet, la production des renforts nécessite une importante quantité
d’énergie et I'utilisation de ressources non renouvelables (silice pour les fibres de verre, pétrole pour
les fibres de carbone), qui s’accompagne généralement de la production de sous-produits nocifs. De
plus, aucune solution écologique et économiquement viable n’existe, a I’heure actuelle, pour le
retraitement des pieces en fin de vie. Ces constats ont favorisé 1’émergence d’une alternative
consistant a développer des matériaux élaborés avec des renforts issus de ressources naturelles
renouvelables. Parmi les nombreuses variétés de fibres naturelles qui peuvent étre d’origine végétale,
animale ou bien minérale, seules quelques-unes possédent des propriétés mécaniques suffisantes pour
un usage comme renfort de matériaux composites. Etant les plus disponibles, les fibres végétales sont
les plus couramment utilisées. Leur structure interne complexe, baseée sur des fibrilles de cellulose
disposées en hélice renforcant une matrice polymeére, constitue en soi un matériau composite. Pour
mettre en évidence 1’origine de leur comportement, il est nécessaire de connaitre leur microstructure,

présentée de maniere simplifiée dans la suite.

2.1.  Fibres veégeétales : provenance et classification

Les fibres d’origine végétale proviennent des graines (kapok, coton), des tiges (chanvre, lin, jute...),
des feuilles (sisal, abaca...), des fruits et des troncs (Figure 1). Plusieurs d’entre elles sont déja
fréquemment utilisées dans I’industrie du textile [12] et 1’isolation des batiments. L’utilisation de
fibres végétales comme renfort de matériaux composites permet de valoriser et d’exploiter une
ressource locale dans un pays en raison de leur abondance ainsi que de développer des matériaux et
des technologies permettant de réduire les impacts sur I’environnement. Néanmoins, pour optimiser
le profit environnemental, il est nécessaire d’exploiter les ressources de fibres locales. Par exemple,
les fibres de lin, de chanvre et d’ortie sont produites massivement en Europe et dans les pays a climat

modéré tandis que d’autres fibres tels que le jute, le sisal, le kénaf, le palmier, ou bien le bananier ont



¢té I’objet de plusieurs études dans les zones tropicales ou elles sont cultivées en grandes quantités
[13][14][15].

Graines /{ coton, kapok

Tiges —{ lin, chanvre

Fibres végétales Feuilles \{ sisal, abaca

Fruits ~[ noix de coco

Troncs -{ palmier

Figure 1. Classification des fibres végétales

Les fibres végeétales sont principalement composées d’hémicellulose, de pectine et de cellulose
(Tableau 2). Ce dernier constituant, le seul a présenter une forme cristalline, confére a la fibre ses

propriétés thermomécaniques intéressantes.

Fibre Pectine (%0) Hémicellulose (%) Cellulose (%0)
Lin 6+3 743 82+5
Chanvre 2,5 55 78,3
Jute 0,2 12 64,4
Sisal 0,8 12 65,8

Tableau 2. Composition chimique de fibres végétales [16]

2.2. Fibres de lin : parcours et caractéristiques

La premiére tentative d’insertion des fibres de lin dans les matériaux composites a été initiée par Ford
en 1941 dans les voitures [17], et depuis, la fibre de lin connait un essor de plus en plus fleurissant et
se présente de nos jours comme la fibre végétale la plus utilisée comme renfort pour les composites
destinés aux industries automobile et aérospatiale ainsi que dans les équipements sportifs. Les
propriétés spécifiques des fibres de lin égalent ou dépassent celles des fibres synthétiques en
particulier celles des fibres de verre [18]. Cependant, le caractere naturel de ces fibres leur confére
une variabilité et une dispersion de leurs caractéristiques. Ces derniéres sont reliées essentiellement
aux conditions de culture, a la pluviométrie, aux techniques d’extraction ainsi qu’aux traitements

chimiques que subissent les fibres par la suite.

Les fibres de lin sont majoritairement produites en Europe et particulierement en France qui

représente le principal producteur. En 2011 et selon la FAO (Food and Agriculture Organization), la



France a produit 30 % des fibres européennes de lin, soit I’équivalent de 20 % de I’ensemble de la
production de lin mondiale de cette méme année, une autre grande partie des fibres européennes de
lin (50 %) provenait de la Russie et de la Biélorussie. Cependant, le lin d’Europe de 1’Ouest (France,
Belgique, Pays-Bas) est réputé pour étre de la meilleure qualité. Cette distinction est le fruit de la

rencontre de conditions climatiques propices (tempérées et océaniques) et de sols généreux.

2.2.1. Origine et procédé d’obtention

Historiquement, la plante de lin a été découverte depuis 36 000 ans et c’est pendant I’Egypte antique
que le lin connait ses premiers usages notamment dans les filets de péche, les cordes ou encore les
voiles des navires. A I’aube du 19°™ siécle, le tissage et le filage du lin connaissent une ére
d’industrialisation avec la production de longues fibres décimétriques appelée « filasse » qu’on
retrouve essentiellement dans 1’habillement ou bien I’ameublement, pendant que les fibres courtes
centimétriques (étoupes) considérées comme un sous-produit sont plutét exploitées dans le domaine
de la papeterie et dans la fabrication des textiles de moins bonne qualité. Aujourd’hui, environ 10 %
des fibres de lin sont dévoués aux débouchés techniques notamment dans 1’industrie de 1’automobile,
des équipements de sport, de la construction, du nautisme et de I’isolation.

C’est au printemps que le lin est semé, il croit assez rapidement en une centaine de jours. Il atteint
déja entre 10 et 15 cm en quelques semaines et commence alors un stade de croissance accelérée
pendant une dizaine de jours qui va étre déterminant pour la longueur de la tige. Selon les conditions
météorologiques, la plante peut s’accroitre de plusieurs centimetres par jour jusqu’a atteindre une
hauteur de 70 a 80 cm. Les tiges de lin qui arrivent a maturité généralement en juillet sont ensuite
récoltées et placées au sol en andains. Pour en extraire les faisceaux de fibres de la tige, deux
opérations principales sont necessaires (Figure 2) : le rouissage qui est la macération que 1’on fait
subir aux tiges afin de faciliter I’extraction des fibres ; puis le teillage qui comprend une série d’étapes
mécaniques qui conduit a la décortication et la séparation des différents constituants végétaux.
L’opération du rouissage est primordiale et influence la qualité des fibres (finesse, résistance). En
effet, si le rouissage des tiges est insuffisant, leur extraction par la suite devient plus difficile,
nécessitant des sollicitations et des contraintes plus fortes, ce qui peut baisser leurs performances
mécaniques [19]. Une opeération complémentaire de peignage a pour but d’affiner encore plus les

faisceaux de fibres et d’isoler de manicre plus fine les fibres longues des fibres courtes.
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Figure 2. Etapes d’extraction du lin et de préparation a la filature : rouissage, teillage et peignage [19]
2.2.2. Structure et composition

Le lin est un matériau multi-couche composeé de différentes parois cellulaires et de plusieurs lamelles
concentriques (Figure 3 et Figure 4) [20]. La premiere phase de croissance des fibres est la phase
d’¢longation ou les fibres s’allongent avec formation d’une paroi externe assez fine. Cette paroi,
appelée paroi primaire et connue pour étre poreuse et élastique, englobe alors le protoplasme et le
noyau. Elle contient plusieurs composants (pectines, lignines, hémicelluloses, acides phénoliques,
protéines...) et un taux de cellulose entre 8 et 14 % [21]. Dans cette paroi, les microfibrilles, fortement
lices aux hémicelluloses de cellulose par des liaisons hydrogéne, sont orientées aléatoirement. Apres
la premiére étape d’élongation, la cellule s’épaissit suite a un nouveau dépot de microfibrilles de
cellulose pour former une paroi plus épaisse, appelée paroi secondaire. Cette 2°™ paroi présente la
partie majeure du volume de la fibre (5 a 15 um d’épaisseur) et comporte trois sous-parois S1, S2 et
S3 (Figure 3). Ces sous-couches se distinguent par 1’orientation des microfibrilles ainsi que leur
épaisseur. Les microfibrilles sont enroulées en spirale hélicoidale autour de I’axe de la fibre, formant
par rapport a celui-ci ainsi un angle 6 appelé angle microfibrillaire. Pour les fibres de lin, la
concentration de la paroi secondaire en cellulose (de 65 a 85 %) et I’angle microfibrillaire trés petit
de la paroi S2 (~ 10°) [22] leur donnent une trés bonne résistance mécanique. Toutefois, le diameétre
des fibres de lin est assez variable et évolue énormément le long d’une fibre élémentaire avec un
écart-type qui peut atteindre 20 %. Ainsi, plusieurs difféerences morphologiques sont notées entre les
fibres et elles dépendent principalement de leur localisation dans la tige. Ces différences pourraient
étre associées également aux conditions de culture des fibres.

Les fibres de lin sont ainsi parmi les fibres végétales les plus riches en cellulose avec un taux compris
entre 65 et 85 %. En récapitulant plusieurs résultats, Thuault [12] a démontré qu’une fibre de lin
comporte 5 a 20 % d’hémicellulose, 2 a 20 % de pectines, 2 a 5 % de lignine, 8 & 10 % d’eau ainsi
que des protéines et des cires dans le taux ne dépasse pas 2 %. La composition des fibres de lin n’est
cependant pas toujours la méme, elle est fortement li¢e a la variété du lin ainsi qu’aux conditions de

culture et de la qualité des opérations d’extraction. Egalement, il a ét¢ démontré que la composition



11

peut varier selon la zone dont la fibre a été extraite, soit au sommet, soit au milieu, soit au pied des
tiges [23].
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Figure 4. Micrographie MEB d’un faciés de rupture d’une fibre de lin - Mise en évidence de la structure en
couches concentriques de la paroi secondaire [20]

2.2.3. Comportement et propriétés des fibres de lin
> Parametres influencant les propriétés mécaniques

Plusieurs facteurs et paramétres peuvent affecter les propriétés des fibres. On cite notamment
I’influence des conditions de cultures de la plante pendant sa croissance (variété de semis, terrain,
traitements phytosanitaires, engrais, maturité), les conditions climatiques (saison, température,
pluviométrie) ainsi que les étapes d’élaboration (séchage, rouissage, teillage...). Thuault [12] a
démontré qu’une température cumulée plus élevée associée a une pluviométrie abondante peut
améliorer la performance mécanique du lin. I1 a essayé d’identifier dans la méme étude 1’influence
de la variété de plante, de ses composants chimiques dont la cellulose ainsi que le niveau de
cristallisation de cette derniere sur le module de Young et la contrainte maximale des fibres de lin.

Vu la grande dispersion des propriétés des fibres, aucune corrélation avec les parametres étudiés n’a
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pu étre établie. D’autre part, la géométrie des fibres testées a un impact sur les propriétés. En fait, il
est noté que le module de Young a tendance a diminuer avec le diamétre moyen [20][25][26] et la
longueur [27] de la fibre. Charlet [28] a démontré que les fibres de lin, de la variété Hermeés, localisées
dans la zone médiane de la tige présentent, bien que de maniére assez dispersée, de meilleures

propriétés mécaniques.
> Propriétés mécaniques

Les travaux dont 1’objet est la caractérisation des fibres élémentaires de lin montrent que celles-ci
possedent des propriétés mécaniques concurrentes de certaines fibres conventionnelles. A cela
s’ajoute le fait qu’elles présentent généralement une densité assez faible, de 1’ordre de 1,5, ce qui leur
confére des propriétés mécaniques spécifiques comparables voire méme supérieures a celles du verre
[20] (Figure 5). 1l faut mentionner cependant que le lin présente une trés grande variabilité de ses

propriétés mécaniques [6][12].

fibre de verre

fibra de lin
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Figure 5. Comparaison des propriétés mécaniques spécifiques des fibres de lin et de verre [20]

Plusieurs études expérimentales se sont intéressées au comportement en traction monotone des fibres
élémentaires de lin [12]. Celles-ci ont mis en évidence la non-linéarité du comportement en traction.
En fait, la courbe de traction posséde deux parties linéaires séparées par un domaine non-linéaire. La
premiére partie linéaire est associée a la mise en charge globale de la fibre tandis que la seconde
partie, incurvée et non-linéaire, représente 1’apparition d’une déformation visco-élasto-plastique de
la fibre. Elle indique un alignement progressif des microfibrilles avec I'axe de traction ainsi qu’un
réarrangement des parties amorphes dans les parois cellulaires [12][20]. Enfin, la derniére partie
linéaire représente la réponse élastique de la fibre dans sa nouvelle disposition microfibrillaire.

Cependant, il faut mentionner que la linéarité n’implique pas un angle microfibrillaire nul.
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Figure 6. Courbe contrainte-déformation d’une fibre de lin [12]

> Propriétés hygrométriques

Les fibres de lin absorbent facilement 1’eau et sont connues pour étre trés hydrophiles. Elles sont
composées d’ailleurs d’une proportion non négligeable d’eau (8 a 10 %). Les composants de la fibre
tels que les hémicelluloses, la lignine et les pectines ont un fort impact sur le comportement
hygrométrique des fibres. Les hémicelluloses sont connues pour étre tres hydrophiles. Ainsi, la
composition de la fibre, notamment la quantité d’hémicellulose, influence beaucoup la quantité d’eau
absorbée, en plus de la structure microporeuse des fibres qui conditionne également 1’absorption

d’eau.

Le taux d’humidité des fibres végétales est un parametre crucial. En effet la présence d’eau dans les
fibres est susceptible de perturber les procédés de mise en ceuvre avec la matrice en provoquant des
variations volumiques et d’affecter la qualit¢é de I’interface fibre/matrice ce qui accélere le

vieillissement et la dégradation des composites.

> Propriétés thermiques

A I’opposé des fibres de verre qui ont la capacité de résister facilement aux températures d’¢élaboration
des composites thermoplastiques, les fibres végétales y sont beaucoup plus sensibles. Des analyses
thermogravimétriques (ATG) effectuées sur des fibres de lin a une vitesse de chauffage estimée a
10°C/min montrent que ces fibres commencent a se dégrader et a perdre leur masse a partir de 250 a
300°C [24]. La décomposition de la cellulose commence initialement dans les zones amorphes et
interviendrait a partir de 300 a 350°C (comme pour la lignine), alors que la dégradation des
hémicelluloses se déroulerait a des températures estimées a 250°C. Cependant, ces températures de

dégradation sont mal cernées et varient beaucoup selon les conditions expérimentales ainsi que les
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auteurs. On note que la décomposition du lin n’est pas liée a sa variété mais liée principalement a la
vitesse de la rampe en température et a 1’atmosphére sous laquelle est réalisée 1’analyse
thermogravimétrique [24]. Le paramétre temps est primordial car ’apparition de la décomposition
chimique est liée a un effet temps-température. Une chute de la contrainte a rupture en traction de
fibres unitaires de lin a déja été notée dans le cas d’une exposition des fibres a 160°C pendant plus
de 30 minutes. Pour des températures supérieures a 220°C, la détérioration en contrainte commence

en revanche dés 5 minutes d’exposition [24].

2.3.  Comportement mécanique des composites renforcés par des fibres de lin

Les renforts en fibres de lin utilisés généralement dans les matériaux composites se présentent suivant
trois formes : en fibres courtes avec une longueur de I’ordre de quelques millimetres, en fibres longues
unidirectionnelles, ou bien sous la forme de tissus. De nombreuses études se sont intéressées a
I’¢laboration de composites renforcés par des fibres de lin imprégnées dans des matrices
thermodurcissables [29][30], thermoplastiques [31][32] et aussi biodégradables [31][33][34].
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Figure 7. Courbe de comportement typique en traction de I’UD- lin/époxy a 0°[35]

2.3.1. Comportement en traction

Plusieurs études ont porté sur la réponse en traction d’un composite renforcé par des fibres de lin.
Ainsi, Assarar [35] a mis en évidence, pour le comportement d’un composite unidirectionnel chargé
suivant la direction des fibres et dont la matrice est en époxy, que la courbe de traction présente un
comportement non-linéaire (Figure 7). En fait, on peut distinguer deux parties linéaires sur la courbe
de contrainte-déformation, une premiére partie qui est purement élastique et puis une deuxiéme qui
représente 70 % de la courbe. Le raccordement de ces deux parties a lieu au niveau d’un point

caractéristique nommé « genou » situé¢ en général autour de 0,3% de déformation. C’est un
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comportement assez éloigné de celui des composites époxy renforcé par des fibres de verre qui est
linéaire jusqu’a la rupture. On peut admettre que cette bilinéarité est caractéristique des composites
renforcés par des fibres longues de lin et que ceci est sirement lié aux observations faites sur la fibre

seule.

2.3.2. Comportement en flexion

Plusieurs études se sont également focalisées sur le comportement en flexion des composites
renforcés par des fibres de lin [36][37][38]. Di Bella et al. [38] décomposent le comportement de
tissus de lin imprégnés d’une matrice époxy en trois parties. Une premicre qui est linéaire élastique,
puis une phase non-linéaire, due selon les auteurs, au réarrangement des microfibrilles et puis une
derniére partie sous la forme d’un plateau au cours duquel la contrainte est quasiment stable jusqu’a
la rupture (Figure 8). Les modules et contraintes maximaux en flexion sont respectivement entre 2 a
7 GPa et 35 a 80 MPa [82], et dépendent assez fortement des procédeés de fabrication, des taux de

fibres, de leur forme et réarrangement.
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Figure 8. Comportement en flexion de composite lin/époxy [38]
2.3.3. Cisaillement et liaison fibre/matrice

La rupture par cisaillement et la décohésion fibre/matrice résultent du méme mode
d’endommagement. Dans une étude portant sur la relation entre les propriétés mécaniques et les
parametres de fabrication et d’essai, Gning et al. [39] ont analysé le comportement en cisaillement
plan des composites lin/époxy par des essais de traction sur des stratifiés avec un empilement [+45].
La non-linéarité du comportement est observée quelle que soit la température a laquelle les essais
sont realisés (Figure 8). Il apparait par ailleurs, que lorsque les températures d’essais sont inférieures

a celle de la transition vitreuse de la résine, les propriétés de cisaillement sont meilleures.
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Figure 8. Comportement en cisaillement de composites lin/époxy a différentes températures [39]

2.4.  Traitements chimiques et amélioration des propriétés des fibres de lin

Le caractére hydrophile des fibres de lin associé avec le caractére hydrophobe des matrices
thermodurcissables ou thermoplastiques rend 1’accrochage des fibres a ces dernieres assez difficiles
ce qui affecte considérablement la qualité de la liaison fibre/matrice et rend la structure plus sensible
a I’endommagement et au vieillissement. Afin d’améliorer la cohésion fibre/matrice, plusieurs
traitements chimiques et traitements de surface ont été testés dans le but d’améliorer I’accroche a
I’interface fibre/matrice [11][40][41][42]. Ces traitements ont pour effet d’augmenter le taux
massique de cellulose en éliminant les autres composants dont les propriétés mécaniques sont plus
faibles, tels que la lignine, la pectine, I’hémicellulose, etc., de favoriser la séparation des fibres
élémentaires et la distribution des fibres dans la matrice (essentiellement pour les fibres courtes
injectées) ainsi que d’augmenter la surface de contact fibre/matrice et de créer des liaisons chimiques
plus fortes entre elles, en changeant la nature de la surface hydrophile (polaire) des fibres en surfaces

hydrophobes (non polaire) ou inversement avec la matrice.

John et al. [43] ont montré que certains traitements chimiques peuvent ralentir la vitesse de prise
d’eau et baisser le niveau de saturation en eau. De fagon similaire, Cherif et al. [44] ont testé la
mercerisation, le blanchissement et la lixiviation pour les fibres longues. Ainsi, il a été montré que
ces traitements améliorent le module de rigidité et la résistance des composites renforcés par des
fibres de lin et réduisent le taux de sorption d’eau. En croisant I'analyse par fluorescence a rayons X,
I’analyse thermogravimétrique et I’essai de traction sur du tissu sec, ils estiment que cela est dd a une
amélioration de la liaison interfaciale entre les fibres et la matrice. Les meilleures performances sont

obtenues avec le blanchissement et le traitement de mercerisation.



17

Yan et al. [45] ont étudié I’influence des traitements alcalins sur les propriétés en traction des fils en
fibre de lin. lls ont constaté que les mécanismes d’endommagement de ces fibres sous tension se
décomposent simultanément en rupture de fibre et glissement. Cependant, apres le traitement alcalin,
la résistance a la traction et a la flexion du composite traité de lin / époxy a augmenté de 21,9% et de
16,1%, par rapport a la matiere non traitée. Notons aussi qu’apres le traitement, les surfaces fracturées

par traction présentent une amélioration de I'adhérence interfaciale fibre/époxy.

Arbelaiz et al. [46] obtiennent une augmentation substantielle de la contrainte ultime d’un composite
a base de lin, de 40 a 60%, par modification de la matrice. Il est a pointer que, certaines techniques,
notamment mécaniques, sont destinées a créer des défauts superficiels sur la fibre afin d’améliorer
son accroche avec la matrice. Malgré cette fragilisation de la fibre élémentaire, le composite final

peut avoir une contrainte a rupture plus élevée [47][48].
3. Effet de I’hybridation

La technique d’hybridation se présente comme une solution efficace dans 1’amélioration des
propriétés mécaniques globales des composites renforcés par des fibres naturelles. Le principe
consiste a associer des fibres synthétiques conventionnelles aux fibres naturelles afin d’améliorer son
comportement sous différents types de sollicitation. Dans ce contexte, différentes études ont été
réalisées ces dernieres années telles que les travaux de Dhakal et al. [49] visant I'amélioration des
propriétés des composites renforcés par des fibres de lin associées avec des fibres de carbone. Le
comportement en traction de diverses configurations hybrides lin-carbone est évalué
expérimentalement et des améliorations significatives en termes de résistance et de rigidité ont été
observées. Avec 8% de carbone en volume, plus de 50% d'amélioration de résistance et de rigidité
est trouvé. Avec une augmentation supplémentaire de 6% de la fraction volumique de carbone, le
composite est plus de 2,3 fois plus rigide que le composite époxy/lin. Au-dela de I'augmentation
remarquable des propriétés mécaniques, l'addition des fibres de carbone aux fibres naturelles réduit
la dispersion des propriétés mécaniques qui découle de la variabilité des propriétés des fibres

naturelles.

L’effet de I’hybridation sur la cinétique de diffusion et sur les propriétés mécaniques des composites
hybrides lin-verre a eté évalué également durant les travaux de El Hadi et al. [50] ou des stratifiés a
renfort sergé de lin et de verre ont été testé sous environnement humide. Les résultats obtenus ont
montré que I'nybridation des fibres de lin et de verre associées a la résine époxy a amelioré la
résistance a I’humidité du composite a fibres de lin, en réduisant aussi bien I'absorption d'eau et le

coefficient de diffusion, que le gonflement de 1’épaisseur. Finalement, comparé au composite a fibres
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de lin, I'nybridation lin-verre a nettement réduit les pertes des propriétés mécaniques aprés immersion

dans ’eau a 20°C.

4. Mécanismes d’endommagement observés dans les composites stratifiés

L’endommagement désigne les phénoménes de création de nouvelles surfaces au sein d’un matériau
sous I’effet d’un quelconque changement microstructural dans le matériau qui peut provoquer une
détérioration irréversible plus ou moins importante. L’endommagement des composites peut résulter
des défauts créés lors de la fabrication du matériau ou bien provenant des chargements et des
sollicitations appliquées a la structure. L’endommagement engendre une diminution des
caractéristiques du matériau et mene a sa ruine a long terme. Les mécanismes de dégradation se
développent suivant la nature des matériaux et les conditions de sollicitation mécanique imposées
[51].
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Figure 9. Mécanismes d'endommagement observés dans un composite stratifié [51]

Dans cette partie on s’intéressera essentiellement aux mécanismes d’endommagement observés dans
les composites stratifiés qui feront 1’objet de notre étude par la suite. Il a été démontré dans la
littérature [52][53][54] que quel que soit le chargement mécanique que subit les composites stratifiés,
leur mécanisme d’endommagement est assez typique et se manifeste principalement par de la
fissuration matricielle, de la décohésion fibre-matrice, du délaminage inter plis ainsi que la rupture
des fibres (Figure 9).

4.1. Fissuration matricielle

L’apparition de microfissures se manifeste dans les zones ou I’hétérogénéité est importante ou bien

en présence d’inclusions. Ces dernieres ont tendance a créer des zones de concentration de contraintes
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depuis lesquelles la matrice va commencer a se fissurer. Ce phénomeéne se déroule en deux étapes ;
en premier lieu, des microfissures apparaissent au niveau de defauts présents dans la matrice
(inclusions, porosités...) puis une propagation des fissures, suivant la direction de la sollicitation,
dans le sens transversal ou longitudinal des fibres [52][56][57]. Lorsque la contrainte en fond de
fissure est suffisamment importante, la fissure peut entrainer, a son arrivée a une interface, une rupture
de fibre ou bien un décollement interfacial (ce qui est déterminé suivant la qualité de I’interface
fibre/matrice). Il arrive que certaines fissures se ferment selon le sens de la sollicitation et selon la
forme de ces derniéres. La fissuration transverse (Figure 11) se produit lorsque la contrainte de
traction dans la matrice atteint la contrainte a la rupture de la matrice, contrairement a la fissuration
longitudinale qui se produit lorsque la contrainte de cisaillement dans la matrice atteint la contrainte

en cisaillement a la rupture.

