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RESUME EN FRANCAIS

Afin de renforcer et de protéger les structures du Génie Civil vis-a-vis des incendies, un
programme de recherche a été entrepris sur le développement d’un nouveau matériau composite
TRC. Le composite TRC est généralement constitué de deux composants, le renfort textile et
la matrice cimentaire. Les nouveaux composites du projet sont formulés d’une matrice
phosphatique ou alumineuse avec des renforts textiles continus utilisant le verre, le carbone ou
des hybrides. L’objectif de ce travail est d’examiner et de développer un TRC satisfaisant les
criteres de performances thermomécaniques.

Le premier niveau de conception est de définir une méthodologie de caractérisation permettant
d’identifier les caractéristiques thermomécaniques et les propriétés physico-chimiques des TRC
a haute température. Plusieurs régimes de chargement thermique et mécanique couplés ainsi
que des analyses thermiques ont été appliqués et pris en compte pour les différentes
formulations de TRC.

Dans une premiere partie expérimentale, 1’effet du refroidissement et de la nature de la matrice
sur le comportement thermomécanique de TRC a été étudié.

La deuxieme partie des essais explore le comportement thermomécanique et thermo-physico-
chimique de deux familles de TRC. La premiére famille est formée d’une matrice phosphatique
et des fibres de verre E. Cette partie concerne I'adhérence qui peut étre développée au niveau
de l'interface fibre-matrice par deux géométries différentes de textile verre E. L'efficacité du
renfort est améliorée ensuite par une pré-imprégnation via une résine époxy. La deuxiéme
famille de composite traite le renforcement d’une matrice alumineuse par des grilles de carbone.
Cette famille a subi plusieurs modifications. Un chargement de la matrice par de 1I’alumine et
de verre micronique n’a pas été suffisant pour améliorer le comportement du TRC. Une
nouvelle grille de carbone a été ensuite utilisée et des couches de fibres discontinues de verre
Mat AR ont été insérées dans la matrice. Ces couches de Mat AR créent une bonne isolation
thermique mais présentent un probléeme de délaminage. Enfin 1’ajout des fibres de
polypropyléne au sein d’un mortier alumineux a granulométrie étagée présente des résultats
satisfaisants.

Apres le développement et la validation du TRC le plus performant, la fonction de « bouclier
thermique » des matériaux isolants a été traitée afin d’améliorer la stabilité thermomécanique
des TRC.

Mots-clés : TRC, comportement thermomécanique, propriétés physico-chimiques, ciment
phosphatique, ciment alumineux, textile carbone, textile verre, pré-imprégnation du textile.



RESUME EN ANGLAIS - ABSTRACT

In order to strengthen and protect civil engineering structures from fires, a research program
was undertaken for the development of new TRC composite materials. The TRC composite
generally consists of two components, the textile reinforcement and the cement matrix. The
new composites of the project are formulated with an inorganic phosphate cement or an
aluminous matrix with continuous textile reinforcements using glass, carbon or hybrids. The
purpose of this work is to examine and develop TRC that meets the thermomechanical
performance criteria.

The first level of design is to define a characterization methodology, which identifies the
thermomechanical characteristics and physicochemical properties of TRC subjected to high
temperature. Several coupled thermal and mechanical loading regimes as well as thermal
analyses were applied and taken into account for different TRC formulations.

In a first experimental part, the nature of the matrix and the cooling effect on the
thermomechanical behaviour of TRC were studied.

The second part of the experimental work explores the thermomechanical and thermo-physico-
chemical behaviour of two families of TRC. The first family of TRC was formed of a phosphate
cement and E-glass textile. It examines the bond that can be developed through the fibre-matrix
interface by two different geometries of textile. The effectiveness of the reinforcement is then
improved by a pre-impregnation by a resin epoxy. The second family of TRC deals with the
reinforcement of an aluminous matrix by carbon grids. This family has undergone several
changes. Filling of the matrix with alumina and micron glass was not sufficient to improve the
behaviour of TRC. A new carbon grid was then used and layers of Mat AR glass fibres were
inserted into the matrix. These layers of Mat AR created good thermal insulation but presented
a delamination problem. Finally, the addition of polypropylene fibres in an aluminous mortar
with graded granulometry showed satisfactory results.

After the search and validation of the most efficient TRC, the "heat shield" function of
insulating materials was processed to improve the thermomechanical stability of TRC.

Key-words: TRC, thermomechanical behavior, physico-chemical properties, phosphate
cement, aluminous cement, glass textile, carbon textile, pre-impregnation of textile.
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Développement et caractérisation du comportement thermomécanique des matériaux
composites TRC

Introduction générale

Pour des applications du génie civil, les themes de recherche a associer a une nouvelle politique
de I’habitat pour notre société concernent la prise en compte de 1’écotoxicité des produits et les
cycles de vie des matériaux de construction afin d’améliorer la sécurité et la fiabilité des
ouvrages. Ainsi, les études prennent en considération les évolutions des conditions
d’exploitation (changements climatiques, sollicitations accidentelles ou extrémes : incendie,
explosion, impact, séismes...). Ces grandes orientations concernent a la fois la conception ou
la réalisation de nouvelles constructions ou infrastructures mais aussi et surtout la réhabilitation
du parc immobilier existant et des infrastructures stratégiques existantes (tunnels, ponts,
centrales nucléaires...).

Les matériaux composites offrent aux industriels et aux concepteurs la possibilité de réalisation
des matériaux de plus en plus performants. Les principaux avantages de ces matériaux se situent
essentiellement au niveau de leurs poids, de leurs performances mécaniques et de leur
plurifonctionnalité.

Les matériaux composites textile-mortier (TRC, Textile Reinforced Concrete), du fait de
I’emploi d’une matrice minérale, présentent des intéréts multiples en comparaison aux
composites a matrice polymere: non toxicité, disponibilité des matiéres premicres,
recyclabilité, facilité de mise en ceuvre. De ce fait ces composites se sont largement développés
ces dernieres années dans 1’industrie de la construction. Cependant, rares sont les études qui se
sont penchées sur le comportement du TRC a haute température dans le cas d’incendie, qui
demeure une problématique importante dans le domaine du batiment.

Un programme de recherche a donc été entrepris par plusieurs partenaires (LMC2, SULITEC,
FOTIA, ER2I, ENISE, CIMEO) qui s’inscrit dans le cadre du projet PRORETEX II (FUI
FEDER). Ce programme vise a la formulation, au développement, a la caractérisation et la
validation d’un nouveau matériau résistant au feu. Les travaux de LMC2, a caractére
expérimental, visent a approfondir la connaissance du comportement des matériaux composites
a matrice minérale et fibres continues soumises a des températures élevées.

L’objectif principal de cette thése est donc la mise au point d’un composite a matrice minérale
qui réponde au cahier des charges établi sur la base de la destination de ce matériau, a savoir,
la réparation des structures en béton armé. La mise au point comprend 1'évaluation de la
formulation du matériau et de sa performance vis-a-vis des différents chargements
thermomécaniques.

Dans ce contexte, le présent manuscrit couvre deux parties principales. La premiere présente
une synthese bibliographique concernant les matériaux composites TRC en général et leurs
constituants en particulier. La deuxi¢me partie, quant a elle, expose le travail expérimental mené
lors de cette theése, exploite tous les résultats obtenus et met en évidence les parameétres
nécessaires au développement d’un matériau composite performant a des températures élevées.
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Contexte & Objectifs

Généralités sur les matériaux composites

Le matériau composite est un systeme dans lequel au moins deux constituants sont assemblés
selon une architecture particuliere. Un des constituants a la fonction de matrice tandis que
l'autre, immergé dans le premier, joue un role de renfort. Le nouveau matériau ainsi constitué
possede des propriétés que les composants seuls ne posseédent pas. Les renforts se présentent
sous forme de fibres continues ou discontinues. Leur rdle est d’assurer la fonction de résistance
mécanique aux efforts. La matrice, quant a elle, a pour principal but de transmettre les efforts
mécaniques au renfort, de le maintenir dans sa position initiale et le protéger de 1'environnement
extérieur.

Les principaux avantages de ce matériau se situent essentiellement au niveau de leurs poids, de
leurs performances mécaniques et de leur plurifonctionnalité. De nouveaux procédés de
conception, d’industrialisation et de fabrication qui permettent de répondre au mieux aux
problemes technicoéconomiques et satisfont les besoins parfois contradictoires (poids,
fonctions, etc.) auxquels les matériaux classiques répondent difficilement.

En fonction de la nature de la matrice (organique ou minérale) et des fibres (inorganiques ou
organiques), les composites auront un domaine particulier d’utilisation. Il est noté que le quart
de la production mondiale de composites €tait destiné a 1’industrie automobile et 30 % étant
consacrés a la construction civile en 2002 (Nodal, 2002). En 2007 le volume d’affaires est
réparti pour 40 % en Amérique du Nord, 31 % en Europe et le reste en Asie (Preveraud, 2009).
Dans les deux premieres zones géographiques, c’est toujours 1’industrie des transports qui est
le plus gros consommateur de composites, viennent ensuite la construction et le batiment, puis
I’électrotechnique au sens large.

En France, dans le domaine du B-TP, deux grandes familles de matériaux composites se
développent. Les matériaux polymeres renforcés de fibres trouvent de nouvelles applications
industrielles, essentiellement dans la réparation ou le renforcement des batiments et des
ouvrages. Par ailleurs, les composites a matrice cimentaire représentent un marché moins
avancé sur le plan commercial (Lucas, 2005), malgré la multitude d’avantages apportée par ces
nouveaux matériaux. Le faible développement des solutions composites en France est lié a
I’inertie du secteur, ou I'introduction d’une technologie nouvelle prend nécessairement des
années.

Les composites dans le secteur du Génie Civil

Le développement des matériaux composites dans le secteur du Génie Civil a pour objectifs :
d’une part d’ouvrir de nouveaux champs d’application (physique, mécanique, tenue a
I’environnement, comportement sous sollicitations extrémes) et d'améliorer le cycle de vie pour
s’intégrer dans le contexte du développement durable (durée de vie, recyclablilité, coflit
énergétique), et d’autre part de s’adapter aux exigences de renforcement et de protection des
ouvrages existants.
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Trois grandes familles de matériaux composites sont utilisées pour la réalisation de nouvelles
structures et peuvent étre distinguées comme suit (Figure |-1) :

- Les structures souples : elles combinent une matrice thermoplastique avec des fibres
polymeres ou minérales. Elles concernent des applications en géotechniques et dans
I’ architecture tensible.

N

- Les composites rigides a matrices polymeres : elles sont formées de matrices
thermodurcissables et charges minérales renforcées par du textile ou associé a des
polymeres expansés (structures sandwiches). elles peuvent étre utilisées dans le
domaine des revétements routiers et des fondations spéciales

- Les composites rigides matrices minérales : elles concernent les composites
fibre/ciment ou TRC pour lesquels les matrices polymeres sont remplacées par des

matrices minérales.

Structures gonflables

Renforcement
de sols par
géotextiles

Structures sandwiches

Structure tensible

Figure I-1 : Quelques exemples de structures (a) composites souples (b) composites rigides a matrice
polymeére (c) TRC

Par ailleurs, plusieurs méthodes de réhabilitation de structures par matériaux composites
permettent de pallier les inconvénients et/ou limites des méthodes conventionnelles (chemisage
par béton armé, chemisage en acier, toles collées, précontrainte additionnelle...). Les méthodes
de renforcement les plus utilisées en France sont la mise en place de tissus stratifiés au contact
ou le collage de plats pultrudés (Figure 1-2). Les principales formulations utilisées sont
constituées de fibres de carbone, fibres de verre ou fibres d’aramide. Ces fibres de renfort sont
couplées a des matrices époxydiques ou polymeres (vinylester) afin d’assurer une imprégnation
convenables des fibres.
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Figure I-2 : Renforcement par matériaux composites

Malgré leurs multiples fonctions, ces matériaux composites présentent plusieurs
inconvénients qui handicapent fortement leur utilisation dans le secteur du génie civil :

- Le colt, qui est tres élevé par rapport aux matériaux traditionnels tels que le béton (0.3 €/kg)
ou ’acier (1.3 €/kg) ;

- Non-disponibilité de recommandations et de régles de calcul, ainsi que 1’absence de formation
des techniciens et ingénieurs ;

- Le manque de filiere de traitement ou de valorisation des déchets, et le probleme du recyclage
de ces matériaux.

- Les composites polymeres usuels sont vulnérables aux incendies. Ils briilent facilement en
émettant des fumées toxiques a cause de la nature organique de la matrice polymere qui les
compose ;

Un des axes de recherche qui est proposé afin de pallier ces problémes de prix, de résistance au
feu, de durabilité et de gestion environnementale consiste en la substitution des matrices
polymeres par des matrices minérales d’ ol les composites fibre/ciment.

Historique des composites fibre/ciment

Le XXe siecle aura connu le développement successif de différents matériaux de type «
fibrociment ». L amiante-ciment, breveté deés 1901, a été utilisé a partir des années 1960 en
France et a été I’objet d’une interdiction définitive dans la construction en 1994 suite a
I’établissement des risques sanitaires majeurs liés a I’amiante. Il a été remplacé progressivement
par le composite verre-ciment (CCV ou GRC : Glass Reinforced Cement).

Cependant, a cause de la dégradation des fibres de verre en milieu alcalin, les industriels
concernés ont cherché a développer des composites a fibre de verre alcali-résistante AR.
L’utilisation des fibres de verre AR entraine une forte diminution des problemes de
vieillissement (Bentur & Mindess, 1990) et (Glinicki, et al., 1994). Les domaines d’application
sont demeurés identiques, pour une large part, aux fibrociments (plaques de bardage, tole de
couverture, préfabrication légere, canalisations...) et les formulations standards favorisent
I’utilisation de fibres courtes (projetées) ou sous forme de « mat » pour le renforcement des
liants ou micro-mortiers avec des pourcentages volumiques limités (2 a 10 %). D’autres

-4-
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chercheurs ont mis au point de nouvelles formulations de liants minéraux afin de compenser la
sensibilité de verre E a I’alcali-réaction. Ambroise (Ambroise, et al., 1989) propose de réduire
la proportion de clinker Portland et d’ajouter du métakaolin susceptible de conférer de
meilleures caractéristiques mécaniques. D’autres ciments, comme les ciments magnésiens,
présentent I’avantage d’un pH légerement basique, ce qui n’engendre pas d’attaque alcaline des
fibres de renfort. De plus, les propriétés mécaniques sont Iégerement supérieures a celles des
ciments a base Portland. Néanmoins, les ciments magnésiens présentent I’inconvénient d’une
forte solubilité a I’eau, ce qui restreint son utilisation au sein des composites GRC (Matray &
Hamelin, 1991).

Plus récemment (2000 —2002), pour permettre un renforcement en utilisant le verre E classique,
la VUB et la société SYMBION ont développé la formulation de liants phosphatiques
(VUBONITE) pour remplacer les ciments Portland (Wastiels, 1999). Dans ce cas, les CCV ont
pu atteindre des taux de renfort volumique de 15 a 20 % et une résistance en traction améliorée
mais inférieure a 60 MPa.

Afin de repousser les limites des composites GRC, I'utilisation de tissus de renfort est
envisagée. Une nouvelle famille de composite est ainsi apparue : les TRC (textile reinforced
cement /ou textile reinforced concrete) (Brameshuber, 2001). Ces nouveaux matériaux
présentent les avantages d’un taux de renfort plus important et la possibilité de favoriser
I’ orientation des performances mécaniques.

Par conséquent, des nouveaux composites TRC sont développés en XXle siecle. Il s’agit des
formulations a matrice minérale (ciment Portland, liants sulfo-alumineux, liants phosphatiques,
géo-polymeres, céramiques) avec des renforts textiles continus (UD, tafettas, grille 2D-3D...)
de différentes natures, telles que le verre, I’aramide, le carbone voire des armures textiles
hybrides. Ces composites sont actuellement utilisés afin d’optimiser les performances des
composites tels que leur résistance en traction et en compression, schémas de fissuration,
durabilité, résistance aux impacts, retrait, expansion, propriétés thermiques et résistance au
feu...

Objectifs de I’étude

Cette these s’inscrit dans le cadre du projet PRORETEX II qui concerne la protection, le
renforcement des infrastructures existantes en utilisant des composites d’une nouvelle
génération plus fiables et plus durables au regard des sollicitations extrémes. Les objectifs fixés
dans le cadre du projet s’énoncent comme suit :

- Développer et formuler des matériaux a matrice minérale (ciment Portland, liants alumineux,
liants phosphatiques) avec des renforts textiles continus (UD, taffetas, grille 2D) utilisant le
verre, le carbone ou des armures textiles hybrides satisfaisants des performances
thermomécaniques vis-a-vis des mécanismes d’écaillage du béton et de plastification des aciers.

- Obtenir des propriétés mécaniques (résistance, rigidité, ténacité) nettement supérieures a des
CCV ou GRC renforcés de fibres courtes ou de mat de verre E ou alcali-résistant (Brameshuber,
2006).
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Le développement, la valorisation et I’optimisation des matériaux composites TRC nécessite
une caractérisation mécanique et physico-chimique. L’organisation du manuscrit vient
répondre a I’exigence du développement d’un TRC qui résiste au feu sans négliger le volet
mécanique. La suite est composée de deux parties :

La premiere partie de ce manuscrit a pour but d’exposer 1’étude bibliographique effectuée dans
le cadre de la these. Elle comprend 2 Chapitres :

- Chapitre 1: Il présente les matériaux constitutifs d’'un TRC (matrice minérale et renfort
textile), ainsi que les caractéristiques des TRC déja développés et les facteurs influengant leur
comportement mécanique a la température ambiante.

- Chapitre II : Il est axé sur 1’étude du comportement mécanique et les propriét€s physico-
chimiques du TRC et de ses constituants a hautes températures.

La deuxieme partie est dédiée a la campagne expérimentale développée pendant la thése et a la
caractérisation du comportement des TRC au niveau de la température. Cette partie se divise
en 5 chapitres :

- Chapitre II1 : 11 présente la méthodologie de caractérisation suivie qui permet d’identifier les
caractéristiques thermomécaniques des TRC sous forme de lois de comportement tout en
identifiant les parametres mécaniques des TRC aux différents niveaux de températures.

- Chapitre IV : Par I’application de la méthodologie présentée dans le Chapitre III, 1’étude de
I’influence du refroidissement et de la nature de la matrice sur le comportement du TRC, au
travers de différents régimes thermomécaniques, est traitée.

- Chapitre V : 11 s’intéresse essentiellement a 1’évolution du comportement thermomécanique
de plusieurs familles de TRC en variant plusieurs facteurs: géométrie du textile, pré-
imprégnation des fibres, nature de la matrice et des fibres, et chargement de la matrice.

- Chapitre VI : 1l est axé sur I’identification des propriétés physico-chimiques en fonction de la
température et de leur I’influence sur le comportement thermomécanique du TRC.

- Chapitre VII : Ce chapitre se concentre sur I’étude de 1’effet de bouclier thermique sur le
comportement résiduel du TRC.
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Chapitre I - Comportement mécanique du composite TRC

CHAPITRE 1. COMPORTEMENT MECANIQUE DU
COMPOSITE TRC

L’objectif de ce chapitre est de présenter une revue bibliographique concernant les matériaux
composites textile-mortier. Cette étude bibliographique s’articule autour de deux thémes. Le
premier est axé sur les matériaux constitutifs tels que les renforts textiles et les matrices. Le
second porte sur le comportement mécanique des composites TRC, principalement sous
sollicitations de traction a la température ambiante.

Ce chapitre visera essentiellement a identifier les verrous scientifiques et technologiques, tant
en termes de méthodologie expérimentale, indispensable a une caractérisation fine et pertinente
des TRC, qu’en termes phénoménologiques a différentes échelles du matériau.

I.1 MATERIAUX CONSTITUTIFS D’UN TRC

En général les constituants principaux d’un TRC sont : la matrice minérale et le renfort. Chacun
de ces constituants a une fonction bien spécifique. La matrice apporte la cohésion au matériau
en répartissant les efforts appliqués au composite sur toutes les fibres. Le renfort apporte la
résistance mécanique, la structure étant congue pour que I’essentiel des contraintes soit supporté
par les fibres. Ce transfert des contraintes se fait a travers une zone de contact qui est, suivant
I’échelle considérée, bidimensionnelle (interface) ou tridimensionnelle (interphase). Cette
partie détaille la nature des différents constituants, matrice et renfort, utilisés dans 1’élaboration
des TRC.

I.1.1 Matrice cimentaire
Les matrices cimentaires destinées aux composites TRC doivent permettre une mise en ceuvre
aisée du renfort textile, garantir un enrobage optimum de ce dernier et assurer un transfert de
charge satisfaisant. De ce fait, des mortiers tres fins sont utilisés (granulométrie maximale < 2
mm). Malgré leur finesse, ces matrices doivent &tre résistantes et présenter une adhérence
élevée avec le renfort textile.

De plus, la matrice cimentaire doit étre chimiquement compatible avec le renfort textile choisi
en fournissant les caractéristiques appropriées pour la géométrie d’éprouvette et les procédés
de production d’un composite TRC. Les matrices cimentaires actuellement utilisées pour les
TRC peuvent principalement étre divisées en 4 groupes (Contamine, 2011) : les matrices a base
de ciment portland, les matrices phosphatiques, les matrices a base d’aluminate de calcium (ou
alumineuses) et les matrices cimentaires chargées de polymere.

i. Matrice a base de ciment portland

Le ciment Portland est le produit obtenu en réduisant en poudre un clinker constitué
essentiellement de silicates de calcium hydrauliques auxquels on ajoute diverses formes de
sulfate de calcium (gypse/platre), du calcaire, ainsi que divers produits d'addition au choix du
fabricant. L’inconvénient principal de ce ciment est la création d’une solution fortement
alcaline qui engendre, avec le temps, une dégradation marquée des fibres de verre ordinaires

(B).



Chapitre I - Comportement mécanique du composite TRC

ii. Matrices phosphatiques

Une matrice phosphatique (Vubonite) a été développée sous I'impulsion des chercheurs de
I’université libre de Bruxelles. La Vubonite n’est pas un liant hydraulique, elle résulte en fait
de la réaction entre une poudre composée de Wollastonite (silicate de calcium) et une solution
aqueuse (acide phosphorique). Le ciment phosphatique combine la flexibilité de conception des
résines avec les propriétés de résistance au feu de la céramique. Le durcissement de ce matériau
se produit spontanément a la température ambiante et conduit a un ciment avec un pH neutre
apres durcissement. Par conséquent, les fibres de verre ne sont pas chimiquement attaquées par
la matrice cimentaire, ce qui rend 1’ utilisation des plusieurs types de fibres possible, telles que
les fibres de verre E traditionnelles, les fibres de verre AR, celles de carbones, celles d’aramide
et les fibres naturelles.

iii. Matrices a base d’aluminate de calcium

Les aluminates de calcium sont obtenus en faisant réagir a haute température de la chaux et de

I’oxyde de calcium, le produit de cette réaction est, apres refroidissement, un minéral appelé
clinker d’aluminates de calcium. Ce clinker est broyé en poudre fine est appelé ciment
d’aluminates de calcium (CAC). 1l s’agit d’un liant hydraulique réputé dans le domaine de la
construction pour des applications spécifiques nécessitant un durcissement rapide, une
résistance chimique et une résistance a la chaleur.

iv. Matrices cimentaires chargées de polymere

En ajoutant des polymeres a la matrice cimentaire, il est possible de modifier la résistance en
traction et compression, le module d’élasticité ainsi que 1’adhérence fibre-matrice. Pour cela, il
existe deux méthodes sont souvent utilisées : 1’addition du polymeére par imprégnation du
mortier durci (Polymer Impregnated Concrete : PIC), ou en ajoutant le polymeére directement
dans la formulation du mortier (sous forme de poudre en la mélangeant au liant, ou directement
sous forme de liquide lors du malaxage), (Polymer Modified Cement : PMC).

I.1.2 Renfort textile
A T’échelle microscopique, le filament constitue la plus petite unité contenue par le renfort
textile (de 5 a 30 um de diametre), ces filaments sont joints les uns aux autres pour former des
fils. Le filament est revétu d’une pellicule d’ensimage constituée, en général, d’une dispersion
aqueuse de divers composés chimiques présentant chacun une fonction bien définie.
L’ensimage est destiné a protéger le filament de 1’abrasion, a empécher la rupture tout au long
des différentes étapes d’élaboration du renfort et a améliorer I’adhésion de la matrice.