Figure 10. Exemple de fissuration transverse de la matrice d’un stratifié [56]

4.2. Décohésion fibre-matrice

Apres ¢élaboration du matériau, I'interface fibre/matrice ne peut pas étre complétement controlée
surtout dans le cas des composites renforcés par des fibres végétales ou la compatibilité chimique
fibre/matrice est assez faible en général. La décohésion fibre/matrice se manifeste dans la zone de
transfert des charges entre le renfort et la matrice et dépend de la résistance relative de chaque
composant [55]. Selon la qualité de I’adhérence de I’interface, différents événements peuvent survenir
[54][56][57] :

e sil’adhérence est trés faible, la fissuration matricielle est déviée a I’interface et la décohésion
fibre-matrice se propage sur une grande distance (Figure 11) ;
e si ’adhérence est trés forte, il y aura une propagation de la fissure qui sera initiée soit par

rupture de fibres, soit par rupture de la matrice.
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(a) décohésion fibre-matrice (b) propagation de la décohésion

Figure 11. Exemple de décohésion fibre-matrice d’un composite [56]

4.3. Rupture des fibres

Généralement, la rupture de fibres résulte de concentrations de contraintes dues aux deux types
d’endommagement décrits précédemment (fissuration matricielle et décohésion fibre/matrice), elle
se produit & un niveau avancé de I’endommagement souvent dans les plis les moins désorientés par
rapport a la direction de la sollicitation. Ce mode d’endommagement apparait lorsqu’on atteint la
limite de rupture des fibres. Une accumulation de plusieurs ruptures de fibres dans le matériau peut
provoquer une instabilité et surtout une perte de résistance globale du matériau, ce qui conduit a la

ruine et a la rupture totale de la structure [54][58] (Figure 12).
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Figure 12. Rupture de fibres suite a une fissuration transverse de la matrice d’un composite [54]

4.4. Délaminage

Le délaminage est le décollement des plis au sein d’un matériau constitué d’une superposition de
couches de fibres. Ce défaut est visible a 1’ceil nu dans plusieurs cas contrairement aux modes
d’endommagement décrits précédemment. Généralement, il est le résultat d'une chronologie de divers
types d'endommagement et se produit essentiellement dans les stratifiés & empilement de plis croisés
a cause de la différence de module entre les couches [54][59]. Il est di soit a une concentration de
contraintes locale prés des bords, soit a une densité de fissurations transversales trés importante. Ce

type d'endommagement contribue largement a la dégradation des propriétés mécaniques de la
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structure. Le délaminage se développe donc essentiellement par fissuration interlaminaire,
responsable du dédoublement du matériau composite dans son épaisseur. Du point de vue des
mécanismes, les premicres microfissures apparaissent a I’intérieur des plis, dans la matrice, avant que
les décohésions interlaminaires ne se développent. Le rdle de la résistance a la fissuration des résines
est de ce fait aussi important que celui de 1’interface entre fibre et matrice dans ces problémes de
délaminage. Ce type de dommage plan qui se propage selon un front, sous sollicitations de tension et

de cisaillement fait I’objet de traitements par la mécanique de la rupture.
5. Théorie de la sorption d’humidité par les fibres végétales et leurs composites

Les fibres végétales, sensibles aux variations atmosphériques et connues par leur caractere
hydrophile, présentent une résistance limitée a 1’absorption du I’humidité. Ce probléme représente un
handicap majeur pour le développement des matériaux composites renforcés par ces fibres, ce qui
rend important de caractériser et maitriser le phénoméne de sorption de ’humidité par les fibres

vegeétales.
5.1.  Mécanisme physique de sorption de I’eau par les fibres végétales

D’apres la théorie de sorption, 1’absorption d’humidité par les fibres végétales est dominée par 3

mécanismes [60] :

e [’adsorption des molécules d’eau présentes sur la surface de la fibre,
e 1’action capillaire a travers le lumen,

e les ponts capillaires entre les fibres.

La structure interne des fibres végeétales permet de les considérer comme étant des materiaux
composites ou les fibrilles de cellulose constituent « le renfort », et les hémicelluloses et la lignine la
matrice [61]. Les groupes hydroxyles (OH) présents a la surface des molécules des constituants des
fibres végétales caractérisent le caractere hydrophile de ces derniers. En fait, les groupements
hydroxyles des cristallites de cellulose attirent les molécules d’eau. La liaison qui se forme entre les
molécules d’eau et les molécules de la fibre est généralement appelée « pont » ou « liaison »

hydrogene [60][62].

Néanmoins, pour des raisons de configuration cristalline, il n’est pas possible de former une liaison
hydrogéne avec tous les groupements hydroxyles. En fait, certains groupes hydroxyles contenus dans
la partie cristalline de la cellulose sont liés par des liaisons intramoléculaires et intermoléculaires [62],

contrairement aux groupes OH se trouvant a la surface des cristallites de cellulose. Ces groupements
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OH présents dans la partie amorphe de la cellulose, sur les chaines d’hémicellulose ou encore entre

la cellulose et I’hémicellulose, peuvent s’associer aux molécules d’eau par des liaisons hydrogéne.

5.2.  Cinétique et mécanisme d’absorption d’eau par les composites

La pénétration de 1’eau au sein d’un matériau composite est conduite par trois mécanismes différents
[63][64][65]. Le mécanisme principal reside dans la diffusion des molécules d’cau a I’intéricur des
microcavités qui se trouvent entre les chaines polymeére. Le deuxieme meécanisme est le transport
capillaire dans les porosités et les défauts au niveau de I’interface fibre/matrice résultant d’une
imprégnation incompléte des fibres par la matrice polymére. Ce mécanisme est assez considérable
dans le cas d’une mauvaise adhésion entre les fibres et la matrice, ainsi que lors d’un éventuel
décollement entre fibres et matrice. Enfin, le dernier mécanisme est le transport par les microfissures

et les porosités dans la résine et formées durant la phase d’élaboration.

D’une maniére générale, le comportement de diffusion au sein des polymeres vitreux peut étre
distingué selon la mobilité relative du pénétrant et des segments du polymere. D’aprés une telle

classification, on compte trois catégories de comportement de diffusion [63][66] :

e cas 1 : diffusion Fickienne (contrélée par la diffusion), dans laquelle la vitesse de diffusion
est trés faible devant celle de la mobilité des segments polymeres. L équilibre au sein du
polymere est assez vite atteint et maintenu indépendamment du temps ;

e cas 2 (et super cas 2) (contrdlée par la relaxation), dans lequel la mobilité du pénétrant est
beaucoup plus importante que le processus de relaxation. Cette diffusion est qualifiée par le
développement d’une limite entre la partie gonflée extérieure et le noyau interne vitreux du
polymére. Cette limite, appelée également « front », avance a une vitesse constante tandis que
le noyau se rétrécit en taille jusqu’a I’atteinte d’une concentration d’équilibre dans le
polymere ;

e diffusion non Fickienne ou anormale, ce cas de diffusion existe lorsque la mobilité du
pénétrant et la relaxation des segments polymere sont comparables. En fait, ce cas de diffusion

présente un comportement intermédiaire entre les cas 1 et 2 de diffusion.

Dans le but d’étudier le mécanisme de sorption d’eau par les composites, les données récoltées

expérimentalement sont ajustées avec 1’équation (1.1) [66][67][68][69]:

% =k.t"
M, (1.1)
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Cette derniére peut étre également exprimée sous la forme (1.2) :

M,
log (M_> =logk + nlogt (1.2)

[0e]

ou M, désigne la teneur en ecau a I’instant t, M, la teneur en eau a saturation tandis k et n sont
constantes a déterminer. Ces derniéres permettent de caractériser le mécanisme d’absorption d’eau
par le composite. Leur valeur est déterminée graphiquement a 1’aide d’une regréssion linéaire. K est
un parametre caratéristique du polymere, qui qualifie I’interaction entre celui-ci et I’eau tandis que le

paramétre n permet de caractériser le mécansime de sorption. Plusieurs cas ont été distingués :

n < 0,5 : pseudo-fickien,
e n=0,5:cas 1 (Fickien),
e 0,5<n<1:anormale,
e n=1:cas?2,

e n > 1:supercas?2.

Joseph et al. [68] ont mené des travaux sur des composites sisal/PP immergés dans 1’eau distillée a
une température de 30°C, ils ont ainsi déterminé des valeurs de n approximativement de 0,5, ce qui
permet d’admettre que 1’absorption d’eau obéit a un comportement Fickien. Le méme comportement
Fickien a été observé par Espert et al. [65] dans leurs travaux sur des composites PP/fibres végétales
(sisal, coco...) dont les valeurs de n avoisinent 0,5 a différents niveaux de températures (23°C, 50°C
et 70°C) et différents taux massiques de fibre (10%, 20% et 30%). Par ailleurs, Sreekala et al. [67]
ont étudié les composites de phénolformaldéhyde (PF) renforcés par des fibres de palmier, les
résultats obtenus sont en accord avec les résultats précédents. Ils observent un comportement Fickien
avec des taux massiques de fibre qui atteignent jusqu’a 50% et pour des températures allant de 30°C
a 90°C. A I’opposé, les travaux de Sreekumar et al. [69] sur des composites sisal/polyester indiquent
un comportement singulier qui ne correspond pas a la cinetique Fickienne avec des valeurs de n

comprises entre 0,2 et 0,3.

5.2.1. Modeéle de diffusion de Fick

La loi de Fick établie en 1855 décrit un modele de diffusion d’un solvant (espece diffusante) dans un
matériau solide. Il se base sur I’hypothése que le flux @ du pénétrant dans le matériau est
proportionnel au gradient de concentration. La vitesse de diffusion est présentée par le coefficient de

diffusion notée D. Ainsi, la premiére loi de Fick est caractérisée par 1’équation (1.3) :
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¢ = —D.gradC (1.3)

D désigne le coefficient de diffusion exprimé en mm?/s et C la concentration du pénétrant dans le
milieu. Le signe négatif est pour indiquer que le flux est orienté des zones de concentration élevée

vers les zones a concentration faible.
La seconde loi de Fick fait intervenir le facteur du temps. Selon la loi de conservation de la masse,
on obtient 1’équation (1.4) :

oc_

Frin div(ep) (1.4)

Ainsi, en combinant ces équations on exprime la seconde loi de Fick (1.5) :

Frin div (=D.grad(C) (1.5)

Dans la suite de 1’étude, afin de développer d’une maniére simplifiée le modele de la diffusion,

plusieurs hypothéses sont établies :

e le coefficient de diffusion D ne dépend pas de la concentration en eau C ;

e |e processus de diffusion est considéré unidirectionnel (suivant la direction latérale).

D’ou, on en déduit les deux équations ci-dessous appelées lois de Fick simplifiées ((1.6) et (1.7)) :

~_ ac
¢ = "0x (1.6)

aC 92C

ot~ 0ox2 (1.7)

La diffusion Fickienne est caractérisée par deux parameétres :

e le coefficient de diffusion D qui est indépendant du temps, de 1’espace ainsi que de la
concentration d’eau C ;

e la teneur en eau a saturation M., qui désigne le gain de masse pour un temps infini
correpondant a 1’équilibre, généralement exprimé en pourcentage.

e Pour parvenir a résoudre la deuxiéme loi de Fick, plusieurs hypothéses sont considérées :
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e la diffusion se produit dans une plague plane ayant une épaisseur tres faible devant les deux
autres dimensions (longueur et largeur) afin de négliger les effets de bords ;
e le matériau est isotrope afin de considérer la diffusivité indépendante de la direction de

diffusion.

Pour une plaque mince d’épaisseur h, la masse d’eau absorbée au cours du temps est exprimée par

I’équation (1.8) :

M _ 1 _ 8 —(2n+1)27t2Dt)

(o]
> ex
Meo 72 Zn=o (2n+1)2 p( h2

(1.8)

ou M, désigne la masse d’eau a I’instant t, M., la masse d’eau a saturation et D le coefficient de

diffusion.

En se basant sur I’équation (1.8), une courbe de la reprise d’eau en fonction de la racine carrée du
temps peut étre tracée. Le modéle du comportement Fickien est caractérisé par deux zones : une
premiére zone linéaire, puis une deuxiéme zone caractérisée par une courbe concave a I’abscisse [70]
comme le montre la Figure 13. La mesure expérimentale de M, au cours du temps permet d’en déduire

le coefficient de diffusion D et la teneur en eau a saturation M.,.
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Figure 13. Courbe de diffusion Fickienne (évolution de la teneur en humidité en fonction du temps) [71]

La relation (1.8) a été simplifiée par Shen et Springer [72] pour les temps courts (1.9), c’est-a-dire
qui correspondent a 5—t < 60% , dans le but de modéliser la partie linéaire de la courbe M, = f(%)

et ainsi d’en déduire la diffusivité D :
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M, 4 |Dt
M, hm
(1.9)
Par ailleurs, pour des temps longs ou ;:—t > 60% , I’équation devient (1.10) :
Mt 1 8 (_D T[Zt)
—=1-——exp 5
Mo, T h (1.10)

Dans leurs travaux menés sur I’absorption et la désorption d’humidité dans les matériaux composites,
Shen et Springer ont suggeéré [72] une expression simplifiée de 1’équation (1.8) :

7
Mt 0,75

VL =1—exp[—-73 (%) ] (1.12)

Dewimille et Bunsell [73] ont eu recours a cette expression simplifiée dans leurs travaux sur la

modélisation du vieillisement hydrothermique des composites verre/époxy.

5.2.2. Effets des parameétres environnementaux et structuraux du composite

L’absorption d’eau par les composites renforcés par des fibres végétales dépend de plusieurs
paramétres. Ces derniers sont associés soit a la structure du composite principalement liée au renfort
fibreux (taux massique en fibre, orientation des fibres, perméabilité des fibres, traitement subi et

qualité de I’interface), soit aux conditions environnementales (température, degré d’humidité).

> Influence de ’orientation des fibres

Au sein d’un composite UD fibre longue/résine, la structure est hétérogéne et anisotrope. Cependant,
on ne peut pas considérer le méme coefficient de diffusion dans toutes les directions. Dewimille et
al. [73] proposent deux coefficients de diffusion : la diffusion normale (D,) et parallele (D,) par
rapport aux fibres ainsi qu’un troisiéme coefficient de diffusion (D,.) associée a la résine par analogie
aux diffusions thermique et électrique [73][74] en tenant compte de la fraction volumique des fibres
Vr et en considérant un arrangement carré ou hexagonal des fibres. Dans le cas d’un arrangement
carré des fibres dont le diametre est d et la distance entre les centres des fibres est notée a, la fraction
volumique des fibres est exprimée par 1’équation suivante :

nd?

V=72 (1.12)
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Les relations entre les coefficients de diffusion du composite (longitudinal et transversal) et de la

résine (Dg) sont ainsi exprimées par les équations (1.13) et (1.14) :

Dy=(1-V).Dr (1.13)

p =[1-21%)p
L= = |- Dr (1.14)

Dans leurs études menees sur le vieillissement des composites renforcés par des fibres de verre,
Dewimille et al. [73] ont démontré que la vitesse de diffusion selon la direction des fibres (/) est plus

importante que celle dans la direction normale aux fibres (L1).

Toutefois, dans le cas des composites renforcés par des fibres végétales lignocellulosiques, la
situation est plus compliquée car les deux constituants du composite (matrice et fibre) interviennent
dans I’absorption d’eau avec des comportements assez divergents pour chacun des composants

[75][76].

Figure 14. Définition des trois coefficients de diffusion dans un matériau composite a fibre continue
unidirectionnelle [73]

Les analyses développées pour modéliser les conductivités thermique et électrique d’un matériau
composite peuvent étre employées par analogie dans les phénomeénes liés a la diffusion. Selon

I’approche simplifiée pour un composite idéal sans porosité, le mecanisme de diffusion dépend de :

e ladiffusivité de la matrice D,, et du renfort Dy,
e les taux volumiques de la matrice (1-Vy) et du renfort V,

e la distribution spatiale et ’orientation des fibres dans la matrice.
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Une seconde approche estime que la diffusion effective du composite D, dépend également des
dimensions des fibres et du degré d’anisotropie entre les propriétés des fibres et de la matrice.
L’influence de ces différents paramétres sur les coefficients de diffusion des composites peut étre
cernee en considerant les deux cas extrémes de distribution des fibres dans un composite ; celui en

paralléle et en série, permettant d’obtenir les expressions suivantes (1.15) et (1.16) :

e Cas 1: les fibres et la matrice sont disposées en série par rapport au flux de la masse :
Dy Dy
D.=
¢~ VD + (1— Vo)D; (1.15)

e Cas 2 : le flux du pénétrant est paralléle aux sections constituant du matériau dans le volume

de la cellule unitaire :

> Influence de la température

La sorption d’eau est un mécanisme faisant intervenir des phénoménes de diffusion qui s’activent
thermiquement. Dans le cas de la diffusion Fickienne, le coefficient de diffusion D, parameétre
principal de la caractérisation du processus de sorption d’eau, évolue en fonction de la température

suivant une loi exponentielle de type Arrhenius (1.17) :

D= Do.exp(—ﬁ (1.17)

ou E, désigne 1’énergie d’activation, D, est une constante appelée indice de perméabilité, R est la

constante des gaz parfaits et T est la température absolue (exprimée en K).

Concernant la teneur en eau a saturation M, elle est moins sensible, voire méme insensible a la
température. Plusieurs études ont démontré la relation entre diffusion et tempeérature pour des
composites a fibre végétale. D’aprés plusieurs travaux, le coefficient de diffusion d’un composite
renforcé par des fibres végétales a un ordre de grandeur a 10~’mm/s [77][67][69]. La Figure 15
présente un exemple de 1’évolution du coefficient de diffusion D en fonction de la température T pour
un composite coco/PP [65]. Dans leurs travaux sur les composites sisal/polyester, Sreekumar et al.
[69] ont aussi constaté une augmentation du coefficient de diffusion D pour une température qui varie
de 30°C a 90°C. La méme tendance a été observée et confirmée dans les travaux de Joseph et al. [68]
menes sur des composites de polypropylene renforces par des fibres de sisal. Dhakal et al. [78] ont
testé des composites chanvre/polyester et ont noté une augmentation de la pente de la partie initiale

linéaire qui est reliée au coefficient de diffusion D en passant d’une température ambiante a 100°C.
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Toutefois, comme il a été indiqué dans le paragraphe précédent qu’une température trop elevée peut

favoriser des reprises rapides et brutales d’eau ou méme des pertes de maticre.
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» Figure 16. Effet du degré d’humidité sur la teneur a saturation d’un composite renforcés par des
fibres de sisal [76]

Généralement, la teneur en eau a saturation M., dépend principalement de I’humidité relative dans le

milieu (RH%). L’¢équation qui relie la teneur en eau a saturation M., et le taux d’humidité relative
RH% est présentée dans (1.18) [72] :

My = a.(RH%)"

(1.18)

a et b sont des constantes a identifier en ajustant 1’équation avec les données expérimentales. La
montre un exemple de 1’effet du taux d’humidité sur la teneur a saturation en eau M,,. Alvarez et al.
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[76] ont confirmé cette relation pour des composites renforcés par des fibres végétales (sisal).
Toutefois, le coefficient de diffusion D est indépendant du taux d’humidité(RH%).

> Influence du taux de fibre

Généralement, pour les polymeres renforcés par des fibres synthétiques, I’absorption d’eau est
essentiellement liée a la matrice (Dy < Dy,) [72][79]. En revanche, dans les composites a renfort
végétal, ’absorption est gouvernée par celle des fibres a cause de leur caractére hydrophile, ce qui
implique qu’une augmentation du taux de fibre dans le composite mene a une augmentation de la
quantité d’eau absorbée. De plus, un taux de fibre ¢levé dans le composite permet d’étendre la région
interfaciale fibre/matrice et par la suite favoriser par effet capillaire la diffusion de I’eau dans le

composite [65][68].

Espert et al. [65] ont mis en évidence dans leur travaux sur les composites a fibres végétales (coco,
sisal, cellulose)/PP, la relation entre I’absorption d’eau et le taux de fibre dans ces matériaux. Ainsi,
ils ont observé une accélération de 1’absorption d’eau qui se manifeste par une augmentation du
coefficient de diffusion en fonction du taux de fibre. Le méme constat a été souligné dans une étude
plus antérieure de Pawel et al. [80] menée sur des polyesters renforcés par des fibres de cellulose.
Mishra et al. [81] ont observé la méme relation entre le processus d’absorption et le taux de fibre dans
leurs études portant sur des composites de novolaque renforcés par différents types de fibres végétales
telles que la banane, le chanvre et le sisal. D’autre part, Arbelaiz et al. [82] ont noté une augmentation
du taux initial d’absorption et de la tenur en eau a saturation en fonction du chargement en fibre dans
un composite PP renforcé par des fibres courtes de lin. Les résultats de Dhakal et al. [78] sont en
accord avec ceux trouvés par Arbelaiz et al. [82]. En fait, dans leurs travaux sur I’absorption d’eau
par les composites chanvre/polyester, ils observent la méme relation entre le taux initial d’absorption
et la teneur en eau a saturation avec les taux volumiques en fibre de chanvre. Enfin, Joseph et al. [68]

confirment cette dépendance dans leur étude sur des composites sisal/PP.

> Effet de I’absorption sur les propriétés mécaniques

Dans leur travaux, Joseph et al. [68] ont analysé 1’effet de 1’absorption d’eau sur la résistance a la
traction des composites sisal/PP a différents chargements en fibre, pour une température égale a 28°C.
Ils ont constaté que la contrainte a rupture a la traction diminue en fonction du temps d’immersion.
Ces auteurs ont demontre egalement que pour la méme durée d’immersion, les composites sisal/PP
dont les fibres sont traitées présentent une résistance plus élevée que celle des composites avec des
fibres non traitées. Dans leur étude sur des composites lin/PP, Arbelaiz et al. [82] ont examiné ’effet

du vieillissement en immersion sur les caractéristiques mécaniques a la traction (module et contrainte
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a rupture). IIs ont constaté aprés 7 mois d’immersion a température ambiante une chute du module et
de la résistance a la traction des composites lin/PP par rapport aux composites non vieillis. Cela a été
validé pour les composites dont les fibres de lin sont traitées ou non avec du MAPP et ceci

indépendamment du taux de fibre.

Les travaux menés par Albuquerque et al. [83] sur des composites jute/polyester sont en phase avec
les résultats d’ Arbelaiz et al. [82]. En fait, ils ont noté que les propriétés mécaniques a la traction des
composites jute/polyester vieillis a 1’eau sont inférieures a celles des composites non vieillis et
notamment pour des taux de fibre élevés. En plus, les propriétés mécaniques varient selon la durée
d’immersion a I’eau. Dans la méme étude, il a été constaté que les propriétés mécaniques de la résine

polyester pure affichent une 1égére augmentation apres 1’absorption d’eau.

La dégradation du composite peut se traduire par la dégradation individuelle de ses composants (fibre
et matrice) mais également par 1’affaiblissement des interactions entre eux [84]. Lorsque I’humidité
présente dans I’environnement peut accéder a I’interface fibre/matrice, des contraintes de cisaillement
peuvent se créer a I’interface en conséquence du gonflement des fibres cellulosiques. Cela favorise

le décollement de la matrice, ce qui provoque une diminution de la résistance a la traction [68][82].
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Figure 17. Effet de I’absorption d’eau sur la résistance a la traction des composites sisal/PP avec différents
taux de fibre, & une température de 28°C [68]

Dhakal et al. [78] ont observé une dépendance entre 1’absorption d’eau, les propriétés mécaniques et
le taux de fibre dans les composites chanvre/polyester. Pour des taux de fibre estimés a 15% et 21%,
une diminution de la contrainte a rupture de 38% et 15% a respectivement été observée. Toutefois, la

contrainte a rupture augmente a partir d’un taux de fibre de 26% ; ce qui peut étre expliqué
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éventuellement par le gonflement des fibres provoqué par I’eau absorbée qui remplit ainsi 1’espace
entre les fibres et la matrice au niveau de ’interface et qui peut mener plus tard a une amélioration de

la résistance du composite a la traction.

D’autre part, dans leurs travaux sur I’effet de 1’absorption d’eau sur les propriétés mécaniques des
composites bambou/vinylester, Chen et al. [85] ont rapporté que la résistance au cisaillement
interfacial (IFSS) des composites fibre de bambou/vinylester diminue linéairement avec le temps
d’immersion dans les 9 premiers jours avec toutefois une légeére augmentation observée pendant les
premieres 24 heures. La diminution cumulée de la résistance de cisaillement interfaciale demeure

stable en fonction du temps d’immersion jusqu’a 100 jours.

Les études d’Espert et al. [65] mettent en évidence la dégradation des propriétés mécaniques (module
et résistance) des composites cellulose/PP aprés I’absorption d’eau. Ils I’expliquent par un
changement de la structure et des propriétés des fibres, de la matrice et de leur interface, généré par
des molécules d’eau. Par ailleurs, la pénétration de 1’eau dans le composite entraine le gonflement
des fibres. Toutefois, la structure de la matrice est affectée par la reprise d’humidité se traduisant par
une réorientation des chaines et une réticulation supplémentaire. Le vieillissement en immersion
totale peut mener aussi a une dégradation des fibres et de la matrice [65]. En plus, I’absorption d’eau
et les effets qui lui sont associés entrainent une faible compatibilité entre les fibres et la matrice
polymere, ce qui provoque un affaiblissement de I’adhésion interfaciale et par la suite le décollement.
Par ailleurs, I’absorption d’eau a des températures élevées accentue la réduction de la résistance des

composites a fibre végétale [65].

Hazizan et al. [86] ont analysé I’absorption d’eau sur des composites pultrudés polyester renforcés
par des fibres de jute, et son impact sur les caractéristiques mecaniques. Ils ont observé une diminution
de la résistance et du module de flexion en fonction du temps d’immersion. Les résultats obtenus par
Alvarez et al. [76] sur des composites polymeéres renforcés par des fibres de sisal confortent bien ces
résultats. La déformation a rupture augmente avec le temps d’immersion [86] et cette augmentation
est probablement due a la pénétration des molécules d’eau dans les porosités et les microfissures du

composite, qui agit en tant que élément plastifiant, rendant par la suite la structure plus flexible.

Tous les résultats et les etudes menées confirment bien les conséquences négatives de la sorption sur
les propriétés mécaniques des matériaux composites renforcées par des fibres végétales. Néanmoins,
les résultats dépendent fortement du taux de fibre, un taux assez faible peut engendrer toutefois une

legere amélioration de certaines caractéristiques mécaniques.
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6. Emission acoustique

6.1. Définition

L’émission acoustique (EA) est une technique de contrble non destructif parmi les plus répandues
dans la détection des endommagements. La norme AFNOR NF A09-352 la définit comme « un
phénomene de libération d’énergie €lastique sous forme d’ondes ¢€lastiques transitoires au sein d’un
matériau au cours des processus dynamiques de déformation » [87], cette libération d’énergie résulte
des modifications microstructurales qui peuvent se produire au sein de la structure (réarrangement de
matiére par des micro/déplacements internes au matériau). La technique de 1’émission acoustique est
donc basée sur la détection des ondes élastiques émis par le matériau [88]. Ces ondes sont captées par
des capteurs piézo-€électriques placés a la surface de la structure qui vont convertir le signal acoustique

en signal électrique (Figure 18). Cette technique a I’avantage de détecter des endommagements en

temps reéel.
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Figure 18. Dispositif expérimental de 1’émission acoustique [88]

6.2.  Les caractéristiques de I’émission acoustique

Il existe deux types d’émission acoustique [89] : émission acoustique continue et émission acoustique
discréte (discontinue) (Figure 19). La premiére, 1’émission continue, correspond a 1’augmentation
ponctuelle d’un bruit de fond li¢ a la superposition de nombreuses salves (ondes sinusoidales). En
fait, c’est la succession de plusieurs émissions discontinues dont les salves sont trés rapprochées et
ne peuvent pas étre séparées les unes des autres car les signaux se chevauchent. Elle est
principalement liée a des phénoménes de deformation plastique [90]. La deuxiéme, 1’émission
discrete, est présentée par des évenements brefs, de courte durée avec une forme oscillatoire et une
forte énergie. Elle se caractérise par une forme d’ondes sinusoidales amorties, ce type d’émission
résulte généralement des mécanismes tres énergeétiques tels que les phénomeénes de propagation de

fissures conduisant a la rupture. Les endommagements qui interviennent dans les matériaux
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composites (délaminage, décohésion fibre/matrice, fissuration matricielle, rupture de fibres) sont
présentés davantage par une émission de type discréte.
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Figure 19. Deux types d’émission acoustique : (a) continue, (b) discréte [89]
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Figure 20. Principaux paramétres d’une salve d’émission acoustique [91]

6.3. Parametres caractéristiques des signaux d'émission acoustique

L’identification des sources d’émission acoustique, c¢’est-a-dire les mécanismes qui sont a 1’origine,
est établie a partir de I’analyse des formes d’ondes et des paramétres de salves. Ces paramétres
permettent de caracteriser le type du signal afin d’identifier les différents mécanismes
d’endommagement. Préalablement a toute acquisition, il est nécessaire de fixer un seuil de détection
en dB au-dessous duquel aucune salve ne sera détectée par le systéme d’acquisition. Ce seuil permet
de définir le début d’une salve et son franchissement signifie le début des enregistrements des signaux
d’EA. Ensuite un certain nombre de paramétres est défini a partir de ce seuil [91] (Figure 20) :

e amplitude (dB) : amplitude maximale atteinte sur la durée de la salve,

e durée (us) : temps écoulé entre le premier et le dernier dépassement de seuil de la salve,

e nombre de coups : nombre de dépassement de seuil sur la durée de la salve,
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e temps de montée (us) : temps €coulé entre le premier dépassement de seuil et I’amplitude
maximale,
e énergie (J) : intégrale du signal au carré sur la durée de la salve,

e fréquence moyenne : nombre de coups divise par la durée.