D’autre part, les renforts textiles, dans le cadre des TRC, doivent présenter des propriétés
(mécaniques, géométriques et physico-chimiques) compatibles avec le type de matrice utilisée
dans le but de permettre leur mise en ceuvre et leur imprégnation. Les principales technologies
de textile utilisées comme renfort dans les composites TRC sont : le canevas, le tricotage a
maille jetée, le tricotage a maille jetée en trois dimensions ainsi que le tissage (Figure I-1).
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Canevas Grille a maille jetée Grille a maille jetée a 3D Tissage

Figure I-1 : Principales technologies de textiles utilisées

Les propriétés mécaniques, physiques et chimiques ainsi que la proportion, la disposition et
I’interaction des fibres utilisées ont une influence considérable sur le comportement mécanique
du TRC. Le module d’ Young des filaments ainsi que les conditions d’adhérence textile-matrice
doivent étre suffisamment élevés afin de controler I’ouverture des fissures du composite et
contribuer a sa rigidité. Aussi, afin d’assurer la durabilité du TRC, la nature de ces fibres doit
étre chimiquement compatible avec le mortier.

Les fibres peuvent étre de différentes natures : Verre, basalte, aramide, carbone, etc. Le Tableau
I-1 présente les caractéristiques techniques de différents types de filaments.

Tableau I-1 : Caractéristiques techniques des fils de fibre

Nature de Résistance ;\:[S(():zleg ‘:lll;“:i(;:llf:et Coefficient Densité I]I)lli?:ing;i
fibre MPa de poisson Kg/dm? i
MP2 " Gpa) (%) P Ke/dm) i)
Verre-E 1100-1550 72-73 1.8 0.22 2.6 5-24
Verre-AR 1100-1700 74-76 1.8 0.25 2.7 9-27
Basalte 1800 85 2.1 0.25 3.0 9-13
Aramide 3000 60-130 1.8-2.3 0.35 1.8 5-15
Carbone 3000-5000 200-250 1.8 0.3 1.8 5-8
i. Fibres de verre

Les fibres de verre sont les fibres chimiques, inorganiques, obtenues par le mélange de la silice,
de I’argile, et du calcaire (Wulfhorst, et al., 2006). La fibre de verre en fusion se transforme en
filament en étant étirée a grande vitesse. Les fibres de verre AR sont obtenus par 1’ajout d’une
masse de zirconium supérieure a 15 % afin d’assurer une résistance dans le milieu alcalin.

Les fibres de verre possédent des propriétés spécifiques (incombustibilité, insensible aux
variations thermiques et hygrométriques, un coefficient de dilatation peu élevé, une faible
conductivité thermique, une perméabilité diélectrique et une haute résistance aux agents
chimiques). Elles nécessitent toutefois un traitement de surface, en particulier, pour améliorer
leur adhésion avec les matrices. Dans un stratifié, elles constituent une fraction volumique
comprise entre 30 a 70 %. En comparaison avec I’acier, des pieces composites renforcées de
verre permettent une réduction du poids (d’environ 30 %) pour des propriétés
thermomécaniques similaires.
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Rappelons que les fibres de verre E constituent le principal renfort des produits composites de
grande diffusion et entrent dans la composition de plus de 95 % des matériaux composites
présents sur le marché. En plus, avec I’introduction d’une matrice non basique (tel le ciment
phosphatique) il n’est pas nécessaire d’utiliser des fibres de verre alcali-résistantes AR (Promis,
2010). Cela a I’avantage d’étre d’un cout plus abordable.

ii. Fibres de basalte

Les fibres de basalte sont les fibres minérales extraites de la roche volcanique issue d’un magma
refroidi rapidement au contact de I’eau ou de I’air. Les fibres de basalte possedent de meilleures
propriétés mécaniques que les fibres de verre et résistent au feu a une température d'utilisation
élevée (820 °C), comme les fibres de silice, de céramique ou de carbone, tout en étant beaucoup
moins couteuses (3 a 4 fois moins cheres que les fibres de silice). Le basalte présente ainsi des
atouts intéressants vis-a-vis du domaine de la construction. Les fibres de basalte possedent
également une bonne mouillabilité et n’absorbent pas I’humidité. Elles présentent aussi une tres
bonne résistance aux produits chimiques et a la corrosion et aux rayonnements UV (Scheffler,
et al., 2009). Cependant, le basalte est instable au milieu alcalin. Cela nécessite d’envisager un
traitement spécifique afin de pouvoir les utiliser au sein d’un matériau composite TRC (Van de
Veldde, et al., 2003), (Scheffler, et al., 2009).

iii. Fibres d’aramide

L’aramide est obtenu par réaction entre le paraphénylénediamine et le chlorure de terephtalyle
dans un solvant organique. Ce polymere est extrudé dans une filiere et filé. Les filaments sont
refroidis par jet d'air puis lavés, séchés et bobinés. Les fibres de para-aramide (couleurs dorées)
sont nettement plus tenaces (résistance a la rupture voisine de 3 GPa) et rigides (le module
d'élasticité peut dépasser 100 GPa) que les fibres de méta-aramide (couleur blanchatre). Le
para-aramide se décline sous 3 formes : normales (N), a haute résistante (HT) et a module
d’Young élevé (HM). Par rapport aux fibres de carbone et de verre, les fibres d’aramide et para-
aramide possedent une densité plus faible et une résistance au cisaillement et aux impacts plus
élevée. Cependant, le coefficient de dilatation négatif associé aux fibres d’aramide constitue
une limite non négligeable dans la perspective de I’emploi de cette fibre dans le cadre des TRC.
Un second désavantage de I’aramide pourrait étre sa sensibilité au milieu alcalin. De nouvelles
fibres élaborées telles que Tecnora présentent une meilleure résistance au milieu alcalin
(Derombise, et al., 2009).

iv. Fibres de carbone

Les fibres carbones sont des fibres synthétiques qui peuvent étre fabriquées par deux méthodes,
la premicre est basée sur la pyrolyse de polyacrylonitrile (PAN), la deuxiéme est basée sur le
produit de pétrole, pour les deux méthodes, la teneur en carbone doit étre supérieure a 90 %.
Elles se présentent selon plusieurs types en fonction de leurs propriétés mécaniques. Les fibres
de type hauts modules et les fibres de type hautes résistances. En général, les fibres de faible
module ont une densité et un colit plus faible ainsi qu'une résistance a la traction et un
allongement a rupture plus grands que les fibres de hauts modules. Les fibres de carbone
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présentent une excellente tenue a haute température, une grande résistance a la fatigue, un faible
coefficient de dilatation et une insensibilité a I’humidité et aux rayons. Cependant elles sont un
mauvais isolant et ont un cofit élevé.

V. Textile hybride

Les textiles hybrides sont une combinaison de deux ou plusieurs fibres dans une méme matrice.
Ce schéma permet d'accroitre 1’étendue des propriétés pouvant €tre atteintes par les composites.
Des associations de fibres de différentes caractéristiques commencent a étre utilisées.

Banthia (Banthia & Gupta, 2004) montre que 1’association des fibres synthétiques et des fibres
métalliques peut donner aux bétons des comportements plus ductiles, que dans le cas des bétons
fibrés seulement avec des fibres métalliques.

L'hybride le plus rencontré est le verre-carbone. Les fibres de verre peuvent étre ajoutées aux
fibres de carbone si les propriétés mécaniques visées sont un peu plus faibles que celles des
fibres de carbone, le colt sera ainsi plus faible. Par contre, 1’ajout des fibres de carbone, a des
fibres de verre qui sont plus déformés, aboutit a un module d'élasticité plus grand. Les fibres de
carbone augmenteront aussi la résistance a la fatigue, la rigidité en torsion sans oublier leur
effet conducteur.

1.2 GENERALITES SUR LE COMPORTEMENT MONOTONE EN TRACTION DU
TRC

Les TRC sont essentiellement mobilisés dans le cadre de la réhabilitation sous I’effet de
sollicitations de traction. Des lors, I’étude des composites TRC se focalisera sur la sollicitation
monotone de traction.

La grande majorité des études montre que la loi de comportement du composite TRC exprimée
en « contrainte-déformation » peut étre divisée en 3 zones comme illustré dans la Figure |-2
(Kruger & Reinhardt, 2001), (Peled & Bentur, 2003) ; (Hegger, et al., 2004); (Mobasher, et al.,
2006), (Promis, 2010), (Contamine, 2011), (Mechtcherine, 2013), (Colombo, 2013), (Bertolesi,
et al., 2014).

(o) OA: sans fissure

AB: fissuration multiple

A= B BC: élargissement des 5‘/ ’
3 fissures 4
03 ¢
1
0 >
€

Figure I-2 : Courbe du comportement typique en traction : (1) de la matrice cimentaire, (2) du
composite TRC et (3) du renfort textile
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La premiere zone OA est linéaire (Brameshuber, 2006) ou quasi-linéaire (Mobasher, et al.,
20006) se caractérise par une matrice non macro-fissurée et une rigidité tributaire de celle de la
matrice. La premiere zone OA est suivie d’une zone AB non linéaire et de rigidité largement
inférieure. Elle se caractérise par une formation de multiple fissure dans le mortier avec une
petite augmentation de la contrainte. Ensuite, la charge est progressivement transférée aux
fibres d’ou la troisieme zone BC. Cette zone est quasi-linéaire, elle présente une augmentation
sensible de la rigidité par rapport a la seconde mais reste inférieure a celle de la premicre. Elle
correspond au comportement post-fissuration : seule une augmentation de 1’ouverture fissures
existantes est supposée. Mais d’apres 1’étude de Mobasher (Mobasher, et al., 2006), des
nouvelles fissures dans la matrice peuvent se présenter encore lors de cette phase, ce résultat
est illustré sur la Figure I-3 qui présente la courbe contrainte-déformation et la courbe
espacement des fissures-déformation. La rupture du TRC aura lieu une fois la résistance ultime
a la traction du renfort est atteinte sous réserve d’une longueur de scellement suffisante.

20 T T L T Y T 80
4060

40

- _‘)
‘ M
B‘ )P

o
\‘."p- 1 . 1 X 1

0 0.02 0.04 0.06
Strain, nmanamm

DUCSS, MTra

Crack Spacing, mm

Figure I-3 : Courbes contrainte-déformation et espacement des fissures-déformation (Mobasher, et
al., 2006)

Les travaux précédents montrent que le comportement mécanique des TRC est complexe et que
les effets de renforcement de l'armure textile dépendent essentiellement des mécanismes de
transfert de charge au sein des TRC. Ce mécanisme se développe a I'échelle du nanometre entre
la fibre élémentaire de quelques micros et l'auréole de transition du liant ou bien a 1'échelle de
l'interface, entre l'armure textile et la matrice. En particulier, 1’existence d’une interphase
complaisante (de décohésion) fibre-matrice peut faciliter le déchaussement des fibres
responsables du caractére non fragile de la rupture dans les composites (Promis, 2010) et
(Contamine, 2011).

I.3 FACTEURS INFLUENCANT LE COMPORTEMENT EN TRACTION DU TRC

Le comportement mécanique des composites peut étre influencé par plusieurs parametres. En
effet, plusieurs études ont été conduites afin d’étudier I’influence de ces parametres. On peut
citer : la nature de la matrice, la nature des filaments, la structure du renfort textile (nombre de
filaments et géométrie du textile), le taux de renfort, la préimprégnation du textile, et le procédé
de cure du composite.
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1.3.1 Nature de la matrice

En théorie, quel que soit la matrice utilisée, son influence sur le comportement en traction du
TRC se limite au comportement pré-fissuration des TRC (la rigidité de la zone 1 ainsi que la
contrainte marquant la fin de cette zone) (Brameshuber, 2006). Cependant, Contamine
(Contamine, 2011) a montré que la nature de la matrice peut aussi avoir une influence
significative sur la troisieme zone de la courbe représentant le comportement du TRC (Figure
[-4). Selon lui, la diminution de 1’ouvrabilité des mortiers diminuerait le taux d’imprégnation
des fils par la matrice et entrainerait alors une diminution des caractéristiques mécaniques du
composite. Une autre étude effectuée par Keil (Keil & Raupach, 2007) montre que I’ajout de
polymere époxy dans la matrice cimentaire fraiche améliore significativement la résistance du
TRC, probablement du fait de I’amélioration de I’interaction textile-mortier.

"z sy Contrainte limite a
50 Module d’élasticité o
- la 1™ phase
40 el
z % .
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= 54
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10 21
|
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(a) Influence de la nature de la matrice sur la phase élastique

Déformation limite Déformation limite
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(b) Influence de la nature de la matrice sur la phase post-fissuration

(P1 : Référence, P2 : augmentation du taux de ciment, P3 : Diminution de la granularité : augmentation du taux
de ciment, P3: Diminution de la granularité, P4 : augmentation de la granularité, P5 : Augmentation du taux
d’ultrafine, P6 : Ajout d’une résine polymere, E&F : mortiers commerciaux).

Figure I-4 : Influence de la nature de la matrice sur le comportement en traction du TRC (a) de la
phase élastique, (b) de la phase post-fissuration (Contamine, 2011)
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1.3.2 Nature des fibres
En général, la nature des filaments a un effet sur la troisiéme zone, la phase de post-fissuration,
de la courbe du comportement de TRC. De nombreuses natures de fibres ont été testées, mais

rares sont les études qui comparent le comportement des TRC ou seule la nature des fibres
varie.

Peled (Peled, et al., 2008) fournit des résultats intéressants concernant les textiles tricotés dans
lesquelles différentes natures de filaments sont utilisées. Les types de fibres [verre AR, aramide,
polyéthylene haute densité (HDPE) et polypropyléne (PP)] sont étudiés pour leurs influences
correspondantes sur les performances de traction et les efficacités de renforcement des
composites a base de ciment. Les composites fabriqués a partir de tissus d'aramide et de HDPE
présentent des comportements de traction similaires avec des résistances relativement élevées

(Figure I-5 a). La valeur de résistance a la traction la plus faible a été observée pour le composite
PP.

Dans cette méme étude, deux configurations de fils ont été testées. La premiere formée des fils
constitués de filaments d’aramide et la seconde constituée des fils hybrides, la moitié¢ des
filaments d’aramide de la premiere configuration sont remplacés par des filaments de
polypropyléne (PP) de faibles caractéristiques mécaniques et de faible colt. Les résultats
montrent que la contrainte ultime des deux composites est quasi identique. Cependant, le
composite au renfort hybride présente une rigidité 1égerement inférieure et son comportement
post-pic est significativement plus fragile (Figure I-5 b). Selon Peled (Peled, et al., 2008), la
teneur en fil d'aramide faible par rapport a la teneur en fil PP du composite hybride a conduit a

une valeur de résistance de liaison relativement faible par rapport au systeme composite
aramide seul.
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Figure I-5 : Influence de la nature des fibres (a) Aramide, Verre-AR, HDPE et PP, (b) hybrides (Peled,
etal., 2008)

Si Larbi (Si Larbi, et al., 2013) fournit d’autres résultats intéressants sur la solution hybride
d’un renfort textile. Leur composite TRC de référence est constitué¢ de 3 couches de renfort
verre AR noyés dans le mortier. Les solutions hybrides sont constituées de 2 couches de renfort
verre AR associées soit a des joncs de carbone (TRC + JC) soit a une combinaison de joncs de
carbone et de verre (TRC + JVC). La surface des joncs a fait I’objet d’un traitement de surface
adapté (surface parsemée de silice) destiné a améliorer sa rugosité. Le comportement en traction
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du TRC est étudié par des essais de traction directe. Comme le montre la Figure [-6,
contrairement a ce qui est généralement observé dans I’étude précédente (Peled, et al., 2008),
le TRC utilisé dans cette étude présente un comportement €lastique quasi linéaire di a I'ajout
d'un revétement homogénéisant la contribution des filaments et donc adoucissant
considérablement la phase de fissuration (deux phases au lieu de trois couramment identifiées
dans le cas du TRC sans aucun produit de revétement). Le comportement du renfort hybride est
linéaire et fortement influencé par les joncs. L'augmentation marquée de la rigidité globale est
principalement le résultat de la bonne interaction (adhérence par frottement) entre le mortier et
les joncs. Il semblerait que la modification de la nature du renfort par la solution hybride
contribue a améliorer significativement la performance du composite.

150 mm Textile reinforcement
= Carbon
2 TRC +JC
w
o
o 150 mm Textile reinforcement
7] |
1
i | Carbon Glass
| TRC+ JVC
[ ]
i | 150mm  Textile reinforcement
T T
0 0,005 0,0
Strain (m/m)

Figure I-6 : Essai de traction directe selon les renforts textiles testés (Si Larbi, et al., 2013)

1.3.3 Structure du renfort textile
A I’échelle des fils, plusieurs études ont démontré I’influence de la géométrie et de la densité
des fils dans une armature textile. Ainsi, Peled (Peled, et al., 1998) conclut que 1’augmentation
du diametre de la meche ne modifie pas la longueur de transfert de charge de 1’armature. Molter
(Molter, 2001) a étudié I'influence substantielle de 1’épaisseur du fil sur le comportement
mécanique du composite, et Hegger (Hegger, et al., 2005 ) a évalué I’influence du nombre de
filaments par fils. Les auteurs ont alors mené des essais sur des matériaux a base de fibres de
verre. Ils ont conclu que la force ultime du composite décroit avec I’augmentation du diamétre
et du nombre de filaments du fil. Ceci est expliqué par la mauvaise imprégnation du fil et ainsi
par la diminution du taux de travail des filaments. Dans ce contexte, Peled (Peled, et al., 2008)
a étudié deux configurations d’éprouvette testées en traction ayant deux tailles de boucle de
chainettes différentes. Le résultat de 1I’étude montre que le taux de travail du textile augmente
quand les boucles sont plus larges. Dans ce cas la pénétration de la matrice dans les boucles
formées par I’armature ainsi que la pénétration de la matrice entre les fils est amélioré. Les
résultats de Hegger (Hegger, et al., 2005 ) montrent que la contrainte et la rigidité de la premiére
zone sont affectées par cette variation alors que la rigidité de la seconde partie de la courbe
évolue 1égerement en fonction du nombre de filaments par fils (Figure 1-7). Dans la méme étude,
Hegger montre que le composite est plus résistant lorsque le textile est dans le sens trame
(Figure I-8). Selon I’auteur, cela est dii a la diminution du taux d’imprégnation des fils de chaine
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par rapport aux fils de trame, du fait de I’obstruction a I’imprégnation des fils de chaine par les
fils de chainettes qui les entourent.
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Figure I-7 : Comportement en traction de composite ou seul le nombre de filament par fils varie
(Hegger, et al., 2005 )
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Figure I-8 : Direction du textile tricoté et comportement du composite TRC (Hegger, et al., 2005 )

1.3.4 Taux de renfort

Le taux de renfort est un facteur important dans 1’étude du comportement du composite TRC.
L’étude de I'influence du taux de renfort est effectuée de facon a ce que la variation du nombre
de couches de renfort soit faite dans un élément composite de méme épaisseur (Peled, et al.,
1998), (Hegger, et al., 2006), (Contamine, 2011) et (Colombo, et al., 2013). L’augmentation de
la résistance en traction ou de la résistance en flexion du composite avec I’augmentation du
nombre de couches de renfort est abordée dans plusieurs études (Contamine, 2011), (Kok,
2013), (Colombo, et al., 2013), (Rambo, et al., 2015) et (Du, et al., 2017). Une augmentation
du taux de renfort peut conduire a la diminution de I’espacement entre les couches textiles, ce
qui peut influencer 1’adhérence textile-mortier et ainsi la résistance et le mode de fissuration
(Figure 1-9). Ces auteurs montrent €galement que l’influence du taux de renfort sur la
performance du composite dépend essentiellement de deux facteurs : 1’interaction entre les
couches de renfort qui peut conduire a une réduction de I’adhérence textile-mortier, et
I’épaisseur de mortier présente entre les couches de renfort qui permet de transmettre
correctement 1’effort du textile dans le composite.
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Figure I-9 : Effet du taux de renfort sur le comportement du TRC (a) (Rambo, et al., 2015) (b)
(Colombo, et al., 2013)

Cependant, Hegger (Hegger, et al.,, 2005 ) a montré, qu'une réduction de la résistance du
composite est noté lors de I’augmentation du taux de renfort. En effet, selon I’auteur, le niveau
de chargement du matériau ne change pas avec l’augmentation du taux de renfort. Un
pourcentage volumique de fibre plus important conduit a une fissuration plus dense qui découle
de ’augmentation des contraintes tangentielles appliquées sur la meche du fait de la faible
épaisseur de mortier entre ces deux couches, ce qui conduit a une faible transmission de 1’effort
dans le composite (Figure 1-10).
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Figure I-10 : Influence du taux de renfort sur la capacité de chargement (Hegger, et al., 2005 )

Les résultats obtenus par Kong (Kong, et al., 2017) montrent également une faible influence du
taux de renfort. En effet, entre 2 couches et 6 couches de textile, la résistance maximale du TRC
évolue peu. Par contre, une augmentation marquée de la contrainte correspondante a
1’apparition de fissure a pu étre observée pour les TRC ayant le taux de renfort le plus grand.
Le palier de la deuxieme zone de comportement du TRC est €galement plus importante allant
Jusqu'a une déformation de 0,004 m/m (Figure I-11).
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Figure I-11 : Relations contrainte-déformation du TRC renforcées par 2 couches de fibres et 6 couches
de fibres dans un essai de traction (Kong, et al., 2017)

1.3.5 Pré-imprégnation du textile
L’influence de la pré-imprégnation des fils du textile sur I’adhérence fil mortier a été évaluée
expérimentalement par des essais d’arrachement.

L’influence de la pré-imprégnation par latex (Peled & Bentur, 2000), par silane (Badanoiu &
Holmegren, 2003) et par PVA (Dilthey, et al., 2006) a été étudiée. Kruger (Kruger, 2004) et
Dilthey (Dilthey, et al., 2006) ont évalué aussi le comportement d’arrachement des fibres au
sein d’une matrice cimentaire pour différentes configurations d’imprégnation des fils:
imprégnés d’époxy enrobés de sables, uniquement imprégnés d’époxy et non imprégnés.
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Ils en ressortent qu’en fonction du produit de pré-imprégnation utilisé, 1’effort maximal
d’arrachement du fil est amplifié ou réduit. La pré-imprégnation par latex, PVA et PVA
accompagné d’un traitement thermique engendre des diminutions respectives de cet effort de
30 %, 50 % et 55 %. Alors que I’effort d’arrachement augmente avec le traitement de surface
des fils au silane (370 %) ou la pré-imprégnation par 1I’époxy (190 %) et par I’époxy enrobé de
sable (270 %).