6.4. Transducteurs utilisés pour I’émission acoustique

Les capteurs d’émission acoustique les plus répandus sont les capteurs piézoélectriques, fabriqués a
partir de céramiques ferroélectriques [92]. Lors des essais, le capteur d’EA est placé sur la surface du
matériau et couplé avec 1’échantillon a 1’aide d’un couplant visqueux généralement sous forme de
graisse silicone pour assurer la bonne transmission des ondes entre la surface de 1’échantillon et le

capteur. Globalement, deux familles de capteurs sont utilisées en émission acoustique :

e «large bande »: ils possedent une bande passante réguliére pour un domaine fréquentiel assez
large pouvant aller jusqu’au MHz. Ces capteurs ont I’avantage de ne modifier que légerement
la forme réelle du signal mais ils ont en revanche une faible sensibilité ;

e «résonnants »: ils ont une bande passante moins large et un pic pour une certaine fréquence.
Ce pic de réponse provoque une modification de I’allure des signaux ainsi que leur contenu
fréquentiel. Ces capteurs sont cependant les plus répandus car ils possédent une meilleure

sensibilité et permettent de détecter des signaux de plus faible amplitude.

Le nombre de capteurs utilisés permet de localiser les sources d’émission acoustique au sein de la
structure. Une localisation linéaire pour un matériau sollicité en traction uniaxiale par exemple ne
nécessite 1’utilisation que de deux capteurs. En revanche, une localisation en deux dimensions sur
une plague par exemple nécessite au minimum trois transducteurs. Plus la géométrie des structures
étudiées est complexe, plus le nombre de capteurs nécessaires est important. La position d’une source
d’émission acoustique liée a un signal recu est déterminée en fonction des différences de temps
d’arrivée de I’émission sur les transducteurs et de la vitesse de propagation des ondes dans le matériau

étudié.
6.5. Identification de la signature acoustique des différents modes d’endommagement

De nombreux phénomeénes peuvent donner naissance a une émission acoustique. Il est donc
primordial de valider les causes de cette activité et de faire le tri des signaux pour attribuer chaque
signal a un des mécanismes afin de suivre I’évolution des processus d’endommagement. Plusieurs
méthodes sont couramment utilisées pour discriminer ces mécanismes. Les méthodes basées sur

I’exploitation de descripteurs sont souvent limitées a I’analyse des paramétres temporels. De ce fait,
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des études [93][94] ont été d’abord menées dans le domaine fréquentiel afin de pouvoir identifier les
sources d’endommagement aux signaux d’EA. Ces études ont montré que chaque mécanisme
d’endommagement peut étre caractérisé par un pic fréquentiel différent, obtenu par une analyse de
transformée de Fourier (FFT) [95][96]. L’analyse des paramétres temporels n’est pas toujours
pertinente pour caractériser les ondes acoustiques, notamment pour les matériaux composites. De ce
fait, des études [97][98][99] ont été menées pour distinguer les mécanismes sources des signaux
d'émission acoustique recueillis lors d'essais sur les composites chargés, par I'emploi d'un ou plusieurs
paramétres calculés sur les formes d'ondes. Deux méthodes sont couramment employées : I’analyse

monoparamétrique et 1’analyse multiparameétrique.

6.5.1. Analyse monoparamétrique

Le tri des signaux peut se reposer sur I’analyse d’un seul paramétre pour identifier les processus de
d’endommagement. Ainsi, De Groot et al. [100] se sont basés sur un calcul de fréquence moyenne
pendant des essais de traction monotone effectués sur des composites carbone/époxy. lls ont mis en
¢vidence les domaines fréquentiels des principaux modes d’endommagement. Ainsi, la fissuration
matricielle est distinguée par des fréquences entre 90 et 180 kHz, 240 a 310 kHz pour les décohesions

et supérieurs a 300 kHz pour les ruptures de fibres.

La majorité des autres travaux se base cependant sur I’amplitude des signaux, il s’est avéré que c’est
un paramétre discriminant pour les différents types d’endommagement au sein de composites. Parmi
ces travaux, on peut citer notamment M.L Benzeggagh et al. [101] qui ont étudié les mécanismes
d’endommagements des matériaux composites renforcés par des fibres de verre et & matrice
polypropyléne. Ces matériaux sont soumis a des efforts de traction en statique et en fatigue. L’analyse
des amplitudes des signaux d’émission acoustique met en évidence I’apparition et la succession de
quatre modes d’endommagements qui sont : la fissuration matricielle avec des signaux d’EA
d’amplitude compris entre 40 et 55 dB, la décohésion avec des signaux d’EA d’amplitude variant de
60 a 65 dB, le déchaussement dont 1I’amplitude des signaux est comprise entre 65 a 85 dB et enfin la

rupture des fibres avec des signaux d’amplitude au-dela de 85 dB.

Chen et al. [102] ont étudié également 1’évolution des amplitudes d’EA des stratifiés renforcés par
des fibres courtes de carbone et sollicités en flexion et en traction. Les résultats obtenus montrent
I’apparition de deux modes de mécanismes d’endommagement, le premier est la fissuration
matricielle dont I’amplitude varie entre 60 et 80 dB, et le deuxieme rassemble la rupture des fibres et
les déchaussements avec des amplitudes comprises entre 70 et 90 dB. De méme, Kim et al. [103] ont

effectué des essais de mise en charge successive sur des stratifiés a plis croises [0/90] composés d’une
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matrice polymere renforcée par des fibres de carbone. Cette étude montre que la fissuration de la
matrice est identifiée par des signaux de faible amplitude comprise entre 40 et 70 dB et la rupture des
fibres est identifiée par des amplitudes élevées comprises entre 60 et 100 dB. Dans le méme sens, G.
Kotsikos et al. [104] ont effectué des études sur des composites stratifiés a plis croisés [0/90]
composés par de fibres de verre et une matrice polyester soumis a des essais de fatigue. Ainsi,
plusieurs modes d’endommagement sont apparus : des fissurations matricielles qui sont identifiées
par des signaux d’amplitude comprise entre 40 et 55 dB, des délaminages de 55 a 70 dB et des ruptures

de fibres identifiées par des signaux d’amplitude au-dela de 80 dB.

Ceysson et al. [105] ont testé des stratifiés fibres de carbone/matrice époxy en flexion. Une valeur
moyenne de 50 dB a été remarquée dans la distribution d’amplitude des signaux propres a la
fissuration de matrice, de méme qu’une valeur de 60 dB pour le délaminage. Toutefois, les spectres

d’amplitude présentaient un assez fort chevauchement entre eux.

Karger-Kaocisis et al. [106] ont testé des composites a matrice polypropyléne renforcés par des fibres
de verre longues et courtes. Le suivi de I’évolution de 1’amplitude au cours des essais par
thermographie infrarouge a permis de séparer des modes d’endommagement en fonction de
I’amplitude : fissuration de matrice/décohésions/déchaussement intra-laminaire ou delaminage (pull-

out)/rupture des fibres. Ce classement a été établi suivant un ordre croissant de I’amplitude.

Kastsikos et al. [107] ont étudié des composites stratifies a fibres de verre et a matrice polyester
sollicités sous fatigue. lls ont mis en évidence que les signaux de la fissuration de matrice sont
caractérises par des amplitudes comprise entre 40 dB et 55 dB, ceux du délaminage entre 55 dB et 70

dB et les ruptures de fibres sont associés aux signaux de plus de 80 dB.

La Figure 21 résume les différents résultats obtenus dans la littérature des travaux menés sur divers
types de composites et dans des conditions expérimentales trés variables. Cependant, 'utilisation
d’un seul paramétre pour identifier des mécanismes d’endommagement peut s’avérer insuffisante,
d’autant plus que certaines gammes d’amplitude sont assez similaires. Un recouvrement entre les
différentes classes, séparant les salves acoustiques suivant leur amplitude, rend incertain 1’attribution
des signaux a un endommagement ayant réellement eu lieu, d’ou le recours a classer les signaux en

fonction non pas d’un parametre mais de plusieurs afin d’améliorer la segmentation des données.
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Figure 21. Quelques gammes d’amplitude typiques des mécanismes d’endommagement trouvées dans la
littérature [108]

D’autre part, des études ont €t¢ menées dans le domaine fréquentiel afin d’attribuer les signaux d’EA
a leurs mécanismes source. La Figure 22 résume les gammes fréquentielles mises en évidence dans
la littérature pour des études qui ont porté sur I’analyse du contenu fréquentiel des signaux d’EA de
différents types de composites sous chargement.

Giordano et al. [109] ont appliqué une analyse de Fourier sur des signaux d’EA acquis durant des
tests de traction sur des composites unidirectionnels a matrice polyester renforces avec une seule fibre
de carbone. Cette étude a permis d’isoler le pic fréquentiel des ruptures de fibres aux alentours de 400
kHz. Ramirez et al. [110] ont étudié des composites stratifies fibre de verre-matrice polypropylene
soumis a des tests de traction. 1ls ont montré que les ruptures de fibre sont situées dans la zone haute-
fréquence tandis que la décohésion fibre-matrice et le délaminage sont situés a des fréquences
intermédiaires. Enfin, la fissuration de matrice a été identifiée a des faibles fréquences. La non-
stationnarité¢ des signaux d’EA a poussé certains chercheurs a analyser le comportement de ces
signaux dans le domaine temps-fréquence. Komai et al. [111] ont appliqué la transformée en
ondelettes discréte (TOD) a des signaux d’EA obtenus lors de tests de traction quasi-statique sur des
composites a matrice polyester renforcée par des fibres de verre. lls ont pu identifier, a partir de

I’énergie de chaque niveau de décomposition, les bandes fréquentielles représentatives, dans
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I’intervalle 200 kHz a 400 kHz, des diverses sources d’endommagement intervenant dans les
composites étudiés. De Groot et al. [112] ont étudié le comportement des composites fibres de
carbone-matrice époxy sollicitée sous traction. Ils ont essayé de favoriser des modes
d’endommagement particuliers dans chaque essai. Ainsi, ils ont réussi a identifier les bandes
fréquentielles propres a chaque mécanisme d’endommagement : les fissurations de matrice de 90 kHz
a 180 kHz, les décohésions fibre/matrice de 240 kHz a 310 kHz et les ruptures de fibres a des

fréquences supérieures a 300 kHz.
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Figure 22. Principales études du contenu fréquentiel des signaux d’EA trouvées dans la littérature [108]

6.5.2. Analyse multiparamétrique

Les méthodes paramétriques conventionnelles se sont avérées limitées en termes d’identification et
de suivi de I’évolution des mécanismes sources suite aux présences des zones de recouvrement. Dans
le but de dissiper les incertitudes vis-a-vis des sources des signaux d’EA, des techniques d’analyse
statique multiparamétrique, basees sur des méthodes de reconnaissance de formes, ont été utilisées.
Les descripteurs qui servent généralement a la classification sont ceux issus de I'étude temporelle tels
que I’énergie, I’amplitude maximale du signal, la durée, temps de montée ou bien le nombre de coups.
Nous présentons dans ce qui suit le fruit de travail de quelques chercheurs qui ont travaillé sur ce

domaine.
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Uenoya [113] a analysé les signaux issus des essais de flexion sur des composites stratifiés fibre de
verre-matrice époxy en fonction de leur amplitude et de leur temps de monteée et il a réussi a valider
la présence de la fissuration matricielle, de la décohésion et des ruptures de fibres. N. Ativitavas et
al. [114] ont étudié ’endommagement des matériaux stratifiés composés d’une matrice plastique
renforcée par des fibres de verre unidirectionnelles soumis a des essais de traction. L’analyse de
I’amplitude couplée a 1’énergic des signaux acoustiques et a des observations micrographiques a
différents stades de 1’essai a montré D’apparition de quatre modes d’endommagements. Les
microfissurations matricielles apparaissent en premier durant 1’essai, suivies par des ruptures de fibres
qui engendrent des décohesions. A la fin d’essai, des délaminages sont détectés. Les signaux
d’émission acoustique de la rupture des fibres ont une amplitude supérieure a 74 dB et une énergie
¢levée. Les signaux des autres mécanismes d’endommagement ont pour amplitude des valeurs

inférieures a 74 dB, sans pouvoir les dissocier a cause de recouvrement dans les distributions.

H.Y. Chou et al. [115] ont étudié la réponse acoustique des composites croisés carbone/époxy du type
[0/90], [02/904/02] et [902/04/902] lors d’essais de traction. La corrélation de plusieurs paramétres
d’émission acoustique a permis de partitionner les signaux acoustiques en plusieurs groupes et
d’associer chaque groupe a un mécanisme d’endommagement. Au début de I’essai, il y a eu apparition
des microfissures qui ont été reliées aux signaux de faibles amplitudes, inférieures a 60 dB. Par la
suite, I’accumulation des microfissures a causé des fissures qui sont caractérisées par des signaux
acoustiques d’amplitude entre 60 et 74 dB. Enfin, la coalescence des fissures induit la formation des
macrofissures. Ces derniéres sont caractérisées par des signaux de longues durées (>100 ps), des

fortes amplitudes (>75dB), de fortes énergies et des barycentres fréquentiels faibles (<400kHz).

El Guerjouma et al. [116] ont travaillé sur des échantillons de polyester et de verre/polyester
unidirectionnels, sollicités en traction, pour identifier les modes d'endommagement engendrés. Trois
types d'échantillons ont été utilises : résine pure et stratifiés unidirectionnels orientés a 45° et a 90°.
Ces échantillons ont été choisis pour générer des modes d'endommagement particuliers. Les
échantillons de résine ont produit des signaux de fissuration de la matrice. Les échantillons
unidirectionnels a 45° et a 90° ont généré, en plus des signaux de fissuration de la matrice, des
décohésions de 90° et des décohésions de 45°. Par la suite, afin de séparer numériquement les deux
types de signaux, ils ont mis en place une approche de réseau de neurones. lls ont utilisé six
parameétres des salves acoustiques pour les regrouper. La réponse du réseau a été bien claire ; deux
groupes principaux ont été observés qui correspondent aux deux types de signaux observes

auparavant.
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Pour pouvoir distinguer les signaux d’EA provenant des différents modes d’endommagement issus
de composites complexes, Marec et al. [117][118] ont utilisé un outil d’analyse statistique
multivariable composé d’un algorithme de classification de données multidimensionnelles (méthode
de coalescence floue) associée a une analyse en composantes principales (ACP) pour differents
composites a structure complexes (stratifiés a plis croisés, Sheet Molding Compound (SMC) et bétons
polyméres). La démarche suivie consiste a analyser les signaux d’EA enregistrés lors des essais de
traction en quasi statique sur des composites modeles (résine, composites unidirectionnels), puis lors
des essais de flexion trois-points en statique et en fluage sur les structures complexes citées
précédemment. Les principaux mécanismes d’endommagement observés sont la fissuration de la
matrice, la décohésion fibre/matrice (ou granulat/résine dans le cas du béton polymeére), la rupture
des fibres (ou des granulats dans le cas du béton polymeére) et le délaminage pour les composites

stratifiés.

Huguet et al. [119] ont utilisé le réseau de neurones de Kohonen [120] associé a un algorithme des k-
moyennes [121] pour classifier les données d’EA enregistrées lors des essais de traction sur des
matériaux composites unidirectionnels renforces par des fibres de verre. Des essais ont d’abord été
réalisés sur des matériaux composés seulement de la matrice dans le but d’identifier les signaux
caractéristiques des microfissurations matricielles. D’autres ont ét¢é menés sur des éprouvettes
unidirectionnelles dont les fibres sont orientées a 90° et a 45° par rapport a I’axe de sollicitation pour
favoriser les décohésions fibre/matrice et identifier les signaux d’EA qui leur correspondent. En plus,
des essais ont été menés sur des composites monofilamentaires pour identifier les signaux
correspondant aux ruptures des fibres. Enfin, des essais sur des composites stratifiés a plis croises ont
été menés afin de générer des signaux correspondant aux délaminages entre les plis. Une analyse
paramétrique des signaux d’EA a été établie en considérant I’amplitude, le temps de montée, la durée
et ’énergie des signaux d’EA. Cette ¢tude a permis d’identifier quatre types de signaux appelés
signaux de type A, B,CetD:
e signaux de type A qui indiquent une fissuration matricielle : ils ont une amplitude entre 50 et
70 dB et sont caractérisés par des formes d’onde de faible durée, un temps de montée assez
lent et une energie relativement faible ;
e signaux de type B qui indiquent une décohésion fibre/matrice : ils ont une amplitude entre 70
et 100 dB et sont caractérisés par des temps de montée assez courts et des énergies plus

élevées ;
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signaux de type C qui indiquent une rupture des fibres : ils sont caractérisés par des temps de
montée et de décroissance relativement courts et ayant des amplitudes et énergies assez
importantes. Ces signaux sont assez semblables a des signaux de type B ;

signaux de type D qui indiguent un delaminage : ils ont des temps de montée lents, ils sont

assez énergétiques avec une gamme d’amplitude assez large.
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Chapitre 2. Matériaux et techniques
expérimentales
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1. Mateériaux et procédé de fabrication

Les matériaux étudiés dans ce manuscrit sont des stratifiés composés de 8 plis tissés, tantot de lins et
tantot en alternant plis de lin et de carbone, on exposera ci-dessous les propriétés et la composition

de chaque constituant.

1.1. Lamatrice

La matrice utilisée pour 1’élaboration de plaques stratifiées est un mélange de résine époxy et de
durcisseur. Cette matrice est caractérisée par une faible toxicité et agressivité ainsi qu’un bon rapport
performances/colt. La résine est développée par la société Hunstman et commercialisée sous le nom
d’Araldite LY 1564 ; sa viscosité a la température 25°C est entre 10 a 20 mPa. s et sa densité est
entre 1,1 a1,2 g/cm? Le durcisseur est développé par la méme société sous le nom de Aradur 3487 ;
sa viscosité a la température 25°C est entre 30 a 70 mPa. s et sa densité est de 0,98 a 1g/cm3. Le
mélange optimal proposé par le fabricant est de 100 parties pondérales de résine pour 34 parties
pondérales de durcisseur. Sur cette base du rapport des masses entre les deux constituants, la masse
volumique du mélange est estimée aux alentours de 1,14 g/cm3. Le mélange de ces deux
composantes s’effectue a température ambiante et pression atmosphérique et nécessite une agitation
uniforme et continue durant quelques minutes afin d’homogénéiser I’ensemble. Des essais préalables
réalisés a 1’aide d’une machine Trombotech ont permis de tracer I’évolution de la rigidité et de la
température de la matrice durant sa polymérisation a I’air ambiant et d’en déterminer par la suite
graphiquement 1’ordre de grandeur du temps du gel qui est estimé a 265 min (Figure 23). La

température de transition vitreuse pour ce mélange a été estimée a 53°C.
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Figure 23. Evolution simultanée de la rigidité et de la température de la matrice durant la polymérisation
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1.2. Les tissus de renfort

Deux types de renforts interviennent lors de la fabrication des plaques stratifiés, des plis en tissu toile
1/1 de lin et des plis en tissu sergé 2/2 de carbone (Figure 24). lls se présentent tous les deux sous la
forme de rouleaux de tissus secs, équilibrés physiquement. Les renforts sont utilisés comme regus
c’est a dire sans traitement particulier dans leur mise en ceuvre. Le tissu de carbone présente un

grammage de 189 g/m? et il est composé de méches de filaments de carbone dont I’entrecroisement

est de type sergé 2/2, il s’agit d’un tissu équilibré physiquement et mécaniquement.
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Figure 25. Observation détaillée de I’architecture du tissu

Le tissu de toile de lin est fournie par la société Flax technic, il a un grammage de 235 g/m? et il est
composé des fils disposes suivant deux directions perpendiculaires désignés sous le nom de chaine et

de trame et liés par un entrelacement particulier qui est modélisé dans la Figure 26 afin de former un
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pli tisse. Contrairement au tissu de carbone, le tissu de lin est équilibré uniquement au niveau
physique. En fait, il est composé de deux types de fils ayant une couleur différente ; fil plut6t écru
désigné en marron et fil blanc qui a dd subir un traitement chimique (& priori blanchiment). La
provenance industrielle des fils rend difficile de retracer les traitements subis. Une caractérisation de
I’architecture du tissu a été effectuée via des observations réalisées par une caméra optique (Figure
25). Ainsi, apres analyse, le diamétre des fils est estimé a 0,374 mm avec un écart type de 30% et
I’espace entre deux rangées de fils disposées dans le sens chaine, ainsi que dans le sens trame est
estimé a 0,82 mm avec un écart type de 15%. Egalement, des mesures de 1’épaisseur de tissu ont

permis de retenir la valeur de 0,802 mm avec un écart type de 16%.

Ces données récoltées ont servi a construire un modéle numérique a I’aide du logiciel TexGen (Figure
26) et a déterminer par la suite le taux de remplissage du tissu qui vaut 65%. Des analyses
microscopiques des fils ont révélé que ces derniers sont constitués de plusieurs fibres comme

I’indique la Figure 28 .

Figure 26. Modéle numérique du tissu de lin

1.3. Procédés d’élaboration

La mise en ceuvre des matériaux composites est réalisée par la voie du moulage sous vide. Cette
méthode consiste a déposer successivement sur une face plane du moule les plis du stratifié ayant des

dimensions moyennes de 300x300 mm, en respectant une séquence d’empilement spécifique et puis
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a les imprégner manuellement a 1’aide d’un rouleau ou pinceau avec la matrice. Il s’agit d’un procédé
de petites séries. Une fois que I’imprégnation est réalisée, divers tissus d’aide au moulage doivent
étre interposes entre le sac a vide et la plaque (Figure 28). Une premiére nappe de textile appelée tissu
d’arrachage est déposée, elle sert a démouler la piece une fois la polymérisation effectuée ainsi
qu’obtenir une surface finie plus ou moins rugueuse. Puis une deuxieme nappe de film séparateur
perforé est déposée, elle a pour role d’évacuer I’exces de matrice lors de la mise sous vide et de
réguler via ses macro-pores le flux de matrice liquide et ainsi ajuster le taux de fibres. Finalement, un
pli absorbeur est déposé afin de permettre I’absorption de I’excés de matrice qui a traversé le film
séparateur perforé. Une compression, réalisée au moyen d’un sac a vide, est appliquée a I’ensemble
afin d’améliorer le taux de compaction et d’éliminer I’excédent de résine. Ce procédé a pour avantage
d’étre simple a mettre en ceuvre et peu onéreux. En revanche, I’imprégnation manuelle de la matrice
présente quelques inconvénients vus que 1’opérateur doit surveiller la bonne orientation ou
I’alignement des différents plis de fibres. Egalement, cette imprégnation a I’air libre peut favoriser la
création des porosités provoquées par I’emprisonnement de bulles d’air dans la résine visqueuse. La
mise sous vide dure 24 h a température ambiante et pression égale a 0,8 bar. Toutefois, une post-
cuisson dans le four est nécessaire aprés démoulage afin d’assurer une polymeérisation compléte. C’est
un cycle prédéfini et recommandé par le fabriquant de la résine, il comporte deux paliers (Figure 29).
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Figure 27. Observation microscopique d’un fil dans une matrice
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Figure 28. Procédé du moulage sous vide
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Figure 29. Cycle de post-cuisson
2. Mesure des fractions des différents constituants

Une fois les plaques élaborées, des mesures de differentes fractions volumiques des constituants ont
été effectuées dans le but d’en déterminer par la suite le taux de porosité qui est reconnu pour diminuer
de maniére importante les caractéristiques mécaniques des matériaux. En connaissant la masse de la
plague, le nombre de pli, le grammage du renfort ainsi que sa masse volumique et celle de la matrice,
on en déduit par calcul le taux volumique de fibre, de matrice et par conséquent celui de porosité.

Pour notre étude, les plaques élaborées ont été pesées a sec a I’aide d’une balance. Par la suite, leur
volume et leur surface ont été déterminés en effectuant des mesures sur la largeur, longueur et hauteur
sur des dizaines de points équidistants et répartis sur la plague et en faisant la moyenne par la suite.

Le grammage et la masse volumique des différents composants fournis par le fabriquant ont été
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vérifiés. On note m la masse, V la fraction volumique, p la masse volumique, Gr le grammage, n le
nombre de pli et f, M et p les indices associes aux fibres, matrice et porosité. Le calcul de différentes

fractions volumiques a été établi a 1’aide des équations suivantes :

myg n.Gr.L.l

V= Volumesipre oy  “pyf _ N.Gr .1)
77 Volumecomposite LR~ L.Lh ~ ps.h
mc—mf
Volumeyatrice % _ Tom Mc—my 2.2)

V = = = =
M7 Volumecomposite  L-Lh~ L.Lh ~ py.L.Lh

V,=1—(V; +Vy) (2.3)

3. Essai de sorption

La diffusion de I’eau dans les composites a fibres naturelles et matrice époxy est un phénomene
largement répandu. Des essais de sorption ont été réalisés pour mesurer la reprise d’eau dans nos
matériaux. Cette technique a pour but de mesurer la quantité d’eau absorbée par 1’échantillon au cours
du temps jusqu’a un éventuel niveau de saturation, et d’en déduire par la suite sa cinétique
d’absorption en la comparant a des modéles préétablis par la littérature et ainsi déterminer les
parametres caractéristiques de cette reprise d’eau tels que le coefficient de diffusion, la vitesse de
pénétration d’eau et la teneur en eau a saturation.

z eau
A —I— L=100 mm

o S—

i =¥ ————— h=3mm
M |”//' :|A o

eau
Figure 30. Représentation schématique des plaques utilisées pour étudier la diffusion de I’humidité dans les

composites

Expérimentalement, la mise en ceuvre d’un tel essai est assez simple, elle consiste & immerger des
plaques dans un bac d’eau et a effectuer des mesures gravimétriques régulierement pour déterminer
la teneur en eau absorbée en fonction du temps. Selon la norme ASTM D5229, les plaques immergées
doivent avoir une forme carrée avec un rapport largeur sur épaisseur assez important. Cette condition
géométrique a pour but de limiter les effets de bords. Dans ce sens aussi, les quatre bords doivent étre

couverts par une couche de silicone afin de ne considérer que la diffusion unidirectionnelle suivant
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I’épaisseur et d’¢éliminer celle opérant dans les deux autres directions. Compte tenu des dimensions

des plaques élaborées, notre choix s’est porté sur une forme de 100 mm de c6té (Figure 30).

Une fois que les bords des plaques ont été couverts avec une couche de silicone haute température et
avant de les immerger dans ’eau, il faut bien s’assurer que toute trace d’humidité est éliminée du
matériau. Pour cela, les échantillons ont été mis dans une enceinte thermique pendant 24 heures a une
température de 103°C. Une fois sortie, la plague est pesée et sa masse dans cet état est notée m,,. Par
la suite, les échantillons sont immergés dans 1’eau distillée a une température constante a 25°C. Un
prélevement régulier de la masse est effectué avec une cadence qui diminue au fur et a mesure de
I’essai. Le taux d’absorption de 1’eau pour la silicone est négligeable (<1%) ce qui nous ameéne a ne
considérer que la diffusion de I’eau dans le composite. Les pesées sont réalisées sur une balance
électronique PRECIA MOLEN BJ6100D. La teneur en eau M, est calculée d’aprés la formule

suivante :

M, = M_ 100(%) (2.4)
m

0

Avec m;: masse a I’instant t, corrigée par la masse de la silicone.

(@) (b)

Figure 31. (a) plaque dont les bords couverts de silicone, (b) plaques immergées dans un bac d’eau

4. Essai de traction
4.1. Préparation des échantillons

> Matrice

Des éprouvettes en matrice époxy ont été fabriquées afin d’en déduire les propriétés mécaniques

élémentaires de la matrice. La matrice obtenue par mélange de la résine et du durcisseur a été coulée
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directement dans un moule (Figure 32) et laissée polymériser a 1’air ambiant pendant 24 heures, cette
phase est suivie d’une cuisson dans le four suivant le cycle décrit en 1.3. La géométrie des éprouvettes

obtenues est détaillée par la Figure 33.

Figure 32. Moule pour fabrication des éprouvettes en matrice
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Figure 33. Géométrie des éprouvettes en matrice

> Fil élémentaire

Un essai de traction a été réalisé sur des fils de lin de longueur totale 70 mm dont 50 de longueur utile
et de diameétre 0,374 mm avec un écart type de 30% ; ce dernier a été mesuré sur 50 échantillons de
fils blancs et marrons confondus a I’aide d’un projecteur de profil et d’un logiciel de métrologie. Les
fils de lin sont extraits manuellement du tissu de lin utilisé par la suite pour la fabrication des
éprouvettes en stratifiés, cette derniere comporte des fils marrons disposées dans le sens chaine et des
fils blancs suivant le sens trame. Chaque essai est répété 20 fois, on désigne par courbe
«reproductible», la courbe la plus proche de la courbe moyenne dans une série des essais.
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> Composites

Afin de déterminer les principales grandeurs caractéristiques du comportement des composites
étudiés, des essais de traction uniaxiale et de flambement ont été réalisés sur des éprouvettes
découpées dans les plaques élaborées selon diverses orientations. Les éprouvettes sont débitées selon
la norme 1SO 527-4. Des bandes rectangulaires de 250 mm de longueur et 25 mm de largeur, ont été
obtenues au moyen d’une machine de découpe par laser TROTEC pour les plaques stratifiés 100%
lin et avec une scie a lame diamantée pour les plaques hybrides Quatre talons biseautés en aluminium,
de longueur 50 mm, de largeur 25 mm et d’épaisseur de 3 mm sont collés sur les éprouvettes avec
une colle bi-composants (Figure 34) afin d’obtenir des ruptures éloignées des mors de serrage.
Finalement, des rosettes de deux jauges d’extensométrie perpendiculaires sont collées au milieu des

éprouvettes pour mesurer les déformations longitudinales et transversales.

- 250 -
50 - 150 s
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Figure 34. Géométrie et paramétrage des éprouvettes de traction (unité en mm)

4.2. Banc d’essai

Les essais de traction sur les éprouvettes en matrice et les fils de lin ont été réalisés sur une machine
électrique MTS Criterion™, modele 43 de la société MTS, équipée d’une cellule de force et de mors
spécifiques pour chaque essai (Figure 35). L’asservissement de cette machine est piloté par le logiciel
MTS TestSuite TW développé par la méme société. Au cours de 1’essai, la force appliquée et le
déplacement de la traverse sont obtenus en fonction du temps, 1’acquisition des données est faite a
une fréquence de 100 Hz afin d’enregistrer le maximum de valeurs au cours de 1’essai. Ces essais ont

été realisés a tempeérature ambiante et pression atmosphérique.

Les essais sur les composites ont été réalisés sur une machine servohydrauliqgue INSTRON 8800
équipée d'une cellule de force de 100 kN et de mors mécaniques auto-serrant, dont le pilotage et
I’acquisition des données sont effectués par ordinateur (Figure 36). Elle est constituée d’un vérin
hydraulique inférieur mobile et d’une traverse supérieure fixe. La vitesse de déplacement du mors

mobile a été réglée a 2 mm/min. Les essais ont été réalisés a une température ambiante estimée a
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20°C et a pression atmosphérique. Afin de s’assurer de la bonne répétabilité et reproductibilité de

I’essai, 5 échantillons de chaque configuration du matériau ont été testes.

(@) (b)

Figure 35. (a) Montage pour I’essai de traction sur les fils, (b) zoom sur la mise en place de 1’échantillon

Figure 36. Banc de traction INSTRON
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5. Essai de flambement

Les éprouvettes destinées pour 1’essai de flambement ont été réalisées selon la norme NF T51-120-6.
Cette norme indique que la longueur utile minimale [, de I’éprouvette satisfait a la relation :

l l 2.

EO 09 (23)
Ou %est le rapport équivalent en flexion 3 points pour lequel la contribution du cisaillement est
négligeable et qui vaut 40 dans notre cas. Des éprouvettes parallélépipédes de 150 mm de longueur
utile et 20 mm de largeur sont débitées a partir des plaques précédemment élaborées au moyen d’une
machine de découpe par laser TROTEC. De méme que pour les essais de traction sur les composites
décrits précédemment, I’essai de flambement a été¢ réalis€ sur une machine servohydraulique
INSTRON 8800, équipée d'une cellule de force de 100 kN et de mors hydrauliques, permettant une
bonne tenue des eprouvettes. La vitesse de déplacement du mors mobile a été réglée a 2 mm/min. Les
éprouvettes sont testées en compression jusqu’a apparition de fissures sur les faces externes. Afin de
s’assurer de la bonne répétabilité et reproductibilité de 1’essai, 5 échantillons de chaque matériau sont

testés systématiquement.

Figure 37. Dispositif expérimental des observations microscopiques.

6. Microscopie électronique

Dans cette étude, un microscope électronique a balayage (Figure 37) a été utilisé pour la
caractérisation des faciés de rupture afin de visualiser les différents endommagements produits. La
tension d’accélération du faisceau utilisée est égale a 10 kV pour les matériaux composites. Les
échantillons ont été préalablement métallisés au moyen d’un métalliseur Cressington 108 AUTO qui

réalise le dépot d’un film d’or sur la surface de I’échantillon afin de la rendre conductrice. Une étude
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préalable a permis de fixer le temps de métallisation a 1min30s pour un dépot d’épaisseur optimale.
L’ensemble des facies de rupture a été analysé sur de larges gammes de grandissement a la recherche

d’¢éléments sur le processus de I’endommagement.
7. Emission acoustique

Afin d’identifier le processus d’endommagement des éprouvettes stratifiés lin/époxy, les essais
mécaniques de traction et de flambement décrits précédemment ont été effectués avec suivi par
émission acoustique. Le systéme d’acquisition utilisé est composé de deux capteurs piézoélectriques
de type Micro-80 ayant une bande passante de 20 KHz a 1 MHz et d’un logiciel nommé AEWIN
fourni par la société MISTRAS qui permet I’enregistrement en temps réel des signaux émis lors de la
sollicitation (Figure 38). Un gel de couplage est utilisé entre les capteurs et I’échantillon afin de
permettre une bonne détection et transmission des signaux acoustiques du matériau vers les capteurs.
Les évenements acoustiques ont été enregistrés pendant 1’essai avec une fréquence d’acquisition de
1 MHz.

Figure 38. Dispositif d’essais et de suivi par émission acoustique

Des essais préliminaires tel que I’essai de « cassé de mine » ont été réalisés et répétés avant chaque
essai afin de fixer la vitesse de propagation des ondes dans un tel milieu et vérifier les paramétres
d’acquisition et le bon fonctionnement de la chaine d’acquisition. Le seuil d’acquisition des signaux
est fixé a 45dB. Cette valeur est ajustée en fonction du bruit de fond existant dans la salle d’essai, un
seuil d’acquisition trop faible peut entrainer un déclenchement continu et donc une saturation du
systéme d’acquisition. Par contre, un seuil trop élevé réduit le nombre de signaux détectables et peut
masquer certains phénomenes. Deux préamplificateurs de gain 40 dB ont été utilisés afin d’assurer
I’adaptation de I’impédance électrique, I’amplification et le filtrage des signaux. Le systéme

d’acquisition nécessite également d’autres réglages préliminaires pour certains parametres de
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configuration. Ces derniers permettent par la suite de caractériser les signaux acoustiques. Parmi ces

parametres, on trouve les fenétres d’acquisition temporelles glissantes nommées Hit Definition Time

(HDT), Hit lockout (HLT) et Peak Definition Time (PDT) et sont définies comme suit (Figure 39) :

le PDT permet de déterminer le pic de plus forte amplitude et le temps de montée de la salve
d’EA. Un PDT trop court pourrait avoir pour conséquence une estimation du temps de montée
trop faible. Cette fenétre debute au premier dépassement de seuil et est reconduite si un
nouveau maximum est mesuré dans le PDT, ce dernier est fixé a 200 us dans notre cas ;

le HDT permet de déterminer la fin de la salve et donc sa durée. Cette fenétre est reconduite
a chaque dépassement de seuil. Si aucun dépassement n’est présent dans le HDT, alors la fin
de la salve est définie par le dernier dépassement de seuil. Le HDT doit étre aussi court que
possible pour éviter d’envelopper deux salves rapprochées et de les considérer comme une
seule, il est fixé a 400yus ;

le HLT permet d’exclure d’éventuelles réflexions tardives dans les signaux d’EA. Il débute a
la fin du dernier HDT. Ce paramétre crée un temps mort a la fin de ’enregistrement d’une
salve permettant d’ignorer entre autre les réflexions de cette salve. Ces valeurs vont définir la

manicre dont seront calculés les paramétres des signaux d’EA, il est fixé a 1000 ps.

PDT__HDT PDT;  HDT

"11 |

!
|
1
}

;1| o HLT ]|
‘h )U'

i If — -
)”] Y |

Figure 39. Paramétres d’acquisition des salves acoustiques [91]



57

Chapitre 3. Comportement des
composites stratifies a renfort du lin
sous traction
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Ce chapitre a pour objectif d’identifier les propriétés mécaniques du composite lin/époxy sous
sollicitation de traction mécanique et les endommagements qui en découlent. Des composites
stratifiés composés de 8 plis de tissu toile en fil ont été élaborés par moulage sous vide selon le
processus décrit au chapitre 2 afin d’en extraire des éprouvettes suivant trois directions. En premier
lieu, les propriétés générales du composite ont été étudiées, notamment les fractions volumiques de
ses constituants. Par la suite, des essais de traction quasi-statiques ont été effectués sur des éprouvettes
sollicitées dans le sens chaine 0°, sens trame 90° et a 45° avec suivi par émission acoustique. Ces
données ont permis d’identifier les mécanismes d’endommagement propres a chaque configuration
et de suivre leur évolution pendant 1’essai. Ainsi, plusieurs groupes d’éveénements acoustiques
semblables ont été obtenus dans les différentes configurations analysées. Des études macro et
microscopiques de la rupture ont été effectuées pour proposer une corrélation entre les classes d’EA

enregistrées et les endommagements observés.
1. Analyse de la microstructure

L’analyse de la microstructure d’un composite est la premiere étape vers sa caractérisation
mécanique. En effet, elle renseigne sur 1’organisation du renfort dans la matrice, la présence ou non

de porosité ou encore d’éventuels problémes d’interfaces entre les fibres et la matrice.

Avant de procéder a toute découpe, une analyse de la microstructure a été effectuée afin de déterminer
la fraction volumique de chaque constituant. La méthodologie suivie a été expliquée dans le chapitre

2. Les résultats obtenus sont récapitulés dans le Tableau 3.

Fibre Matrice Porosité
Taux volumique (%) 46,9+0,96  29,8+1,47 23,3+2,28

Tableau 3. Taux volumiques des différents constituants du composite

Ensuite, des observations microscopiques ont été réalisées sur des sections du composite. Des
échantillons du matériau (1 cm x 1 cm) ont été prélevés de la plaque élaborée au moyen d’une machine
de découpe par laser. Plusieurs observations ont été effectuées sur les photographies obtenues au
MEB, présentées en Figure 40(a) & (c). Tout d’abord, I’analyse d’un champ large comme celui
présenté en Figure 40(a) montre que la répartition globale de la matrice au sein du composite est
variable et hétérogene et qu’il y a des zones locales de forte concentration et d’autres moins riches,
occupées plutdt par des cavités. On note la présence de porosité débouchante sur la surface (Figure
40(b)). En revanche, quelques craquelures sont observables a différents endroits indiquant le début

d’amorgage du délaminage (Figure 40(c)).
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EHT = 10.00 kV igns Date 4 Jul 201
WD =23.7 mm lag = Time :14:43:49

EHT =10.00 kV' Signal A = SE2 Date :4 Jul 2017
WD =23.7 mm Mag= 14X Time :14:42:31

EHT = 10.00 kV/ ignal A = Date 4 Jul 2017
WD =237 mm = Time :14:45:28

Figure 40. Observations microscopiques effectuees sur un échantillon (a) vue globale du composite, (b)
présence d’une porosité débouchante, (c) présence d’une craquelure sur la surface

Le taux de porosité obtenu est assez élevé et atteint les 23% du volume total de la plaque, ce qui va
par la suite affecter et dégrader de maniére significative les propriétés mécaniques de la piece.
Plusieurs causes et aspects liés a la voie d’obtention sont susceptibles d’étre a I’origine de 1’apparition

des porosites, on cite essentiellement des causes mécaniques et thermiques [122].

e Pour I'imprégnation du renfort, la création de porosité par voie mécanique concerne
directement 1’étape de drapage. Des microcavités gazeuses se forment lorsqu’une fibre est
rompue ou lors d’une pliure, d’un chevauchement de plis ou d’un décalage entre deux plis au
sein du composite. La vitesse de dépose de la nappe et la pression d’application sont des
parametres principaux qui affectent 1’adhésion des plis entre eux et qui doivent étre controlés
pour minimiser la présence de porosité dans la piéce finale. Or, comme le drapage est manuel

dans notre cas, ces deux paramétres n’ont pas été maitrisés, ce qui favorise la création
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2.1.

d’éventuelles bulles d’air qui se logent entre les plis et explique en partie le taux de porosité
élevee.

La dépression joue un rdle majeur. Plus elle est importante, meilleure est la compaction et le
taux de porosité est réduit. Cependant, une dépression trop importante pourrait jouer le role
inverse en essorant une quantité importante de matrice et par la suite accentuer le taux de
porosité. Lors de 1’¢laboration des plaques et pour des raisons opératoires, on n’a pas pu jouer
sur ce facteur et le faire varier, ainsi, on s’est contenté d’une pression égale a 0,8 bar qui est
moyennement faible et donc n’assure pas une compaction optimale.

Les causes thermodynamiques essentielles qui peuvent générer la formation des bulles de gaz
sont soit une augmentation rapide de la température localement dans la résine, soit une rapide
décompression. Au sein de la résine, les molécules de gaz diffusent au hasard et finissent par
se rencontrer d’autant plus facilement que leur concentration est élevée.

Le taux de porosité élevé peut s’expliquer également par 1’architecture et la structure du tissu
en lin qui est insuffisamment rempli, présentant un taux de vide de 35% entres les fils des sens
chaine et trame, ce qui favorise I’évacuation et ’expulsion d’une quantité importante de
matrice lors de la dépression.

Le caractére hydrophile du tissu en lin accentue également le taux de porosité suite a sa faible
compatibilité chimique avec la matrice. En fait, la compatibilité fibre/matrice est
principalement gouvernée par la polarité de surface des deux entités en présence. Dans notre
cas, la présence des fibres polaires (hydrophiles) et d’une matrice époxy apolaire
(hydrophobe) conduit a une adhésion faible entre les deux matériaux, favorisant la création
des porosités (Figure 40(a)).

D’autre part, le tissu de lin, laissé a 1’air ambiant avant de procéder a la fabrication, tend a
capter I’humidité présente dans I’atmosphére et a se gonfler, accentuant par la suite la faible

adhesion.
Comportement mécanique des composites stratifiés

Développement théorique des propriétés mécaniques

Dans ses travaux portant sur la caractérisation et I’optimisation des préimprégnés fibre de lin/résine

époxy, Cherif et al. [123] a etabli les expressions théoriques des différentes grandeurs caractéristiques

du comportement mécanique. La démarche qu’il a suivie est reprise dans cette section. Cette

modélisation du comportement élastique d’une couche a renfort tissu consiste a considérer un pli

comme 1’assemblage de deux couches unidirectionnelles : une couche chaine orientée a 0° et une
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couche trame orientée a 90°. L’embuvage des fils résultant de leur entrelacement ainsi qu’un

désalignement éventuel des fils ne sont pas pris en compte pour I’instant dans le calcul.

Une base locale orthonormée associée a chacune des couches unidirectionnelles qui constituent le pli
de tissu a été définie et désignée par B (L, T). Cette base est caractérisée par deux axes principaux
dont I’axe L correspond au sens chaine et I’axe T au sens trame. Les coefficients d’élasticité
correspondant a chaque couche et qui caractérisent son comportement sont notés

EL chaine, ET chaine, VLT chaine, GLT chaine POUr la couche chaine et EL trame, ET trame,
ViT trame, GLT trame POUT la couche trame. E; et E; désignent les modules de Young longitudinal et
transversal tandis que v, représente le coefficient de Poisson et G, le module de cisaillement. Le
module de Young longitudinal E; d’un stratifi¢ comportant une couche chaine et une couche trame

s’écrit sous la forme suivante :

EL comp = (1 - CZ) [kGachaineEL chaine + (1 - kG)atrameET trame] (3-1)

Les parametres @ nainer Xerame €t kg SONt exprimés comme suit :

1

1— ET chaine .,2 .
EL chaine LT chaine

(3.2

Xchaine =

1

1— ET trame
EL trame

(3.3

Atrame = 5
VLT trame

kG _ Nchaine (3.4)

Nchaine + Ntrame
Nchaine dé€signe le nombre de fils suivant la direction chaine tandis que n4,-gme désigne les fils suivant
la direction trame. k. représente le coefficient d’équilibrage de tissu. Etant donne que le tissu utilisé

comme renfort est équilibré physiquement donc ncpgine = Nerame €t par la suite kg = 2. a est défini

comme suit ;

(3.5)

2
[kG X chaine VLT chaine ET chaine + (1 - kG)atrameVLT trame EL trame]

[kG X chaine EL chaine + (1 - kG)atrameET trame] [kGaChaineET chaine + (1 - kc)atrameEL trame]

a
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A partir des équations précédentes ((3.2), (3.3) et (3.6)), il a ét¢é démontré qu’on peut
considérer acpaine = 1, Xerame = 1 €t @ = 0 [124] [126]. D’ou, on peut exprimer 1’équation (3.1)

sous la forme suivante :

1
EL comp = 2 [EL chaine T ET trame] (3.7

De fagon paralléle au développement établi ci-dessus qui se base sur la décomposition du pli
élémentaire en 2 couches unidirectionnels, le module de Young longitudinal du composite, dont le
renfort est tissé, peut étre exprimé a 1’aide de la loi des mélanges et ceci en introduisant les propriétés

des constituants élémentaires de chaque pli, ce qui aboutit a :

3.8
E chaine = EmVm + Efil chainer (38

EmEfil trame (3.9)
Eme + Efil trameVm

El trame =

V' représente la fraction volumique et I’indice m (respectivement f) représente la matrice

(respectivement les fibres).

E} chaine, qui représente le module de Young longitudinal d’une couche dont les fils sont disposés
suivant la direction chaine, implique 1’application de la loi des mélanges selon une configuration
paralléle tandis que Ej, t,-¢me, relié au module de Young d’une couche ayant des fils disposés dans le

sens trame, fait appel a une configuration en série. En regroupant les deux termes, on obtient :

EmEfil trame )] (3.10)

1
L comp 2 [(EmVim fil chaine f) (Eme + Ef” trameVm

De méme, on retrouve I’expression de la contrainte a rupture des composites a renfort tissé, présentée
par I’équation (3.11) et dans laquelle on a fait I’hypothése que la déformation maximale de la matrice

est supérieure a celle des fils.

1

E OmOfil trame (3.1
Lcomp — 5 [< fil chaine ( f "E fit chaine ) (O'me + Ori1 trameVm>]
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. Prise en compte de I’anisotropie du renfort fil

Lors du développement des équations suivant la loi du mélange, on a supposé I’isotropie des
propriétés en traction des fibres et de la matrice. Cependant, cette hypothese acceptable pour la
matrice ne 1’est plus pour les fils. Etant donné que les propriétés longitudinales en traction de la
majorité des fibres naturelles (lin, jute...) et synthétiques (carbone, kevlar..) sont largement
supérieures aux proprié€tés transversales et qu’un fil est constitu¢ d’un certain nombre de fibres, on

obtient des propriétes longitudinales plus élevées que celles transversales.

Il en résulte que la rigidité du fil E;; ¢rqme, reliée a la rigidité transversale, doit étre multipliée par un
ratio d’anisotropie kg qui représente le rapport entre la rigidité transversale et axiale du fil. La
résistance du fil transversale oy ¢qme doit étre également multipliée par un ratio d’anisotropie

notée k. Par la suite, les équations (3.10) et (3.11) deviennent :

1 EmEfil tramekE (3 12)
Lcomp =5 BV + Egu cnaineVr) + (Eme + Eru tramekEVm)]
1 Em OmOfil trame ko (3.13)
OLcomp =5 [<0f” chaine (Vf + me>> * <0me + Ofit trameVim .

Les études expérimentales menées par Baley [125] sur les fibres de lin ont permis d’estimer un ratio

d’anisotropie de rigidité compris entre % et 8—15 , tandis que les tests de Cichocki et Thomason [127]
ont conduit a une valeur de % pour la fibre de jute. Dans le présent travail, on considere que ce

N . 1 .
parametre est égal a > pour les deux ratios kg et k..

o Prise en compte des porosités

Le modele « loi des mélanges » classique ne tient pas compte des porosités contenues dans le
composite. En fait, en plus de réduire le volume efficace de composite lié a la diminution du volume
de la matrice, les porosités affectent aussi les propriétés mecaniques en traction des composites et
ceci en présentant des zones locales de concentration des contraintes [128] [129] [130]. L’effet de la
porosité sur les propriétés mécaniques (rigidité et résistance) des composites renforcée par des fibres

naturelles a été prise en compte par I’ajout du terme multiplicatif (1 — V},)* dans la loi des mélanges

[130][131][132]. V, représente la fraction volumique de porosité tandis que x représente I’exposant
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d’efficacité des porosités et permet de quantifier leur effet. Lorsque cet exposant x vaut 0, I’effet des

porosités est de réduire uniquement le volume de composite sollicité. D’ou 1’équation (3.12) devient :

EmEfil tramekE
Eme + Efil tramekEVm

[((EmVin + Efit chaineVr) + ( (1 —Vp)* (3.14)

N =

EL comp

Pour les composites a renfort tissé, le facteur de concentration x a été déterminé en se référant aux
résultats obtenus par Cherif Z. [123] ou la valeur x = 1 a été obtenue pour les composites a renfort
tissé. La rigidité et la résistance effectives du fil dans les deux sens (chaine et trame) sont exprimeées
a partir des équations (3.12) et (3.13) dans les deux directions principales. On obtient finalement les

relations suivantes :

1 EmEfil trame kE
Echaine comp = E [(Emvm + Efil chainer) + <Eme T Efil ramek gV (1 - Vp) (315)

EmEfil chaineKE >] 1-v ) (316)
p

1
Etrame comp = 2 [(Eme + Ery tramer) + <Eme + Efit chaineKeVin

1 Em OmOril ¢
Ochaine comp = E [(afil chaine <Vf +1 7)) + < m_fil trame v )](1 - Vp) (317)

m
Efil chaine Vs + Ofit trameVim

1

_ = ) Em O-mgfil chaine _
Otrame comp = 2 [(O-fll trame (Vf + VmEﬂl trame)) + (O’me t o chaineVm>](1 Vp) (3.18)

2.2. Résultats expérimentaux des essais de traction

3 types d’éprouvettes ont été testés sous traction. Le banc d’essai ainsi que les conditions
expérimentales ont été abordés dans le chapitre 2. Des jauges d’extensométrie ont été utilisées pour
des mesures plus précises des déformations. On a travaillé avec des éprouvettes ayant une longueur
assez importante comparée a la largeur conformément aux normes décrites dans le chapitre 2 et on a

limité les mesures a la partie centrale des éprouvettes.
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2.2.1. Résultats des essais de traction sur des eprouvettes 100% matrice

Une courbe typique contrainte-déformation d’éprouvettes en matrice époxy est présentée dans la
Figure 41. Les valeurs moyennes des propriétés de ces éprouvettes (10 échantillon testés) sont
regroupées dans le Tableau 4 Les écarts dans les valeurs d’allongement entre les différentes
éprouvettes sont dus aux taux de porosité qui different d’une éprouvette a une autre suite au dégazage
qui a précédé leur élaboration et qui est nécessairement non uniforme, ainsi qu’aux imperfections du

dispositif expérimental.

70
60
50
40

30

Contrainte (MPa)

20

10

D 1 1 1 1 1 1 1 1
0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5 o

Déformation (%)

Figure 41. Courbe contrainte-déformation de la matrice époxy

E(GPa) Orup (MPa)  &ryp(%)

Valeurs moyennes obtenues  2,4+0,17  59,9+7,22  3,8+1,35

Tableau 4. Propriétés mécaniques de la matrice époxy

2.2.2. Résultats des essais de traction sur les fils élémentaires

Le comportement identifié suite a des essais de traction réalisées sur les fils élémentaires de ce tissu
n’est pas le méme suivant le type de fil. Les résultats des essais de tractions pour les deux types de
fils montrent une différence dans leur comportement qui se traduit par une variation dans les
propriétés, notamment la rigidité et une allure différente de la courbe contrainte-déplacement qui se
poursuit jusqu’a la rupture (Figure 42). Les fils du sens trame sont plus rigides ce qui se traduit par
un module de Young supérieur de 14,4% par rapport a celui des fils du sens chaine tandis que
I’allongement a la rupture est quasiment le méme (a 10% de pres) pour les deux fils. C’est pour cette

raison qu’on a distingué dans la suite des travaux les 2 orientations du tissu.
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Figure 42. Courbe force-déplacement des fils élémentaires (a) fil blanc, (b) fil marron

Les propriétés moyennes obtenues pour I’ensemble des échantillons testés sont illustrées dans le
Tableau 5 et le Tableau 6.