Aussi contrairement aux études de (Peled & Bentur, 2000) et (Badanoiu & Holmegren, 2003)
qui présentent uniquement les résultats vis-a-vis de I’effort maximal du fil a I’arrachement, les
études de (Kruger, 2004) et (Dilthey, et al., 2006) présentent le comportement effort-glissement
du fil enrobé dans la matrice. En effet, ils montrent que la pré-imprégnation des fils par époxy
entraine une évolution du comportement post-pic de pseudo-ductile a fragile (Figure 1-12 a).
Aussi, d’apres (Dilthey, et al., 2006), la pré-imprégnation par époxy suffit a homogénéiser la
contrainte entre les filaments. L’enrobage du fil par du sable n’améliore pas 1’effort
d’arrachement maximal. Au contraire, (Kruger, 2004) montre une augmentation de 1’effort
maximal d’arrachement des fils pré-imprégnés d’époxy et enrobés de sable par rapport a ceux
qui sont seulement pré-imprégnés d’époxy (Figure 1-12 b).
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Figure I-12 : Comportement effort-glissement du textile dans un mortier (a) (Dilthey, et al., 2006), (b)
(Kruger, 2004)

N

Pourtant le comportement a l’arrachement d’un fil ne reflete pas nécessairement le
comportement du TRC en traction directe. Il est donc nécessaire d’étudier 1’influence de la pré-
imprégnation du textile en traction directe. Sur I’ensemble des études traitant la pré-
imprégnation par époxy (Raupach, et al., 2006), (Keil & Raupach, 2007) et (Hegger, et al.,
2005), il apparait que ce produit augmente considérablement la contrainte maximale moyenne
atteinte dans les fils et de ce fait le taux de travail des fils et la résistance du composite sont
améliorés (Figure [-13).
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Figure I-13 : Contrainte-déformation (a) des fils (Raupach, et al., 2006), (b) du TRC (Hegger, et al.,
2005)

Dvorkin (Dvorkin & Peled, 2016) a étudié le comportement a la traction des composites
renforcés par des tissus de carbone. Deux groupes principaux d’enduction de textile ont été
testés: minérale NSL (a savoir, la fumée de silice et la nanoargile) et organique / polymeére EPX.
La Figure I-14 a présente les résultats des essais de traction des composites REF (non modifié),
EPX (organique) et NSL (minéral). Elle montre clairement que le composite EPX présentait les
meilleures performances mécaniques en termes de contrainte maximale et de ductilité, tandis
que le composite REF présentait les performances mécaniques les plus mauvaises. La
performance du composite NSL était entre les deux. Une comparaison du schéma d'espacement
des fissures des trois composites pendant le chargement indique une tendance différente de celle
observée dans la réponse en traction (Figure |-14 b). Le profil de fissuration le plus dense a été
observé dans le composite NSL, suivi par le composite REF, tandis que le composite EPX a
montré des distances beaucoup plus grandes entre les fissures tout au long de I'essai. En outre,
la valeur de I'espacement des fissures obtenues pour le composite NSL a la fin des essais était
légerement inférieure a celle du composite REF. Ainsi, le revétement de nano-silice a développé
la meilleure liaison avec la matrice de ciment, suivie par le composite REF, et enfin le
composite EPX. Cette découverte contraste avec le comportement a la traction du composite
EPX (qui devrait étre soutenu par une liaison plus forte avec la matrice de ciment), par rapport
aux composites a revétement minéral et REF. La faible liaison a l'interface entre le textile et la
matrice du systéme polymere s'explique par la un délaminage qui se produit entre les couches
de tissu et la matrice de ciment pendant le chargement de traction (comme le montre la Figure
I-15 pour le composite EPX).
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Figure I-14 : Comportement de 3 TRC ayant le textile pré-imprégné; REF (sans modification), EPX
(organique), and MSL (minérale), (a) Contrainte-déformation (b) Espacement des fissures (ACS)-
déformation (Dvorkin & Peled, 2016)

Delamination

Figure I-15 : Rupture du composite a fibres imprégnés d’époxy (EPX) (Dvorkin & Peled, 2016)
Contamine (Contamine, 2011) résume les modes de rupture du TRC selon deux cas :

Cas du renfort non pré-imprégné : la rupture se produit dans la région avoisinant les mors ol
I’ouverture de fissure est plus prononcée. Cela est dii a I’effet d’arrachement (pull out) et la
différence d’imprégnation entre les filaments internes et externes du fil.

Renfort pré-imprégné : la rupture dans ce cas se traduit par délaminage (la pré-imprégnation du
renfort améliore 1’adhérence fil-mortier). En effet, ce mode de rupture est engendré par des
efforts de traction perpendiculaire au plan du textile provenant des bielles de compressions
formées a I’ancrage du textile. Ces efforts sont d’autant plus importants que 1’adhérence textile-
mortier est élevée. Effectivement, une forte adhérence engendre une diminution de la longueur
d’ancrage et donc une augmentation de la contrainte dans les bielles.

En effet, en fonction de la configuration du textile et de la capacité d’imprégnation d'une meche
par le mortier, les filaments de la meéche peuvent étre différenciés entre des filaments extérieurs
imprégnés et des filaments intérieurs non imprégnés. Les filaments extérieurs ont un ancrage
direct avec le mortier alors que les filaments internes ne fonctionnent que par le frottement.
Dans les cas ou différentes techniques de traitements des meches sont appliquées avant mise en
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ceuvre dans la matrice, une adhérence externe inférieure a 1’adhérence interne peut étre obtenue.
Dans ce cas, la non-linéarité pré-pic de la courbe est imputable a la perte progressive de
I’adhésion filaments extérieurs-matrice accompagnée de la rupture éventuelle de quelques
filaments extérieurs. La rupture intervient alors pour un glissement et un effort quasi-identique
de I’ensemble des filaments. Le mode de rupture tend ainsi a devenir plus fragile.

1.3.6 Procédé de cure du composite

Les conditions de conservation influencent 1’évolution des propriétés physico-chimiques de la
matrice. Le retrait ou I’hydratation de la matrice en cours de conservation peuvent conduire a
une modification de [’adhérence matrice-textile. En effet, des données limitées sont
actuellement disponibles dans la littérature concernant la durabilité des TRC. Mobasher
(Mobasher, et al., 2005) et Dvorkin (Dvorkin & Peled, 2016) ont testé deux procédés de cure
différents sur une configuration de composite identique. Mobasher (Mobasher, et al., 2005) a
testé un composite qui était soumis a une cure réguliere a 23 °C et 100 % HR puis stocké dans
des conditions normales jusqu’a la date d’essai (apres 28 jours), et I’autre soumis a une cure
accélérée a une température de 80 °C et une humidité de 90 % HR pendant trois jours, suivi de
quatre jours de stabilisation a la température ambiante et une humidité de 20 % HR avant d’étre
testé a 7 jours. L’auteur montre que la résistance du composite évolue peu en fonction du
procédé de cure et que le composite ayant subi une cure accélérée présente une rigidité
nettement inférieure a celui ayant subi une cure réguliere (Figure I-16). L auteur explique que
cette diminution de la rigidité serait liée a une adhérence textile matrice plus faible que celle
obtenue dans le cas d’une cure régulicre.

Cependant, Dvorkin (Dvorkin & Peled, 2016) a étudié l’effet du vieillissement sur le
comportement et les propriétés mécaniques en traction du composite. Apres une cure dans I’eau
pendant 21 jours (RC), le TRC a été immergé dans ’eau a 50 °C pendant 21 jours
supplémentaires (AC). L’auteur montre que les propriétés mécaniques du composite sont
améliorées par la cure accélérée (indépendamment de la nature du revétement du textile et les
fillers utilisés dans cette étude) (Figure I-17). Le composite, aprées AC, présentait un
espacement de fissure plus dense tout au long de la procédure de chargement, indiquant une
forte liaison entre le tissu enduit et la matrice de ciment apres vieillissement, comparé a la force
de liaison inférieure mesurée avant le vieillissement.
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Figure I-16 : Influence des conditions de conservation sur le comportement en traction du composite
(Mobasher, et al., 2005)
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Figure I-17 : Propriétés mécaniques du composite ayant une cure réqguliére ou accélérée (Dvorkin &
Peled, 2016)

Quant a Colombo (Colombo, et al., 2013), il indique que la cure dans I’air et a une température
de 60 °C montrent une amélioration de 1’espacement de fissuration par rapport a la cure dans
I’eau, ou autrement dit la cure dans I’air et a 60 °C, présente une meilleur distribution de I’ effort
dans le composite (Figure 1-18).
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Figure I-18 : Conditions de conservation et comportement en traction du composite (Colombo, et al.,
2013)

Dans I’étude de Nobili (Nobili & Signorini, 2017), I’effet de différents environnements de cure
sur la performance mécanique du méme composite a été étudié. Les échantillons ont été soumis
a cinq environnements agressifs, a savoir : I'eau de mer, 1'eau alcaline, 1'eau distillée, 1'acide
chlorhydrique et les cycles de congélation-décongélation. D’apres les résultats présentés dans
la Figure 1-19, il apparait clairement qu'une réduction substantielle de la contrainte maximale
est produite par les milieux salins et alcalins. En effet, la résistance moyenne a la traction pour
les environnements salins et alcalins pour les composites renforcés de tissu de carbone ou de
verre est trés similaire (Hempel, et al., 2007) et (Butler, et al., 2009), ce qui suggere que la
dégradation des performances du composite est principalement due a la dégradation de
I’interface matrice/fibre due a la formation d'une nouvelle phase solide a l'interface matrice-
textile.

L'immersion dans l'eau distillée, I'acide chlorhydrique et les cycles de congélation-
décongélation semblent avoir peu d'effet sur la courbe de résistance.

20

Strain [mstrain]
—CC ---AK =—=<SW =—-DW --HA FT

Figure I-19 : Performance mécanique du TRC sous I’effet de différents environnements de cure CC :
témoin, AK : alcalin, SW : salin, DW : eau distillée, HA : acide HCl et FT : cycles de congélation-
décongélation (Nobili & Signorini, 2017)
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I.4 CONCLUSION

Ce chapitre synthétise les principales observations des résultats expérimentaux concernant le
comportement du TRC a la température ambiante. La littérature a clairement mis en lumiéere
que les propriétés d'interface entre le textile et la matrice cimentaire sont le facteur clé affectant
la capacité résistante du matériau TRC. Une forte liaison conduit généralement a la rupture du
renfort, fournissant un composite a haute résistance avec une faible ductilité et un
comportement relativement fragile; tandis qu'une liaison faible conduit a 1'arrachement des
fibres, fournissant un composite plus ductile avec une résistance plus basse. Plusieurs études
ont été menées en utilisant diverses méthodes pour modifier la surface des fibres. La nature de
la matrice et des fibres, la géométrie du textile ainsi que le traitement des fibres par des moyens
physiques et chimiques peuvent influencer I’interaction des deux composants du TRC. Le taux
de fibre a aussi un effet sur le comportement global du TRC, pour certains, en augmentant le
taux de fibres, la résistance augmente et pour d’autres, il n’influence que la phase de fissuration
et de la rupture.
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CHAPITRE II. COMPORTEMENT DES DIFFERENTS
MATERIAUX ET DES TRC VIS-A-VIS DE LA TEMPERATURE

Ce chapitre présente une analyse de travaux de recherche concernant 1’influence de la
température sur les propriétés physico-chimique et mécanique des différents matériaux (bétons
et fibres) et des TRC. Il s’articulera autour de trois points. Le premier point présente le
phénomene d’incendie. Le deuxiéme point portera sur les transformations thermo-physiques et
thermo-chimiques des différents matériaux. Alors que le troisieme point sera consacré a
I’évolution du comportement du TRC en fonction de la température.

I1.1 PHENOMENE D’INCENDIE

Les trois facteurs indispensables pour la production d’un feu sont : le combustible, le comburant
et la source de chaleur-flamme. Les incendies, dans les ouvrages de génie civil, peuvent €tre
déclenchés par des sollicitations catastrophiques (séisme), par des sollicitations extrémes ou
technologiques (explosions, impacts...) ou plus simplement par une vétusté de certains
appareils électriques ou un défaut d’installation provoqué par 1’étre humain. Le développement
d’un incendie comporte trois périodes (Figure II-1), I’ignition et la propagation du feu qui reste
généralement jusqu’a 500 °C, la pleine intensité qui est contrOlée par la ventilation et peut
atteindre 1100 °C a 1200 °C et enfin la décroissance, quand la quantité de matériau combustible
ou la teneur en oxygene ne suffit plus a entretenir le cycle de combustion.

lempéralure
A embrasement généralisé (lashover’)
1100°C
Y}~ 2 E
| ] :
contrbié par le i contrdlé par la ventilaion | contrdlé par le combustible
combustible = :
{ 1 !
: : L > femps
déeveloppement | ! pleine intensité | décrolssance
(ignition + propagation) | ' (extinction)
- >
REACTION AU FEU RESISTANCE AU FEU

Figure II-1 : Développement d’un incendie

Comme la courbe d'incendie naturel peut varier en fonction de 1'origine de l'incendie (énergie
d'activation, comburant, combustible) et de l'environnement de l'incendie, on propose une
courbe d'incendie normalisé ISO 834-10:2014 afin de faciliter le dimensionnement des
ouvrages vis-a-vis de la sollicitation incendie. La Figure I-2 présente la courbe d'incendie
normalisé selon la norme ISO 834 et la courbe d'incendie naturel en termes de la température
en fonction du temps. Par ailleurs, les valeurs des températures en fonction du temps pour la
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courbe normalisée ISO 834 sont synthétisées dans Tableau II-1. I est noté que la courbe
d'incendie normalisé atteint 842 °C apres 30 minutes et 1006 °C apres 90 minutes.

Tempér_ature Post-embrasement généralisé
~ Pré-embrasement 1000 - 1200°C
généralisé Temps | Température
5 min 576 °C
E:I'ntlﬁras_enlsent 10 min 678 °C
generalise Courbe d'incendie ]
naturel 30 min 842 °C
Déb?du feu , 60 min 945 °C
Courbe d'incendie . o
normalisé 150834 90 min 1006 °C
@ W 120min | 1049 °C
3 o
Iilumagel Production-FEU | Gombustion | Refroidissement | 240 min 1153 °C

Tableau II-1 : Valeurs des températures en
fonction du temps pour la courbe normalisée
ISO 834 (1SO_834-10, 2014)

Figure 1I-2 : Courbe température/temps normalisé
(ISO_834-10, 2014)

II.2 COMPORTEMENT DES MATERIAUX VIS-A-VIS DE LA TEMPERATURE

Le comportement mécanique des matériaux soumis a des sollicitations thermiques dépend de
I’évolution des leurs propriétés mécanique et physico-chimique en fonction de la température.
Comme le TRC est composé d’une matrice cimentaire et de renfort textile, il convient d’étudier
le comportement a haute température des matériaux a matrice cimentaire comme le béton et la
pate de ciment. Par ailleurs 1’évolution des propriétés des fibres en fonction de la température
a été aussi synthétisée.

I1.2.1 Evolution des propriétés du béton soumis a des températures
élevées
Les effets les plus importants de la température élevée sur le béton sont: déshydratation de la
pate de ciment, augmentation de la porosité, dilatation thermique, perte de résistance
mécanique, fissuration due a l'incompatibilité thermique, fluage thermique et 1'éclatement
thermique en raison de pression excessive des pores (Bazant & Kaplan, 1996) et (ULM, 1999).

i. Evolution de la pate de ciment

Pour la pate de ciment normal chauffé (Figure II-3), tous les changements commencent par
I’évaporation de 1’eau libre et la décomposition de 1I’ettringite avant 100 °C (Noumowé, 1995)
et (Castellote, et al., 2004). Les premiers signes de la décomposition du gel C-S-H (silicate de
calcium hydraté) apparaissent a 180 °C (Piasta & Piasta, 1994). Selon certains auteurs, ils sont
méme observés avant (Castellote, et al., 2004) et (Michel, 2009). Jusqu’a la température 300
°C, la déshydratation est assez rapide. Notamment dans la gamme des températures 80 °C —
200 °C se produit la décomposition du gypse. Lorsque 1'on dépasse 300 °C, I’eau la plus
fortement li€e qui participe a la constitution des hydrates, commence a s’évaporer. Entre 450
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°C et 550 °C, on observe les premiers signes de la décomposition de CH (la
portlandite) (Noumowé, 1995). La deuxieme étape de la décomposition des C-S-H est observée
a partir de 600 °C (Piasta & Piasta, 1994). Le calcaire se décompose autour de 700 °C avec un
dégagement de chaleur et la libération du gaz carbonique. Aux températures au-dessus de 1300
°C certains constituants fondent ce qui provoque la destruction complete du matériau.

Les ciments alumineux, comme les ciments aluminates de calcium CAC les plus résistants aux
environnements agressifs, sont essentiellement constitués de plusieurs phases d’aluminates de
calcium. L’hydratation progressive de ces phases conduit a la formation en premier temps des
phases métastables (CAHio et C2AHs). Ensuite, a des températures supérieures a 30 °C, les
deux phases métastables subissent une conversion en une phase permanente cubique C3AHg et
un gel d’alumine AH3 (Soro, 2005) et (Benali, et al., 2016). Lorsque le ciment alumineux est
soumis a de hautes températures, les premiers pics endothermiques de décomposition des
hydrates apparaissent a 120 °C — 170 °C, ils correspondent a la déshydratation des phases
CAHio et C2AHs. Au-dela de 270 °C, la déshydratation de AH3 et C3AHg est marquée (Rambo,
et al., 2016) (Figure 11-4).
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Figure 1I-3 : Analyse thermique d’une matrice a Figure lI-4 : Analyse thermique du ciment
base de ciment Portland (Silva, et al., 2014) réfractaire (Rambo, et al., 2016)

ii. Evolution des granulats

A hautes températures, les granulats se décomposent et subissent des modifications physico-
chimiques et minéralogiques significatives qui modifient les caractéristiques micro-
structurelles du matériau.

Les granulats de quartzite (siliceux) présentent des caractéristiques relativement stables vis-a-
vis du feu. A partir de 573 °C une transformation du quartz a en quartz 3 s’accompagne d’une
forte dilatation de 1 % a 5 % (Laneyrie, 2014). Cette variation de structure cristalline dans les
granulats peut provoquer une instabilité thermique lors du chauffage.

Les travaux de Mindeguia (Mindeguia, 2009) et de Xing (Xing, et al., 2011) ont montré un
éclatement du granulat de silex entre 110 °C et 450 °C. Cet endommagement précoce du silex
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peut étre dii a la présence d’eau piégée dans les micropores ou d’eau provenant de la
deshydroxylation des groupes silanols du quartz cryptocristallin.

Les granulats calcaires présentent un comportement thermique stable jusqu’a une température
de 600 °C. Au-dela de cette température, une perte de masse de 1’ordre de 40% aura lieu. Cette
perte est liée a la décarbonatation de la calcite : CaCO3z — CaO + COa». Lors du refroidissement,
le CaO peut réagir avec I’humidité de 1’air pour donner de la Portlandite Ca(OH).. La formation
de cette nouvelle Portlandite a un volume supérieur a celui du granulat initial, et créée des
nouvelles fissurations dans le béton (Dias, et al., 1990) et (Schneider, et al., 1982).

iii. Déformation thermique du béton

L’évolution opposée des déformations des granulats et de la pate de ciment provoque a
I’interface pate -granulats des incompatibilités de déformations qui générent des contraintes de
traction au sein de la pate de ciment et des contraintes de compression au niveau des granulats.
La Figure II-5 présente 1’évolution de dilatation thermique apparente de la pate de ciment et des
granulats en fonction de la température examinée par Nahhas (Al Nahhas, 2004).

Le béton présente une expansion relativement réguliere avec la température. La déformation de
la matrice est masquée par la présence des granulats, elle n’a que peu d’influence (Figure 11-6)
(Simonn, 2000). Les travaux de Kodur (Kodur, 2014) sur le béton ordinaire montrent une
augmentation de la déformation thermique a une température élevée (700 °C). L’auteur
explique cette augmentation par 1’expansion thermique des granulats qui masque le retrait de la
pate de ciment au sein du béton.

2,E-02 1
2,0

—— descente matrice

.5 —o— Granulats
g a Y I - —e— descente béton
—e— Pate de ciment 1,E-02

—— montée matrice

1,0

—— montée béton

0,5 : oy 5,E-03 -
+ Dilatation

0,0

ALILO

- Contraction

Coefficient de dilatation thermique [%)]

0,5 0,E+00 ; : : . : : .
200% 600 800 1000 1200 1400W
-1,0 Température (°C)
15 -5,E-03 -
-2,0
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 aaa
T[]
Figure II-5 : Evolution du coefficient de Figure II-6 : Courbes dilatométriques du béton et de
dilatation thermique apparent de la péte de la matrice (Simonn, 2000)

ciment et des granulats en fonction de la
température (Al Nahhas, 2004)

La déformation thermique de la pate de ciment résulte des différents phénomeénes physico-
chimiques. Cette déformation est formée de deux phases : la phase d’expansion et ensuite la
phase de retrait.
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La pate de ciment durcie se dilate dans un premier temps jusqu’a environ 150 °C (Khoury,
1995), (Menou, 2004) et (Hager, 2004). Cette phase de dilatation initiale est généralement
attribuée aux mouvements cinétiques moléculaires qui s’ajoutent a la pression développée par
une diminution de la tension superficielle de 1’eau lors de la sollicitation thermique (Menou,
2004). Au-dela de cette plage de température, la pate de ciment présente un retrait trés important
1ié au départ de I’eau contenue dans le matériau.

La transition depuis la phase dilatante vers la phase de contraction du matériau dépend de la
vitesse de chauffage comme cela est illustré sur la Figure II-7. Ce résultat semble montrer
l'influence de la cinétique de départ de l'eau du matériau sur sa dilatation thermique,
(Mindeguia, 2009).
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Figure II-7 : Influence de la vitesse de chauffage sur les déformations thermiques de la pdte de ciment
(Hager, 2004)

Les granulats ont un comportement différent, ils se dilatent avec la montée en température.
Durant la phase de refroidissement, leur expansion thermique est irréversible. La nature
minéralogique influence significativement 1’expansion thermique des granulats. Les granulats
contenants principalement des minéraux quartzites présentent une accélération rapide
d’expansion thermique (Bazant & Kaplan, 1996). Schneider (Schneider, et al., 1982) constate
que la déformation thermique d'un granulat de basalte est plus faible par rapport a celle d'un
granulat quartzite grace a sa structure cristalline plus fine (Figure 11-8).
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Figure II-8 : Evolution avec la température de la dilatation longitudinale de différents types de a :
roches, b : calcaire et d : basalte (Khoury & Sullivan, 1985)

D’autres études menées par Piasta (Piasta, 1984) et Hager (Hager, 2004) montrent que la
déformation thermique du béton est caractérisée par une expansion volumique non linéaire
dépendante de la température et de la nature de granulat (Figure 11-9 et Figure 11-10).
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Figure 1I-9 : Déformation thermique des
bétons avec différents types de granulat 1 : Figure 1I-10 : Déformation thermique des bétons de
silicieux, 2 : gres, 3 : calcaire, 4 : basaltes, granulats silico-calcaire et calcaire (Hager, 2004)

5 : argiles expansées, 6 : pdte du ciment
(Piasta, 1984)

Par ailleurs, les déformations thermiques semblent €tre quasi réversibles apres refroidissement.
Par contre, apres avoir dépassé la température de 400 °C les déformations ne sont plus linéaires.
Hager (Hager, 2004) a trouvé qu’aux températures supérieures, notamment entre 400 et 600 °C,
la fissuration du matériau qui se manifeste a partir de la température de 400 °C est
principalement due aux contraintes thermiques internes de la pate (retrait) et des granulats
(dilatation). Pendant le refroidissement, I’évolution des déformations est parallele a la courbe
de I’échauffement. Les déformations résiduelles sont principalement dues a la déshydratation
de la matrice cimentaire et a 1’apparition des fissures dans le matériau chauffé (Figure I1-11).
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Figure II-11 : Comparaison des déformations résiduelles du béton aprés un cycle de I’échauffement-
refroidissement (Hager, 2004)

iv. Evolution des propriétés physiques

Les propriétés physiques présentées dans cette section sont la conductivité thermique, la
porosité et la perte en masse. L’évolution de chacune de ces propriétés est présentée en fonction
de la température.

a)
La conductivité thermique du béton dépend de celles de la pate de ciment, des granulats et de
leurs proportions. La porosité et la teneur en eau influent fortement sur la conductivité
thermique de la pate de ciment et des granulats. Comme la conductivité thermique de I’eau est
plus élevée que celle de I’air, le transfert thermique par conduction augmente en présence de
I’eau (Figure 11-12) (Mindess, et al., 2003).
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Figure II-12 : Conductivité thermique en fonction de la masse volumique et de la teneur en eau des
bétons (Mindess, et al., 2003)
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La conductivité thermique est aussi influencée par la température. D’une maniere générale, la
conductivité thermique des bétons décroit avec 1’élévation de la température.

Cette baisse varie suivant le type de béton et la nature des granulats (Mindeguia, 2009) et (Xing,
etal., 2011). La conductivité thermique dépend de la présence de 1’eau dans le béton. Elle peut
augmenter jusqu’a 50 °C — 60 °C avant de diminuer fortement jusqu’aux 120 °C -140°C. En
effet, comme la conductivité thermique de 1’eau augmente avec la température, celle du béton
augmente également. Le départ de I’eau libre se produit avec la montée de la température
Jusqu’a 80 °C ce qui explique I’évolution de la conductibilité thermique vers 60 °C. Ensuite,
la baisse de la conductivité thermique est générée par le séchage du matériau ; la déshydratation
des C-S-H. De plus, au-dela de 300 °C, I’apparition et le développement des fissures causées
par I’incompatibilité de déformation entre le retrait de la pate de ciment et la dilatation des
granulats limitent le transfert de chaleur dans le béton (Mindeguia, 2009) et (Schneider, et al.,
1982).