Efil chaine (GPa) Ufil chaine (MPa) gfil chaine (%)
Valeur
moyenne 27,5146 700+38 3,17+0,52
obtenue
Tableau 5. Propriétés mécaniques des fils du sens chaine
Efil trame (GPa) O-fil trame (MPa) gfil trame (%)
Valeur
moyenne 31,47+5,7 1136172 3,48+0,44
obtenue

Tableau 6. Propriétés mécaniques des fils du sens trame

2.2.3. Résultats sur les éprouvettes stratifiées a 0°

Une courbe typique d’évolution de la contrainte de traction en fonction des déformations
longitudinale et transversale des éprouvettes de type 0° est tracée dans la Figure 43 . Le module de
Young est calculé par la pente entre deux niveaux de déformation longitudinale &,,: 0,001 et 0,007.
Le comportement des éprouvettes est linéaire au début jusqu’a un certain niveau de chargement
estimé & 32 MPa ou la plastification apparait et la prolifération de fissures au sein du matériau
commence a se propager. La contrainte a rupture est aux alentours de 65 MPa. La détermination du

coefficient de Poisson v{, est réalisée en tragant I'évolution de la contraction transversale ¢,,, en
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fonction de la déformation longitudinale «,., (Figure 44). La valeur retenue pour vy, est la valeur de

la pente de la droite déterminée par approximation linéaire. Les fils du sens chaine, orientés a 0°,

supportent la charge et la réponse du stratifié est dominée par le comportement de ces fils. Le Tableau

7. récapitule les principales propriétés mécaniques obtenues pour ce type de matériau.

- contraction transversale
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Figure 43. Courbe contrainte-déformation des éprouvettes a 0°
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Figure 44. Evolution de la contraction transversale en fonction de la déformation longitudinale pour les

éprouvettes a 0°
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Ey- (GPCZ) Vi)z Orup (MPCI,) Erup (%)
Valeur moyenne obtenue 4,92+0,31 0,133+0,01 64,82+3,41 2,96+0,82
Tableau 7. Propriétés mécaniques obtenues expérimentalement durant un essai de traction sur les
éprouvettes a 0°
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Figure 45. Courbe contrainte-déformation des éprouvettes a 90°
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Figure 46. Evolution de la contraction transversale en fonction de la déformation longitudinale pour les
éprouvettes a 90°

2.2.4. Résultats sur les éprouvettes stratifiés a 90°

Pareillement au cas précédent, la courbe typique d’évolution de la contrainte de traction en fonction
des déformations longitudinale et transversale des éprouvettes a 90° est représentée dans la Figure
45. Le comportement des éprouvettes est quasi-linéaire tout au long de 1’essai, contrairement aux

éprouvettes a 0°. Le module de Young est calculé par la pente entre deux niveaux de déformation
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longitudinale ¢,..: 0,001 et 0,007. La contrainte a rupture est aux alentours de 82 MPa. Le coefficient
de Poisson v;3 est obtenu par régression linéaire en tragant I'évolution de la contraction transversale
£y, en fonction de la déformation longitudinale ¢, (Figure 46) Les fils du sens trame, orientés selon
I’axe de sollicitation supportent la charge et ainsi, la réponse du stratifi¢ est gouvernée par le

comportement de ces fils.

Les différentes propriétés mécaniques sont résumées dans le Tableau 8.

Eqy- (GPa) viy Orup (MPQ) &1y, (%)

Valeur moyenne obtenue 5,2+0,35 0,182+0,04  81,6+2,36  1,64+0,44
Tableau 8. Propriétés mécaniques obtenues expérimentalement durant un essai de traction sur les
éprouvettes a 90°

2.2.5. Analyse de la différence entre valeurs théorique et expérimentale

Un écart important entre les valeurs expérimentales et théoriques est constaté pour les deux

configurations des éprouvettes (Tableau 9).

Ey- (GPa) Eoy- (GPa) ofy, (MPa) o722, (MPa)

Valeur expérimentale 4,92 5,2 64,82 81,6
Loi des melanges 6,9 7,51 145,47 156,75
Difference (%) 28,7 30,75 55,44 47,9

Tableau 9. Ecart entre valeurs expérimentale et théorique des propriétés mécaniques dans le sens 0° et 90°

La porosité importante contenue dans les matériaux (23,3%) est le principal facteur a 1’origine de
I’écart entre valeurs expérimentale et théorique. Ainsi, on a tenu compte de cet écart dans la loi de
mélange en considérant la valeur x = 1 pré-établie pour les composites a renfort tissé mais étant
donné que le tissu utilis¢ dispose d’une architecture assez spécifique et un taux de vide de 35%, il
s’avére que cette valeur de facteur ne représente pas le vrai effet de la porosité sur les propriétés
mécaniques de notre matériaux. Ces porosités ont fragilisé¢ 1’adhésion des plis et donc le transfert de
charge entre les couches du stratifié. La valeur x = 1 ne refléte donc pas le réel impact des cavités
sur le comportement mécanique des éprouvettes. En effet, en inversant les formules, on identifie que
la valeur de x qui donnent des valeurs expérimentales et théoriques confondues est égale a 2,35.
Toutefois, attribuer cette valeur a I’influence des porosités élimine tous les autres facteurs possibles
et dont on fait I’inventaire ci-dessous :
e [’embuvage du tissu, appelé parfois « retrait » qui se manifeste par les ondulations des fils
accentue cet écart. Pour un tissu équilibré physiquement, la différence d’embuvage entre la

chaine et la trame est générée pendant I’opération du tissage et ceci en appliquant une tension
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differente sur les fils lors de cette opération. Elle peut provenir également des opérations de
pré-traitements et de traitements que subit le fil. Cela mene a des fils droits ou peu ondulés
dans un sens contre des fils beaucoup plus ondulés dans 1’autre sens. Cette configuration
provoque une baisse des propriétés mécaniques dans le sens des fils ondulés et une

valorisation optimale des fils droits. L’embuvage est calculé par le rapport suivant :

longueur fil — longueur tissu
E(%) = longueur tissu 100 (3.19)

Figure 47. Embuvage d’un tissu [123]

Le processus de fabrication ou la stratification manuelle des plis ne permet pas d’avoir un
alignement parfait des fils.

Un désalignement des jauges lors de leur collage avec la direction de la charge appliquée et
qui, méme faible, peut entrainer des valeurs mesurées nettement plus faibles que les valeurs
réelles.

La qualité de I’interface qui joue un role important. Etant donné que les fibres de lin sont de
nature hydrophile et la matrice époxy utilisée pour fabriquer ces composites est
particulierement hydrophobe, leur compatibilité chimique est faible ce qui génére une
imprégnation incompléte des fils et par la suite la formation d’une interface fil/matrice faible
(dite non-liée) qui est a I’origine de mauvais transferts de charge, favorisant par la suite I’écart
entre valeur expérimentale et valeur théorique. En effet, ’empilement des couches de tissus
imprégnés de resine contribue a obtenir une alternance de zones riches en résine et de zones
pauvres en résine comme le montrent les coupes dans 1’épaisseur de stratifiés a plis tissés. On
peut également envisager que seule une partie des fils (par exemple les mieux imprégnées par
la résine, les plus résistantes ou les mieux réorientées par rapport a I’axe de sollicitation)
continuent de participer au renforcement de la matrice, ce qui justifie en une partie 1’écart

important pour les contraintes de rupture.



71

40 ¢
_|-\_--H-\""\- ..-—'_'-_'___J—_
T f,_,a—’ﬂT

E. 3D L
2 — o
[iT)
-E 20} i
£ /
(=]
)

10}

D 1 1 1 1 1 1 1

003 -002  -0.01 0 001 002 003 004

Déformation

Figure 48. Courbe contrainte-déformation des éprouvettes a 45°
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Figure 49. Evolution de la contraction transversale en fonction de la déformation longitudinale pour les
éprouvettes a 45°

2.2.6. Résultats sur les éprouvettes stratifies a 45°

Autre que le module de rigidité, la contrainte de rupture et I’allongement a la rupture, I’essai des
éprouvettes a 45° permet de déterminer notamment le module et la contrainte de cisaillement notés

respectivement G, et 7,. L’allure de la courbe contrainte-déplacement est présentée dans la

Figure 48. On remarque une contraction transversale a la rupture qui atteint 2% contre 0,2% pour les
éprouvettes a 0° et 90°, ce qui indique une striction plus importante de la zone de rupture. Egalement,
la plasticité est plus marquée chez les éprouvettes a 45° en comparaison des configurations 0° et 90°.
Conformément aux deux cas précédents, le module de rigidité a été déterminé en calculant la pente a
I’origine de la courbe force-déplacement longitudinal et le coefficient de poisson en tracant

I’évolution de la contraction transversale en fonction de déplacement longitudinal (Figure 49) et en
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déterminant par régression linéaire la pente de ce dernier. Le module et la contrainte de cisaillement
vont étre déduites par la suite par calcul, en connaissant les propriétés élastiques des éprouvettes a
0°,90° et 45°.

Eys° (GPa) szsu Grup(MPa) grup(%)
Valeur moyenne obtenue 3,35+0,38  0,45+0,01 41,67+5,36  1,12+0,27

Tableau 10. Propriétés mécaniques obtenues expérimentalement durant un essai de traction sur les
éprouvettes a 45°

En considérant que les éprouvettes testées, renforcées par un renfort tissé en lin, sont orthotropes et
que 1’état de contrainte est plane, la rigidité a la traction E,5 peut étre exprimée sous la forme suivante
[133][134] :

1

Eo = cos*0  sin*0 (3.20)

E, TTE,

1 v
+ — 2LTYsin20 29
(GLT E, )sin?6cos

L et T désignent les directions longitudinale et transversale du composite, ce qui permet de déduire
I’équation (3.21).

L2 1 1., (3.21)
Gir  Ess Ep Er E; '

En connaissant les valeurs expérimentales de E;, E et v, I’application numérique donne G, =
1,04.

De méme, la contrainte a rupture oy suivant une direction 8 dépend de la direction angulaire et des
contraintes a rupture longitudinale, transversale et de cisaillement. Ainsi, d’aprés la théorie de la

contrainte maximale, on caractérise trois modes de défaillance.

e Premier mode : pour un angle compris entre 0° et 15°, la rupture est due a celle des fibres sous

traction et exprimée comme suit :

)

= .22
e cos?0 (3.22)

e Deuxieme mode : pour un angle compris entre 15° et 40°, la rupture est plutdét dominée par le

cisaillement parallele et exprimeée par :

Tir

= Sin6.cos 6 (3.23)

]



73

7,7 représente la contrainte a rupture en cisaillement.

e Troisieme mode : lorsque la rupture est perpendiculaire aux fibres :

oT

Og = SinZo (324)

Le critere de Tsai-Hill prend en considération ces trois modes de rupture en les associant dans une

seule expression (3.25):

cos?0(cos?0 — sin?0) sin*@ cos?Osin?6
S - b (3.25)
o o T
L T LT

1
)
Og

La contrainte de cisaillement 7, est déduite a partir de la derniere expression (3.25), ainsi elle
s’exprime sous la forme :

1 1 (cos?6 — sin?0) sin?0

Tér  c0s%0.sin%6.0} sin26. o cos26.02

(3.26)

En connaissant les contraintes g, o et g450, ON en déduit la valeur de 7, = 20,26 MPa.

3. Diagnostic des éprouvettes en rupture
3.1.  Analyse macroscopique de la rupture

Dans un premier temps, des observations macroscopiques a I’aide d’une loupe binoculaire ont été
effectuées sur les éprouvettes endommagées dans le but d’inventorier les phénomeénes mécaniques
qui gouvernent la dégradation du composite étudié. Les profils de rupture caractéristiques des
différentes éprouvettes sont présentés sur la et différents constats peuvent en étre tirés. Pour les
éprouvettes orientées a 0° et 90°, le profil de rupture est rectiligne transverse, avec une surface
importante de délaminage des différents plis et on peut observer tout de méme les fils rompus. En

revanche, le front de rupture suit une orientation a plus ou moins 45° pour les échantillons a 45°.
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Figure 50. Fronts de rupture d’éprouvettes composites dans les différentes configurations (a) sens 0° et 90°,

3.2.

(b) sens 45°.

Analyses microscopiques de la rupture

Pour une analyse plus détaillée, des mécanismes d’endommagement, des observations

supplémentaires des facies de rupture ont été effectuées au microscope électronique a balayage. Ces

analyses ont révélé la présence de plusieurs types de mécanismes qu’on peut facilement distinguer.

On remarque ainsi :

fissuration matricielle : la présence de craquelures dans la matrice pour les 3 types
d’éprouvette testées (Figure 51) indiquant I’existence de fissurations matricielles ;
délaminage : les observations au MEB des différents facies de rupture pour toutes les
configurations montrent notamment 1’existence du délaminage (Figure 52). Cet
endommagement s’explique en partie par la mauvaise imprégnation des plis entre eux, par
conséquent, les efforts ne sont pas bien transmis vers tous les plis ;

rupture des fibres : elle intervient finalement et est observee pour toutes les configurations
d’éprouvettes, ce phénomene marque la rupture complete et définitive du matériau. On
remarque que la rupture des fils a lieu au ras de la matrice indiquant qu’on n’a pas eu de
déchaussement des fils (Figure 53) ;

des endommagements des fibres qui constituent les fils: ces endommagements ont été
observés pour les éprouvettes a 45°, ils semblent étre des fissurations entre les fibres (Figure
54).
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EHT = 5.00 kv Signal A = SE2 Date :4 Jul 2017
WD =125 mm Mag= 89X Time :14:17:49

Figure 51. Observation du mécanisme de la fissuration matricielle.

EHT = 10.00 kv Signal A = SE2 Date :5 Oct 2017
WD =19.7 mm Mag= 61X Time :14:51:07
=0

EHT = 10,00 kv Signal A= SE2 Date -5 Oct 2017
WD =18.7 mm Mag= 16X Time :14:49:36

Figure 53. Observation microscopique des ruptures des fils
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4.

4.1.

Date :5 Oct 2017
Time :14:67:564

Figure 54. Endommagement des fibres constituant le fil

Analyse de ’endommagement par émission acoustique

Méthodologie de classification et d’analyse

Diverses méthodes d’analyse statistique permettent de classifier les données acoustiques. En fait, il

est primordial apres collecte d’information de faire appel a des méthodes qui détectent les

ressemblances ou les différences entre les évenements enregistrés en se basant sur 1’analyse de

plusieurs paramétres caractéristiques qui sont appelés dans ce cas des descripteurs. Le choix, parmi

de tres grandes quantités de données, des descripteurs pour la segmentation des données en classes

est le principe fondamental de ces méthodes. La conception d’un classificateur, qui a pour role

d’attribuer chaque signal a une classe donnée, se fait en respectant plusieurs étapes telles que le choix

des descripteurs pertinents, 1’acquisition des données expérimentales, la détermination de la fonction

de classification et puis 1I’évaluation du taux d’erreur et validation. Deux grandes familles de méthode

de classification des données existent (Figure 55) :

Méthodes de classification supervisée : ce sont des méthodes qui nécessitent un jeu de données
déja identifié pour construire le modéle statistique. Les classes sont a priori connues par
I’utilisateur. Cette méthode nécessite une bibliothéque de signaux déja labellisés et ceci
d’aprés les données acoustiques collectées lors des essais réalisés antérieurement. Par la suite,
il suffit de comparer un signal détecté aux signaux de la bibliotheque et de 1’attribuer a la
classe dont il est le plus proche. Nous pouvons citer comme exemple les techniques de
I’analyse de Fisher, la méthode LVQ (Learning Vector Quantization) ou bien la méthode des
k-plus proches voisins.

Méthode de classification non supervisee : les classes ne sont pas a priori identifiées par
I’utilisateur. Cette classification ne demande aucune information préalable sur les données.

Elle consiste a rassembler les événements enregistrés en classes de signaux
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mathématiquement semblables. Par la suite, I’attribution des mécanismes d’endommagement
aux classes d’événements acoustiques se fait en recourant a des observations expérimentales
in-situ et post-mortem. Nous pouvons citer comme exemples les méthodes d’analyse en

composantes principales, des k-moyennes, de carte de Kohonen.

A) Classification supervisee B) Classification non supervisee

Acquisition des données

e N

Identification des différentes classes Choix des descripteurs
a la suite de 1 "expérience i
Y

- L. ) Segmentation des données en k classes
Choix des descripteurs s

A

Apprentissage du classificateur

Affichage de la classification

l

Vérification de la pertinence de la classification Identification des classes

Interprétation des résultats

Application

Figure 55. Les différentes étapes de la classification A) supervisée, B) non supervisée [135]

Suite aux essais réalisés, on a traité les données récoltées avec le logiciel NOESIS ainsi que via une
procédure d’analyse développée sous MATLAB. Suite a 1’absence dans la littérature des
classifications préétablies pour notre type de composite, on a eu recours a une classification non
supervisée qui est la méthode des k-moyennes. Elle vise a séparer un ensemble de données en un
nombre optimal de k classes. C'est une méthode itérative de partition des données par minimisation
de la variance intra-groupe, c’est-a-dire minimiser la somme des carrés des distances entre tous les

éléments d'une classe et son centre. Chaque signal est représenté par un vecteur X constitué de m
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paramétres descripteurs(xy, ..., X,,). A la fin de la classification, on obtient des classes notées Ck
dont chacune contient un ensemble de n signaux d'EA ayant des caractéristiques proches. Les étapes

de l'algorithme des k-moyennes sont :

1. Choix du nombre k de classes.

2. Initialisation des centres des k classes pour chaque classe Cx de maniere aléatoire ou en les
définissants manuellement.

3. Calcul de la distance qui sépare chaque vecteur X (signal d’EA) aux centres des k classes.

4. Affectation des vecteurs d'entrée X a 1’une des k classes en cherchant le minimum de la
distance euclidienne entre le vecteur X et les centres des k classes.

5. Evaluation des nouveaux centres des k classes. A la fin de cette étape d'itération, tous les
signaux d'EA sont affectés a une classe.

6. Si les centres des classes sont stables, alors I'algorithme a convergé et la procédure est

terminée. Sinon, les opérations de 3 a 5 sont répétées.

Le nombre de classes est optimisé en prenant la valeur minimale du coefficient de Davies et Bouldin

Rps défini comme suit [136] :

i j) 3.27
( . )
ij

1 k
Rpp = — E
o8 = % Ly "

ou k, di, d; et djj sont respectivement, le nombre de classes, la distance moyenne dans la classe i, la
distance moyenne dans la classe j et la distance moyenne entre les classes i et j et ceci par balayage
d’un nombre de classes, variant de 2 a 7. On obtient la valeur du nombre de classes en se basant sur

la plus faible valeur du coefficient de Davies et Bouldin Rpe.

A D’issue des essais et en se référant a la littérature [115][116][117] pour obtenir une classification

coherente cing classificateurs temporels principaux ont été retenus pour le traitement :

e [|’amplitude,

e le temps de montée,
e ladurée,

e |’énergie du signal,

e |e nombre de coups au pic.
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On a eu recours a une normalisation des données afin d’éviter qu’un descripteur ne prenne plus
d’importance que les autres en raison de ses valeurs plus élevées et dans le but de pouvoir comparer
les grandeurs malgré les différences d’unités. Une fois les données normalisées, on a appliqué
I’algorithme des k-moyennes a I’ensemble de données enregistrées pour chaque échantillon. Une
segmentation initiale aléatoire ainsi qu’une distance euclidienne ont été choisies. L’algorithme a
ensuite été appliqué plusieurs fois par séquences de 1000 itérations, en faisant varier le nombre de
classe de 2 a 7. A chaque étape, le coefficient de Davies et Bouldin a été calculé afin de trouver le
nombre optimal de classes.

4.2. Reésultats de la classification

On peut définir I’endommagement d’un matériau comme le processus irréversible de modification ou
de changement de la microstructure. Ainsi, 3 différents types d’éprouvettes ont été testés dans le but
d’analyser I’influence de I’orientation des fils du sens chaine sur la cinétique d’endommagement.
Comme expliqué précédemment, les composites élaborés sont des stratifiés composés de 8 plis de
tissu toile en fils de lin dont le comportement des fils de sens chaine, désigné par la couleur marron,
différe de celui de sens trame de couleur blanche. Le sens 0° correspond au celui des fibres du sens
chaine, tandis que le sens 90° correspond aux fibres du sens trame. Les éprouvettes dont les fibres
sont a 45° par rapport a 1’axe de sollicitation ont été testées également pour mettre en évidence les

processus de dégradation qui leur sont spécifiques.

Le but global consiste & analyser les événements détectés par émission acoustique (EA), identifier les
signatures acoustiques de chaque mécanisme d’endommagement intervenant dans les matériaux,
dresser un ordre d’apparition de ces phénoménes et suivre I’évolution des différents types
d’endommagement au cours des essais afin d’identifier les mécanismes les plus critiques conduisant
a la rupture du matériau. Les mécanismes sources d’endommagement conduisent a des formes
d’ondes différentes pour les signaux acoustiques. A I’issue de la classification décrite dans le
paragraphe précédent, les données d’émission acoustique ont été segmentées en 3 ou 4 classes suivant
le type d’éprouvette testé (Figure 56), on va exposer les résultats en analysant ces classes dans le
plan amplitude/temps et en suivant le nombre de coups cumulés propre a chaque classe en fonction
du temps, ce qui permet d’étudier la chronologie et 1’évolution des différentes classes. Notamment,
les données d’EA sont projetées dans le plan porté par les deux composantes principales de plus fort
poids afin de mettre en évidence une éventuelle séparation ou chevauchement des classes identifiées,
cette projection permet de réduire I’espace des données étudiées a un plan tout en permettant de

conserver au maximum la variance [137].
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Figure 56. Recherche du nombre de classes minimisant le coefficient de Rps (D&B)

4.2.1. Analyse des composites orientés a 0°

D’apres les calculs du coefficient de Davies et Bouldin établi précédemment, on obtient une
segmentation optimale pour k=3 pour les essais de traction des composites orientés a 0° (Figure 56).
Ce matériau présente donc 3 classes principales d’endommagement. La Figure 57 donne les résultats
de cette classification. Elle présente les distributions de I’amplitude en fonction du temps (a), la
chronologie d’apparition des classes (b), ’analyse en composantes principales (c) et I’évolution de

I’activité acoustique de différentes classes (d).

La Figure 57(a) montre les plages d’amplitude correspondante a chacune des classes. On constate un
chevauchement entre les classes 1 et 2, ce chevauchement est encore plus important entre les classes
2 et 3 avec une prépondérance pour la classe 2 en terme de nombre de coups enregistrés. Cette
partition des classes en domaine d’amplitude va nous aider par la suite a attribuer chaque classe a un

mode d’endommagement et ceci en se référant aux données de la littérature.

La Figure 57(b) suit la cadence d’apparition des signaux de différentes classes. Ainsi, les classes
notées 1 et 2 apparaissent simultanément dés les premiers instants de 1’essai et évoluent d’une maniére
progressive avec une prépondérance toutefois pour la classe 1, jusqu’a environ la moiti¢ de 1’essai (~
1,56% de déformation) ou le nombre de signaux de la classe 1 connait une accélération importante et
ou les premiers signaux appartenant a la classe 3 sont détectés avec une évolution toutefois assez

faible durant I’essai.

L’analyse en composantes principales (ACP) a permis la visualisation des résultats de la classification

dans un espace a deux dimensions. La projection des vecteurs formes composés des descripteurs dans
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cet espace montre que les trois classes d'endommagement pressenties sont bien identifiées et que les

zones frontieres existent bien entre les différentes classes (Figure 57(c)).
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Figure 57. Analyse des données d’émission acoustique des éprouvettes a 0°. (a) représentation des
évenements en amplitude/déformation, (b) chronologie d’apparition et évolution des classes, (c) analyse en
composantes principales, (d) énergie acoustique cumulée des différentes classes

La Figure 57(d) met en évidence I’évolution et la progression de 1’activité acoustique des différentes

classes et sert a détecter les grands événements et identifier les classes les plus énergétiques. Ainsi,

on remarque que malgré un nombre de coups assez faible, la classe 3 comporte les signaux les plus

énergétiques et une accélération importante du mécanisme qui lui est associé provoque la rupture

totale de 1’éprouvette.

La montre simultanément I’évolution globale de 1’énergie acoustique cumulée et de la contrainte en

fonction du temps et sert a faire correspondre les événements avec les phases de déformation. Ainsi,

la premicre moiti¢ de 1’essai comporte une évolution progressive de 1’énergie acoustique libérée,
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confirmant I’hypothése de I’apparition des petits événements tandis que la deuxiéme moitié de 1’essai

comporte des sauts dans la courbe, témoignant de la présence de grands événements.

Le Tableau 11 montre la répartition des signaux et de leurs paramétres principaux suivant les classes
et nous permet d’en déduire que certaines classes sont majoritaires par rapport a d’autres et par la

suite de mieux établir le processus d’endommagement.
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Figure 58. Evolution simultanée de la contrainte et de 1’énergie acoustique cumulée des éprouvettes a 0°

Classe 1 Classe 2 Classe 3

Amplitude (dB) [45 - 65] [50 - 93] [70 - 96]
Nombre de coups cumulés (%) 78,44 21,37 0,17
Taux d’énergie acoustique (%) 2,15 36,96 60,87

Tableau 11. Distribution des paramétres des signaux des éprouvettes a 0° suivant les classes

4.2.2. Analyse des composites orientés a 90°

D’une maniere similaire a ce qui précede, et d’apres le calcul de coefficient de Davies et Bouldin, on
en conclut que le nombre de classes optimal est égal a 3 (Figure 56). Les analyses des différents
signaux et salves acoustiques enregistrés au cours de I’essai nous ont permis de tracer 1’évolution des
principaux parametres acoustiques en fonction du temps (Figure 59). Cependant, la Figure 59(a)
montre bien que les classes 1 et 2 sont bien distinctes avec des plages d’amplitudes propres a chacune
des classes tandis qu’un chevauchement important des valeurs est observé entre les classes 2 et 3. Les
signaux de plus forte amplitude apparaissent tardivement, vers la fin de 1’essai ; ils sont donc liés a

un phénoméne source de la rupture définitive de I’éprouvette que I’on va identifier plus tard.
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Figure 59. Analyse des données d’émission acoustique des éprouvettes a 90°. (a) représentation des
évenements en amplitude/déformation, (b) chronologie d’apparition et évolution des classes, (¢) analyse en
composantes principales, (d) énergie acoustique cumulée des différentes classes.