D’autre part, la conductivité thermique des bétons dépend de celle des granulats utilisés : les
bétons de granulats siliceux présentent une conductivité thermique plus élevée que celle des
bétons de granulats calcaires (Figure 11-13). La différence de conductivité thermique est
attribuée a la forte cristallinité des granulats siliceux (Collet, 1977) et (Al Najim, 2004).
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Figure 1I-13 : Evolution de la conductivité thermique mesurée sur différents types de béton en fonction de la
température étudiée par (a) (Collet, 1977) (b) (Al Najim, 2004)

b) Porosité
L’augmentation de la porosité peut étre le résultat de deux processus : le départ d'eau (eau libre
et une partie de l'eau liée) qui augmente le volume poreux du matériau et I'apparition de
microfissures dans la matrice. Ces microfissures peuvent avoir pour origine la déshydratation
de la pate, les incompatibilités de déformation pate-granulat et les contraintes
thermomécaniques (reliées aux gradients thermiques).
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La mesure de la porosité a I’eau ou au mercure de bétons chauffés a fait I’objet de plusieurs
études (Pliya, 2010); (Mindeguia, 2009); (Hager, 2004); (Kalifa, et al., 2001); (Noumowé,
1995). L’augmentation de la porosité est relative pour les bétons. Elle dépend de la nature du
béton ; béton ordinaire ou béton a hautes performances en présence ou non des fibres. Pliya
(Pliya, 2010) a observé une croissance de 16 % jusqu’a la température de 300 °C pour tous les
bétons testés. Au-dela de 300 °C, la porosité relative du Béton ordinaire augmente de 34 %
tandis que celle du Béton haute performance est de 20 % (Figure II-14). L auteur attribue cette
forte croissance de la porosité a I’ouverture de microfissures engendrée par la dilatation
différentielle pate - granulat puisqu’une grande partie de I’eau liée s’est échappée.
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Figure 11-14 : Evolution de la porosité relative des BO et BHP (Pliya, 2010)

D’autre part, une croissance rapide de la porosité des bétons contenant des fibres de
polypropyléne par rapport aux bétons sans fibres entre 150 °C et 300 °C est remarquée (Figure
[I-15 a). La porosité supplémentaire est liée a la proportion de fibres.

En présence des fibres métalliques, 1’accroissement rapide de la porosité ne s’observe qu’au-
dela de 300 °C (Figure 1I-15 b). A 450 °C, I’augmentation de la porosité des bétons de fibres
métalliques est plus importante que celle des bétons sans fibres.
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Figure II-15 : Evolution comparée de la porosité des bétons (a) de fibres de polypropyléne et (b) de
fibres métalliques (Pliya, 2010)
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c) Perte de masse

La perte de masse en fonction de la température dans le béton est essentiellement due au départ
de I’eau libre suivi de la perte de I’eau liée correspondante a la destruction progressive des
hydrates et a la décarbonatation. Simonn (Simonn, 2000) montre que la perte de masse est
pilotée par la matrice du béton (Figure II-16). La différence significative de la structure poreuse
entre des BO et des BHP, facilitant 1’évaporation, met aussi en évidence la cinétique de perte
de masse durant le séchage de différents bétons. Par 1’étude de Hager (Hager, 2004), il est
montré que la perte de masse du béton ordinaire est plus rapide que le béton a haute performance
(BHP) jusqu'a 150 °C (Figure 11-17). A partir de 200 °C la cinétique de perte de masse du BHP
augmente brusquement et dépasse celle du béton ordinaire. Ceci est expliqué par la perte d’eau
libre et d’eau capillaire a des températures différentes pour chaque type de béton.
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Figure 1I-16: Perte de masse du béton et de la Figure Il-17 : Perte de masse des bétons étudiés
matrice (Simonn, 2000) durant I’échauffement. Béton ordinaire : M30C,
BHP : M75C-M100C-M75SC et BHP fibrés :
M100C (Hager, 2004)

V. Evolution des propriétés mécaniques du béton

En général, la résistance d’un béton diminue avec I’augmentation de la température. Des
transformations chimiques se produisent au cours du chauffage induisant une dégradation de la
microstructure du béton (Nguyen, 2013).

Trés peu d’études concernant I’évolution de la résistance en traction en fonction de la
température ont été menées. Pourtant cette donnée est primordiale, la résistance en traction
conditionne en partie la stabilité thermique des bétons (éclatements) (Fares, 2009). La Figure
[I-18 présente plusieurs résultats collectés sur la résistance en traction du béton en fonction de
la température. La résistance de traction des bétons diminue avec I’augmentation de la
température. Une dispersion des résultats jusqu’a 300 °C est observée, au contraire de la pate
de ciment qui présente une augmentation de la résistance jusqu’a 400 °C dans les études de
certains auteurs (Hager, 2004). Cette diminution peut &tre attribuée a 1I’endommagement
thermique du béton sous la forme des microfissures (Kodur, 2014).
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Figure 1I-18 : Différents résultats de résistance a la traction du béton

L'évolution de la résistance en traction du béton avec la température est affectée par plusieurs
parametres. Kanéma (Kanéma, 2007) a réalisé des essais de traction par fendage sur cing
formulations de bétons ayant un rapport E/C élevé (B325 - B350) et a faible rapport E/C (B450-
B500) (Figure 11-19). Les parametres ayant fait I’objet de cette étude sont I’influence du rapport
E/C, la vitesse de chauffage, la durée du palier de température ainsi que 1’age du béton. A partir
de 150 °C, les bétons a faible rapport E/C (B450 — B500) présentent une baisse plus significative
de leur résistance que les bétons a E/C élevé (B325 — B350). En effet, la destruction du gel C-
S-H peut bien s’effectuer quand la température atteint 100 °C (Jonatka & Nurnbergerova,
2005).
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Figure 1I-19 : Résistances résiduelles en traction en fonction de la température de chauffage (Kanéma,
2007)

L’étude de I’influence de la vitesse de chauffage sur 1’évolution de la résistance résiduelle en
traction des bétons B325 et B500 pour une méme durée de palier, montre une résistance plus
faible des bétons B325 (E/C = 0.62) a la suite du traitement thermique a la vitesse de
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0.1 °C.mn"! par rapport a la vitesse de 1 °C.mn". Quant aux bétons B500 (E/C = 0.29), le
changement de vitesse influe peu sur les résultats de la résistance en traction (Kanéma, 2007).

Il existe également dans la littérature quelques résultats qui montrent que la résistance en
traction directe a chaud d’un BHP pourrait croitre avec 1'élévation de la température (Figure
11-20).
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Figure 1I-20 : Evolution de la résistance en traction du béton testé a chaud par traction directe (Hager,
2004)

Cependant, les variations du module d’élasticité dépendent principalement de la microstructure
de la pate de ciment (Hager, 2004) (augmentation de I’endommagement du matériau par la
déshydratation et la fissuration de la matrice) et traduit I’évolution de la rigidité du béton avec
la température. Ainsi, avec I’élévation de la température, la rupture de liaisons internes entraine
une diminution du module d’€lasticité avec un matériau de plus en plus déformable (Schneider,
1988).

La Figure 11-21 présente des variations de modules d’élasticité en fonction de la température
d’aprés une étude réalisée par Bamonte (Bamonte & Felicetti, 2007). Le module décroit
indépendamment du type de béton testé. La diminution du module est due a I’endommagement
de la microstructure du béton. La rigidité baisse plus que 90 % a une température de 600 °C.
Tolentino (Tolentino, et al., 2002) explique cette baisse de rigidité des bétons a une température
élevée par I’augmentation des volumes poreux dans le béton.
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Figure II-21 : Evolution du module d’élasticité (Bamonte & Felicetti, 2007)

D’autre part, le fait de refroidir le matériau peut entrainer 1’apparition d’une fissuration
supplémentaire et une ré-humidification provoquant une réhydratation. Mais, il existe une
variante des essais apres refroidissement : il s’agit des essais menés apres un temps défini qui
suit le cycle de chauffage. Il a été rapporté (Hertz, 1984) que le béton est capable de récupérer
une partie de sa résistance. Ce phénomene d’autoréparation des bétons peut s’expliquer par la
réhydratation des grains de ciment non hydratés présents dans les bétons caractérisés par un
rapport E/C tres faible.

I1.2.2 Evolution des propriétés des fibres en fonction de la température
L’efficacité des fibres est liée a certaines caractéristiques importantes pour la résistance au feu
(Park, et al., 2007). Pour certaines fibres, les fibres organiques (polypropyléne, polyéthylene,

acrylique, polyamide...), certaines caractéristiques sont communes et importantes pour la
résistance au feu :

- Température de fusion (Ty) : c’est la température a laquelle la fibre passe de I’état solide a
I’état liquide. Trjoue un role sur le niveau de température ou apparait le volume libéré. A priori,
plus elle est basse, plus elle sera efficace.

-Longueur de la fibre (L) : elle joue un rdle par rapport a la taille des granulats et au nombre de
fibres présentes dans le béton (Khoury, 2008).

- Diametre de la fibre (D) : il entre en jeu dans le rapport L/D. Plus ce rapport est élevé, plus la
fibre est élancée et la connectivité du réseau s’améliore (Khoury, 2008).

- Densité (p) : elle est importante car, pour un dosage donné, elle permet d’estimer le nombre
de fibres ajoutées dans la composition, en utilisant la longueur et le diametre.

En plus, la forme de la fibre joue un certain role dans la tenue au feu du béton. Pour certains
auteurs (Khoury, 2008) I’ utilisation de "monofilaments", fibre unitaire séparé, est plus efficace
que les "fibrillées", torons de fibres, pour la résistance au feu.
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Quant a la nature des fibres, certaines fibres elles-mémes sont intrinséquement résistantes a
haute température. Par exemple, le module de fibre de carbone ne diminue qu’au-dessus 500
°C dans l'air et sa résistance en traction ne commence qu’a diminuer légerement a partir de 400
°C (Feih & Mouritz, 2012). Au-dessus de cette température une réaction d'oxydation qui
conduit a une perte de substance fibreuse et de la résistance du fil de filament commence (Hatta,
et al., 1999).

La Figure II-22 montre aussi la résistance des fibres a des températures élevées. Les fibres de
carbone ne sont pratiquement pas affectées par une température élevée jusqu'a 1000 °C alors
que les fibres de verre, 2 fois plus résistant que 1’acier (E.R.Tech, n.d.), conservent la plupart
de leur résistance a 400 °C et ont un point de fusion de 800 °C (Bisby, et al., 2005).
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Figure 1I-22 : Evolution de la résistance des fibres nues (Bisby, et al., 2005)

Soro (Soro, 2005) a présenté I’évolution du module d’Young au cours de traitement thermique
jusqu'a 750 °C des fibres de verre AR (Roving) (Figure 1I-23). Une chute de module entre 20
°C et 250 °C suivie d'une augmentation jusqu’a 650 °C est observé. L’explication de cette
évolution est liée au ramollissement de I'ensimage recouvrant les torons des fibres.
L'augmentation de module entre 250 °C et 650 °C, accompagnée d'une perte de masse
importante, est liée a l'élimination de l'ensimage. En effet apres le désensimage, le module
d'élasticité mesuré par ultrasons est celui de la fibre seule. De 650 °C a 750 °C, le module chute
a cause de la transition vitreuse des fibres de verre a 650 °C. Enfin, au cours du refroidissement,
une augmentation du module correspondant a la variation du module d"Young intrinseéque des
fibres de verre en fonction de la température est observée.
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Figure 1I-23 : Evolution du module d’Young au cours du traitement thermique jusqu’a 750°C des fibres
de verre (Soro, 2005)

I1.2.3 Evolution des propriétés du béton fibré

Des recherches importantes ont été faites pour mettre en évidence le role des fibres courtes
insérées dans les matériaux cimentaires notamment en ce qui concerne leurs propriétés
mécaniques a la température ambiante et leur procédé de mise en ceuvre. Plusieurs auteurs, dont
on peut citer (El Hachem, 1990), (Bernier, 1991) et (Zongjin, et al., 2002) ont permis
d’identifier ce role qui se manifeste dans 1’augmentation de la résistance a la traction, a la
fatigue et aux chocs, I’apparition de la zone ductile apres la premiére fissuration et la facilité de
mise en ceuvre. La distribution porale est plus faible pour un béton fibré par rapport a un béton
non fibré, comme le montre Carcasses (Carcasses, 2011) dans la Figure [I-24.
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Figure II-24 : Répartition des pores dans un BFUP et dans deux BHP (Carcasses, 2011)

La Figure 1I-25 montre les courbes schématiques que 1’on peut acquérir pendant un essai de
traction directe sur différentes catégories de bétons. Le gain apporté par la combinaison
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fibres/ciment est tres intéressant. En effet, les fibres agissent comme de micro armatures qui
permettent d’obtenir des déformations importantes avant la rupture.
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UHPFRC strain hardening
muld-microcracking

stram softening
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Figure 1I-25 : Courbes typiques de résistance en traction directe des différents bétons

En ce qui concerne la résistance a la traction en fonction de la température, Chefdebien
(Chefdebien & Robert, 2008) montre que la résistance maximale du béton fibré diminue avec
une chute importante de la ductilité du matériau (Figure 11-26). Ceci est i€ a la perte d’adhérence
entre la pate et les fibres due aux fissurations qui limitent 1’efficacité des fibres.

0 0,5 ) 1 1,5 2
Déplacement (mm)

Figure II-26 : Evolution du comportement en traction directe d’un BFUP pour différentes températures
(Chefdebien & Robert, 2008)

Behloul (Behloul, et al., 2002) a identifié 1’évolution de la résistance en traction directe d’un
BFUHP (Ductal) (Figure 11-27) apres des essais effectués a chaud et d’autres apres
refroidissement. Les résultats montrent que les résistances restent plus élevées dans le cas des
essais a chaud, et la tendance a la baisse avec 1’augmentation de la température est plus rapide
dans le cas des essais apres refroidissement.
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Figure II-27 : Evolution en fonction de la température de la résistance en traction directe d’'un BFUHP
(Behloul, et al., 2002)

D’autres essais, en flexion 4 points, faits par (Missemer, 2012) montrent que 1’évolution avec
la température de la résistance maximale des différents bétons fibrés (fibres métalliques,
polypropylénes PP et polyacétate de vényle PVA) sont supérieures a celle de la courbe
Eurocode 2 (Figure 11-28).
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Figure 1I-28 : Evolution avec la température de la résistance en traction (Missemer, 2012)

De nouvelles formulations de béton ont ensuite été étudiées par Pliya (Pliya, et al., 2011), en
utilisant un cocktail de fibres de polypropylene et métalliques, afin d'améliorer a la fois la
stabilité thermique et les propriétés mécaniques résiduelles du béton. La combinaison des deux
fibres confére au béton un comportement qui lui est particulier. Les caractéristiques mécaniques
résiduelles des bétons a fibres cocktail étaient inférieures a celles des bétons a fibres métalliques
mais supérieures a celles des bétons sans fibres et des bétons a fibres PP. Les fibres de
polypropyléne généraient une forte perte de résistance dans les bétons a fibre de PP seul. Apres
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chauffage a 600 °C, les modules d’élasticité résiduels des bétons de cocktail de fibres sont
méme 1égerement supérieurs a ceux des bétons de fibres métalliques.

ft Y% IE,, (%)
i My, (%) % EE;,
100 100 A
80 - T ~ 80 -
i cocazs ]
ED' = m;ééwx ED' )
& B8Rk —
o E Cnl2BEES |« - LD
::: E"‘L’ H0 ¢ f ‘—Nﬂggfhtﬁd
01 = BSG[HIB 20 1 H n R RR%5S5 55
EX ,—t__-.E'IT B —1 OOO0OOOLO0
0 = . X Bz = 0 : 1= e i =
300 BOD T(°C) 300 600 T(*C)
(a) (b)

Figure 1I-29 : Propriétés mécaniques relatives des bétons a 300°C et 600°C (a) Résistance résiduelle (b)
Module d’élasticité (Pliya, et al., 2011)

I1.3 COMPORTEMENT THERMOMECANIQUE DES TRC

Les essais nécessaires pour évaluer le comportement thermomécanique des TRC sont
divers (traction directe, flexion en 3 ou 4 points) et sont liés a plusieurs difficultés. La plupart
de ces études se basent sur une approche expérimentale qui consiste a évaluer les
caractéristiques résiduelles du composite aprés un processus d’échauffement suivi d’un
refroidissement avant I’application d’une sollicitation mécanique.

Colombo (Colombo, et al., 2011) et Rambo (Rambo, et al., 2015) ont étudié le comportement
résiduel de deux TRC différents. Le premier TRC est formé d’un ciment portland renforcé par
des textiles de verre AR (Colombo, et al., 2011), et le deuxiéme TRC est constitué d’une matrice
cimentaire d’aluminate de calcium CAC et des textiles de basalte (Rambo, et al., 2015). Les
TRC, des deux études, ont été testés en traction a la température ambiante apres d’étre
préchauffé a différents niveaux de températures.

Les résultats obtenus pour les deux TRC sont présentés dans la Figure 11-30 sous forme des
courbes « contrainte-déformation ».
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Figure 11-30 : Influence de la température sur le comportement a la traction des TRC (a) Ciment
Portland / Verre AR (Colombo, et al., 2011), (b) Ciment alumineux / Basalte (Rambo, et al., 2015)

Un gain de résistance a été aussi observé pour le TRC a des températures modérées.
L’influence positive de préchauffage a 200 °C du TRC ciment Portland /verre AR sur sa
performance mécanique est nettement remarquable sur la Figure [1-30 a. En effet la contrainte a
la traction augmente surtout dans la premiere zone (élastique) définit comme zone de pré-
fissuration. Le méme effet est produit dans le cas du préchauffage a 150 °C du TRC
basalte/CAC Figure 11-30 b. Ce phénomene est attribué a 1’effet conjugué du retrait irréversible
du mortier conduisant a 1’augmentation de 1’adhérence fibre-matrice, et 1’effet d’accroche
généré par la transformation de la résine d’imprégnation du textile d’un état viscoélastique a un
état plastique lors d’un chauffage a une température modérée (T=150 °C), cette transformation
conduit a une meilleure interaction entre les fils du textile et le mortier lorsque 1’éprouvette est
refroidie a température ambiante (Rambo, et al., 2016).

Pour les températures plus élevées, 400 °C, apres 1’apparition de la premiere fissure dans la
matrice, seulement une phase de multi-fissuration jusqu'a la rupture peut tre observée. Alors
que pour une température de 600 °C ou 1000 °C, une zone linéaire suivie d’une rupture fragile
se produit. Une chute de la résistance a la traction pour des températures €levées a cause de la
dégradation des fibres et la déshydratation de la matrice est remarquée.

L’espacement entre les fissures diminue avec I’augmentation de la contrainte, il devient
constant avant la rupture de I’éprouvette. Plus le matériau a une performance mécanique élevée,
plus I’espacement des fissures est petit. Par conséquence, la température (qui affecte la
performance mécanique du composite) a une influence sur cet espacement ; ce dernier est
minimal a 200 °C (Figure 11-31 a) et a 150 °C (Figure 11-31 b) et augmente progressivement au-
dela de ces températures.
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Figure 1I-31 : Espacement des fissures aux différentes températures des TRC (a) Ciment Portland /
Verre AR (Colombo, et al., 2011), (b) Ciment alumineux / Basalte (Rambo, et al., 2015)

Un autre régime thermomécanique a été appliqué par Nguyen (Nguyen, et al., 2016) sur deux
composites TRC ayant une matrice sulfo-alumineuse. Le premier (CSM) est renforcé par des
couches de Mat AR et le deuxieéme (GRI) contient des couches de Mat AR et des grilles de
verre AR. Le régime suivi dans cette étude consiste a appliquer une charge thermique suivi
directement d’une charge de traction sans refroidir le TRC.

Nguyen (Nguyen, et al., 2016) a mis en évidence qu’une sollicitation thermomécanique couplée
influence significativement et de manicres baissieres la tenue mécanique et le comportement en
traction du matériau TRC a partir d’une température de 100 °C (Figure 11-32). Une réduction
graduelle de la résistance a la fissuration, de la résistance a la rupture et de la déformation ultime
(celle-ci se produit a des tres hautes températures, 200 °C voire 300 °C) s’accompagne d’une
modification tant quantitative que qualitative de la courbe contrainte-déformation (d’une
courbe tri-linéaire puis bilinéaire et enfin a celle quasi-linéaire). D’autre part, il a aussi montré
que I’addition des grilles de fibres continues a un effet positif sur le comportement global du
matériau mais se révele sans effet notable en termes de résistance a la fissuration.
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Figure 1I-32 : Influence de la température sur le comportement thermomécanique a la traction des
composites TRC (a) CSM : renfort Mat AR, (b) GRI : renfort Mat AR et Grille verre AR (Nguyen, et al.,
2016)

Plusieurs études ont été menées dans le but d'étudier I'influence des différents parameétres sur
le comportement thermomécanique des TRC. On résume ces parametres par : la vitesse du
chargement thermique, la nature de la matrice, 1'ensimage des fibres et I’introduction des fibres
courtes.

I1.3.1 La vitesse du chargement thermique

Ehlig (Ehlig, et al., 2010) a rapporté une recherche sur les TRC avec des renforts textiles
constitués de fibres de carbone imprégnés. Les échantillons ont été soumis a plusieurs niveaux
de charge de traction et exposés ensuite a des sollicitations thermique avec des vitesses de 2
°K/min ou 10 °K/min. Tout d’abord, il est observé que la température de rupture diminue
linéairement avec I'augmentation du niveau de charge mais avec des pentes différentes (Figure
[1-33). Avec la vitesse de chauffage de 2 °K/min, l'influence du niveau de charge est plut6t faible
et la température de rupture atteinte se situe toujours dans le méme intervalle. Alors que, pour
une vitesse de 10 °K/min une influence de la charge de traction pendant le chauffage est
observée. Pourtant, une température de rupture plus élevée est atteinte avec la vitesse de
chargement thermique la plus grande (10 °K/min) quand la charge appliquée est inférieure a 60
% environ.
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Figure 11-33 : Effet de la vitesse de chargement thermique sur le comportement de TRC (a) Résistance,
(b) mode de fissuration (Ehlig, et al., 2010)

I1.3.2 Imprégnation des fibres
La nature de la courbe « contrainte-déformation », de la fissuration multiple, de la ténacité et
de la résistance résultante du composite TRC dépendent des propriétés des fibres et de la
matrice, ainsi que de la liaison qui peut étre développée a travers l'interface fibre-matrice
(Bentur & Mindess, 1990), (Balaguru & Shah, 1992) et (Katz, et al., 1995). La compréhension
correcte du comportement des textiles avec des matrices a base de ciment est une étape
importante dans la compréhension des mécanismes de dégradation qu'un composite peut subir
lorsqu'il est soumis a des températures élevées. Dans le but d’améliorer le comportement
mécanique des composites, plusieurs études ont été menées, a la température ambiante, en
utilisant diverses méthodes pour modifier la surface des fibres par des moyens physiques et
chimiques (Naaman, 1998) et (Hatta, et al., 1999). Une dispersion de polymere a été utilisée
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comme revétement dans 1'étude de Mader (Mader, et al., 2003). 11 a été montré que le revétement
utilisé améliore le comportement du composite en raison des contraintes de liaison accrues aux
interfaces filament-filament et a l'interface fibre-matrice.

Younes (Younes, et al., 2013) a étudié le comportement des fils de carbone revétus de polymere
a des températures comprises entre 20 °C et 500 °C. Les fils de carbone ont été chauffés a des
températures spécifiques et ensuite chargés avec une force de traction. Les résultats typiques
des résistances a la traction et des modules d’Young sont présentés dans la Figure [I-34. Les
résistances a la traction et les modules d’Young diminuent significativement au-dessus de 200
°C. Ceci a été expliqué par la combustion du revétement et la libération de chaleur
supplémentaire résultant de ce processus.
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Figure 11-34 : Résistance du filament de carbone revétu de polymére (a) contrainte, (b) module
d’Young (Younes, et al., 2013)

Le travail de Silva (Silva, et al., 2014) montre I’effet bénéfique du revétement des fils de
carbone par un polymere apres réchauffement et refroidissement du composite ciment Portland-
carbone a 100 °C et 150 °C (Figure 11-35). Une analyse microstructurale a évalué la dégradation
de la fibre de carbone et de son interface avec la matrice (Figure [1-36).
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Figure 1I-35 : Influence de la température sur I'arrachement des filaments de carbone d’une matrice
cimentaire (a) fibres non imprégnés, (b) fibres imprégnés (Silva, et al., 2014)
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(a) (b)

Figure 1I-36 : Analyse microstructurale de la fibre de carbone et de son interface avec la matrice (a)
fibre non imprégné a 150 °C, (b) fibre imprégné a : 25°C, b : 150°C, ¢ : 200°C et d : 400°C (Silva, et al.,
2014)

Les premicres indications prononcées de dégradation du matériau ayant des fibres non revétus
ont pu étre observées lors du préchauffage des éprouvettes jusqu'a une température de 400 °C.
Ceci a été mis en relief a la décohésion de I’interface fibre-matrice dii aux changements dans la
morphologie de la matrice, la forme de la matrice et l'interface fil-matrice.

Alors que pour les échantillons avec des fils enrobés de polymere, le revétement affecte
fortement les propriétés de liaison a certaines températures. Apres préchauffage a 150 °C, des
augmentations significatives de la résistance maximale et de l'ouverture de fissure
correspondante ont été observées. Ce constat a été expliqué par un mécanisme d'adhérence au
niveau de la matrice-polymere de polymere fondu et re-rigidifié, qui a formé une liaison a haute
performance entre les filaments et la matrice. Apres préchauffage a 200 °C, une nette
diminution de la performance a été observée au méme niveau de 1'échantillon de référence (20
°C). Le préchauffage jusqu'a 400 °C conduit a la décomposition thermique du revétement du
polymere, ce qui résulte par la suite en une perte presque complete de la capacité de pontage de
la fissure du fil multi-filamentaire.

Apres préchauffage a 600 °C, le méme comportement des éprouvettes avec des fils revétus ou
non a été observé ; apres dépassement de la résistance a la traction de la matrice, les échantillons
perdent leur résistance en raison de la rupture du fil de renforcement.

I1.3.3 Effet de la nature de la matrice
Une analyse expérimentale sur la résistance mécanique des plaques TRC ayant différentes
matrices cimentaires soumises au préalable a un chargement thermique a été faite par Xu (Xu,
et al., 2016). Cette étude montre que lorsque la température est inférieure a 600 °C, aucune
différence nette n'a pu étre observée entre les TRC a matrice alumineuse (CAC) et les TRC a
matrice ciment Portland (OPC) en termes de résistance maximale. Lorsque la température passe
a 800 °C, la résistance des échantillons CAC devient supérieure a celle des échantillons OPC
(1.7 fois). De plus, les TRC a matrice OPC présentent des phénomenes de décollement et
d'écaillage a la surface, contrairement aux TRC a matrice CAC. Ces résultats correspondent a
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la tendance de I’évolution de la résistance ultime des matrices seules présentée dans la Figure
[1-37. Par contre, dans presque tous les cas, sauf a 400 °C (Figure 11-38), les éprouvettes de TRC
a matrice CAC présente une force plus grande pour la méme déformation, ce qui signifie que

ces TRC ont une plus grande rigidité apres

fissuration et cela est dii a une adhérence fibre-

matrice plus efficace dans le cas de la matrice alumineuse CAC.
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Figure 11-37 : Effet de la température sur la résistance de la matrice (Xu, et al., 2016)
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Figure 1I-38 : Relation charge déviation pour les TRC a matrice alumineuse CAC et a matrice ciment
Portland OPC a : (a) température ambiante, (b) 200°C, (c) 400°C, (d) 600°C et (e) 800°C (Xu, et al.,
2016)

11.3.4 Effet de la durée d’exposition a une température
Deux études ont été menées dans le but d’évaluer I'effet de la durée d’exposition a une
température sur le comportement en traction d’un composite TRC. La premiere étude réalisée
par Nguyen (Nguyen, et al., 2016) compare des courbes contrainte-déformation obtenues a 100
°C (Figure 11-39 a) avec des durées d'exposition différentes : 0,5 h, 1h et 2 h. De méme, la
deuxieme étude (Figure 11-39 b) présente des résultats obtenus en traction du TRC en faisant
varier le temps d'exposition, apres I’atteinte d’une température de 200 °C, de 1h, 3h et 6h.

Les résultats obtenus avec Nguyen (Nguyen, et al., 2016) montrent que le comportement du
TRC ne semble pas étre affecté par une durée d’exposition qui varie entre 0.5h et 2h. Cela peut
s'observer sur les courbes (Figure 1I-39 b) qui montrent que l'augmentation du temps
d'exposition a trois et six heures n'a pratiquement aucun effet sur le comportement a la traction
du TRC. Les diminutions observées a la limite de la résistance a la traction provoquée par
I'augmentation du temps d’exposition a 200 °C d'une a trois heures et six heures sont d'environ
7 %. Selon Rambo (Rambo, et al., 2015) et comme indiqué précédemment, la température de
200 °C (en utilisant un temps d’attente de 1 h) provoque une décomposition partielle du
revétement présent dans les fils de renfort. Cependant, I'augmentation du temps d’exposition a
cette température n'a pas significativement aggravé ce processus. Pourtant la durée d’exposition
a 200 °C a un effet sur le mode de fissuration du TRC ; en augmentant la durée d’exposition, la
densité de fissure diminue et la distance entre les fissures augmente (Figure 11-39 b).
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Figure 11-39 : Effet de la durée d’exposition a une température sur le comportement thermomécanique
d’un TRC; (a) (Nguyen, et al., 2016), (b) (Rambo, et al., 2015)

I1.3.5 Role des fibres courtes
L'influence positive de I’introduction des fibres courtes sur la performance mécanique du TRC
a été bien évaluée par Barhum (Barhum & Mechtcherine, 2012). La contrainte correspondante
a la premiere fissure des éprouvettes TRC augmente, des fissures plus fines se sont formées et
la liaison entre le filament et la matrice a augmenté.

La morphologie de l'interface matrice-fibre fourni quelques explications sur les phénomenes
observés. Par leur positionnement aléatoire sur la surface du fil; les fibres courtes ont construit
de nouvelles liaisons adhésives «spéciales» qui ont fourni des points de connexion
supplémentaires avec la matrice (Figure 11-40 a).

A partir des essais de traction simples faits par Brameshuber (Brameshuber, 2006), des
conclusions concernant I’amélioration du comportement contrainte-déformation, la faible zone
de fissuration de la matrice et la résistance du composite peuvent étre déterminés (Figure 11-40
b).
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Figure 11-40 : Comportement d’un TRC avec et sans fibres courtes (a) physique, (b) mécanique

Pour pouvoir tirer des conclusions sur I’influence de 1’ajout des fibres courtes discontinues sur
le comportement thermomécanique du TRC, Homoro (Homoro, 2016) a comparé le
comportement en traction au niveau de température de deux composites renforcés par des grilles
de verre AR dont I’un des deux composites a la matrice chargé par des fibres courtes de verre
AR. 1l a été constaté que 1’ajout des fibres courtes discontinues de verre AR a un effet positif
sur le comportement du composite, elles augmentent la résistance ultime (Figure II-41 a) et
permettent également d’améliorer le module Eiequiv correspondant a la premiere zone du
comportement global du TRC par rapport au TRC sans fibres courtes, surtout entre les
températures 20 °C et 300 °C (Figure 11-41 b). Au-dela de 300 °C leur effet devient négligeable.
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Figure 11-41 : Influence de la température sur le comportement thermomécanique a la traction des
composites TRC (a) Contrainte ultime, (b) Module d’élasticité initiale Eiéquiv (Homoro, 2016)

II.4 CONCLUSION

Les principales observations expérimentales concernant I’évolution du comportement du TRC
a haute température sont synthétisées dans ce chapitre. Il est montré que le comportement
thermomécanique de TRC dépend de plusieurs facteurs influencant les propriétés de ses
constituants : la nature de la matrice et du renfort, la pré-imprégnation des fibres et le
chargement de la matrice. L’étude bibliographique a permis de mettre en évidence un certain
nombre de points a intégrer sur le plan expérimental.
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Tout d’abord un rappel des propriétés physico-chimiques et mécaniques de chacun des
constituants du béton (ciment et granulat) et des fibres soumis a des températures élevées a été
présenté. Cette étude préliminaire montre que 1’exposition a des hautes températures provoque
des processus thermiques, chimiques, physiques et mécaniques complexes qui peuvent étre
bénéfiques a des températures modérées et peuvent etre modifiés selon plusieurs parametres.

D’autre part, concernant le comportement des TRC essentiellement sous 1’effet de sollicitations
statiques monotones de traction, la plupart des études mentionnées dans la littérature sont
destinées au comportement résiduel de ce matériau en utilisant des essais effectués sur les
éprouvettes réchauffées-refroidies. Les premieres études fournissent des informations tres
précieuses concernant le comportement mécanique en traction du TRC en fonction de la
température d’exposition : la diminution générale de la performance a la traction (résistance,
module, déformation), la disparition progressive des zones post-fissurées de la courbe «
contrainte-déformation » et un changement d’un comportement d’écrouissage a celui de fragile,
I’existence des niveaux de température ayant des effets positifs sur la performance mécanique
du matériau (ces niveaux dépendent du type de composite), le changement de 1’espacement
final entre les fissures en fonction de plusieurs facteurs.

L'objectif du travail de thése est donc :

- de proposer et valider une démarche expérimentale permettant d'analyser le comportement en
traction de composite TRC sous sollicitations thermo-mécaniques couplées.

- de mieux appréhender les interactions entre les différentes matrices disponibles, les fibres et
les traitements de surface afin d’obtenir des données complémentaires.

- de mieux comprendre, par des analyses physiques et chimiques, les phénomenes de
dégradation se développant lors des différentes phases de dégradation du matériau.

La finalité du travail de thése dans le contexte de la présente recherche est de proposer in-fine
un matériau TRC le plus résistant possible aux situations d'incendie.
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Chapitre IIT - Méthodologie de caractérisation thermomécanique des TRC

CHAPITRE III. METHODOLOGIE DE CARACTERISATION
THERMOMECANIQUE DES TRC

Une des limites majeures de 1’approche thermomécanique, notamment dans le cas des
composites TRC, est de nature méthodologique. Les rares approches mises en ceuvre se limitent
a I’évaluation des caractéristiques résiduelles du composite. Le premier écueil porte sur les
dispositifs expérimentaux employés qui se révelent inadaptés pour ce type de sollicitation
couplée et complexe. La deuxieme difficulté porte sur I’aptitude de dispositifs plus appropriés
a caractériser de maniere fiable, a 1I’échelle du matériau, le comportement thermomécanique
des composites.

Il convient, compte tenu des objectifs du présent travail, de s’atteler a développer un protocole
d’essai susceptible de permettre une identification réellement thermomécanique. C’est dans
cette optique qu’une validation s’appuyant sur la comparaison des mesures de déformation
issues de plusieurs sources et celles provenant du laser du dispositif utilisé dans cette étude, a
température ambiante et a une température élevée, sera €tablie. Dans un second temps la
procédure d’essai sur laquelle est basée cette étude expérimentale est décrite. Une proposition
visant a « neutraliser » ou contourner les imperfections géométriques des éprouvettes sera
avancée. Une méthodologie de confrontation aux essais thermomécaniques est aussi
développée au cours de ce chapitre.

I11.1 CONFIGURATION DES EPROUVETTES POUR LES ESSAIS
THERMOMECANIQUES

Les composites TRC sont confectionnés manuellement par moulage au contact ou par moulage
au sac. Pour chaque famille de TRC, une plaque est réalisée par plusieurs couches de matrice
et de textile. Quel que soit le procédé de mise en ceuvre, un soin particulier doit étre accordé au
positionnement symétrique des couches de renfort textile régulierement espacées dans
I’épaisseur du composite ainsi qu’au voilement (retrait différentiel du mortier). La fabrication
des composites pour chaque famille sera détaillée dans les chapitres suivants (Chapitre IV et
Chapitre V).

Une fois durcies, les plaques de TRC sont coupées selon les dimensions souhaitées a 1’aide
d’une scie a diamant (Figure [lI-2).

Dans le cadre de ce projet, les éprouvettes sont de géométrie parallélépipédique. La longueur
et la largeur de I’éprouvette changera suivant le matériau et la température de 1’essai.

Pour les essais a 25 °C, les éprouvettes ont une largeur d’environ 100 mm. Cette largeur a été
sélectionnée suite a la demande du bureau d’études pour avoir des propriétés du composite
mesurées sur un échantillon ayant 100 mm de largeur. Alors que pour les essais a haute
température, les éprouvettes ont une largeur d’environ 50 mm. Cette dimension a été choisie
pour adapter la taille de I’échantillon a la taille du four de la machine thermomécanique utilisée.

Dans cette étude tous les textiles utilisés dans les composites présentent un maillage inférieur a
10 mm X 10 mm. Ce maillage est 5 fois inférieur a la largeur de 1’échantillon testé a haute
température. Des essais de traction simple a la température ambiante ont ét€ appliqués sur un
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méme composite avec les deux largeurs d’éprouvettes différentes (50 mm et 100 mm). Ces
essais montrent que les résultats obtenus sur 2 dimensions différentes de composite sont
cohérents (Figure I11-1).

40 -~
35 ~
30
25 4
20 -+
15 ~
10 -~

25°C-10cm
25°C-5cm

120°C-10cm

120°C-5cm

Contrainte (MPa)

0 T T T 1

0 0,5 1
Déformation (%)

Figure IlI-1 : Résultats obtenus sur des éprouvettes ayant deux largeurs différentes

Pour pouvoir transmettre la charge de traction directe de la machine a 1’éprouvette de
composite, deux talons d’aluminium ont été collés sur chaque extrémité de 1’éprouvette au
moyen d’une résine époxy (Eponal 380). Ensuite des trous de 12 mm sont forés, sur ’axe central
de I’éprouvette et dans la zone de talon (Figure Ill-3), de facon perpendiculaire a la surface
d’éprouvette pour €tre compatible avec les mors rotulés utilisés. Une distance suffisamment
importante est retenue entre le trou et le bord du talon afin d’assurer I’efficacité du transfert de
charge et de son homogénéité sur la largeur de I’éprouvette.

Ligne de sciage

]l

LI

Figure 111-2 :

Découpage des éléments d’une plaque de composite
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Figure I1I-3 : lllustration d’une éprouvette TRC

I11.2 ESSAIS DE TRACTION

Lors du renforcement des structures en béton les composites sont principalement sollicités dans
une direction connue. La mise en place du composite se fait donc la plupart du temps en plagant
les fibres dans la direction de I’effort de traction a reprendre. Pour cette raison, les tests de
caractérisation mécanique ont été uniquement menés dans la direction longitudinale des fibres
de renfort, soit le sens des fibres pour les tissus unidirectionnels et a 0 © de I’une des directions
pour les tissus bidirectionnels.

Des essais de traction sont trés souvent utilisés afin de caractériser le comportement mécanique
des matériaux. Une identification directe de la loi de comportement est basée sur 1’hypothese
vraisemblable de 1’uniformité des contraintes en fonction de la déformation. L’alignement de
la charge avec I’axe de I’éprouvette est un facteur essentiel quant a la qualité des analyses, les
phénomenes de flexion et/ou torsion parasites peuvent affecter les résultats obtenus. La
fabrication et la configuration de I’éprouvette d’essai ainsi que le choix des mors permettent
d’améliorer I’alignement (Degallaix & Ilshnier, 2007).

Des essais de traction uniaxiale sont réalisés sur la machine « Zwick 20 kN-1200 °C » (I11.2.1).
Ces essais sont contrdlés en déplacement. La vitesse de déplacement de la traverse choisie pour
les essais est de ’ordre de 1 mm/minute.

II1.2.1 Machine thermomécanique utilisée

La machine utilisée pour effectuer les essais de traction sur les composites TRC est « Zwick 20
kN-1200 °C », comme illustrée sur la Figure Ill-4. Elle a une capacité de 20 kN, et elle est
équipée d’un petit four (Figure Il-6) pouvant potentiellement atteindre une température
maximale de 1200 °C. La machine est capable de contrdler simultanément les sollicitations
mécaniques et thermiques. La vitesse maximale de chauffage de ce four est de 30 °C/minute.
L’échantillon est placé au milieu du four et relié a deux mors rotulés (Figure I1I-5). Cette
machine est également équipée d’un capteur laser placé a I’extérieur du four (Figure I11-6) qui
mesure la déformation longitudinale de 1’éprouvette lors du chargement thermomécanique.
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Figure IlI-4 : Machine Zwick 20kN-four 1200 °C Figure IlI-5: Détails des mors rotulés
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Figure IlI-6 : (a) Four de la machine thermomécanique « Zwick 20 kN-1200 °C»; (b) : Schémas du four

I11.2.2 Mesure de la température
Le four présenté dans la Figure Ill-6 a une hauteur de 400 mm et un diameétre interne de 100
mm. Il est équipé de résistances chauffantes qui peuvent atteindre une température maximale
de 1200 °C. La mesure de la température est effectuée par des thermocouples intégrés dans le
four tout au long de la hauteur, et d’autres accrochés sur 1’éprouvette durant I’essai. Les
thermocouples sont installés a égale distance dans trois zones différentes permettant de
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s’assurer de I’homogénéité de la température pendant I’essai. La vitesse d’augmentation de la
température du four est programmable a 1’aide du logiciel testXpert. Elle est réglée en fonction
du niveau de température de 1'essai (voir le Tableau IlI-1) tel que recommandé par le fabricant
du four afin d’assurer I'nomogénéité de la température de toute la partie de 1'éprouvette placée
dans le four.

Tableau llI-1 : Vitesse du chargement thermique pour chaque niveau de température

Température cible (°C) | Vitesse de chargement thermique (°C/minute)
75 2.5
120 4
150 5
200 6
400 13
600 20

I11.2.3 Mesure de la déformation
La mesure de la déformation via un capteur laser adjoint adapté au four est une priorité pour les
essais a haute température. Le capteur laser, équipé de caméras de haute résolution, permet de
mesurer la déformation des matériaux sous I'impact de différentes sollicitations
thermomécaniques.

Deux faisceaux laser ayant une surface d’environ 1 cm? chacun sont directement projetés sur la
surface latérale de I’éprouvette grace a la petite fenétre du four (Figure Ill-7 et Figure IlI-6 a).
Les images recues avant et apres les déplacements des points de mesure sont traitées par le
logiciel testXpert afin de fournir le déplacement relatif entre les deux faisceaux. Ayant la
distance initiale entre les deux faisceaux, la déformation axiale globale de 1’échantillon est
déterminée, notamment dans la zone de mesure du laser. Cette technique de mesure de
déformation présente plusieurs avantages tels que : la possibilité de faire 1’essai a une
température élevée (le recours a des capteurs traditionnels est incompatible ou économiquement
rédhibitoire), la simplicité d’utilisation et la compatibilité avec une variété des matériaux dans
la mesure ou la longueur de mesure de déformation peut varier de quelques millimétres jusqu’a
120 mm. En revanche, cette technique a aussi quelques inconvénients, a savoir le colt du laser
et la mesure de déformation sur une seule surface de 1I’éprouvette.
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Figure IlI-7 : Mesure de la déformation par le capteur laser sur la surface latérale de I'éprouvette

i. Vérification de la mesure du laser a la température ambiante

La vérification et I’étalonnage du capteur laser a la température ambiante ont été effectués par
Nguyen (Nguyen, 2015) afin d’assurer la précision et la fiabilité du capteur laser. Une mesure
de déformation est simultanément effectuée au moyen du capteur laser et des jauges de
déformation collées sur les deux faces opposées d’une éprouvette en aluminium (Figure I11-8 a).
Les résultats obtenus par la mesure sur les différentes faces de 1’éprouvette d’aluminium
montrent que la réponse des jauges est tres proche de celle du laser quand la déformation est
mesurée sur la face latérale (Figure I1I-8 b).

# = = jauge

Contrainte de traction (MPa)

7

laser - Face latérale 1

laser - Face latérale 2

laser - Face principale 1

laser - Face principale 2

-0,02 -0,01 0 001 002 003 004 005 0,06
Déformation (%)

(a) (b)

Figure I1I-8: Mesure de la déformation d’une éprouvette d’aluminium par laser et par jauges de
déformation; (a) Procédure de mesure, (b) Résultats de mesure
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Une deuxieme vérification a la température ambiante des instruments de mesure de la
déformation est effectuée sur un composite TRC. Une mesure de déformation est
simultanément effectuée au moyen du capteur laser projeté sur la face latérale, avec deux
capteurs de déplacement LVDT placés sur les deux faces principales opposées de 1’éprouvette
TRC et par corrélation d’image effectuée sur une face principale du TRC (Figure 11I-9 a). La
réponse donnée par le laser est trés proche a celle obtenue par les LVDT et par la mesure de
champs par corrélation d’images. Les courbes représentant le comportement du TRC par les
différents instruments de mesure sont quasiment confondues (Figure 111-9 b).

o1
" s
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S ¢
= e Laser
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o : = = COR1
E—at—t
£ p = « «COR2
E
E o LVDT-moyenne
Q /
(&) 1 ’,
o1
o 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3
Déformation ¢ (%)
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Figure I1I-9 : Mesure de la déformation par le capteur laser, LVDT et par corrélation d'images sur
une éprouvette de TRC; (a) Dispositifs de mesure, (b) Résultats de mesure

ii. Vérification de la mesure du capteur laser a 120 °C

La comparaison des résultats de la mesure de déformation en traction au moyen des différentes
instrumentations s’effectue sur une éprouvette de TRC testée en traction a une température de
120 °C. La déformation de I’éprouvette de TRC est mesurée a la fois par le capteur laser et par
deux jauges de déformations pouvant étre utilement mobilisées jusqu’a une température de 200
°C (Figure 1lI-10 a). En effet, les jauges en question, la colle (GA-61), les soudures et les fils
des jauges utilisées dans cette étude peuvent étre techniquement fonctionnelles jusqu’a une
température maximale de 200 °C. Afin d’assurer que les jauges collées sur le TRC soient en
bon état opérationnel, le niveau de température de 120°C a été sélectionné pour 1’essai de
vérification de la mesure du capteur laser sur le TRC. Dans cette partie, les jauges de
déformations sont collées sur les deux faces opposées de I’éprouvette par une colle spécifique
(GA-61) qui résiste a haute température et sont ensuite protégées par une couche mince de
protection en silicone (M-COAT C). L’éprouvette TRC est initialement soumise a un
chargement thermique jusqu’a 120 °C avec une vitesse de 4 °C/minute. Ensuite une force de
traction est appliquée a 1’éprouvette d’une maniere monotone, en imposant un déplacement de
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vitesse de 1 mm/minute, jusqu'a la rupture. Les résultats obtenus, présentés dans la Figure 111-10
b, montrent les courbes représentant la contrainte de traction en fonction de la déformation
axiale de I’éprouvette mesurée par le capteur laser et celle représentant la valeur moyenne de
déformation obtenue par les deux jauges de déformation. Ces résultats confirment la pertinence
de la procédure de mesure de la déformation de I’éprouvette TRC sur la face latérale a I’aide
du capteur laser.
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Figure I1I-10 : Mesure de la déformation par le capteur laser et par jauges de déformation sur une
éprouvette de TRC a 120°C; (a) Schémas de mesure, (b) Résultats de mesure

II1.3 EVALUATION DE LA FISSURATION PAR LA TECHNIQUE DE MESURE DE
CHAMPS PAR CORRELATION D’IMAGES

Une analyse de la fissuration est menée en s’appuyant sur la technique de la mesure de champs
par corrélation d’images.

La mesure de champs par corrélation d’images permet d’obtenir 1’évolution du champ de
déplacement et de ce fait des champs de déformation d’une face d’éprouvette plane tout au long
de I’évolution du chargement mécanique. La précision de cette mesure dépend de la résolution
de caméra et du logiciel utilisé ainsi que de la qualité du mouchetis, de 1’éclairage et de la
dimension de la surface a corréler.

Au cours de ce travail, un appareil photo de résolution 1600 x 1200 pixels, une lampe de haute
puissance et le logiciel de corrélation d’images ICASOFT-LaMCoS ont été utilisés. Un motif
moucheté de peinture noire et blanche a été pulvérisé sur la surface de 1'échantillon (Figure
[11-11). La corrélation a été réalisée sur la face la plus lisse de 1I’éprouvette. Une image de
référence est prise avant 1’application de la charge mécanique puis un ensemble d'images est
pris a une fréquence de 2 Hz jusqu'a la rupture de 1’éprouvette (Figure I11-12).
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Le déplacement des points dans la zone mesurée lors de 'augmentation de la charge peut étre
observé a partir des images. En conséquence, les taches a la surface de 1'échantillon se déplacent
a partir de leur emplacement initial. En corrélant 1'information provenant des deux images, a
I’aide du logiciel ICASOFT, on peut estimer le déplacement de différents points de I’image
initiale vers I’image finale et enfin I’obtention du champ de déplacement de toute la zone
corrélée (Figure Il1-13). La mesure du déplacement le long de 1'axe en fonction de la charge de
traction permet de tracer le graphique représentant le déplacement en fonction de la position
sur l'axe longitudinal pour chaque image (Figure Ill-14 a) ou chaque image dans ce cas
correspond a un niveau de chargement déterminé. Enfin, la distance entre les fissures et leur
ouverture en fonction du chargement peuvent étre identifiées comme le montre la Figure I1l-14

(b)

4l

Eprouvette

Figure Ill-12: Montage de la corrélation Figure IlI-13: Champ de déplacement de la zone
d’image étudié
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Figure IlI-14 : (a) Courbes du déplacement longitudinal pour différents niveaux de charge ; (b) mesure
de I'espacement et ouverture des fissures le long de la zone étudiée pour une charge donnée

I11.4 PROCEDURE D’ESSAIS EN TEMPERATURE

Dans le but de déterminer le comportement thermomécanique des matériaux composites a
différentes températures, plusieurs régimes de chargement thermique et mécanique ont été
retenus : Le régime thermomécanique a température constante (TMTC), le régime
thermomécanique résiduel (TMR) et le régime thermomécanique a force constante (TMFC).