Concernant la chronologie d’apparition des classes, la Figure 59 (b) indique que les 2 premieres
classes commencent simultanement des le début de I’essai. Les signaux acoustiques correspondants
a la classe 1 deviennent importants et prépondérants assez rapidement tandis que le nombre de salves
acoustiques appartenant a la classe 2 demeure assez faible jusqu’a environ 1,56% de déformation ou
il commence a augmenter considérablement et 1’endommagement correspondant commence a
prendre place et a se manifester au sein du matériau. Quant aux signaux de la classe 3, ils commencent

a étre détectés vers 0,51% de déformation avec une cadence d’apparition qui reste toutefois assez
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faible. On remarque notamment que la premiére classe est majoritaire en nombre de coups enregistrés

tandis que la classe 3 est tres minoritaire par rapport aux autres classes.

Egalement, I’analyse en composantes principales ACP (Figure 59 (c)) a permis de bien évaluer et

valider la segmentation des données en 3 classes.

La Figure 59 (d) montre 1’évolution de I’activité acoustique de différentes classes. Ainsi, on remarque
que la classe 3, qui survient un peu plus tard apres les classes 1 et 2, est trés energétique. On peut en
conclure qu’il s’agit d’un mode d’endommagement de forte intensité qui a accéléré la dégradation du
matériau et fini par provoquer la rupture de 1’échantillon tandis que les 2 premiéres classes sont trés
peu énergétiques. La répartition des différents parametres des classes identifiees a été illustrée dans
le Tableau 12.

Pour conclure, 1’évolution de 1’énergie acoustique cumulée corrélée avec la courbe contrainte-temps
est présentée dans la Figure 60. Ainsi, I’énergie acoustique émise est quasi nulle jusqu’a 0,5% de
déformation. Par la suite, elle commence a se manifester en présentant une alternance entre une

évolution progressive et des sauts indiquant I’amor¢age des phénoménes de dégradation.
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Figure 60. Evolution simultanée de la contrainte et de I’énergie acoustique cumulée des éprouvettes a 90°

Classe 1 Classe 2 Classe 3

Amplitude (dB) [45 - 57] [55 - 92] [57 - 98]
Nombre de coups cumulés (%) 73,42 24,74 1,88
Taux d’énergie acoustique (%) 1,03 18,38 80,58

Tableau 12. Distribution des parametres des signaux des éprouvettes a 90°suivant les classes
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4.2.3. Analyse des composites orientés a 45°

D’apres le calcul itératif du coefficient de Davies et Bouldin Rpg, le nombre de classes optimal est
fixé a 4 pour le cas des éprouvettes orientées a 45°. Comme pour les deux cas précédents, une analyse

des signaux acoustiques enregistrés au cours de I’essai a permis d’en tirer a priori plusieurs résultats

préliminaires.
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Figure 61. Analyse des données d’émission acoustique des éprouvettes a 45°. (a) représentation des
évenements en amplitude/déformation, (b) chronologie d’apparition et évolution des classes, (c) analyse en
composantes principales, (d) énergie acoustique cumulée des différentes classes

Cependant, I’évolution de I’amplitude en fonction du temps (Figure 61(a)) montre que les événements
de la classe 1 sont détectés durant tout le chargement et que leurs amplitudes sont comprises entre 45

(seuil de détection fixé avant I’essai) et 65 dB, tandis que les signaux de la classe 2 et 3 partagent
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quasiment la méme plage d’amplitude qui est majoritairement comprise entre 50 et 85 dB. La
répartition des signaux montre également que la densité d’éveénements n’est pas uniforme pour les 3
classes. Finalement, la classe 4 présente la plage d’amplitude la plus élevée avec des valeurs allant
jusqu’a 92 dB.

D’autre part, la Figure 61(b) met en évidence le nombre de coups cumulés en fonction du temps et
permet d’établir une chronologie d’apparition des différents mécanismes ; ainsi, on commence a
enregistrer les signaux correspondants aux classes 1 et 2 dés le début de 1’essai et leurs deux courbes
évoluent de la méme maniére avec toutefois une activité acoustique assez faible pour ces deux classes
jusqu’a environ 1,56% de déformation (40% du durée de 1’essai) ou I’émission des signaux devient
plus importante et augmente assez rapidement. Néanmoins, le nombre de coups appartenant a la
classe 1 est préponderant devant celui de la classe 2. Quant aux signaux de la classe 3 et 4, ils sont
détectés vers 1% de déformation et évoluent tres peu au cours du temps, ils sont ainsi trés minoritaires
en terme de quantité. L’analyse de la composante principale confirme la discrimination des données

en 4 classes distinctes (Figure 61(c)).
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Figure 62. Evolution simultanée de la contrainte et de I’énergie acoustique cumulée des éprouvettes & 45°.

Ensuite, la progression de 1’énergie acoustique cumulée de différentes classes en fonction du temps
montre que les signaux de la classe 1 sont peu énergétiques, représentant 2,66% de 1’énergie cumulée
totale (Tableau 13) malgré qu’ils soient dominants en termes de quantité (66,1% du nombre de coups
totaux) ; tandis que les signaux de la classe 2 sont plus énergétiques tenant a eux seuls 28,15% de
I’énergie totale émise contre 4,06% pour la classe 3. Finalement, la classe 4 reste toujours

majoritairement la plus intense avec 65,07% d’énergie totale émise.
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Enfin, I’évolution de I’énergie acoustique cumulée est corrélée avec la courbe contrainte-temps
(Figure 62). Au début de I’essai, I’activité acoustique émise est quasi-nulle indiquant que le matériau
est en train d’emmagasiner de 1’énergie sans subir d’endommagement. Puis, une augmentation
progressive de 1’énergie est observée vers 1,8% de déformation (~ 27% de la durée de ’essai)
indiquant le début de création des mécanismes d’endommagement, I’intensité énergétique des

signaux émis continue ensuite a augmenter progressivement jusqu’a la rupture.

Classe 1 Classe 2 Classe 3 Classe 4

Amplitude (dB) [45 - 65] [45 - 85] [50 - 85] [60 - 92]
Nombre de coups cumulés (%) 66,1 29,22 2,04 2,61
Taux d’énergie acoustique (%) 2,66 28,15 4,09 65,07

Tableau 13. Distribution des paramétres des signaux des éprouvettes a 45° suivant les classes

4.2.4. Comparaison et analyse des 3 configurations

Les activités acoustiques apparaissent dés le début de 1’essai dans les 3 types de stratifies et évoluent
progressivement au cours de 1’essai avec une accélération trés importante vers la fin de 1’essai.
Cependant cette activité est beaucoup plus élevée pour les éprouvettes a 45° avec un nombre de salves
enregistrées autour de 15.10° tandis que les éprouvettes & 0° comptent a peu prés la moitié des signaux
(~7,3. 10°) mais également avec un temps d’essai de 60% de moins par rapport aux éprouvettes a 45°.
Enfin, ce sont les éprouvettes a 90° qui ont enregistrées le nombre de signaux le plus bas, environ
2.10%). On remarque que pour les sollicitations avec cisaillement (sens 45°), les dégradations
apparaissent a des niveaux de chargement trés faibles, s'étendent progressivement, et peuvent croitre

pendant tres longtemps sans forcément entrainer la ruine du stratifié.

Concernant I’évolution de 1’énergie acoustique libérée au cours de I’essai pour les 3 configurations
les courbes tracées commencent par une droite nulle indiquant que le matériau n’émet pas encore de
signaux acoustiques puis une apparition et une évolution de 1’énergie libérée. Si toutefois, la courbe
de I’énergie libérée correspondante au sens 45° présente une évolution progressive au cours du temps
indiquant un amorgage progressif des endommagements et une rupture moins brutale, les deux autres
courbes présentent des sauts a différents niveaux de chargement, indiquant I’apparition de grands

événements de forte intensité acoustique.
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Figure 63. Caractéristiques moyennes de différentes classes obtenues pour 1’essai de traction

4.3. Synthése et proposition d’attribution aux mécanismes d’endommagement

Les caractéristiques moyennes des différentes classes de signaux obtenues ont été comparées pour les

trois catégories d’éprouvettes testées et pour les cinq descripteurs choisis. Les résultats sont exposés

sur la Figure 63. Une représentation en "toile d’araignée" [137] a été choisie afin de pouvoir identifier

rapidement les signatures acoustiques des différentes classes et ceci en comparant les formes

obtenues. On remarque que certaines signatures acoustiques sont assez semblables d’un type

d’éprouvette a un autre. On peut ainsi supposer qu’une classe obtenue dans une configuration donnée

correspond a la méme classe obtenue dans une autre. Ce point est tres important pour pouvoir attribuer

des mécanismes d’endommagement aux classes d’événements. Toutefois, si les signatures des classes

1 et 2 sont assez similaires pour les trois types d’éprouvette, celle de la classe 3 pour la configuration

45° apparait différente par rapport a celle des éprouvettes a 0°et 90°. Le temps de montée ainsi que
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la durée des signaux sont les principaux €léments séparateurs. D’autre part, la derniére classe
identifiée pour les 3 configurations, soit la 3éme pour les éprouvettes a 0° et 90° et la 4éme pour les
éprouvettes a 45° sont considérées comme étant représentatives du méme mécanisme
d’endommagement malgré une certaine dispersion dans les ordres de grandeur de 1’énergie des
signaux, une explication sera plus détaillée dans le paragraphe suivant. En synthétisant les différents
travaux effectués précédemment, il est possible de proposer une attribution de mécanismes
d’endommagement aux différentes classes d’émission acoustique obtenues, le tout accompagné des
observations microscopiques réalisées sous un MEB afin de valider les résultats et de bien distinguer
les différents mécanismes. Ainsi, quelle que soit la configuration d’éprouvette, les classes 1 et 2
apparaissent dés le début de chargement et leurs signaux sont détectés durant tout I’essai avec
toutefois une prépondérance en nombre de coups pour la classe 1. La signature acoustique de la classe
1 est caractérisée par une durée des salves assez courte, une faible amplitude, généralement entre 45
dB et 65 dB et une énergie relativement basse. Ces informations permettent, en se référant aux
données de la littérature d’attribuer le mécanisme de fissuration matricielle a la classe 1. Ce
phénomeéne a été observé également par microscopie électronique (0) et il est prépondérant en terme
de nombre d’événements enregistrés et détectés tout au long de I’essai. Cette prépondérance
s’explique en partie par le taux de porosité élevée qui est aux alentours de 23%. En fait, les cavités a
I’intérieur du matériau présentent des zones de fortes concentrations de contrainte et une source de
propagation des fissures. Ces fissures nécessitent peu d’énergie pour se propager en raison des fortes
concentrations de contraintes en front de fissure, justifiant ainsi la faible intensité de leurs signaux.
D’autre part, ce mécanisme cohabite avec un autre qui en résulte et qui est le frottement matrice-
matrice. Donc, on peut admettre que la classe 1 représente la fissuration matricielle ainsi que le

frottement matrice-matrice en méme temps.

Ensuite, la classe 2 présente des propriétés plus importantes pour la durée et 1’énergie libérée des
signaux. Compte tenu des corrélations établies par la littérature entre I’amplitude et la durée du signal
concluant que les sources acoustiques caractérisées par une longue durée et une amplitude
intermédiaire sont a associer au delaminage, on peut admettre que la classe 2 correspond a ce
mécanisme et il a été également observé entre les plis du stratifié par microscopie électronique (0).
Le faible compactage des plis lors de la mise en ceuvre des plaques génére une faible adhésion entre
les plis et contribue en partie a 1’apparition de ce phénomeéne. Etant donné que 1’orientation 45°
favorise les endommagements interfaciaux, on constate bien que le nombre de signaux associé a ce
mécanisme est beaucoup plus important par rapport aux deux autres sens indiquant une cadence

d’apparition plus intense.



90

La classe 3 identifiée chez la configuration a 45° montre des propriétés non semblables avec les autres
classes du sens 0° et 90°, ce qui nous améne a la distinguer et I’attribuer a un mécanisme singulier.
Les observations microscopiques montrent 1’existence d’endommagements entre les fibres qui
constituent les fils sur les facies de rupture (Figure 54) indiquant des fissurations et des écorces des
fils techniques. on observe également des décoheésions inter-fils a 1’intersection d’un fil de chaine et
d’un fil de trame. On peut admettre, toutefois avec prudence, que la classe 3 du sens 45° correspond

a I’endommagement des fibres qui constituent le fil.

Enfin, la derniére classe observée pour toutes les configurations, la classe 3 des éprouvettes a 0° et
90° et la classe 4 des éprouvettes a 45°, correspond au mécanisme critique qui a provoqué la rupture
des éprouvettes, soit la rupture des fils. Les événements qui lui correspondent sont de grandes
amplitudes dépassant les 90 dB et I’énergie moyenne qui leur est associée est assez élevée. Pour les
éprouvettes a 0° et 90°, plusieurs sauts d’énergie émis ont été enregistrés (Figure 57 (d), Figure 59
(d)), on peut cependant faire I’hypothése que la rupture des fils a été instantanée et bréve, laissant
sous-entendre que les fils se cassent en un seul coup. En fait, le scénario adopté pour ces deux
configurations est le suivant ; un saut observé dans la courbe correspond a une rupture d’un paquet
de fil et la succession de ces sauts, soit la rupture de plusieurs paquets I'un apres 1’autre, finit par
entrainer la rupture définitive du matériau. On remarque toutefois que cette énergie est du méme ordre
de grandeur pour les deux sens 0° et 90° tandis qu’elle est moins intense pour les sens 45°. Ceci peut
étre expliqué par ’existence de la 3°™ classe associée a I’endommagement des fibres au sein des fils
qui anticipe la rupture des fils et qui rend 1’évolution de ce mécanisme plus progressive. Le scénario
du processus de la rupture entiére des fils se décompose en fait en 2 classes, la 3™ classe représente
I’amorgage de la rupture et la classe 4 représente sa propagation. Toutefois, la rupture des fils peut
inclure d’autres phénomenes a part ceux dont on a fait I’inventaire, essentiellement ceux a 1’échelle
de fibres telles que les séparations longitudinales des fibres unitaires ou bien le frottement fibre-fibre.
Ces phénomenes sont difficiles a identifier et a isoler, le seuil de détection des signaux fixée a 45 dB

peut également masquer certains phénomenes tels que la fissuration des fibres du lin et autres.
5. Conclusion

L’analyse des propriétés mécanique et 1’identification des endommagements qui en résultent ont
permis de mettre en évidence que le comportement mécanique des éprouvettes a 0° et 90° est assez
semblable. En fait, la distinction des deux sens a été basée sur des différences dans les propriétés
mécaniques (module de Young, contrainte a la rupture) des fils des deux sens (chaine et trame) ainsi

que sur un entrelacement plus important dans un sens que dans 1’autre. Cependant, ces différences ne
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semblent pas influencer énormément leur comportement qui est assez similaire. Un écart plus au
moins important entre valeurs expérimentales et theoriques a été établi. La porosité assez importante
trouvée dans ce type de matériaux est le principal facteur a 1’origine de cet écart. Le suivi de
I’endommagement par émission acoustique et les observations mécaniques ont révélé des
mécanismes d’endommagement similaires entre sens 0° et 90° tandis que le sens 45° présente un
comportement différent, que ce soit dans le nombre de classes identifiées ou bien dans la sévérité de

certaines classes par rapport a d’autres.
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Chapitre 4. Comportement des
composites stratifiées a renfort du lin
sous flambement
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Le flambement est un phénomeéne d'instabilité que subissent les structures élancées suite a un effort
normal de compression. Ces structures se déforment en fléchissant dans une direction perpendiculaire
a I'axe de sollicitation (transit d'un état de compression a un état de flexion). Ce comportement dépend
énormément des conditions expérimentales (montage et liaisons) et il se produit généralement suivant

I’axe ayant I’inertie la plus faible.

Des essais de flexion par flambement ont été réalisés suivant différentes orientations sur les
composites époxy/lin. Le principe est de solliciter des éprouvettes rectilignes, de largeur b et
d’épaisseur e, en compression axiale par application d’un effort jusqu’a obtenir un déplacement
transverse. En comparant a 1'essai de flexion trois ou quatre points, cet essai présente 1’avantage de
ne pas entrainer de contact dans la zone déformeée et donc de s’affranchir des dégradations parasites
qui peuvent découler des concentrations de contrainte dans ces zones fortement sollicitées. Comme
pour les essais de traction, il s’agit des composites stratifiés composés d’une matrice époxy et de 8
plis de tissu toile de lin. Egalement, 3 orientations ont été testées : 0°, 90° et 45°, on rappelle que
I’angle d’orientation est celui entre 1’axe de sollicitation et les fils de la direction chaine. Les
échantillons testés en flambement ont été dimensionnés de telle sorte que les déformations dues au
cisaillement interlaminaire soient minimisées (rapport épaisseur/longueur assez faible). Des essais

antérieurs [139] ont été déja réalisés sur plusieurs types de matériau afin d’estimer le rapport [ /h qui

permet de négliger le cisaillement, il a été trouvé que ce ratio doit étre % > 20 pour les composites
unidirectionnels verre/époxy et % > 11,5 pour les composites tissés (taffetas de verre E). Pour notre

l 150 T ..
cas, le rapport Py 40 permet de négliger le cisaillement.

1. Etude analytique du phénomeéne de flambement

1.1. Présentation du probleme

o, W
yiv

//‘

J.ill

¥ 3
¥

Figure 64. EIément de poutre
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0
Ex Xx
On considére le vecteur de déformation de la membrane défini par { € » et {Xy} le vecteur des
vay)
courbures suivant les différentes directions de 1’éprouvette. D’aprés la théorie des poutres stratifiées
orthotropes [138], les déeformations de membrane et des courbures sont exprimées en fonction des

résultantes d'efforts et moments par le systeme suivant :

( gg A r N,
& N,

: A% B:1 |N
{Vry § = ijt l: = A;y >
X Bij Dy x
Xy My
Xy \Myy )

L’expression de A%, B* et D*, matrices inverses de A, B et D qui représentent les matrices de rigidité
en membrane, de couplage membrane-flexion-torsion et de rigidité en flexion, est détaillée dans [138]
Selon la théorie des poutres, on fait I'nypothese que N, = N,,, = 0 et M, = M,,, = 0 dans le cas
d'une flexion suivant I'axe des x, d'ot on en déduit le systéme d’équation réduit d'une plaque stratifiée

qui relie les déformations en membranes et les courbures aux résultantes d'effort et les moments :

{83 = A;le + BIlMx (41)
Xx = B11Nyx + D11 M,
Ce qui nous méne a exprimer la loi de comportement élastique sous forme tensorielle :
NY_, (N)_ (4 B 62} (4.2)
{M} B b'{Mx} =-b. [B’ D’] '{)(x
En introduisant
D* _B* *
A= B = —————— et A = ———
A11D11 - B11 A11D11 - B11 A11D11 - 311

Comme convention de signe, on considére que l'effort exercé est positif dans le cas d’une

compression.

1.2. Analyse d’Euler

On considere la poutre stratifiée de la Figure 64. D'apres la loi de comportement établie

préecédemment, on exprime le moment M sous la forme suivante [140] :

Bi‘l_ N2 " (4.3)

M=_ * *
D11 D11

L’¢équilibre statique de la configuration déformée de la poutre permet d’établir :
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{N = P.cosf
M=P.w (4.4)
On définit 6 comme étant 1'angle entre 1'axe des x (I’axe de I’éprouvette) et la tangente a la fibre

moyenne de I’éprouvette déformée. D’aprés 1’approximation des petites rotations, on peut estimer :
N =P.cos =P

d*w 45
Xe =7 (45)
Nous obtenons alors :
* 2
By p_ b 4w _ b (4.6)

D’ D;, dx?
Ce qui nous améne a :

d’w P P
dx? + b Diyw = 7 By, S

En intégrant I’expression (4.7), on obtient :

w = A.cos(kx) + Bsin(kx) + C (4.8)

*
Bll

On définit ainsi les constante k et C par k? = % D, etC= —

PR

11

Les constantes A et B sont déduites a partir des valeurs aux limites (4.9) :

Bi1
w0 =A4A——2=0
Dll
B*
|W(D = Acos(ikd) + B sin(kl) - Dil 0 (4.9)
11

D’apres la premiere équation, on obtient :

(4.10)
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En remplacant cette expression dans la deuxieme équation, on aura :

*

B sin(kl) = l’i” (1 — cos(kl)) (4.11)

*

11

sin(kl) = 0 signifie que kl = nm , d’ou on établit I’expression de la charge critique pour n = 1 :

b

— (4.12)
D11

Y[
Py = (7)2

2. Analyse des résultats expérimentaux

2.1. Casdes éprouvettes a 0°

L’essai de flambement réalisé sur 5 éprouvettes découpées suivant le sens 0° a partir d’une plaque a
permis de tracer 1’évolution de la charge en fonction du déplacement longitudinal relatif. Une courbe
représentative de 1’essai est illustrée par la Figure 65. On remarque que la charge critique est atteinte
pour un déplacement longitudinal quasi-nul indiquant qu’il y a eu une phase de compression linéaire
tres bréve. Une fois cette charge atteinte, une diminution continue de la charge post-critique est
observée signalant le début d’amorcage des endommagements. D’apres la littérature, cet
endommagement commence a se manifester généralement par la fissuration matricielle et la
décohésion fil/matrice au sein de la structure. Des chutes brutales et instantanées de charge sont
observées plus tard (8,8% de déplacement relatif) indiquant 1’apparition des phénomenes de
dégradation majeure dans le matériau. La force critique de flambement a éeté déterminée
experimentalement et puis confrontée a un calcul de structure dans I'objectif d'estimer les erreurs et

de faire I’inventaire des causes qui peuvent les générer.
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Figure 65. Courbe charge-déplacement relatif correspondant aux éprouvettes a 0°

2.2. Cas des éprouvettes a 90°

L’allure générale de la courbe charge-déplacement des éprouvettes a 90° est assez similaire a celles
des éprouvettes a 0°. Une instabilité élastique est produite assez tot, se manifestant par un
fléchissement de la structure. On observe qu'une fois la charge critique dépassée, 1’effort appliqué
commence a diminuer d'une maniere progressive en fonction du déplacement ; ce qui peut étre
expliqué principalement par le caractére d'endommagement précoce du renfort tissé (35% du taux de
vide favorisant la création des porosités) qui prend place dés les premiers instants. En effet, I'analyse
des éprouvettes pendant cet essai montre que I’endommagement s'amorce dans la matrice, une fois
que la charge critique est atteinte, sous forme de fissures qui vont se propager en entrainant des
endommagements au niveau de l'interface jusqu’a provoquer la rupture des plis extérieurs sollicités
sous traction. Des chutes brutales et instantanées vers 4,2% de déplacement relatif ont été observées
révélant I’apparition d’un mécanisme d’endommagement critique. Ces chutes apparaissent plus tot
par rapport a la configuration 0°. Ceci peut étre expliqué par des ecarts géometriques ainsi que des
distributions des porosités localement variables qui peuvent anticiper ou pas [’apparition des
endommagements majeurs. Les différences des propriétés des fils des deux sens (chaine et trame) et
de leur comportement ainsi que I’entrelacement de ces derniers peuvent également expliquer cette

distinction.

2.3. Cas des éprouvettes a 45°

De la méme maniere que pour les deux cas précédents, la courbe de I’évolution de la charge en
fonction du déplacement montre une augmentation assez rapide de la charge au début de 1’essai
accompagnée d’un déplacement quasi nul, ce qui montre que le flambement est atteint tres vite sans

passer par une vraie phase de compression linéaire. L’allure de la courbe est présentée dans la Figure
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67. L atténuation progressive de la charge a partir du pic de flambement indique le début d’amorcage
des endommagements mineurs dans la structure, préparant et anticipant 1’apparition des
endommagements majeurs. Cependant, une tendance est constatée dans quasiment toutes les
éprouvettes testées a 45°, c’est celle d’une chute instantanée de charge post-flambement signifiant

une chute de rigidité due a une apparition brusque d’endommagement important.

900 .

750 §

600 -

450 -
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Déplacement longitudinal relatif (04)
Figure 66. Courbe charge-déplacement relatif correspondant aux éprouvettes a 90°
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Figure 67. Courbe charge-déplacement relatif correspondant aux éprouvettes a 45°

3. Calcul théorique de la charge critique et comparaison avec les résultats expérimentaux

On rappelle qu’une approximation de type poutre pour les éprouvettes testées a été adoptée pour ce
calcul théorique. Les essais de tractions realisés précédemment suivant plusieurs orientations ont

permis d’obtenir les principales caractéristiques mécaniques que 1’on récapitule dans le Tableau 14.



99

E, Er Urr UrL Grr
Valeur 4,92 5,2 0,133 0,182 1,17
Tableau 14. Principales caractéristiques mécaniques des stratifiés 100% lin

Ce qui permet de calculer les coefficients Q.. de rigidité ayant pour expression :
ij

E,

ST Bl pm— (4.13)
Er

T — (4.14)
Er

S p— (4.15)

Q¢ = Grr (4.16)

Comme le stratifié est symétrique, les matrices de rigidité des équations constitutives se réduisent aux

matrices de membrane et aux matrices de flexion/torsion. Les coefficients de rigidité D;; en flexion

et torsion sont donnés par :

8
1 3 3
Dy =3 Z(hk — hy-1)| Qi (4.17)
k=1
et
D = D22
11 D11D22 - sz (4'18)

En connaissant les valeurs des composantes de tenseur de la rigidité dans le systéme d’axe principal
du stratifié, on en déduit celles exprimées en dehors des axes principaux paramétrés par un angle 0
qui est ’angle entre I’axe des fils et ’axe de sollicitation. Ces valeurs sont déterminées en se basant

sur les relations suivantes :

Q11 = Q11.€05%0 + Q5.5in*0 + 2(Q15 + 2Q¢c)sin?6. cos?0 (4.19)
Q1 = (Qq1 + Q2 — 4Q4¢)sin%6.c0s%0 + Q,(sin*0 + cos*0) (4.20)
Q16 = (Q11 — Q12 — 2Qq¢) sin B .cos30 + (Q13 — Q25 + 2Q¢c)sin30. cos H) (4.21)
Q32 = Qq1.5in*0 + Q45.c05*0 + 2(Q13 + 2Qg6)sin?6.cos?6 (4.22)

Q26 = (Q11 — Q12 — 2Q46)sin>0.c05 0 + (Q12 — Q22 + 2Qs6) sin 6. cos*H) (4.23)
Qé6 = [Q11 + Q12 — 2(Q12 + Qs6)]5in*6.c05?6 + Qs (sin*6 + cos*0) (4.24)
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Par la suite, les coefficients de rigidité D;; en flexion et torsion sont déterminés a partir de la relation
(4.17) et le coefficient Dy, a partir de I’expression (4.18). Ces calculs nous ont amené aux résultats

exprimés dans le Tableau 15.