Les résultats expérimentaux du comportement thermomécanique du composite TRC selon les
régimes TMTC et TMR sont présentés par des courbes « contrainte-déformation ». Alors que
pour le régime thermomécanique a force constante (TMFC) seule la température de rupture a
un chargement mécanique donné est présentée.

II1.4.1 Régime Thermomécanique a Température Constante (TMTC)
Suivant le  régime TMTC, le comportement d’un composite TRC peut étre déterminé a
différentes températures. Dans ce régime, des essais de la tenue mécanique a une température
constante ont été faits (Figure 1lI-15). La température augmente jusqu’a celle souhaitée
(température cible), la vitesse d’augmentation de cette température dépend de la température
cible pour chaque essai (voir Tableau IlI-1). Cette température est maintenue constante pour la
suite de I’essai. Une durée d’attente qui varie entre O et 1 h avant I’activation de la charge
mécanique est appliquée. Le laser ne peut pas détecter le déplacement du matériau en présence
de la vapeur d’eau ou de fumée autour de I’éprouvette. Pour cela, la durée d’attente est choisie
en fonction de type de composite TRC testé. Une durée de O h est choisie pour les matériaux
qui ne présentent pas de vapeur d’eau ou de fumée lorsque la température atteint la température
cible, et une durée de 1h est appliquée dans le cas contraire. Ensuite une force quasi-statique de
traction uniaxiale est appliquée a 1’éprouvette d’une maniére monotone en imposant un
déplacement de vitesse de 1 mm/minute, jusqu'a la rupture.
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Figure IlI-15 : Régime thermomécanique a température constante (TMTC)

I11.4.2 Régime Thermomécanique Résiduel (TMR)
Dans le but d’examiner les caractéristiques mécaniques résiduelles ainsi que l’effet du
refroidissement des matériaux TRC apres exposition a une température choisie, la sollicitation
thermomécanique résiduelle (TMR) comme montrée dans la Figure IlI-16 peut étre utilisée. Les
éprouvettes sont chauffées de la méme maniere que le régime thermomécanique a température
constante (TMTC). Une durée d’attente est appliquée sur les éprouvettes de TRC soumises a ce
régime TMR. Les éprouvettes sont ensuite naturellement refroidies (refroidissement non
contolé), laissées dans le four éteint pendant au moins 15 h a température ambiante. Enfin la
charge mécanique est appliquée jusqu’a la rupture de I’éprouvette.
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Figure Ill-16 : Régime Thermomécanique Résiduel (TMR)

I11.4.3. Régime thermomécanique a force constante (TMFC)

Le régime thermomécanique a force constante TMFC traduit 1’état réel d’un matériau soumis a
un chargement mécanique (ou une force) puis thermique notamment dans le cas d’un incendie.
Selon ce régime, les éprouvettes sont initialement accrochées aux deux extrémités et ensuite
soumises a une force de traction unixiale (Figure I1-17). Cette charge mécanique est assurée par
le déplacement de la traverse de la machine avec une vitesse de 1 mm/minute. Plusieurs niveaux
de charge ciblés sont choisis a partir de la charge maximale du composite TRC obtenue a 25
°C (10% ours (25 °C), 30 % ourts (25 °C), 50% ours (25 °C) et 70% outs (25 °C)). La charge
mécanique cible reste ensuite constante au cours de I’essai. Apres, la température augmente au
maximum que le TRC peut résister avec une vitesse de 30 °C/minute. La température de rupture
est déterminée au moment ou la charge mécanique présente soudainement une chute
significative.
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Figure Ill-17 : Régime thermomécanique a force constante (TMFC)

I11.4.4 Exploitation des essais

L’exploitation des résultats issus des essais thermomécaniques de la littérature se résume
souvent a la contrainte ultime des TRC aux différentes températures parfois assortie du taux de
travail du renfort au regard de la résistance du composite. Dans cette these, il a été choisi de
développer une méthodologie permettant de tendre vers une exploitation plus fine de la loi de
comportement des TRC. Cette méthodologie permettra notamment d’avoir un jeu de données
mobilisable dans la modélisation du comportement du composite ainsi que pour 1’analyse et le
dimensionnement d’éléments de structure et aussi de proposer une confrontation étendue des
différentes structurations de TRC lors de leur étude paramétrique.

Comme décrit par de nombreux auteurs cités dans la bibliographie, le comportement d’un TRC
est approché par une loi multilinéaire. Les courbes « contrainte-déformation » obtenues avec
les composites TRC présentent plusieurs phases. Elles peuvent étre formées de trois phases,
deux phases ou méme une seule phase, selon la température cible d’essai. La Figure 111-18
présente les trois types de comportement de TRC qui peuvent étre obtenus aprés un essai
thermomécanique. Les parametres caractéristiques de chaque TRC a chaque température
peuvent ainsi étre déterminés comme le montre la Figure 111-18.

3 phases UTS

Contrainte o (MPa)

Déformation € (%)

Figure 1lI-18 : Identification des parametres caractéristiques du composite aux différentes
températures

En général le comportement tri-linéaire ou la courbe « contrainte-déformation » présentant 3
phases est obtenu a de basses températures (25 °C - 300 °C). La premiere phase du
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comportement [0-1] est parfaitement linéaire et représente le comportement €lastique non
macro-fissuré du composite, la deuxieme phase [1-2] constitue la zone d’amorcage et de
propagation des fissures a laquelle est imputée la réduction de la rigidité du composite, et la
troisieme phase [2-UTS] représente essentiellement le comportement du textile dans le
composite et se termine au point correspondant a la contrainte maximale.

Ce qui différencie le comportement tri-lin€aire du comportement bi-linéaire (2 phases) est la
disparition de la deuxiéme phase correspondante a la fissuration. Cette courbe peut représenter
le comportement d’un TRC ayant une adhérence entre fibre et matrice presque parfaite qui
fissure difficilement, ou un TRC qui est chauffé a une température moyenne (300 °C - 500 °C).
Par contre le comportement du TRC formé d’une seule phase correspond a un TRC tres fragile,
chauffé a des températures élevées (> 600 °C).

La notation utilisée est détaillée ci-dessous:

e Point 0: définit le début de la courbe "contrainte-déformation”
e Point 1: définit la fin de la phase 1 et le début de la macro-fissuration
o1: contrainte correspondante au début de la phase de fissuration du composite
Ec1: la rigidité initiale du composite avant la fissuration (définie comme la pente entre le point
0 et le point 1 de la premiere phase de la courbe "contrainte-déformation")
€1 : la déformation a la fin de la premiere phase

e Point 2: définit la fin de la phase de fissuration et le début de la phase 3
62 : niveau de contrainte du composite correspondant au point 2
Ec2: rigidité de la phase de fissuration (définie comme la pente entre le point 1 et le point 2)
€2 : la déformation a la fin de la deuxieme phase

e Point UTS : représente le point de rupture du composite
ours : niveau de contrainte de rupture du composite correspondant au point UTS
Ec3: rigidité de la troisieme phase (ou rigidité du composite post-fissuré)
gurs : la déformation maximale que le composite peut subir juste avant la rupture

La valeur de la contrainte est déterminée selon la formule o=F/S avec S la surface de section
de I’éprouvette et F'la force appliquée. Or le procédé de stratification ne permet pas de fixer le
pourcentage volumique de fibres (Vy), ni I’épaisseur du composite, qui peuvent varier
significativement d’un opérateur a un autre et méme au sein d’une plaque composite dii au relief
de surface. De ce fait les propriétés physiques nominales des composites fluctuent également.
Cette variabilité des propriétés est problématique dans le dimensionnement de composite
nécessaire au renforcement, ou pour comparer les différentes composites entre eux.

Afin de s’affranchir de la variation d’€paisseur et du dimensionnement de renfort, les propriétés
nettes calculées a partir de la section des fibres Sy de renfort dans la méme direction de
chargement sont aussi prises en compte (Gnere = F/Sy, Enewe Obtenue par la pente finale de la
courbe « Operre— € »).

La surface de la section de I’éprouvette est calculée selon la formule S = / x e avec / la largeur
de I’éprouvette et e I’épaisseur de I’éprouvette. Alors que la section des fibres de renfort dans
la méme direction de chargement est déterminée selon la formule Sy = nsis x nrx s’ ; avec nyis le
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nombre de fils présents dans la section de 1’éprouvette, nyle nombre de filaments dans un seul
fil et s’ 1a surface d’un seul filament (Figure I1I-19).

Largeur de |'éprouvette

Filament de

l Fils de renfort
renfort

Epaisseur de

I'éprouvette - -

!

Figure I1I-19 : Schéma explicatif des sections utilisées pour les calculs de contraintes et modules.

II1.5 CONCLUSION

Cette partie de travail définit la démarche suivie pour caractériser le comportement
thermomécanique des matériaux composites en fonction de la température.

Le premier niveau de conception consiste a traiter la dépendance de la résistance du TRC en
fonction de la température. Le développement des méthodes de caractérisation
thermomécanique est donc nécessaire. Une machine thermomécanique munie d’un four a été
utilisée et permet de mesurer la déformation axiale de I’éprouvette a ’aide d’un capteur laser
sans contact. Plusieurs régimes de chargement thermique et mécanique couplé ont été définis
et ont été pris en compte. Une loi de comportement représentée par une courbe « contrainte-
déformation » peut ainsi étre schématisée ou idéalisée. Elle aide a caractériser les propriétés
mécaniques en traction (résistance, rigidité et déformation) des composites TRC étudiés. En
plus, une représentation de I’état réel de la tenue au feu du composite a été définie. Elle consiste
a déterminer la température de rupture d’'un TRC soumis a un chargement quasi-statique
monotone de traction unixiale. L’identification de 1’ouverture et la densité des fissures en
fonction du chargement mécanique dans le composite TRC a été effectuée grace a la technique
de corrélation d’image DIC.
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CHAPITRE IV. CARACTERISATION THERMOMECANIQUE
DES TRC DE REFERENCE

Ce chapitre représente une étude préliminaire consacrée au développement des TRC résistant a
des températures supérieures aux conditions normales. Deux composites TRC fabriqués au
laboratoire LMC2 sont caractérisés. Ils se différencient par la nature de la matrice utilisée,
mortier « normal » ou mortier feu (réfractaire).

Les objectifs visés dans ce chapitre sont: 1) contribuer a la validation des essais de
caractérisation, ii) identifier I’influence du refroidissement sur le comportement
thermomécanique des composites TRC, iii) identifier I’influence de la nature de la matrice sur
le comportement thermomécanique des composites TRC.

IV.1 MATERIAUX EMPLOYES

Cette section présente respectivement les matrices et le renfort textile en verre alkali-résistant
(AR) qui ont été employés pour élaborer des TRC de référence.

IV.1.1 Matrices

Dans ce chapitre, on s’intéresse a 1’étude de deux différents types de matrice cimentaire :
mortier « normal » et mortier feu (réfractaire). Les matrices utilisées sont des mortiers de
réparation cimentaires commerciaux qui sont disponibles sous forme de poudres prémélangés
[ciment, granulats fins (tailles inférieures a 1 mm pour le mortier « normal » et 2 mm pour le
mortier feu), différents adjuvants]. Ils sont généralement utilisés pour réparer et renforcer les
membres de structure. Ils ont été préparés en mélangeant de I'eau avec une poudre prémélangée
a un rapport eau/poudre (E/P) de 0,18. La rhéologie des matrices cimentaires fraiches (Figure
IV-1) et les propriétés des matrices cimentaires durcies apres 28 jours (Figure IV-2) ont été
identifiées expérimentalement suivant les normes et présentées dans le Tableau IV-1.

Tableau IV-1 : Propriétés du mortier normal et du mortier feu a I’état frais et a I’état durci apres 28

jours
Mortier normal Mortier feu
Propriétiés des mortiers Valeur Ecart- Valeur | Ecart-
moyenne type moyenne type
Mesure de I’étalement du
mortier frais a la table
secousse (cm) (BS EN 413-2, 14 0-5 20 2
o 2005)
Pro.prletes Mesure de la pénétrabilité a
physiques du I’aide du plongeur (cm) (BS 2 0 2.5 0.5
mortier frais EN 413-2, 2005)
Mesure de la maniabilité du
mortier soumis a la vibration 28 2 12 0
(s) (NF P15-437, 1987)
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Controle du volume d’air
entrainé (%) (BS EN 413-2, 12 0 5 0
2005)

Résistance en compression
apres 28 jours (BS EN 196-1, 23.5 2.3 14.5 0.5
Propriétés 2005)
mécaniques du | Résistance en traction apres 28
mortier durci jours (par le biais de I’essai de
flexion de trois points) (BS EN
196-1, 2005)

4.5 0.13 33 0.16

(b)

Figure IV-1 : Caractérisation du mortier a I’état frais ; (a) Mesure de I'étalement du mortier frais a la
table secousse, (b) Mesure de la pénétrabilité a I'aide du plongeur, (c) Contréle du volume d’air entrainé

(a) (b)

Figure IV-2 : Caractérisation du mortier a I’état durci : (a) essai de flexion 3 points caractérisant la
résistance en traction du mortier ; (b) essai caractérisant la résistance en compression du mortier

IV.1.2 Renfort textile en verre alkali-résistant (AR)
Le seul renfort utilisé dans cette famille de TRC est une grille de verre alkali-résistant (G.AR)
(Figure IV-3). Ce type de grille est obtenu par la technique de tricotage a maille jetée. Les fils
dans les deux sens de la grille ont un poids de 1200 Tex. Chaque fil est constitué de 1600
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filaments ayant chacun un diametre de 19 um. L’ouverture entre axes des mailles est de 8 x 8
mm, ce qui facilite le passage des fins granulats. Ce type de textile a été choisi en raison de sa
bonne résistance au feu (Jusqu'a 860 °C) (Green, et al., 2007) et parce que son élongation apres
exposition a des températures extrémement élevées est faible (Wallenberger & Brown, 1994).
La nature AR du textile de verre présente également une excellente capacité (par rapport au
verre E) a résister a la dégradation dans un environnement alcalin. Les autres critéres qui ont
guidé le choix de ce type de renforcement comprenaient le poids nominal de cette grille verre
AR (300 g/m?) et les conditions de mise en ceuvre. Le Tableau IV-2 et le Tableau IV-3 suivants
présentent respectivement les principales caractéristiques physiques et mécaniques d’un seul
filament de verre AR et d’une grille de verre AR a température ambiante.

Figure IV-3 : Grille de verre alkali-résistant (AR)

Tableau IV-2 : Propriétés physiques et mécaniques d’un seul filament de fibre de verre AR

Résistance a Module Déformation a ) . Coefficient s
. § Yo et ek Température | Coefficient . . Densité
la traction d’élasticité la rupture de fusion (°C) | de poisson de dilatation (kg/dm?®)
(MPa) (GPa) (%) P thermique
1000 + 1700 74 + 76 1.8 860 0.25 7.9.10° 2.6
Tableau V-3 : Propriétés mécaniques de la grille de verre AR
Résistance a la traction Allongement
Référence
Sens chaine Sens trame Sens chaine Sens trame
Grille rovings AR 25 kN/m 25 kN/m <3% <3%

IV.2 EPROUVETTES DE TRC

Deux types de composites textile-mortier sont élaborés, 3G.AR et 3G.AR.Feu. Le premier
composite (3G.AR) est formé du mortier normal alors que le deuxieme (3G.AR.Feu) est formé
du mortier Feu. Les deux composites TRC sont renforcés par trois couches de grille verre AR.
Ces composites sont fabriqués manuellement par moulage au contact (Figure IV-4 a). Cette
technique consiste a appliquer successivement une couche de mortier puis une couche de
renfort. Le mortier est mis en ceuvre a la truelle en fond de moule en bois afin d’obtenir une
plaque, puis le renfort est enrobé au sein du mortier. De multiples passages de la truelle sont

effectués afin d’éliminer toute inclusion d’air et d’assurer une meilleure pénétration du renfort
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textile. Des couches supplémentaires de mortier et de renfort sont appliquées de la méme facon
(Figure IV-4 b). Afin de limiter le phénomene de retrait en surface du composite, un film
plastique (polyane) couvre la plaque de composite fabriquée (Figure I1V-4 ¢) en prenant soin
d’éviter la formation de bulles d’air. Les plaques sont démoulées 7 jours apreés leur mise en
ceuvre. Apres 28 jours les éprouvettes 3G.AR et 3G.AR.Feu sont préparés pour étre testées (cf.
IL.1).

e
ERERE eSS o
EEErEAEE R EE - e

(a) (c)

Figure IV-4. lllustration de la mise en ceuvre d’une plaque de composite ; (a) moulage au contact ; (b)
La plaque du composite comportant 3 couches de textile ; (c) cure du composite sous un film plastique
(polyane) dans I'air ambiant au laboratoire.

IV.3 CARACTERISATION DES COMPOSITES 3G. AR ET 3G.AR.FEU

Dans un premier temps, 1’effet du refroidissement est examiné sur le composite 3G.AR. Le
comportement thermomécanique a température constante (TMTC) et le comportement
thermomécanique résiduel (TMR) ont été identifiés aux différents niveaux de température (25
°C, 75 °C, 150 °C, 300 °C, 400 °C et 600 °C) et comparés entre eux. Ensuite le comportement
thermomécanique a température constante (TMTC) des deux composites 3G.AR et 3G.AR.Feu
a été comparé aux mémes niveaux de température cités avant. Cette comparaison permet
d’identifier I’effet de la nature de la matrice sur le comportement thermomécanique du
composite.

IV.3.1 Effet du refroidissement
Dans la littérature, la plupart des études ont été menées sur le comportement thermomécanique
résiduel du TRC apres exposition a un processus de chauffage/refroidissement. Quelques études
expérimentales concernant 1’effet de la charge thermomécanique simultanée ont été également
réalisées. Cependant, il n’y a pas eu, a notre connaissance, d’études montrant une comparaison
entre le comportement thermomécanique a chaud et celui résiduel du TRC.
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Dans ce contexte, une comparaison entre le comportement thermomécanique couplé et le
comportement résiduel du composite 3G.AR a été effectuée. Les deux régimes de chargement
thermomécanique suivis dans cette partie sont le régime thermomécanique a température
constante (TMTC) (cf. 1I1.4.1) et le régime thermomécanique résiduel (TMR) (cf. I11.4.2). Une
heure d’exposition a la température cible a été choisie pour ces deux régimes de chargement.
Le Tableau IV-4 suivant présente les essais effectués sur le composite 3G.AR.

Tableau IV-4 : Essais effectués sur le composite 3G.AR ; e, |, L : épaisseur, largeur, longueur

d’éprouvette.
Dimensions Vitesse de p -
des Température | chargement Durée Régime Nombre
Référence de TRC(*) | |, P . 8 . d’exposition | thermo- .
éprouvettes | d’essai (°C) thermique (heure) mécanique d’essais
(mm) (°C/minute) d
3G.AR-TMTC-25°C- 25 0 / / 2
12
3G.AR-T11\f;FC-75 C- 75 2.5 1 TMTC 3
3G.AR-T1;/£’§C-150 C- 150 5 | TMTC 3
3G.AR-T1;/££C-300 C- 300 10 1 TMTC 2
AR-TMTC-400°C-
3G.AR-T1;/£’;C-600 C- 1=45(+1) 600 20 1 TMTC 2
3G.AR-TMR-150°C- 150 5 1 TMR 4
1+4
3G.AR-’1’11\;/I:{-300 C- 300 10 1 TMR 4
3G.AR-'I‘11\;/12R-400 C- 400 13 1 TMR 2
3G.AR-'I‘11\./12R-600 C- 600 20 1 TMR 2

(*) Signification des références de TRC: 3G.AR -X-T(°C)-1+i avec 3G.AR : nom du TRC; X =
TMTC ou TMR: régime testé- T(°C) : température de l’essai; i: numéro de I’éprouvette testée
dans la méme condition.

i Comportement global de 3G.AR aux différents régimes TMTC et TMR

Le comportement thermomécanique du composite 3G.AR pour chaque niveau de température
se traduit par des courbes contrainte-déformation. La Figure IV-5 montre les résultats
expérimentaux pour les deux régimes suivis TMTC et TMR aux températures variant de 25 °C
a 600 °C. Une seule courbe représentative, compte tenue de la faible dispersion obtenue,
présentant le comportement a chaque température pour chaque régime est choisie a partir des
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différents essais réalisés dans les mémes conditions et sur différents échantillons du composite
3G.AR.

25°C 75°C
10 ~ 11 -
9 - 10 -
— 8 1 = 97
é_u 7 § 8 4 //
= £ 7 4 7
P 2 5
2 5§ 4 c
= £ 2]
E 4 £ 4l
S 3 S 3-
2 1 —3G.AR-25°C-1 2 A —3G.AR-TMTC-75°C
g') i —3G.AR-25°C-2 é ] ---3G.AR-TMR-75°C
T T T 1 T T T T T T T T T
0 0.2 0.4 0.6 0.8 0O 02040608 1 12 14 16 18 2
Déformation (%) Déformation (%)
(a) (b)
150°C 300°C

;'I\Pa)
vl oo
N
Y
Y
AY
A Y
A Y
\
-
Ia)
1O N 00
\
\
\
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(c) (d)
~oL A —3G.AR-TMTC-400°C N S —3G.AR-TMTC-600°C
1
0 ---3G.AR-TMR-400°C o - -3G.AR-TMR-600°C
0 0.2 0.4 0.6 0.8 0 0.1 0.2
Déformation (%) Déformation (%)
(e) (f)

Figure IV-5 : Comportement thermomécanique a température constante (TMTC) et comportement
thermomécanique résiduel TMR du composite 3G.AR a (a) 25°C, (b) 75°C, (c) 150°C, (d) 300°C, (e)
400°C et (f) 600°C
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Le comportement du composite 3G.AR étudié est fortement affecté par le traitement thermique
avant un essai de traction. Il est observé que le comportement varie significativement en
fonction du régime suivi lorsque la température cible passe de 75 °C a 300 °C. Pour les niveaux
de température de 75 °C et 150 °C, le comportement résiduel, obtenu par le régime TMR, est
mieux que celui obtenu par le régime TMTC (Figure IV-5 b, c). Alors qu’a partir de 300 °C,
comme le montre la Figure IV-5 d, le comportement de TRC varie trés peu entre les deux
régimes suivis, méme il est mieux en régime thermomécanique a température constante
(TMTC) qu’en régime thermomécanique résiduel (TMR).

La variation des contraintes, des rigidités et des déformations de 3G.AR en fonction de la

température des deux régimes TMTC et TMR sont présentés en détails dans la partie suivante
(cf. IV.3.1ii).

ii. Evolution des propriétés mécaniques de 3G.AR en fonction de la température
suivant les 2 régimes TMTC et TMR

Afin de pouvoir comparer les deux régimes appliqués sur 3G.AR, la variation de la contrainte
correspondante a la premiere fissure o1 et de la contrainte ultime curs, des rigidités de la
premiere zone E¢; et de la troisieme zone Ec; ainsi que la déformation ultime gurs en fonction
de la température sont déterminées. Ces parametres caractérisant le comportement de TRC sont

définis a partir des courbes « contrainte-déformation » idéalisées pour chaque régime (cf.
[11.4.4).

a) Variation de o1 et Ec1
L’évolution de la contrainte correspondante a 1’apparition des fissures o1 et de la rigidité de la
premiere phase de la courbe E¢i en fonction des niveaux de température cible allant de 20 °C a
600 °C sont respectivement représentés dans la Figure 1V-6 et la Figure IV-7.