Sens 0° Sens 90° Sens 45°

Force critique expérimentale (N) 782422 899+11 615428

Force critique théorique (N) 1008+38 1082445 740+18
Ecart (%) 22,4 17 17

Tableau 15. Comparaison entre valeurs théoriques et expérimentales

Un écart assez clair, de 17 a 22,4%, est observé entre valeurs expérimentales et théoriques de la charge
critique pour les 3 configurations d’éprouvettes : 0°, 90° et 45°. En fait, la présence d'une imperfection
initiale entraine une instabilité de la poutre pour une charge inférieure a celle prévue par I'analyse
d'Euler. La dispersion dans les écarts par rapport au modéle de calcul vient principalement de la
géométrie de 1'éprouvette et des propriétés élastiques du matériau qui différe d’une configuration a
une autre. On peut considérer que trois paramétres fondamentaux interviennent dans l'interprétation
de cet écart, qui sont I'existence d'un défaut initial (tel que le taux de porosité élevée), la géométrie
de I'éprouvette présentée par [, b et h et les propriétés élastiques du matériau, qui interviennent dans
le calcul de D;. Néanmoins, l'identification et la quantification de I’effet de chacun des défauts
potentiels présentent certaines difficultés. Dans nos calculs, on a considéré des valeurs moyennes de
tous les parametres, engendrant des erreurs qui a fur et a mesure de calculs s’amplifient et creusent

I’écart entre valeurs théorique et expérimentale.

4. Diagnostic des éprouvettes endommagées sous flambement

Ces essais de flambement ont été effectués avec suivi par émission acoustique afin de mettre en
évidence la cinétique d’endommagement dans ces matériaux sollicités. Lors de 1’apparition d’un
endommagement dans la structure, ces composites subissent une redistribution de 1’énergie
emmagasinée dans la zone sollicitée vers toute la structure. Ces distributions locales correspondent a
la signature de divers modes d’endommagement. Notre objectif est d’identifier la signature des
signaux acoustiques intervenant durant le processus d’endommagement. Plusieurs modes
d'endommagement peuvent intervenir, les fissurations locales de la matrice sont amorcées
généralement par les défauts présents initialement (porosités, microfissures). La progression de cette
fissuration nécessite peu d'énergie en raison des fortes concentrations de contraintes en front de
fissure et peut provoquer I’apparition d’autres phénomeénes dans son chemin. La rupture des fils et la

dégradation totale du matériau découlent finalement de I’association de ces phénomenes. Les essais
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de flambement réalisés ont été poursuivis jusqu’a 1’apparition d’un endommagement majeur et visible
a I’ceil nu qui est dans notre cas la rupture des plis extérieurs sollicitées en traction. Des observations

macroscopiques et microscopiques post-mortem ont permis de visualiser certains phénomenes.

(@) (b)

Figure 68. Profils des zones endommagées des éprouvettes a 0° et 90° (a) rupture transverse, (b) délaminage

1cm

Figure 69. Front de rupture a £45°

4.1.  Analyse macroscopique de la rupture

Pareillement au cas de la traction, des observations macroscopiques a 1’aide d’une loupe binoculaire
ont été effectuées sur les éprouvettes endommagées dans le but de faire I’inventaire des phénomeénes
mécaniques qui gouvernent la dégradation du composite étudié. Les profils de la partie fléchie
caractéristique des différentes éprouvettes sont présentes sur la Figure 68 et la Figure 69 . Différents
constats peuvent en étre tirés. Pour les éprouvettes orientées a 0° et 90°, on remargue une rupture
rectiligne transverse des deux plis extérieurs accompagnée d’un délaminage visible a 1’ceil nu entre

ces plis et le reste de la structure et on peut observer tout de méme des fils rompus (Figure 68). En
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revanche, en ce qui concerne les éprouvettes a 45°, le front de rupture suit une orientation a plus ou

moins 45° et aucun délaminage n’est observé a priori (Figure 69).

EHT = 10.00 kV Signal A=SE2 Date 5 Oct 2017 EHT = 1000 kV Signal A = SE2 Date :5 Oct 2017
WD =13.0mm Mag= 249X Time :14:47.09 WD =16.6 mm Mag= 155X Tirme :14:40:11

(a) (b)

Figure 70. Exemples de fissuration matricielle obtenue par observation microscopique. (a) coupe d’une
éprouvette, (b) propagation d’une fissuration

4.2.  Analyse microscopique de la rupture

Pour une analyse plus détaillée des mécanismes d’endommagement, des observations
supplémentaires des facies de rupture ont été effectuées au microscope électronique a balayage. Ces
analyses ont révélé la présence de plusieurs types de mécanismes qu’on peut facilement distinguer.
La montre une micrographie de plusieurs zones endommagées, des grossissements ont permis de
bien visualiser la fissuration matricielle. On remarque que ces derni¢res sont percolantes jusqu’a
I’interface matrice/renfort, ce phénomene a été également observé pour toutes les configurations
testées. Les observations microscopiques ont révélé la présence de la décohésion qui est de deux
types ; une décohésion interfaciale entre matrice et fil (Figure 72) ainsi qu’une décohésion
fibre/matrice (Figure 72). On rappelle que les fils du tissu de lin utilisé comme renfort sont constitués
de plusieurs fibres. Cet endommagement s’explique bien par la mauvaise imprégnation de ces
derniers di a la faible compatibilité chimique entre renfort et matrice. La matrice a en effet du mal a
pénétrer au ceeur des fils techniques. Un délaminage a été observé entre les plis rompus (Figure 73)

ainsi quune rupture des plis extérieurs pour les différentes orientations testées (Figure 74).
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EHT =10.00 kv Signal A = SE2 Date :5 Oct 2017
WO =131 mm Mag= 150X Time :14.32:28

Figure 71. Observation microscopique d’une décohésion fil-matrice

EHT =10.00 kv Signal A = 8E2 Date :5 Oct 2017 EHT =10.00kV Signal A=SE2 Date :§ Oct 2017
WD =130 mm Mag = 456X Tirne 114:35:13 WD =13.0 mm Mag= 844X Time :14:34:12

(a) (b)
Figure 72. Décohésion interfaciale (a) vue globale, (b) vue détaillée
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4 ;
EHT = 10.00 kv Signal A = SE2 Date :4 Jul 2017
WD =221 mm Mag= 15X Time 115:25:58

EHT =10.00 kY Signal A =SE2 Date 5 Oct 2017
WD =13.0mm Mag= 21X Time :14:48:07

Figure 74. Rupture des plis extérieurs

5. Résultats de la classification pour les essais de flambement

Comme dans le cas de la traction, la méthode de segmentation de données utilisée est celle des k-
moyennes qui fait partie des méthodes non-supervisées. Le point faible de cette méthode est que le
résultat de la classification dépend de I’initialisation de I’algorithme. La premiére étape consiste a
fixer les descripteurs puis a les normaliser. D’apreés la littérature, cinq descripteurs considérés comme

les plus représentatifs des signaux acoustiques sont retenus pour cette classification :

e |’amplitude maximale,

e la durée (le temps entre le premier et le dernier dépassement du seuil),

e le nombre de coups au pic,

e le temps de montée (le temps entre le premier dépassement du seuil et I’amplitude maximale),

e I’énergic émise.
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Le nombre de classes a retenir pour la classification nécessite une connaissance a priori des
mécanismes d’endommagement pouvant intervenir dans le matériau étudié. Ainsi, on obtient une
segmentation optimale pour k = 4 pour les éprouvettes a 0° et 90° indiquant que ces matériaux
présentent donc 4 classes principales d’endommagement tandis que les éprouvettes a 45° présentent

uniquement 3 classes d’endommagement (Figure 75).

5.1.  Analyse des éprouvettes a 0° sollicitées sous flambement

Ces éprouvettes présentent 4 classes principales d’endommagement. La Figure 76 donne les résultats
de cette classification. Elle présente les distributions de I’amplitude en fonction du temps (a), la
chronologie d’apparition des classes (b), ’analyse en composantes principales (c) et I’évolution de
I’activité acoustique de différentes classes (d) au cours du temps. L’analyse en composantes
principales (ACP) a permis la visualisation des résultats de la classification dans un espace a deux

dimensions afin de valider la segmentation des données en quatre classes d'endommagement.

2
| e sens 45°
el 522005 807
1871 sens 0°

Dﬂ_ 1 1
2 3 4 5

nombre de classes

Figure 75. Détermination du nombre de classes optimal par le critere de Davies et Bouldin

La Figure 76 (a) et le montrent les gammes d’amplitude correspondante a chacune des classes. Un
leger recouvrement est observe entre les classes 1 et 2, tandis que les classes 2 et 3 partagent
quasiment la méme gamme d’amplitude avec une prépondérance pour la classe 2 en terme de nombre
de coups enregistrés. La classe 4 est caractérisée par des signaux de forte amplitude située entre 80 et
100 dB.

La Figure 76(b) montre la chronologie d’apparition des quatre types d’endommagements identifiés
par la méthode des k-moyennes. Elle montre que les signaux de la classe 1 et 2 apparaissent

simultanément des le début de 1’essai et continuent de se manifester jusqu’a la fin. Toutefois, les
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signaux de la classe 1 sont prépondérants et constituent la majorité de 1’activité acoustique (73,8 %
des salves d’EA contre 25,5% pour la classe 2). Les signaux de la classe 3 et 4 amorcés par
I’accélération importante de ceux de la classe 1 et 2 apparaissent plus tardivement a 8,6% de
déplacement longitudinal relatif en restant cependant trés minoritaires en termes de nombre de coups
(inférieur a 1%) ().

La Figure 76(d) met en évidence 1’évolution et la progression de I’intensité acoustique des différentes
classes et sert a détecter les grands événements et identifier les classes les plus énergétiques. Ainsi,
malgré une prépondérance en termes de nombres de salves, les classes 1 et 2 sont trés peu
énergétiques, présentant ensemble un taux d’énergie inférieur a 5% tandis que les signaux de la classe

3 présentent quasiment le tiers de 1’énergie totale libérée contre prés de deux tiers pour la classe 4 ().

La corrélation de I’activité acoustique et de I’évolution des caractéristiques mécaniques du composite
est présentée dans la Figure 77, la progression simultanée de la charge et de 1’énergie libérée donne
une information générale sur la cinétique de I’endommagement. Ainsi, on remarque que ’activité
acoustique est trés faible jusqu’a 8,6% de déplacement longitudinal relatif qui correspond au moment
de détection des signaux de la classe 3 et 4 ou elle connait une augmentation brusque et tres importante
qui signifie généralement I’apparition des endommagements majeurs, cette ¢lévation coincide avec
une chute de charge appliquée traduisant une perte importante de la rigidité intrinseque du matériau
suite a la dégradation du matériau.

Classe 1 Classe 2 Classe 3 Classe 4

Amplitude (dB) [45 - 57] [50 - 92] [56 - 99] [82-99]
Nombre de coups cumulés (%) 73,8 25,5 0,62 0,08
Taux d’énergie acoustique (%) 0,31 4,25 33,58 61,84

Tableau 16. Distribution des paramétres des classes d’endommagement des éprouvettes a 0° sollicitées sous
flambement
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Figure 76. Analyse des données d’émission acoustique des éprouvettes a 0°. (a) représentation des
éveénements en amplitude/déformation, (b) chronologie d’apparition et évolution des classes, (¢) analyse en
composantes principales, (d) énergie acoustique cumulée des différentes classes
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Figure 77. Evolution simultanée de la charge et de 1’énergie acoustique cumulée des éprouvettes a 0°

sollicitées sous flambement

5.2.  Analyse des éprouvettes a 90° sollicitées sous flambement

D’une maniere similaire a ce qui précede, et d’apres le calcul de coefficient de Davies et Bouldin, on
en conclut que le nombre de classes optimal est égal & 4 correspondant aux quatre types principaux
d’endommagement. Les analyses des différentes salves acoustiques enregistrées au cours de 1’essai
nous ont permis de tracer I’évolution des principaux parametres acoustiques en fonction du temps

(Figure 78).

La Figure 78 (a) montre bien que les classes 1 et 2 sont bien distinctes avec des plages d’amplitudes
propres a chacune des classes tandis qu’un recouvrement important est observe entre les classes 2, 3
et 4 (Tableau 17) rendant 1’attribution des mécanismes d’endommagement en se référant uniquement
a I’amplitude incertaine. C’est en analysant les autres parametres les plus discriminants des signaux

de ’EA que I’étiquetage des classes devra étre effectué.

Concernant la chronologie d’apparition de ces derniers, les classes notées 1 et 2 apparaissent
simultanément trés tot au cours de I’essai. Si la classe 1 est préponderante, les deux evoluent de la
méme manicre jusqu’a quasiment 4,7% de déformation longitudinale (environ 80% de durée de
I’essai) ou la cadence des signaux de la classe 1 devient trés élevée devant celle de la classe 2 qui
subit, quant a elle, une élévation moins importante. C’est a ce moment-la que les premiers événements

de la classe 3 et 4 sont détectés.
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Figure 78. Analyse des données d’émission acoustique des éprouvettes a 90°. (a) représentation des
évenements en Amplitude/déformation, (b) chronologie d’apparition et évolution des classes, (¢) analyse en
composantes principales, (d) énergie acoustique cumulée des différentes classes

Egalement, I’analyse en composantes principales ACP (Figure 78 (c)) a été utilisée afin de se rendre

compte de la séparation des différentes classes et ainsi de bien confirmer la segmentation des données

en 4 classes.

Pour conclure, la Figure 78 (d) montre 1’évolution de I’activité acoustique des différentes classes.

Ainsi, on remarque bien que les classes 3 et 4 qui surviennent tardivement, vers la fin de I’essai, sont

tres énergétiques, développant a elles seules la quasi-totalité de 1’énergie libérée (Tableau 17). On

peut en conclure qu’il s’agit des modes d’endommagement de forte d’intensité qui ont provoqué une

dégradation majeure de 1’échantillon tandis que les 2 premiéres classes sont trés peu énergétiques.
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La Figure 79 représente les courbes de 1’évolution de la charge appliquée au cours de 1’essai et celle
de T’activité acoustique et on remarque également une élévation trés importante de 1’activité
acoustique qui coincide avec une chute de charge appliquée indiquant I’apparition d’un mode

d’endommagement critique.
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Figure 79. Evolution simultanée de la charge et de I’énergie acoustique cumulée des éprouvettes a 90°
sollicitees sous flambement

Classe 1 Classe 2 Classe 3 Classe 4

Amplitude (dB) [45 - 55] [53-92] [65 - 99] [70-99]
Nombre de coups cumulés (%) 70,59 27,01 1,9 0,48
Taux d’énergie acoustique (%) 0,01 0,41 44,19 55,37

Tableau 17. Distribution des paramétres des classes d’endommagement des éprouvettes a 90° sollicitées
sous flambement

5.3.  Analyse des éprouvettes a 45° sollicitées sous flambement

Pour le cas des éprouvettes a 45°, 3 classes d’endommagement ont été identifiées d’apres le calcul de
coefficient de Davies et Bouldin (Figure 75). La Figure 80(a) et le Tableau 18 montrent la distribution
des gammes d’amplitude suivant les classes. Un recouvrement assez important est observé entre les
3 classes, avec une faible gamme d’amplitude pour la premiére classe et deux autres plages de valeurs

assez similaires pour les classes 2 et 3, qui varient de 50 dB a 99 dB.
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Figure 80. Analyse des données d’émission acoustique des éprouvettes a 45°. (a) représentation des
événements en amplitude/déformation, (b) chronologie d’apparition et évolution des classes, (¢) analyse en
composantes principales, (d) énergie acoustique cumulée des différentes classes

La Figure 80(b) présente la chronologie d’apparition des types d’endommagements obtenus par la
méthode des k-moyennes. Cette figure montre que les signaux de type 1 sont prépondérants et
apparaissent deés le début des essais, constituant la majorité de 1’activité acoustique (76,3% des salves
acoustiques). Les signaux de type 2 commencent egalement des le début mais avec un cadencement
d’apparition inférieur a ceux de type 1 et s’intensifient vers la fin de I’essai, ainsi leur nombre croit
jusqu’a la dégradation du matériau (~ 23 % des signaux d’EA), tandis que les signaux de la classe 3
apparaissent plus tard (a 16% de déplacement longitudinal) et leur présence ne dure pas jusqu’a la fin

de 1’essai.
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Quant a ’apport énergétique de chaque classe, on remarque qu’il est inversement proportionnel au
nombre de signaux propres a chaque classe. Ainsi, la classe 1 et 2 possédant le quasi majorité des
salves acoustiques ne présentent que 6% du la totalité de I’énergie acoustique émis tandis que les
signaux de la classe 3 sont trées majoritaires énergétiquement, possédant a eux seuls 93,95% de

I’énergie libérée (Tableau 18).

Enfin, dans le but de corréler la déformation et I’activité acoustique, nous avons la aussi étudié
I’évolution simultanée de 1’énergie acoustique et la charge appliquée en fonction du temps (Figure
81). Au début de I’essai, 1’activité acoustique émise est quasi-nulle indiquant que le matériau est en
train d’emmagasiner de 1’énergie plutét que de manifester un endommagement. Puis, une
augmentation brusque et élevée de 1’énergie est observée vers 17,5% de déplacement relatif indiquant
une libération importante d’énergie et coincidant avec une légére chute de charge appliquée. Une
deuxieme augmentation plus importante est observée vers 23% de déplacement relatif et coincidant
avec une deuxiéme chute de charge correspondant a une autre chute de rigidité du matériau amorcé

par la propagation des endommagements.
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Figure 81. Evolution simultanée de la charge et de I’énergie acoustique cumulée des éprouvettes a 45°
sollicitées sous flambement
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Classe 1 Classe 2 Classe 3

Amplitude (dB) [45 - 60] [46 - 91] [52-99]
Nombre de coups cumulés (%) 76,03 23,08 0,88
Taux d’énergie acoustique (%) 0,16 5,88 93,95

Tableau 18. Distribution des paramétres des classes d’endommagement des éprouvettes a 45° sollicitées
sous flambement

5.4. Comparaison et analyse des 3 configurations

La comparaison de I’activité acoustique pour les trois types d’échantillon montre que le
comportement des éprouvettes a 0° et 90° est assez similaire et caractérisé par 1’apparition de quatre
modes d’endommagement, tandis que les éprouvettes a 45° présentent seulement trois classes
d’endommagement. Concernant le cadencement des signaux et I’intensité de 1’activité acoustique, on
constate une claire dispersion entre les trois types d’éprouvettes. Tandis que les éprouvettes a 0° et
90° présentent a peu prés la méme cadence d’apparition des signaux entre 13 et 14 signaux par
seconde, les éprouvettes a 45° présentent environ 9 signaux par seconde indiquant une activité
acoustique moins intense. Les activités acoustiques apparaissent dés le début de 1’essai pour les 3
types des éprouvettes et évoluent progressivement au cours de 1’essai avec une accélération trés
importante vers la fin de 1’essai. Les courbes d’évolution de 1’énergie acoustique libérée au cours de
I’essai pour les 3 configurations commencent par une droite horizontale d’énergie quasi-nulle
indiquant que le matériau émet des sighaux acoustiques de faible intensité et ne subit pas
d’endommagement majeur puis un saut vertical assez important de I’énergie libérée qui indique
I’apparition d’un phénomeéne critique. Cette apparition est breve et instantanée et aucun amorcage

progressif de I’endommagement qui lui correspond n’a été détecté.

6. Synthése et proposition d’attribution aux mécanismes d’endommagement

Les caractéristiques moyennes des différentes classes de signaux obtenues ont été comparées pour les
trois catégories d’éprouvettes testées et pour les cing descripteurs choisis. Les résultats sont exposés
sur la Figure 82. Une représentation en "toile d’araignée™ a été choisie afin de pouvoir regrouper
rapidement les signatures acoustiques des différentes classes et ceci en comparant les formes obtenues
On remarque qu’il y a certaines signatures acoustiques qui sont assez semblables d’un type

d’éprouvette a un autre et qui peuvent présenter par la suite le méme phénoméne d’endommagement.
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Ce point est trés important pour pouvoir attribuer des mécanismes d’endommagement aux classes

d’événements. (Figure 82).
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Figure 82. Caractéristiques moyennes des quatre classes obtenues pour I’essai de flambement

Ainsi, on en déduit d’apres la Figure 82 que les signatures des classes 1 et 2 sont assez similaires pour
les trois types d’éprouvette et on peut admettre qu’ils présentent le méme mécanisme
d’endommagement. Tandis que pour la classe 3, c’est uniquement les éprouvettes a 0° et 90° qui
présentent des caractéristiqgues moyennes semblables ce qui nous améne a les attribuer au méme
phénoméne. D’autre part, la derniére classe identifiée pour les 3 configurations, soit la 4™ pour les
éprouvettes a 0° et 90° et la 3°™ pour les éprouvettes & 45° sont considérées comme étant
représentatives du méme mécanisme d’endommagement malgré une certaine dispersion dans les

ordres de grandeur de I’énergie des signaux.

L’identification des mécanismes d’endommagement sur ces matériaux est trés délicate étant donnée
la microstructure et I’anisotropie du matériau. Les signaux d’EA recueillis rendent compte des

mécanismes sources mais également de leur propagation dans le milieu. La mise en relation entre ces
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signaux et les mécanismes sources susceptibles de les avoir créés n’est donc pas chose aisée.
L’approche d’identification de la signature des mécanismes d’endommagement a été établie en se
basant sur les formes d’ondes conventionnelles représentatives des divers modes d’endommagement
des composites et en fonction également des caractéristiques moyennes des différents descripteurs.
L’initiation de I’activité acoustique a lieu dés le début de 1’essai avec la détection des signaux des
classes 1 et 2. On constate pour les trois types d’éprouvettes, que les signaux de la classe 1 présentent
la gamme d’amplitude la plus faible. Ces signaux sont caractérisé€s par un temps de montée moyen et
un amortissement assez lent en comparaison avec les autres types ainsi qu’une forme de signal
résonnante, une durée et une énergie absolue faibles. En se référant a la littérature et aux travaux
précédemment établis et exposés dans le chapitrel, on peut en conclure que ses signaux correspondent
au mécanisme de la fissuration matricielle. Etant donné que les propriétés mécaniques de la matrice
sont inférieures a celle du renfort, ’initiation et le développement des endommagements commencent
principalement par les fissurations de cette derniere ou des microfissures vont se créer et se propager
a partir de la matrice vers toute la structure entrainant dans son chemin la création d’autres

endommagements.

Concernant les signaux de la classe 2, ils commencent simultanément avec ceux de la classe 1
attestant le déclenchement d’un nouveau mécanisme d’endommagement avec toutefois un
cadencement d’apparition faible au début de I’essai. Pour ce type de signaux, on observe que la forme
du signal est plutét de type impulsionnel, avec des temps de montée courts, ce qui, en accord avec la
littérature, peut étre associé au mécanisme de décohésion d’interface renfort/matrice. Cet
endommagement est favorisé par la présence des fils dans le sens transverse de la sollicitation. Ainsi,
les observations microscopiques établies au paragraphe 4.2 montrent deux types de décohésion qui
cohabitent au méme temps, des décohésions interfaciales et des décohésions fibre/matrice. On peut
admettre le scénario suivant pour la classe 2, des décohesions commencent a se former a I’interface
fibre-matrice progressivement, que ce soit des fibres sur la périphérie des fils ou bien a I’intérieur.
Ces décohésions s’amorcent de fagon trés précoce et se propagent sur le contour du fil, cette

propagation finit par créer une décohésion entre le fil et la matrice comme le montre la Figure 73.

En ce qui concerne les signaux de la classe 3 pour les éprouvettes a 0° et 90°, ils apparaissent plus
tardivement, anticipés par I’amorgage des fissurations matricielles et de la décohésion interfaciale,
c’est principalement 1’accentuation de ces deux mécanismes qui a donné naissance a ce nouvel
endommagement. Les signaux qui lui correspondent sont caractérisés par des durées trés longues, des

temps de montée lents et une forme d’onde impulsionnelle, ils sont assez énergétiques avec une
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gamme d’amplitude assez large. A partir de ces propriétés, et en accord avec les données de la
littérature, on peut attribuer cette classe au mécanisme de délaminage. En fait, la décohésion
fibre/matrice conduit & une concentration de contraintes a I’interface qui devient le site privilégié de
I’initiation de I’endommagement, ces endommagements se propagent ensuite le long des fibres sous
forme de fissures intra-laminaires et se développent dans les plis adjacents ou a I’interface de ces plis
provoquant I’apparition du délaminage. Ce type d'endommagement contribue largement a la
dégradation des propriétés mécaniques de la structure, ce qui se traduit par une énergie acoustique
libérée assez importante. La Figure 76 (d), la Figure 78 (d) et la Figure 80 (d) exposent des sauts
d’énergie, ce qui montre que ’apparition du délaminage ne s’est pas produit d’'une maniere uniforme

et progressive mais par a-coups en plusieurs fois.

Enfin, la classe 4 des éprouvettes a 0° et 90° ainsi que la classe 3 observée chez les éprouvettes a 45°,
générent des signaux de forte amplitude et une énergie libérée assez importante malgré leur nombre
trés minoritaire par rapport aux signaux des autres classes. Ces derniers sont détectés quasiment au
méme moment que celui des signaux de la classe 3. Leur apparition coincide avec 1’augmentation
rapide du nombre d’événements des classes 1 et 2. lls sont associés a la rupture des fils et précisément

ceux des plis extérieurs comme le témoigne les observations microscopiques (paragraphe 4.2).