L’effet bénéfique du refroidissement est bien montré dans ces deux figures, la contrainte o1
ainsi que la rigidité Ec; sont plus élevées lorsque 3G.AR est soumis a un chargement
thermomécanique résiduel TMR.

L’évolution de o1 est opposée en cas des régimes TMTC et TMR (Figure 1V-6). Entre 25 °C et
150 °C, la contrainte 61 mesurée en TMR reste presque constante, alors qu’elle diminue
brusquement dans le cas du régime TMTC. Entre 150 °C et 300 °C, o1 commence a diminuer

avec le régime TMR et augmente 1égerement avec le régime TMTC tout en restant supérieur
en TMR qu’en TMTC.

La Figure IV-7 montre que I’évolution de la rigidité initiale, Ec1, du composite 3G.AR est
similaire dans les deux régimes de chargement. Elle diminue entre 25 °C et 75 °C puis augmente
entre 75 °C et 150 °C avant de baisser de nouveau entre 150 °C et 300 °C .Par contre,
I’augmentation de la rigidité Ec; résiduelle (TMR) entre 75 °C et 150 °C est presque le double
de celle mesuré en TMTC.

A partir de 300 °C le refroidissement n’a plus d’effet. A des températures €levées, la matrice
est significativement endommagée et la courbe est presque linéaire, et par conséquent, il est
difficile de déterminer o1 et Ec; a 600 °C.
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Figure IV-6 : Evolution de la contrainte o; Figure IV-7: Evolution de la rigidité E.
correspondante a I'apparition des fissures pour correspondante a la 16 phase du comportement
les régimes TMITC et TMR pour les régimes TMTC et TMR
b) Variation de ours, Ec3 et €uts

De méme l'influence positive du préchauffage/refroidissement, a 75 °C et a 150 °C, du
composite 3G.AR sur la contrainte maximale curs et la déformation axiale maximale eurs ainsi
que la rigidité de la troisieme phase de la courbe « contrainte-déformation » Ec3 est clairement
perceptible pour les essais résiduels (TMR) dans la Figure IV-8.

Pour les niveaux de température cibles allant de 150 °C a 300 °C, la contrainte curs du
composite 3G.AR diminue rapidement en TMR et augmente 1égerement en TMTC (Figure V-8
a). Alors que la rigidité Ec3 mesurée suivant les deux régimes augmente jusqu'a ce que la
température atteigne 300 °C (Figure 1V-8 b). A 400 °C, la contrainte cuts mesurée en TMTC
rejoint celle mesurée en TMR et aucune influence de refroidissement n’est notée pour la
contrainte ultime au-dela de 400 °C. Quant a la rigidité Ecs, apres chauffage a 400 °C puis
refroidissement (TMR), un gain de rigidité E3 est marqué avant qu’elle rejoigne de nouveau la
rigidité Ec3 mesurée en TMTC a 600 °C.

De plus, cette étude montre que pour les mémes niveaux de température cible (allant de 25 °C
a 150 °C), la déformation finale du composite 3G.AR, obtenue par TMTC, est significativement
supérieure a celle du 3G.AR préchauffé/refroidi a 150 °C (le rapport entre ces déformations
axiales ultimes est d'environ 2 fois) (Figure 1V-8 c). La différence entre les déformations ultimes
du composite 3G.AR, obtenues par les deux régimes de chargement étudiées, diminue
progressivement lorsque le niveau de température cible augmente de 150 °C a 600 °C.
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Figure IV-8 : Evolution de (a) contrainte ultime ours, (b) rigidité E.; de la 3™ phase du comportement,
(c) de la déformation ultime eyrs; de 3G.AR pour les régimes TMTC et TMIR

Cette étude montre clairement que, pour des températures cibles inférieures a 400 °C, le
comportement thermomécanique a température constante du composite TRC étudié est
significativement différent de son comportement résiduel. Au-dessus de ce niveau de
température (400 °C), le comportement thermomécanique a température constante du
composite TRC étudié semble étre similaire a son comportement résiduel.

iii. Mode de rupture

Les observations postérieures aux essais (Figure 1V-9) montrent que la rupture des éprouvettes
du composite 3G.AR se produit au milieu de 1'échantillon aux différents niveaux de température
et pour les différents régimes de chargement sauf a 25 °C pour laquelle la rupture se produit a
proximité du talon. Les modes de rupture apparaissent avec une fissure macro visible et plus de
microfissures, les fissures sont presque perpendiculaires a I'axe de 1’éprouvette ou a la direction
du chargement. Pour le composite 3G.AR testé suivant le régime résiduel (TMR) et le régime
thermomécanique TMTC a 75 °C, 300 °C et 400 °C, une macro fissure qui représente la ligne
de rupture est produite. Alors que les éprouvettes testées sur d'autres niveaux de température,
150 °C et 600 °C, présentent plusieurs fissures paralleles, plus espacées en régime
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thermomécanique a température constante (TMTC) qu'en régime thermomécanique résiduel
(TMR).

75°C-TMTC

150°C-TMTC
300°C-TMTC 300°C-TMR

400°C-TMTC

75°C-TMR

150°C-TMR

- i

600°C-TMTC » 600°C-TMR
R . 3

- o g

(a) (b)

Figure IV-9 : Mode de rupture de 3G.AR dans les deux régimes (a) thermomécanique a température
constante (TMTC) et (b) thermomécanique résiduel (TMR)

iv. Evaluation de la fissuration

Pour cette mesure, les éprouvettes du composite 3G.AR ont suivi le régime thermomécanique
résiduel (TMR). Elles ont été chauffées au préalable aux niveaux de température désirés (25
°C, 75 °C, 150 °C, 300 °C, 400 °C et 600 °C), puis refroidis avant d’appliquer un mouchetis de
peinture noire et blanche. Elles ont ensuite été soumises a I’essai de traction uniaxial suivant la
technique de corrélation d'image (DIC) (cf. II1.3). Cet essai donne 1’évolution de I’ouverture
de fissure de chaque éprouvette (préalablement chauffée-refroidie) en fonction du chargement
mécanique pour chaque niveau de température. La face de TRC préparée pour cette mesure est
celle la plus lisse qui était en contact avec le fond de moule utilisé pour le coulage de TRC.

La Figure IV-10 présente I’ ouverture de fissure du composite 3G.AR en fonction de la contrainte
axiale apres le préchauffement aux différents niveaux de température (25 °C, 75 °C, 150 °C,
300 °C, 400 °C et 600 °C). L’ouverture de la fissure du composite 3G.AR préchauffé est faible
pour tous les niveaux de température, elle ne dépasse pas 0,42 mm. La premiere fissure apparait
sur un niveau de chargement o différent pour chaque température, elle augmente en passant de
25 °C a 150 °C puis diminue pour les températures 400 °C et 600 °C (Figure IV-11). L’ouverture
de fissure maximale juste avant la rupture de 3G.AR atteint 0,42 mm pour le niveau de
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température préchauffé de 150 °C. La Figure IV-12 montre 1’ouverture de fissure maximale du
composite 3G.AR préchauffé-refroidi avec la distance moyenne entre les fissures a la charge
ultime pour chaque niveau de température variant de 25 °C a 600 °C.
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Figure IV-10: Ouverture de fissure de chaque éprouvette (préalablement chauffée-refroidie) en
fonction de la charge mécanique et de la température

W

Figure IV-11 : Contrainte de composite 3G.AR (préchauffé-refroidi) correspondante a I'apparition des
fissures a5 et a la rupture ours en fonction de la température
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Figure IV-12 : Ouverture de fissure maximale et la distance entre les fissures en fonction de la
température pour le composite 3G.AR (préchauffé-refroidi)
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V. Analyse des résultats

Les résultats des essais ont montré que le comportement en traction du TRC dépend fortement
des conditions de la température appliquée. Un effet positif a été observé pour certaines
températures cibles dans les conditions résiduelles. Le préchauffage/refroidissement du TRC
jusqu'a 75 °C et 150 °C a généré une influence positive sur les performances mécaniques du
TRC tout au long de la courbe « contrainte-déformation ». Ceci était plus prononcé lorsque 1'on
considérait la résistance a la traction de la premiére zone de la courbe, la contrainte 6 et le
module d’élasticité Ec; (Figure V-6 et Figure IV-7) et, en particulier, lorsqu'on observait le
schéma de fissuration multiple (Figure 1V-9). En particulier, pour la gamme de température de
150 °C testée en régime résiduel TMR, le TRC a montré que les contraintes 61 et curs ont
presque la méme valeur que le TRC testé a température ambiante, ce comportement était le plus
explicite. En ce qui concerne la résistance a chaud (du régime TMTC) les contraintes 61 et Gurs
mesurées a 150 °C diminuent de 60 % par rapport a celles mesurées a 25 °C. Selon plusieurs
études, cette différence entre les deux régimes est due a la variation des propriétés de la matrice
et des fibres (Silva, et al., 2014) et (Soro, 2005). La déshydratation des composants de la
matrice et le ramollissement de I’ensimage du textile infléchit 1’adhérence fibre-matrice. Au
cours de refroidissement, I’effet conjugué du retrait irréversible du mortier conduisant a
I’augmentation de 1’adhérence fibre-matrice, et I'effet d’accrochage généré par le
ramollissement de I'ensimage recouvrant les torons des fibres & une température modérée
(T=150 °C), conduisent a une meilleure interaction entre les fils du textile et le mortier (Rambo,
etal., 2016).

IV.3.2 Effet de la nature de la matrice

Le comportement des deux composites 3G.AR et 3G.AR.Feu est comparé dans cette partie. Ces
deux composites se différencient par la nature du mortier utilisé, mortier Normal et mortier Feu.
Chaque type du composite a €été soumis aux deux régimes de chargement, régime
thermomécanique a force constante (TMFC) et régime thermomécanique a température
constante (TMTC). Le régime TMFC permet de déterminer la température maximale que le
composite peut subir sans rupture quand il est soumis au préalable a un chargement mécanique.
L’évolution de certaines propriétés mécaniques est déterminée a partir du régime TMTC.

i. Résultats des essais du régime thermomécanique a température constante (TMTC)

L'influence des différentes températures sur les matériaux composites testés dans cette étude
est présentée dans les figures suivantes (Figure 1V-13 et Figure 1V-14).
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Figure IV-13 : Comportement de 3G.AR soumis au régime thermomécanique a température
constante (TMTC)
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Figure IV-14 : Comportement de 3G.AR.Feu soumis au régime thermomécanique a température
constante (TMTC)

Les courbes de « contrainte-déformation » représentant le comportement de 3G.AR (Figure
IV-13) a des températures variant de 25 °C a 150 °C montrent 3 phases distinctes. Cependant,
a 300 °C et 400 °C, seulement 2 phases sont observées. De plus, a 600 °C, la courbe est quasi-
linéaire et une seule phase est représentée. Alors que, les courbes de « contrainte-déformation »
de 3G.AR.Feu (Figure 1V-14) sont «désordonnées » au sens ou elles sont difficilement
qualifiables. Ce composite montre presque une pente initiale similaire de la courbe contrainte-
déformation a tous les niveaux de température; seules les contraintes ultimes et la rigidité finale
changent. A partir de ces courbes, les propriétés mécaniques des deux composites sont
identifiées.

L’évolution de la contrainte ultime de traction cuts et de la rigidité (Ec3) en fonction de la

température est présentée respectivement dans la Figure IV-15 et la Figure 1V-16 pour les deux
composites 3G.AR et 3G.AR.Feu.

Notons que ces deux composites ont presque le méme taux de renforcement (Vi = Viipres /
Vcomposite =2 0/0).
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Figure IV-15 : Evolution de la contrainte ultime ours de 3G.AR et 3G.AR.Feu en fonction de la
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Figure IV-16 : Evolution de la crigidité E.; de 3G.AR et 3G.AR.Feu en fonction de la température

La comparaison entre 3G.AR et 3G.AR.Feu montre que la résistance a la rupture cuts, mesurée
en fonction des niveaux de température (Figure IV-15), est plus élevée pour 3G.AR, alors que
cette résistance cuts diminue d'environ 84 % pour 3G.AR et d'environ 69 % pour 3G.AR.Feu
lorsque le niveau de température passe de 25 °C a 600 °C. On peut constater aussi que la
contrainte ultime oyuts diminue entre 25 °C et 150 °C et elle raugmente entre 150 °C et 300 °C

pour les deux composites avant de chuter apres 300 °C, mais cette évolution est plus marquée
pour 3G.AR que pour 3G.AR.Feu.

La Figure IV-16 montre que lorsque le niveau de température augmente de 25 °C a 75 °C, la
rigidité Ec3 de ces deux composites diminue progressivement. A partir de 75 °C jusqu'a environ
300 °C, 3G.AR et 3G.AR.Feu représentent un gain de rigidité. Au-dela de 400 °C, la rigidité
Ec3 continue a diminuer avec 3G.AR et stabilise avec 3G.AR.Feu jusqu’a 600 °C.

ii. Résultats des essais du régime thermomécanique a force constante (TMFC)

L’influence de la température sur 1’intégrité structurale est examinée en termes de température
maximale qui provoque la rupture du TRC soumis a une charge mécanique constante. Les
charges mécaniques choisies pour ce régime correspond a 10%, 30 % et 50 % de la contrainte
maximale obtenu a 25 °C de chaque composite. Le chargement de 10 %cuts (25°C) est pris de

-90 -



Chapitre IV - Caractérisation thermomécanique des TRC de référence

la partie élastique du comportement (phase 1), 30 %cuts (25°C) représente la contrainte du
début de fissuration et 50 %ourts (25°C) est la charge correspondante au début de la phase post-
fissuration (phase 3). La Figure IV-17 montre la température qui cause la rupture des éprouvettes
pour des charges de traction de 10 %cuts (25°C), 30 %curs (25°C) et 50 %ourts (25°C).
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Figure IV-17 : Résultats du régime thermomeécanique a force constante (TMFC) de 3G.AR et 3G.AR.Feu

Le Tableau IV-5 représente la température finale atteinte lorsque le TRC est soumis a la charge
sélectionnée.

Tableau IV-5 : Température finale atteinte a la rupture de 3G.AR et 3G.AR.Feu

Température de rupture (°C)
Chargement mécanique 3G.AR 3G.AR.Fire

10%ours (25°C) (a) 750 730
10% ours (25°C) (a) 700 780
30%aurs (25°C) (a) 670 600
30%aurs (25°C) (b) 590 620
30%ours (25°C) (¢) 672 /

50%aurs (25°C) (a) 180 570
50%aurs (25°C) (b) 185 545

Quand la charge mécanique passe de 10 % a 30 % de ours (25 °C), la température de rupture
varie trés peu pour les deux composites. Elle diminue presque de 15 %. Cependant cette
variation devient plus importante quand la charge augmente de 30 % a 50 % de ours (25°C) du
composite 3G.AR. La température de rupture baisse de 72 % pour 3G.AR, tandis que cette
diminution était presque nulle (5 %) pour 3G.AR.Feu. Ce résultat montre I'effet positif du
mortier feu (réfractaire) utilisé pour 3G.AR.Feu, en comparaison avec le mortier normal utilisé
pour 3G.AR sur la stabilité thermique du composite.
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iii. Comparaison entre les deux régimes TMTC et TMFC

L’effet de la nature de la matrice sur le comportement thermomécanique du composite est
traduit par 1’évolution de leurs contraintes ultimes obtenues par les deux régimes (TMTC et
TMEC). Cette évolution est représentée dans la Figure 1V-18 pour les deux composites 3G.AR
et 3G.AR.Feu. Cette figure montre la résistance relative du composite a chaque niveau de
température. Le composite 3G.AR tend a perdre sa résistance au feu plus vite que 3G.AR.Feu
quand le niveau de chargement augmente. Le composite 3G.AR.Feu présente une stabilité
thermique supérieure que celle de 3G.AR.

D’autre part, il est montré que le régime TMTC surestime la résistance mécanique des TRC
avant 500 °C.
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Figure IV-18 : Comparaison entre les régimes TMTC et TMFC

IV.4 CONCLUSION

Ce chapitre présente les travaux concernant, d’une part, ’effet du refroidissement sur le
comportement thermomécanique d’un composite a base d’une matrice cimentaire et des fibres
de verre alkali-résistant (Verre AR), et d’autre part, I’effet de la nature de la matrice, mortier
normal ou mortier réfractaire, sur la tenue au feu du composite.

Les essais mécaniques effectués sur les composites 3G.AR ayant subi au préalable un traitement
thermique montrent que la résistance a la rupture reste supérieure a ceux ayant subi des essais
thermomécanique direct jusqu’a 400 °C. Au-dela de ce niveau de température, I’effet de
refroidissement est négligeable et les résultats obtenus a chaud ou apres refroidissement sont
similaires.

D’autre part, le composite avec une matrice réfractaire, 3G.AR.Feu, présente une stabilité
thermique supérieure que celle de 3G.AR. La température maximale qui provoque la rupture
du 3G.AR.Feu soumis a une charge mécanique constante est supérieure a celle de 3G.AR.
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CHAPITRE V. DEVELOPPEMENT ET CARACTERISATION
THERMOMECANIQUE DE NOUVEAUX COMPOSITES A
FIBRES CONTINUES

La littérature a mis en exergue des variations considérables du comportement thermomécanique
exprimées en « contrainte-déformation » aussi bien qualitatives que quantitatives en fonction
de la formulation des composites TRC. Les propriétés thermomécaniques des matériaux
composites dépendent d’une multitude de facteurs a différentes échelles.

Différents matrices et renforts textiles ayant servi au développement d’un composite TRC sont
utilisés dans cette étude.

Les travaux de recherches engagés depuis le début du projet PRORETEX II ont clairement mis
en évidence les matrices et les renforts qui pouvaient étre considérés. Deux familles de TRC
ont été étudiées dans ce chapitre :

- La 1% famille est constituée d’une matrice phosphatique et des fibres de verre continu ;
- La 2% famille est formée d’une matrice alumineuse et des grilles de carbone.

La fabrication des différents TRC présentés dans ce chapitre a été faite par SULITEC. La
caractérisation thermomécanique est effectuée au sein du laboratoire LMC2.

V.1 1*®*FAMILLE DE TRC : MATRICE PHOSPHATIQUE - TEXTILE VERRE E

Pour cette famille de TRC, une matrice phosphatique et des textiles de verre E ont été utilisés.
Deux directions sont suivies pour cette famille : modification de ’armure du textile et pré-
imprégnation du renfort par une résine époxy.

V.1.1 Constituants des TRC

Cette section détaille les constituants des TRC étudiés : matrice phosphatique et renfort en
textile verre E.

i. Matrice phosphatique

Les deux produits constituant la matrice phosphatique, la wollastonite et 1’acide phosphorique,
ont été mélangés a 1’aide d’un mélangeur a hélices pendant 5 minutes (Figure V-1). Les
stoechiométries de ces deux composants ainsi que les différents adjuvants ajoutés sont choisis
dans le but d’optimiser le temps de prise pour la mise en ceuvre : une rhéologie permettant
d’avoir une bonne imprégnation du textile dans la matrice.
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Figure V-1 : Mélange du liant phosphatique (SULITEC)

ii. Renfort textile verre E

Afin de pouvoir mener un comparatif avec le tissu verre, deux géométries différentes de tissu
de verre E ont été sélectionnées pour cette série : des tissus unidirectionnels (UD) (Figure V-2
a) et des tissus plus ajourés en forme de crochet (Figure V-2 b). Le Tableau V-1 suivant reprend
les caractéristiques des deux renforts utilisés.

(a) Tissus unidirectionnels (UD) (b) Tissus en crochet

Figure V-2 : Géométries des renforts textile (a) Tissus Unidirectionnels (UD); (b) Tissus en crochet

Tableau V-1 : Caractéristiques des tissus de renfort étudiés (SULITEC)

Textile Verre E-UD Verre E-Crochet
Grammage (g/m?) 1100 420
Armure Taffetas Crochet
Contexture Sens chaine : 11 Verre E, fils de liage
(fils/cm) Sens trame : 6 polyester
Température maximale d’utilisation 650
continue (°C)

Dans un second temps, un traitement par enduction d’une résine époxy sur les deux structures
du renfort de textile en verre E a été€ appliqué dans le but d’améliorer la résistance mécanique
du composite.
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V.1.2 Eprouvettes de TRC
Quatre différentes plaques de composites a base d’une matrice phosphatique (MP) renforcée
par deux couches de verre E ont été fabriquées de la méme maniere. Ces plaques se different
par la structure de textile du verre E utilisé, le verre E-UD ou le verre E-Crochet. Les deux
premieres plaques sont formées de la matrice phosphatique et du textile sans pré-imprégnation
(PI), MP-UD et MP-Crochet, alors que les deux derniers avaient les textiles enduits par une
résine époxy et introduits apres séchage dans la matrice (MP-UD,PI et MP-Crochet,PI)

L’élaboration de ces plaques de composite se fait en plusieurs étapes par la société SULITEC.
Une premiere bande de tissu est humidifiée et déposée sur un film plastique afin de favoriser
I’accrochage, puis enduite d’une couche de matrice (Figure V-3 a). Cette premiere couche de
matrice représente une des faces externes du composite. Un deuxieme film plastique est déposé
sur la surface et tout I’ensemble est retourné. Le premier plastique est retiré ainsi que le tissu
humidifié. Une couche de matrice est ensuite étalée a 1’aide d’une spatule crantée de sorte a
répartir le liant de facon homogene (Figure V-3 b). La deuxiéme couche de tissu est ensuite
déposée, humidifiée et la derniere couche de matrice est étalée. Enfin une couche de plastique
finit I’empilement. Apres chaque dépose de film plastique ou de tissu, un passage d’un rouleau
ébulleur était nécessaire afin d’éliminer les bulles d’air et ainsi limiter la porosité dans le
composite (Figure V-3 c). Le composite est ensuite placé sous une presse (masse appliquée :
500 kg) pendant une semaine avant d’étre découpé (Figure V-3 d). Le

Tableau V-2 représente la composition, les dimensions et le taux de renfort de chaque TRC.

(a) (b)

(d)
Figure V-3 : Elaboration du composite matrice phosphatique/Verre E (SULITEC)
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Tableau V-2: Caractéristiques des éprouvettes

T d
Longueur | Largeur | Epaisseur | Tissu de Traitement des aux ce
TRC(*) . renfort
L (mm) 1 (mm) e (mm) renfort tissus de renfort
Vi (%)
\Y E-
MP-UD 700 45 4 e{rjr; Sans traitement 15
A" E- Pré-i Egné
MP-UD,PI 700 45 5 erre Fe-LTpTegne par 12
UD une résine époxy
\Y E-
MP-Crochet 700 45 3 erre Sans traitement 14
Crochet
A" E- Pré-i cgné
MP-Crochet,PI 700 45 3.5 erre re-tmpreghe par 1
Crochet une résine époxy

(*) Signification des abréviations utilisées : MP : matrice phosphatique ; UD : tissus
unidirectionnels ; PI : pré-imprégnation).

V.1.3 Caractérisation des composites de 1°" famille
Cette section examinera l'effet de la géométrie du textile Verre E utilisé, en forme
unidirectionnel UD et en forme de crochet, et l'efficacité de 1I’imprégnation du textile par
enduction d’une résine époxy, sur le comportement mécanique du MP-UD et MP-Crochet. Une
série d'essais de traction uniaxiale, a déformation controlée (cf. I11.2), a été réalisée pour
identifier la résistance, la déformation, la rigidité et I’ouverture des fissures des différents TRC
a la température ambiante.

Enfin, le comportement du composite le plus performant, MP-UD avec et sans pré-
imprégnation, a été identifié en fonction de plusieurs niveaux de température (25 °C, 200 °C,
400 °C et 600 °C).

i. Evaluation du comportement des composites a la température ambiante

Cette sous-section montre tout d’abord 1’influence de la géométrie du textile et de la pré-
imprégnation du textile sur le comportement mécanique du TRC a la température ambiante.
Elle termine par 1’évaluation de la fissuration des TRC étudiés en fonction du chargement en
traction uniaxiale a la température ambiante.

a) Influence de la géométrie du textile
L'influence des différentes géométries des textiles sur les matériaux composites testés dans cette
étude est présentée dans la Figure V-4. Une comparaison du comportement des deux composites,
MP-UD et MP-Crochet, montre que la contrainte ultime du composite MP-UD est environ 1,5
fois supérieure a celle du composite MP-Crochet. Alors que la déformation finale du composite
MP-UD est 4 fois supérieure a celle du composite MP-Crochet. Ces résultats ont permis de
mettre en évidence une meilleure résistance mécanique des renforts de fibres de verre E-UD
par rapport aux renforts de fibre de verre E-Crochet.
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Figure V-4 : Comportement en traction uniaxiale directe de MP-UD et MP-Crochet a 25 °C

b) Influence de la pré-imprégnation du textile
L'interaction entre la matrice et le renfort conduit a un comportement bilinéaire. Les courbes de
la Figure V-5 sont formées de deux phases pour les deux types de composites, avec et sans
traitement de textile (MP-UD et MP-UD,PI, MP-Crochet et MP-Crochet,PI). La premicre phase
correspond a la réponse semi-€élastique du composite et la seconde correspond principalement
au comportement mécanique des fibres. La présence de revétement, qui a permis de redistribuer
la charge entre les différents filaments de chaque fil, a quintuplé la contrainte maximale obtenue
a partir des essais de traction sur MP-UD,PI. Le mécanisme de transfert de charge des filaments
de fibres est alors significativement amélioré par la pré-imprégnation par une résine époxy.