7. Conclusion

L’¢étude des composites stratifiés tissés a renfort lin sollicités sous flambement a permis d’obtenir la
courbe force-déplacement relatif et d’en déduire la charge critique de flambement
expérimentalement. Pour les 3 configurations testées, une chute de charge est observée une fois la
charge critique atteinte, contrairement a ce qui était observé dans d’autres travaux portant sur le
flambement des composites [140] ou la charge post critique semble rester constante et ayant des
valeurs trés proches de la charge critique. La charge critique déterminée pour les éprouvettes a 0° est
estimée a 782 N contre 899 N pour les éprouvettes a 90° et 615 N pour les éprouvettes a 45°. Une
confrontation des valeurs expérimentales avec celles déterminées par calcul théorique a mis en
évidence un écart important. Le calcul théorique a fait intervenir des valeurs moyennes des différentes
propriétés mécaniques (rigidité, coefficient de poisson, module de cisaillement.) déterminées dans le
chapitre 3. Des incertitudes de calcul et de mesure de ses propriétés ont entrainé des écarts qui se sont
amplifiés tout au long du calcul, de plus, les variables géometriques et les conditions aux limites ont

accentué cet écart.
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Le suivi de I’endommagement par émission acoustique croisé avec des observations microscopiques
a révele la présence de plusieurs mecanismes. Alors que les éprouvettes a 0° et 90° présentent 4
classes d’endommagement, les éprouvettes a 45° présentent uniquement 3 classes. La fissuration
matricielle, la décohésion et la rupture des fils des plis extérieurs ont été identifiées pour toutes les
configurations par analyse des propriétés moyennes des descripteurs principaux retenus pour la
classification ainsi que par des observations microscopiques. D’autre part, le mécanisme de
délaminage a été identifié uniquement chez les éprouvettes & 0° et 90°. Les observations

microscopiques ont bien confirmé 1’absence de ce mécanisme chez les éprouvettes a 45°.
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Chapitre 5. Comportement hydrique et
mécanique des composites hybrides
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On a vu précédemment que le taux de porosité éleve trouvé dans les composites 100% lin avait un
impact néfaste sur les propriétés mécaniques. Ceci s’est manifesté par une cadence d’apparition assez
élevée des signaux acoustiques associés a la fissuration matricielle. Cette derniere a été initiée et
propagée a partir des cavités présentes dans la structure. La mise en ceuvre de tissu peu maitrisée
(entrelacement spécifique) a favorisé la creation des porosités. Une alternative est proposée dans ce
chapitre, elle consiste a faire appel a la technique de I’hybridation. Notre choix s’est porté sur les
fibres de carbone, réputées pour étre hydrophobe contrairement aux fibres de lin ce qui assure une
meilleure adhésion au niveau de I’ interface renfort/matrice et ayant des propriétés mécaniques élevées
en terme de rigidité et de résistance. On s’intéressera a la caractérisation mécanique et hydrique des
composites hybrides renforcés a la fois par des plis de lin et de carbone. Des plagues, contenant 4 plis
de tissu toile de lin et 4 plis de tissu sergé de carbone, ont été élaborées par moulage sous vide
conformément au procédé décrit dans le chapitre 2. Le principe de la symétrie a été respectée pour
toutes les plaques fabriquées afin d’éviter le couplage entre traction et flexion hors plan ainsi que
d’¢liminer les déformations résiduelles qui peuvent en étre issues. Plusieurs empilements ont été
testés en sorption, traction et flambement afin de bien mettre en évidence I’influence de la séquence
d’empilement sur les comportements hybride et mécanique. Les séquences testées sont les suivantes :
[La]s, [L/C/L/C]s, [CILI LIC]s, [CIC/L/L]s.

1. Analyse des microstructures

Les plaques obtenues ont pour longueur en moyenne 270 mm et une largeur de 230 mm. L’épaisseur
des différentes plaques produites dépend essentiellement de la séquence d’empilement du stratifié et
de la composition des plaques obtenues. Dans tous les cas, 1’épaisseur est aux alentours de 3 mm

(Tableau 19.). Les plaques [La]s sont nettement plus épaisses que les plaques hybrides.

Les fractions volumiques des différents constituants (matrice, fibre et porosité) ont été déterminées a
partir des dimensions des plaques (longueur, largeur et épaisseur), de leur masse, du nombre de pli
associe a chaque type de renfort (lin ou carbone) ainsi que de leur grammage et de la masse volumique

de la matrice époxy (Figure 83.).

Le taux de porosité obtenu dans les diverses plaques est tres important. Il est supérieur a 30% pour le
composites [La4]s et se réduit a 22,5% pour le composite [C/C/L/L]s. Le remplacement de 4 plis de lin
par 4 plis de carbone permet de réduire le taux de porosité a une valeur moyenne de 25,5%, ce dernier

varie en fonction de la séquence d’empilement (Figure 83).
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Séquence d’empilement Epaisseur (mm)
[La]s 4,07
[L/C/L/C]s 2,93
[C/L/ICIL]s 2,67
[C/CIL/L]s 2,77

Tableau 19. Répartition des épaisseurs suivant les séquences d’empilement
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[C/C/ L/ Lls [C/L/C/L]s [L/C/L/C]s [L4]s
H taux de porosité 22,5 26,3 27,8 32,5
H taux de matrice 36,9 34,8 32,1 35,6
M taux de fibres 40,5 38,8 40,1 31,9

Figure 83. Fractions volumiques des différentes plaques élaborées

On a déja développe les facteurs généraux qui favorisent la création des porosités dans le chapitre 3.
Cependant, dans le cas présent, malgré 1'usage de la méme quantité de matrice (résine+durcisseur),
avec le méme procéd¢ d’¢laboration et dans les mémes conditions expérimentales (pression,
température) et en utilisant le méme renfort (tissus de lin et de carbone), une dispersion assez claire
dans le taux de porosité entre les différentes plaques est constatée (Figure 83.). Au vu de ces résultats,
la séquence d’empilement est mise en jeu. Il est clair que plus les plis en carbone sont a la surface,

plus le taux de porosité est réduit.

Ceci peut s’expliquer par I’architecture et la structure du tissu en lin qui est insuffisamment rempli et
présente de nombreux vides entres les fibres sens chaine et trame. En mettant un pli de lin a
I’extérieur, on a tendance a faire évacuer et expulser beaucoup de matrice lors de 1’¢laboration de la
plaque et précisément au cours de la dépression. Par contre, en mettant des plis en tissu de carbone,
qui est beaucoup plus rempli, a la surface de la structure, on emprisonne la résine a I’intérieur et cela

entraine présente un effet barriére ce qui rend la plaque moins poreuse.

Néanmoins, le taux de porosité de la séquence d’empilement [L/C/C/L]s représente une contradiction

dans la cohérence des résultats (Figure 83.) car elle possede un taux de porosité supérieur aux autres
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drapages présentant plus de plis de lin a la surface, ceci est di en grande partie aux conditions de mise
en ceuvre (drapage manuel, pression d’¢laboration) qui peuvent engendrer de telles dispersions et

incohérences.
2. Absorption d’eau

2.1. Conditions de vieillissement retenues

A T’issue du développement théorique exposé dans le premier chapitre, il a été montré que la
température et le taux d’humidité du milieu sont les deux principaux parameétres qui influencent la
cinétique de propagation des molécules d’eau au sein d’une structure. En fait, la température agit sur
le coefficient de diffusion tandis que le taux d’humidité agit sur la masse d’eau a saturation. Ces deux
principaux facteurs ont été fixés égaux dans notre étude expérimentale pour toutes les plagues testées
afin de mettre en évidence I’influence de la séquence d’empilement (corrélée avec le taux de porosité)
sur la cinétique de la sorption. On rappelle que ces essais ont été réalisés en immersion totale, soit a
un méme taux d’hygrométrie et a une température estimée a 25°C. Le suivi cinétique de la diffusion

de I’humidité s’est fait par mesure gravimétrique. Les résultats de reprise hydrique % m,, (t) sont
présentés en fonction de /temps afin d’étre en cohérence avec le mode¢le classique de diffusion de

Fick. La durée de prélévement des mesures estimée a un mois et demi a permis d’atteindre 1’équilibre.
2.2. Identification du comportement Fickien de la reprise d’eau
Afin d'étudier le mécanisme d'absorption de I'eau par les composites, les données expérimentales sont

ajusteées avec I'équation (5.1) que I'on peut exprimer sous la forme (5.2), ou M, est la teneur en eau a

I'instant t, M, est la teneur en eau a saturation et k et n sont des constantes.

ﬂ =k.t"
My (5.1)
M
log (M_t) = logk + nlogt (5.2)

Les constantes n et k permettent d'identifier le mécanisme d'absorption d'eau par le composite. Leurs
valeurs sont déterminées par une régression linéaire (Figure 84. ). La constante k est une constante
caractéristique du matériau, qui caractérise I'interaction entre celui-ci et I'eau tandis que la constante
n permet d'identifier le mécanisme de sorption. L’essai de sorption a été¢ appliqué sur les quatre

séquences d’empilements : [C/C/L/L]s, [C/L/C/L]s, [L/C/L/C]s et [La]s.
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Figure 84. Régression linéaire des mesures de sorption d’eau pour déterminer les paramétres n et k de la
cinétique de sorption des différents séquences d’empilement

Séquence d’empilement n k R?
[La4]s 0,453 2,39 0,93
[L/C/LIC]s 0,233 1,69 0,94

[C/L/ CI L]s 0,341 2,7 0,95
[C/C/L/L]s 0,5 2,66 0,96

Tableau 20. Ajustement de 1’essai de sorption avec le modéle de Fick

La détermination de la constante n a permis de déterminer le mécanisme de transport d'eau de chaque
plaque. Ainsi, les séquences d’empilements [La4]s, [L/C/L/C]s et [C/L/C/L]s présentent une diffusion

pseudo-Fickienne tandis que la plaque au drapage [C/C/L/L]s présente une diffusion Fickienne.

L’ajustement des valeurs expérimentales avec le modele de Fick (Figure 85) montre des
superpositions plus au moins parfaites, 1’ajustement est quasi-parfait pour les drapages [L/C/L/C]; et
[C/C/L/L]s, moins parfait pour le [La]s tandis que 1’écart s’accentue un peu plus pour le [C/L/C/L]s.
Néanmoins, on peut faire I’hypotheése que 1’absorption d’eau dans ces composites est gouvernée par

le comportement fickien (Tableau 20).

2.3. Détermination des coefficients de transport d’eau dans le matériau

. Coefficient de diffusion

Les données expérimentales récoltées ont permis de tracer la courbe teneur en eau M, en fonction

de/t. Ces données sont & comparer avec 1’expression théorique de la diffusion Fickienne valable



123

pour une grande plaque d'épaisseur h. L'absorption d'eau dans le temps est donnée par 1’équation (5.3)
pour les temps courts et 1’équation (5.4) pour les temps longs que 1’on rappelle ci-dessous. Les Figure

85((a) a (d)) permettent de vérifier I'ajustement du modéle de diffusion de Fick avec les données

M _4 |Dt (5.3)
M, hJm

M, — 1 8 —Dn t
M 5 €xp(

expérimentales.

) (5.4)

Les coefficients de diffusion pour ces campagnes d’essais ont été¢ calculés en se reposant sur
I’équation (5.3) qui exprime la reprise d’eau aux temps courts. En fait, au début de I’essai, le gain de
masse est quasi-linéaire en fonction de v/t , ce qui permet par régression linéaire et identification a
I’équation (5.3) de remonter tres facilement a la valeur du coefficient de diffusion. Le caractere
hydrophile des fibres de lin les rend tres sensible a I’humidité présente dans 1I’environnement tandis
que les fibres de carbone ont un comportement totalement neutre vis a vis de la diffusion de 1’eau.
Etant donné gue le taux de matrice contenu dans les différentes plaques testées varie peu (34,6£ 2,7),
I’ensemble des études de vieillissement hydrique des composites carbone/époxy se base

principalement sur le comportement des plis de lin et notamment leur position au sein de la structure.

Pour des temps courts (typiguement 5—t < 0,6), les valeurs du coefficient de diffusion D peuvent étre

calculées a partir de la relation :

th )
D4M\/_()

(5.5)

ou @ est la pente de la partie linéaire de la courbe de sorption.
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Figure 85. Ajustement du modele de diffusion de Fick aux résultats expérimentaux de 1’absorption d’eau par
les stratifiés (a) [La]s, (b) [L/C/L/C]s, (c) [C/L/C/L]s et (d) [C/C/ L/L]s

Coefficient de sorption

La permeabilité des molécules d’eau a travers 1’échantillon composite est dépendante de la diffusivité

ainsi que de la sorption ou la solubilité de I’eau dans le matériau composite. Le coefficient de sorption

S, qui est lié a la sorption a I’équilibre de I’eau, est calculé en utilisant 1’équation (5.6).
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§=-" (5.6)

ou M, est la masse de 1’eau absorbée a 1’équilibre (saturation) et M, est la masse initiale de
I’échantillon a 1’état anhydre. Par ailleurs, il est évident que le coefficient de sorption est aussi corrélé
avec le taux de porosité. Plus ce dernier est élevé, plus la quantité d’eau pénétrante est importante

(Figure 86).
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Figure 86. Corrélation entre le coefficient de sorption et le taux de porosité
. Coefficient de perméabilité
Le coefficient de perméabilité P est le produit des coefficients de diffusion et de sorption. P est

considéré comme 1’effet combiné de la sorption et de la diffusion. Il définit la perméabilité aux

molécules d’eau du composite et est exprimé par 1’équation (5.7).

P=D.S (5.7)

Les valeurs du coefficient de perméabilité P de différentes séquences d’empilement sont réunies dans

le Tableau 21. Il découle des résultats précédents que P est proportionnel au taux de porosité.
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Coefficient
Taux de de diffusi y 5
; e diffusion "
Sequence porosité S
d’empilement D (%) (mm2.s7)
(%)
(mm?.s?)

[La]s 32,4 4,72 32,9 0,34 1,53
[L/C/ LIC]s 27,77 4,05 21,6 0,21 0,86
[C/LICIL]s 26,34 2,11 20,09 0,2 0,41
[C/C/L/L]s 22,52 1,8 19,8 0,19 0,34

Tableau 21. Valeurs des coefficients de diffusion, sorption et perméabilité selon les séquences d’empilement

2.4.  Analyse des résultats de sorption

Contrairement aux composites renforcés uniquement par des renforts conventionnels ou le
phénomene de sorption est contr6lé par la matrice, dans les composites renforcées par les fibres de
lin, ’absorption est associée a la matrice et aux fibres de lin également dii a leur caractére hydrophile.
L’emplacement des plis de lin joue un role majeur dans la diffusion et la cinétique d’absorption, de
la part de leur caractere hydrophile d’une part ainsi que leur contribution a augmenter le taux de

porosité.

Oteneur en saturation

taux de porosité

(%]

U T T T 1
[C/CLL]s [CLACL]s [LACLIC]s [L4]s

Figure 87. Taux de porosité et teneur en saturation de chaque séquence d’empilement
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Le positionnement des plis de lin influence la teneur en saturation et le coefficient de diffusion et ceci
a travers le paramétre taux de porosité ; en fait, I’emplacement des plis de lin a la surface de la plaque
favorise la création des porosités et cavités qui représentent des sites potentiels d’absorption d’eau
(Figure 87). Dans ce cas, l'absorption est caractérisée par une prise de masse due a la diffusion de
I’eau dans les cavités a volume constant ce qui affecte la teneur en saturation ainsi que le coefficient

de diffusion D.

De plus, les fibres de lin, comme toute autre fibre naturelle, sont connues par leur caractere hydrophile
ce qui les rend trés sensible a I’humidité. L’emplacement des plis de lin a la surface de la structure
les expose plus a I’humidité et augmente 1’absorption de 1’eau (Tableau 21). Dans ce cas, I’absorption
de I’eau par les plaques est accompagnée par un gonflement et une augmentation de volume. D’aprés
le Tableau 21, le positionnement des plis de lin au sein de la structure affecte et influence le coefficient
de diffusion qui est quasiment doublé lorsqu’un pli de lin est placé en surface. La mise des plis de
carbone en surface réduit 1’absorption de I’eau, d’une part, par son caractére hydrophobe et, d’autre
part, par sa contribution a diminuer le taux de porosité dans la structure. Une analyse de la variance
entre le taux de porosité obtenue chez les différentes séquences d’empilement et la teneur en
saturation ainsi qu’entre le taux de porosité et le coefficient de diffusion a été établie, cette analyse

vient confirmer ces interprétations (Tableau 22).

Parameétres Taux de porosité Degré de caractére hydrophile
Teneur en saturation M, 0,89 0,83
coefficient de diffusion D 0,89 0,96

Tableau 22. Analyse de la variance entre les différents parametres

Au vu de ces essais et résultats expérimentaux, il vaut mieux privilégier des plis de carbone a
I’extérieur et insérer des plis de lin a I’intérieur afin de réduire le taux d’absorption ce qui freine par
la suite le vieillissement hygrothermique de la plaque et permet d’obtenir de meilleures performances

mécaniques.
3. Caractérisation mécanique des composites hybrides sous traction

3.1.  Reésultats expérimentaux des essais de tractions

Un essai de traction a été effectué sur des éprouvettes avec les séquences d’empilement suivantes :
[La]s, [C/IC/L/L]s, [L/C/LIC]s et [C/LIC/L]s afin de caractériser le comportement de ces matériaux. Il
permet d’accéder aux propriétés €lastiques de rigidité et de rupture dans le but de pouvoir comparer

et dégager un résultat. Les résultats de ces essais sont illustrés par la Figure 88 et la Figure 90.
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Figure 88. Courbe déformation-contrainte des différents stratifiés hybrides

stratification ~ 0yyp(MPa) E(MPa)  &.,(%)

[La]s 68,68,7 2823197 2,14+0,38
[L/CIL/C]s 233t31  16732+374 1,3%0,22
[C/L/CIL]s 231+28  19703t402 1,0610,18

[C/C/L/L]s 250,3+44  20536+489 1,17+0,13

Tableau 23. Propriétés mécaniques des composites hybrides lin-carbone/époxy

Les courbes déformations-contraintes des stratifiés [C/L/C/L]s ,[C/C/L/L]s et [L/C/L/C]s sont quasi-
confondues au début jusqu’a un certain seuil de contrainte ou la courbe [L/C/L/C]s n’est plus linéaire
tandis que les deux courbes [C/L/C/L]s et [C/C/L/L]s continuent de I’étre jusqu’a la fin, ce qui montre
que le comportement des éprouvettes [C/L/C/L]s, [C/C/L/L]s est complétement linéaire jusqu’a la
rupture tandis que les éprouvettes [L/C/L/C]s sont marquées par un domaine plastique qui apparait a
partir d’un certain niveau de chargement. Certaines courbes sont caractérisées par un saut a la fin de
la phase élastique. Ce type d’artefacts, d'origine mécanique, est assez courant dans ce type de test, il
est d0 en général a un rattrapage de jeu dans la chaine de traction. Pour les éprouvettes 100% lin, la
plastification est beaucoup plus rapide et anticipée et la rupture se fait a un niveau de chargement

nettement inférieur a celui des autres stratifies (Figure 88).
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Figure 89. (a) module de Young, (b) contrainte de rupture des différents stratifiés hybrides

3.2. Analyse des résultats obtenus

Le constat le plus clair vient de la comparaison des éprouvettes [Ls]s par rapport aux autres
éprouvettes hybrides ou une augmentation importante des propriétés meécaniques est observée
notamment le module de Young et la contrainte de rupture mais également une diminution de

I’allongement a la rupture.

D’apres la Figure 7(a), introduire les fibres de carbone dans la structure (50% plis de carbone et 50%
plis de lin) augmente son module de Young de presque 6 fois. Par la suite, I’emplacement de plis de
carbone dans la structure vient optimiser ce résultat, d’ou une amélioration qui dépasse 25% (Figure
7(a)) entre I’empilement [L/C/L/C]s et [C/C/L/L]s.

En ce qui concerne la contrainte a la rupture, il n’y a pas une réelle différence entre les drapages
[L/C/LIC]s, [CIC/L/L]s et [C/L/C/L]s ayant le méme taux de fibres ; méme en alternant les plis, seule
une différence nette est observée avec le drapage [Ls]s dont la contrainte a la rupture chute jusqu’au
tiers par rapport aux autres drapages. On conclut que ’insertion des fibres de carbone dans la
structure, peu importe leur position dans la séquence, joue un role majeur dans 1’optimisation de la
contrainte de rupture et que leur emplacement au sein de la structure par la suite n’aura pas par contre

de grande influence sur ce parametre.

A la rupture, le drapage 1[La]s est le meilleur en terme d’allongement, suivi du drapage [L/C/L/C]s
puis [C/C/L/L]s et [C/L/C/L]s. Les séquences d’empilement avec 50% de plis en carbone et 50% des
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plis en lin ne présentent pas une dispersion et une variation considérable dans I’allongement a la
rupture, on peut conclure que c’est le taux de fibres de lin inséré dans la structure qui influence

I’allongement a la rupture plus que d’autres facteurs.
4. Conclusion

L’hybridation montre une amélioration dans les caractéristiques hydriques et mécaniques des
composites. Ainsi, introduire des plis en tissu de carbone dans la structure a plusieurs bénéfices mais
c¢’est principalement la position de ces plis qui va par la suite optimiser ces résultats. Favoriser des
plis en carbone a la surface présente un effet barriére contre la sorption. Ce résultat est parfaitement
illustré par le coefficient de diffusion qui diminue jusqu’a quasiment la moiti¢ lorsqu’un pli de
carbone est placé en surface du matériau. De méme, pour les essais de traction, introduire les fibres
de carbone dans la structure (50% plis de carbone et 50% plis de lin) a augmenté le module de Young
de presque 6 fois, I’emplacement de plis de carbone dans la structure vient optimiser ce résultat. Plus
les plis de carbone sont proches de la surface, meilleur est le module de Young, et cette amélioration
atteint 25% entre I’empilement [L/C/L/C]s et [C/C/L/L]s. En revanche, cet emplacement affecte
négativement I’allongement a la rupture qui diminue. En ce qui concerne la contrainte a rupture, cette
derniére dépend du taux de fibres ainsi que du fait de I’insertion des fibres de carbone dans la
structure. Ainsi, leur position au sein de la structure n’apporte pas une amélioration significative.
C’est suivant I’importance et la dominance de certaines propriétés mécaniques sur d’autres qu’on

peut fixer la séquence d’empilement optimale.
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Conclusion générale

Au cours du présent manuscrit, nous avons présenté les résultats de la caractérisation mécanique et
hydrique des composites renforcés par des fibres naturelles et/ou conventionnelles. Une étude
bibliographique a été nécessaire afin de présenter les fibres de lin et de mettre en évidence les
parameétres qui influencent ses propriétés mécaniques a partir des conditions de culture de la plante
jusqu’aux traitements chimiques subis par les fibres plus tard et qui servent a assurer leur usage
comme renfort dans les matériaux composites. Un état d’art sur la théorie de la sorption d”humidité
par les fibres végeétales et leurs composites a été introduit. Notamment on a exposé les différents
modéles du mécanisme d’absorption qui régne dans ces matériaux ainsi que les parameétres
caractéristiques de cette cinétique. Finalement, I’émission acoustique largement utilisée durant cette
these a été présentée afin de détailler les méthodes de tri des signaux qui permettent I’identification

de la signature acoustique des différents modes d’endommagements.

Des essais de traction ont été effectués sur des éprouvettes stratifiées avec un renfort tissé en lin, ces
éprouvettes issues de plaques élaborées par la voie du moulage sous vide ont été découpées suivant
trois orientations : 0°, 90° et 45°. Par une analyse de la microstructure, premiere étape vers la
caractérisation mécanique de notre matériau, via un calcul des fractions volumiques des différents
constituants de notre matériau (fibre, matrice et porosité), et des analyses réalisées par microscopie
électronique de balayage, on a pu mettre en évidence un taux de porosité élevé et estimé en moyenne
a 23% et faire I’inventaire des causes susceptibles d’étre a 1’origine de I’apparition des porosités,
essentiellement les causes mécaniques et thermiques ainsi que 1’architecture du tissu utilisé qui a
accentué¢ la création de porosité. L essai de traction a permis de déterminer les propriétés mécaniques
de notre matériau, ainsi que de comparer ces résultats expérimentaux avec les résultats issus d’un
modele basé sur la loi des mélanges, en introduisant les propriétés mécaniques élémentaires de la
matrice et des fils du tissu utilisé comme renfort. Un écart considérable a été trouvé entre les deux
valeurs et il atteint jusqu’a 30% pour la rigidité et jusqu’a 50% pour la contrainte a rupture. Cet écart
est dli principalement au taux de porosité assez élevé trouvé dans ces matériaux, ainsi qu’aux autres
facteurs tels que le processus de fabrication qui génére beaucoup de défauts, une désorientation des
fils par rapport a I’axe de sollicitation ou bien un éventuel désalignement des jauges. Un suivi par

€émission acoustique a accompagné cet essai afin de mettre en évidence les modes d’endommagement
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qui apparaissent dans ces matériaux. Ainsi, les données collectées et traitées par le logiciel Noesis ont
été distinguées en 3 classes pour les éprouvettes a 0° et 90° et 4 classes pour les éprouvettes a 45°.
Ces classes ont été associées aux différents modes d’endommagement en s’appuyant sur les données

de la littérature et sur les observations microscopiques.

De méme, des essais de flambement ont été effectués sur des éprouvettes a 0°, 90° et 45°. Une
présentation analytique du probléme a été développée en se basant sur la théorie de poutres stratifiées
orthotropes afin d’exprimer la charge critique théorique. L’expression résultante fait intervenir les
dimensions geométriques et les propriétés élastiques de notre matériau. Une confrontation entre
valeurs issues de I’expérimentation et celles obtenues par calcul théorique a été présentée dans le but
de comparer et de mettre en évidence les causes qui ont pu entrainer cette dispersion dans les valeurs.
Ainsi, des défauts initiaux semblent étre a 1’origine de cet écart, principalement le taux de porosité
éleve, I’inhomogénéité des échantillons testés, des défauts de rectitude ou bien d’excentricité de la
charge. Toutefois, ce n’est pas une tache aisée de quantifier I’effet de ces défauts. Parallelement, un
suivi par émission acoustique de 1’essai de flambement a été effectué. Les données collectées ont éte
segmentées en classes de signaux, ces classes ont ét¢ associées a des modes d’endommagements. Le
logiciel Noesis a discrétisé les données des éprouvettes a 0° et 90° en 4 classes et ceux des éprouvettes
a 45° en 3 classes. La mise en relation entre ces signaux et les mécanismes sources susceptibles de
les avoir créés (fissuration matricielle, décohésion interfaciale, délaminage et autres...) s’est basée

sur les données de la littérature et les observations microscopiques.

En comparant les résultats du suivi par émission acoustique pour 1’essai de traction et I’essai de
flambement, on note que les éprouvettes a 0° et 90° présentent 3 classes pour 1’essai de traction contre
4 pour I’essai de flambement. La différence principale réside en 1’absence du mécanisme de
décohésion fil/matrice qui n’a pas €té observé durant 1’essai de traction. Par contre, les éprouvettes a
45° présentent 4 classes pour 1’essai de traction contre 3 en flambement. Dans ce cas, les mécanismes
sont plus différents, on a réussi a identifier pour 1’essai de traction, par segmentation des données et
en corrélant avec les observations microscopiques, le délaminage et la fissuration inter-fils qui sont
absents pour le cas du flambement tandis que la décohésion a été identifiée pour 1’essai de flambement

contrairement a 1’essai de traction. Finalement, les deux essais ne présentent pas les mémes cadences
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d’apparition des phénomeénes, c’est I’essai de traction qui I’emporte sur I’essai de flambement, ceci

peut étre expliqué par la durée de 1’essai de flambement qui est plus importante.

Une amelioration des propriétés mécaniques des composites renforcés par du lin a été proposée dans
la derniére partie de ce manuscrit et ceci en introduisant des fibres de carbone dans la structure, ce
qui permet d’obtenir un composite hybride. Plusieurs séquences d’empilement ont été testées en
alternant pli en lin et pli en carbone. Ainsi, des essais de sorption ont mis en évidence I’importance
de la position des plis de lin dans la structure pour faire diminuer le coefficient de diffusion et la
teneur a saturation. De méme, des essais de traction réalisés sur les différentes séquences
d’empilement ont confirmé une amélioration des propriétés mécaniques. On en déduit qu’il faut
privilégier les plis en carbone a I’extérieur de la structure et les plis en lin a I’intérieur afin d’optimiser

les propriétés mécaniques et hydriques de notre matériau.
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