Cependant, pour les TRC ayant le textile en forme de crochet (MP-Crochet et MP-Crochet,P]),
peu différence a été marquée.

120 9, mp-up
~MP-Crochet
AlOO MP-UD,PI
& 80 - MP-Crochet,PI
2
3 60 A
£
©
£ 40 A
o
o
“ _‘M
0 ": T T T 1
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Déformation (%)

Figure V-5 : Comportement en traction uniaxiale directe a 25°C de MP-UD, MP-Crochet (sans pré-
imprégnation) et MP-UD,PI, MP-Crochet, Pl (avec pré-imprégnation)

c) Evaluation de la fissuration
Par la technique de la corrélation d’image (DIC) (cf. II1.3), I’ouverture des fissures pour chaque
niveau de chargement a également été¢ déterminée (Figure V-6). L’ouverture des fissures est de
quelques micrometres, elle augmente presque linéairement avec le niveau de contrainte pour
tous les composites testés dans cette étude. Les premieres fissures apparaissent a environ 5 MPa
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pour le composite MP-UD et a 9 MPa pour le composite MP-UD,PI, alors qu’elles apparaissent
a environ 3 MPa pour les composite MP-Crochet imprégné ou non.

707 mp-ub 5
60 4 4 MP-Crochet &
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= 50 1« MP-Crochet,PI
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Figure V-6 : Contrainte axiale en fonction de I'ouverture de fissure des composites : MP-UD; MP-
UD,PI ; MP-Crochet ; MP-Crochet,PI.

Les modes de rupture des matériaux étudiés sont présentés ci-dessous (Figure V-7 et Figure V-8).
Les éprouvettes du composite MP-UD présentent une rupture par délaminage entre les couches
de fibres de verre E (Figure V-7 a). Cependant, lorsque le textile a ét€ pré-imprégné par la résine
époxy (composite MP-UD,PI), la rupture se fait dans le composite, entre ses deux extrémités
(Figure V-7 b) avec des lignes de rupture perpendiculaires a 1'axe de I’éprouvette. Le méme

mode de rupture est également obtenu pour les éprouvettes MP-Crochet et MP-Crochet,PI
(Figure V-8 a, b).

(a) MP-UD (b) MP-UD,PI (a) MP-Crochet (b) MP-Crochet,PI
Figure V-7 : Mode de rupture de (a) MP-UD et Figure V-8 : Mode de rupture de (a) MP-
(b) MP-UD,PI Crochet et (b) MP-Crochet,PI

Une comparaison a été faite pour les quatre types de composite en tenant compte du taux de
renfort (V) introduit dans chacun. La comparaison présentée dans la Figure V-9 montre que le
MP-UD,PI est le meilleur par rapport aux autres composites testés pour cette famille.
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L’enduction des fibres par la résine époxy affine 1’interaction entre les filaments d’une fibre et
améliore I’adhérence entre la matrice et les fibres. Par conséquent, une augmentation de la
contrainte o1 correspondante a I’apparition de la premiere fissure ainsi que celle de la résistance
ultime cuts sont observées pour le composite MP-UD,PI ayant des fibres de verre E-UD pré-
imprégnées. Un tableau récapitulatif des résultats des essais obtenus a température ambiante est
présenté dans le Tableau V-3.

600 -

500 -

B0,/

400 -

B oyrs/Vs
300 A

200 ~

Contrainte / V; (MPa)

100 - |————

O _
MP-UD MP-UD,PI MP-Crochet MP-Crochet,PI

Figure V-9 : Comparaison des contraintes o; et aurs de chaque TRC par rapport au taux de renfort V¢

Tableau V-3 : Propriétés mécaniques du MP-UD et du MP-UD,PIl, MP-Crochet et MP-Crochet,Pl a
température ambiante

Contrainte de pré- Contrainte ultime Ouverture maximale de
IRC fissuration o; (MPa) ours (MPa) fissure (mm)
HX:;}:::;e Ecart-type HX)?:::;E Ecart-type n::;}:::;e Ecart-type
MP-UD 5 1 22 2 0.1 0.03
MP-Crochet 3 0.6 12 1.5 0.06 0.008
MP-UD,PI 15 5 75 10 0.08 0.01
MP-Crochet,PI 3 0.7 15 2 0.04 0.005

ii. Comportement des composites MP-UD et MP-UD,PI en fonction de la température

Les composites MP-UD et MP-UD,PI sont caractérisés en fonction de plusieurs niveaux de
température (25 °C, 200 °C, 400 °C et 600 °C), I'efficacité de la pré-imprégnation des fibres
par la résine époxy a été ainsi évaluée en fonction de la température. La caractérisation du
comportement de ces deux composites est déterminée selon le régime thermomécanique a
température constante (TMTC) sans durée d’exposition a la température cible (durée d’attente
=0h) (cf. IIL.4.1).

Les éprouvettes testées aux différentes températures sont présentées dans le Tableau V-4 (Pour
les essais réalisés sur les éprouvettes (*), seule la contrainte axiale ultime a été déterminée).
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Tableau V-4 : Essais effectués sur MP-UD et MP-UD,PI a différentes températures

TRC(*%) Tempéf'ature Vitesse de chargefment thermique Nombl.'e

d’essai (°C) (°C/minute) d’essais
MP-UD 25 °C-a,b,c 25 0 3
MP-UD 200 °C-a,b,c 200 6 3
MP-UD 400 °C-a,b*,c 400 13 3
MP-UD 600 °C-a,b*,c 600 20 3
MP-UD,PI 25 °C-a,b,c 25 0 3
MP-UD,PI 200 °C-a,b,c* 200 6 3
MP-UD,PI 400 °C-a,b,c* 400 13 3
MP-UD,PI 600 °C-a,b*,c* 600 20 3

(**) Signification des abréviations utilisées : MP : matrice phosphatique; UD : tissus
unidirectionnels ; PI : pré-imprégnation ; a,b,c : les éprouvettes du méme TRC testées dans la
méme condition.

La forme des courbes de contrainte-déformation aux différentes températures (25 °C, 200 °C,
400 °C et 600 °C) tend a mettre en évidence deux types de courbes qui se distinguent par leur
nombre de phases (Figure V-10). Les courbes représentant le comportement du composite MP-
UD sont formées de trois phases, alors que celles de MP-UD,PI ne présentent que deux phases,

la deuxieme phase correspondante a la fissuration est presque disparue quand le tissu de verre
a été pré-imprégné.

MP-UD MP-UD,PI
25 -~ . 120 +
—MP-UD 25°C —MP-UD,PI 25°C
50 | —MP-UD200°C 100 { —MP-UD,PI 200°C
= —MP-UD 400°C © —MP-UD,PI 400°C
a —MP-UD 600°C S 80 1 —MP-UD,PI 600°C
S 15 - < :
o 2 60 -
2 kS
— 10 . E
£ £ 40 -
8 5 A “ 20 A
0 T T T T T 1 0 T T T T T 1
0 0.5 1 15 2 2.5 0 05 1 1.5 2 25 3
Déformation (%) Déformation (%)
(a) MP-UD (b) MP-UD, PI

Figure V-10 : Comportement en traction aux différentes températures des composites (a) MP-UD et
(b) MP-UD, Pl

Afin d'affiner 'analyse de 1'influence de la température sur le comportement thermomécanique
de ces deux composites, les évolutions de la contrainte ultime ours, du module Ec, et de la
déformation ultime euts en fonction de la température sont ainsi déterminées. Ces propriétés
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mécaniques des composites MP-UD et MP-UD,PI aux différentes températures sont présentées
dans le Tableau V-5.

La contrainte ultime cuts et le module de composite post-fissuré Ecz présenté dans la Figure
V-11 montrent les mémes évolutions en fonction de la température. Les courbes présentent une
chute importante entre 25 °C et 200 °C pour le composite MP-UD,PI. Cette chute est forcément
liée a la présence de la résine époxy. Ensuite il atteint presque la méme résistance que MP-UD
pour tous les autres niveaux de température.

90 - 6000 -
o o +MP-UD +MP-UD
79 +MP-UD,PI BAD +MP-UD,PI
60 4000 -
g 50 | &
S S 3000 -
% 40 1 S
S 30 - “ 2000
40 4 1000 -
10 -
0 T T T T T T 1 0 T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 0 100 200 300 400 500 600 700
Température (°C) Température (°C)
(a) Contrainte ultime oyrs (b) Module E3

Figure V-11 : Evolution des propriétés mécaniques de la troisieme phase du comportement des TRC en
fonction de la température (a) la contrainte ultime oayrs et (b) le module E 3

En ce qui concerne I'évolution de la déformation eurs des deux composites en fonction de la
température présenté dans la Figure V-12, elles varient d’une facon opposée entre 25 °C et 400
°C. Le MP-UD présente un rétrécissement de déformation tandis que le second, MP-UD,PI,
présente une augmentation de la déformation jusqu'a 200 °C. Par contre, le contraire de ces
évolutions est observé entre 200 °C et 400 °C lorsque la déformation de MP-UD augmente et
celle de MP-UD,PI diminue.

v AN ~.
5 \
Yo
0.5
O T T T T T T T 1

0 100 200 300 400 500 600 700
Température (°C)

Figure V-12 : Evolution de la déformation €urs en fonction de la température
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Tableau V-5: Propriétés mécaniques de MP-UD et MP-UD,PI aux différentes températures

. . Rigidité de la phase . .
T irat Contrainte ultime post-fissuration Deformation ultime
empérature -
MP %
TRC d’essai ours (MPa) Ee (MPa) eurs (%)
(&) Valeur | Ecart- | Valeur Ecart- Valeur Ecart-
moyenne type moyenne type moyenne type
25 22 2 2000 200 1.7 0.3
200 16 1.7 1800 100 0.8 0.5
MP-UD
400 10.3 1.5 1000 65 1.3 0.2
600 5.8 1 750 50 0.6 0.1
25 75 10 5000 100 1.3 0.2
200 26 2 1500 80 2.3 0.3
MP-UD,PI
400 15 2 1000 100 1.7 0.15
600 9 0.7 800 70 1 0.1

Le comportement thermomécanique du composites (la rigidité, la résistance et la déformation)
dépendent des propriétés des fibres et de la matrice, ainsi que de la liaison qui peut €tre
développée a travers l'interface fibre-matrice. L'efficacité du renfort est améliorée lorsque les
fils conservent une géométrie droite et sont pré-imprégnés d'une résine époxy. Dans ce travail,
il a été constaté que le textile unidirectionnel (UD) a fortement influencé la résistance des
composites par rapport au tissu en forme de crochet. Une telle différence dans la géométrie du
textile agit également sur la liaison entre la matrice et le tissu. Il a été montré que le textile en
forme de crochet présente avec la matrice une liaison qui permet de mobiliser le renfort dans
une proportion telle qu’il induit sa rupture puisque la rupture du TRC soumis a la charge de
traction se produit au milieu de 1’éprouvette perpendiculairement a son axe et non comme le
composite avec les deux couches de textile Unidirectionnel (UD) qui se délamine. Le
délaminage entre les couches de renfort vient du mauvais ancrage des tissus dans la matrice. Ce
probléme a été résolu par une pré-imprégnation du tissu unidirectionnel (UD) avec la résine
époxy. De plus, le revétement, avec de la résine époxy, améliore le comportement du composite
a 25 °C et fait plus ou moins disparaitre la phase de fissuration. Cependant, la résine époxy perd
son effet bénéfique des que la température atteint 200 °C. Au-dela de 200 °C aucun effet
mécanique n’est observé pour la pré-imprégnation du textile, ceci est expliqué par la
combustion de la résine vers 200 °C.

V.2 2™ERAMILLE DE TRC : MATRICE ALUMINEUSE - GRILLE DE CARBONE

La deuxieéme famille correspond a I’utilisation d’une matrice alumineuse et une grille de
carbone comme renfort. Cette famille est composée de plusieurs générations. Ces générations
présentent le suivi d’amélioration du comportement thermomécanique du TRC, elles ont été
améliorées au regard des propriétés physiques et mécaniques de la matrice et du textile pour
étre efficace au sein du composite.
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V.2.1 Génération 1 : ciment alumineux — Carbone 2*6K
Dans cette génération une matrice a base d’un ciment alumineux et une grille de carbone 2*6K
sont utilisées. Au regard d’amélioration des propriétés physiques et mécaniques, pour la

génération 1, la matrice a été chargée par différentes micro particules avant d’€tre renforcée par
la grille de carbone 2*6K.

i. Ciment alumineux

Pour des raisons de confidentialité du projet PRORETEX II, le détail de la formulation de la
matrice retenue ne sera pas abordé.

Trois matrices a base du ciment alumineux ont été préparées et sont appelées comme suit :

- Ciment alumineux sans charge (MO)
- Ciment alumineux chargé d’alumine (MA)
- Ciment alumineux chargé de verre micronique (MV)

Dans un second temps un chargement supplémentaire par des fibres discontinues de Mat AR
(Verre alkali-résistant) des matrice MA et MV a été effectué. Le Mat AR a une orientation des
fibres discontinues qui est aléatoire dans le plan TRC (Figure V-13). Les principales
caractéristiques mécaniques a température ambiante du Mat AR utilisé dans cette thése sont
présentées dans le Tableau V-6 (données fournies par le fournisseur de la fibre Mat AR).

Tableau V-6 : Propriétés physico-mécaniques du Mat AR

Diamétre  Poids Densité Longueur Résistance Module  Déformation Point de
des fibres nominal de fils en traction d’élasticité alarupture ramollissement
3
@m)  @md) T @mm) Mpa) (GPa) (%) °C)
14 120 2.68 ~ 75 1000-1700 72 2.4 860

Figure V-13 : Fibre de Mat AR
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ii. Caractéristique de la grille carbone 2*6K enduite

Le renfort textile utilis€é dans cette génération est formé d’une grille de carbone 2*6K. Ses
caractéristiques présentées dans le Tableau V-7 sont donnés par le fabricant.

Tableau V-7 : Caractéristiques de la grille de carbone 2*6K ; (*) le nombre de filaments de carbone
dans deux fils de carbone superposés et collés, chaque fils contient 6000 filaments

. Grille carbone
Textile 246K
Grammage (g/m?) 220
Contexture Chaine : 1
(fils/cm) Trame : 1
Nombre de filaments (¥) 2*#6000
Diametre du filament (um) 7
Résistance a la traction d’un filament de carbone
4100
o'filament théorique (MPa)
Module de traction d’un filament de carbone (GPa) 240

Un toron de la grille de carbone de type 2*#6K est formé de deux fils de carbone superposés et
collés (chaque fils contient 6000 filaments). Ces grilles sont utilisées pour les composites de la
génération 1 (ciment alumineux — Carbone 2*6K). Elles sont préalablement traitées par une
résine époxy et saupoudrées d’agent d’accrochage. La résine choisie pour cette section confére
une souplesse apres séchage. De plus, elle présente I’avantage d’étre diluable dans I’eau ce qui
permet de nettoyer les outils a I’eau sans nécessiter de solvant organique.

Des essais de traction directe ont été réalisés sur la grille de carbone 2*6K imprégnée et
saupoudrée afin de déterminer sa résistance en traction et de pouvoir déterminer son coefficient
d’efficacité (Figure V-14).
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|
!

Figure V-14 : Essais de traction de la grille de Figure V-15 : Rupture de la grille de carbone
carbone 2*6K 2*6K

La force maximale atteinte par 10 cm (20 fils de carbone) de la grille 2*#6K testée ainsi que sa
contrainte ultime sont :

La force Fiest =Fgrine = 8474 (N)
La contrainte maximale testée d’un fil de carbone Ggritte tesiee= 1842 MPa.

Le coefficient d’efficacité de la grille de carbone testée toute seule est :

Ogrille testée

K’(Z*GK) - . 100 = 4‘5%

Ofilament théorique
La contrainte maximale testée d’un fil de carbone n’est pas trés grand par rapport a la valeur de
résistance théorique d’un filament de carbone. Ce résultat peut étre expliqué par le phénomene
de défibrage ou I’ensemble des filaments de carbone dans un fil ne travaillent pas avec un méme
niveau de contrainte et les filaments ne se rompent pas simultanément sous la sollicitation de
traction uniaxiale.

V.2.2 Composites ciments alumineux — Carbone 2*6K testés

Les composites fabriqués a partir du ciment alumineux (identifié en V.2.11) et de la grille de
carbone 2*6K sont divisés en deux séries. La premicre série évalue 1’effet de chargement de la
matrice par I’alumine et par le verre micronique sur le comportement mécanique du composite.
Alors que la deuxieme série caractérise 1’effet de double chargement de la matrice, par
I’alumine ou le verre micronique et par des couches de Mat AR, sur le comportement
thermomécanique des composites. Les détails des composites élaborés pour cette partie sont
présentés dans le Tableau V-8.
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Tableau V-8 : Composites ciment alumineux - carbone (2*6K) testés

Chargement de la Nombre de Nombre
L. Nom de . . couche de . , .o
Série yz matrice alumineuse . Empilement d’essais a
I’éprouvette (M) renfort de grille 25 °C
carbone 2%6K
MO-2*6K Sans charge (0) 3
D% i
1 MA-2%6K Alumine (A) 1 M/(2*6K)/M 3
MV-246K Verre micronique 3
V)
MA.MatAR- 3 couches M/Mat AR/M/
N . 3
2.(2%6K) Mat AR + Alumine (2*%6K)
2 2 /M/Mat AR/M/
MV, MatAR- 3 couches 2*6K
2.22*6K) Mat AR + Verre ( ) 3
micronique /M/Mat AR/M

V.2.3 Caractéristique mécanique a 25 °C

Les deux séries de cette génération de composite sont caractérisées par des essais de traction
simple a la température ambiante.

i Résultats de la série 1 (sans Mat AR)

Les premiers résultats obtenus pour la premiere série sont représentés par les courbes
contrainte-déformation dans la Figure V-16.

0 0.2 0.4 0.6 0.8
Déformation (%)

Figure V-16 : Comportement a 25°C des composites de la série 1 (sans Mat AR)

Les courbes représentant le comportement des composites sont quasiment bilinéaires. La
deuxieme phase n’est pas claire.
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L’effet bénéfique du chargement, soit par verre micronique soit par I’alumine, est bien mis en
évidence dans la rigidité correspondant a la premicre phase Ec; et la troisieme phase Ecs,
traduites par les pentes initiale et finale de la courbe, et la contrainte ultime obtenue a la rupture
de ces composites (Tableau V-9). Les composites MA-2*6K et MV-2*6K ayant la matrice
chargé par I’alumine et par du verre respectivement, présente une résistance trés proche. Leur
contrainte ultime augmente de 25 % environ par rapport a celle M0-2*6K. Par contre, MA-
2*6K est le seul composite de cette série qui représente des fissures visibles a la rupture (Figure
V-17).

Tableau V-9 : Propriétés mécaniques des composites de la série 1

Eca (MPa) 61 (MPa) Ec (MPa) ours (MPa)

TRC-Série 1 Valeur | Ecart- | Valeur | Ecart- | Valeur Ecart- Valeur Ecart-

moyenne | type | moyenne | type | moyenne | type | moyenne | type

MO0-2%6K 9834 800 4 1 2430 707 14.5 2
MV-2%6K 36781 1500 8 1.7 3520 510 17 1.5
MA-2%6K 20834 980 7.5 0.9 2660 402 18 2

MO-2*6K

(a)
MV-2*6K s

(b)
MA-2*6K

Fissures

(c)
Figure V-17 : Rupture des composites de la série 1 testés en traction uniaxiale a 25°C :(a) M0O-2*6K,
(b) MV-2*6K et (c) MA-2*6K
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ii. Résultats de la série 2

Pour la deuxiéme série, la Figure V-18 et le Tableau V-10 représentent le comportement et les
propriétés mécaniques des deux matériaux composites (de la série 2) a matrice alumineuse
chargée différemment et renforcée par deux couches de grille de carbone 2*6K ayant les mémes
dimensions. Le taux de renfort de deux composites est le méme (V¢ = 2.5 %).

40
35 A
30 ~
25 +
20 A
15 4
10 ~

—MV,MatAR-2.(2*6K)
—MA,MatAR-2.(2*6K)

Contrainte (MPa)

0 0.2 0.4 0.6 0.8
Déformation(%)

Figure V-18 : Comportement a 25 °C des composites MV,MatAR-2.(2*6K) et MV,MatAR-2.(2*6K) de la
série 2 (avec Mat AR)

Tableau V-10: Propriétés mécaniques des composites MV,MatAR-6K et MA,MatAR-6K de la série 2

Ec (MPa) o1 (MPa) Ec; (MPa) outs (MPa)

TRC-Série 2 Valeur | Ecart | Valeur | Ecart | Valeur Ecart- Valeur Ecart-

moyenne | -type | moyenne | -type | moyenne type moyenne type

MV,MatAR-

13812 812 8 2 4855 650 30 2
2.(2*6K)
MA,MatAR-
’ 254 1652 1. 2.
2.(2%6K) 5403 65 9 7 3500 500 35 5

Il n’y a pas une grande différence observée au niveau de la contrainte ultime curs pour les
composites MV ,MatAR-2.(2*%6K) et MV ,MatAR-2.(2*6K). Par contre, le module E¢; du
composite MA ,MatAR-2.(2*6K) est presque le double de celui de MV ,MatAR-2.(2*6K).

Une évaluation de la fissuration par la technique de corrélation d’image de cette série a suivi la
caractérisation du comportement des composites de la série 2. La Figure V-19 ci-dessous
représente la contrainte en fonction de I’ouverture de fissure obtenue. Cette figure permet de

comparer I’évolution de I’ouverture de fissure des deux composites MA,MatAR-2.(2*6K) et
MV MatAR-2. (2*6K) jusqu’a la rupture.
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Figure V-19. Contrainte axiale-ouverture de fissure de MA,MatAR-2.6K et MV,MatAR-2.6K

N

Les micro-fissures commencent a apparaitre a un niveau de chargement de 7 MPa pour
MV MatAR-2.(2*%6K) et a 10 MPa pour MA ,MatA-2.(2*6K). Leurs ouvertures augmentent
d’une maniere linéaire avec le chargement. L ouverture de fissure maximale avant la rupture
atteint 0.07 mm pour le composite dont la matrice est chargée de verre MV ,MatAR-2.(2*6K)
et 0.1 mm pour le composite dont la matrice est chargée par d’alumine MA,MatAR-2.(2*6K)
(Figure V-19).

iii. Taux de contrainte représentant le travail de la grille de carbone 2#6K

Le taux de travail de la grille de carbone dans le composite est égal au rapport entre la contrainte
nette obtenue par le composite [Gnette-composite=F/S¢] (cf. 1I1.4.4) et la contrainte maximale de la
grille 2*6K testée [Ogille testce= 1842 MPa] (cf. V.2.1ii) selon la formule suivante :

Onette—Composite

T= .100
Ogrille testée

Le Tableau V-11 suivant présente la valeur de la force maximale des éprouvettes ayant 10 cm
de largeur (contient 20 fils de fibre de carbone, chaque fil contient 6000 filaments) et la
contrainte nette correspondante qui nous permet de calculer le taux de contrainte T.

Tableau V-11 : Coefficient d'efficacité de la grille de carbone dans le composite

Composite Fmaxde 10cm (N) | Opette—composite (MPa) | T (%)
Mo0-2*6K 5000 1087 59
MV-2%6K 5950 1293.5 70
MA-2%6K 6500 1415 77
MV, MatAR-2.(2*%6K) 13264 1442 78
MA,MatAR-2.(2*%6K) 15411 1675 90
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Le taux de contrainte (t) traduit d’une maniére générale le transfert de charge subit entre la
matrice et le textile. Il est bien remarqué que les charges d’alumine et du verre améliorent les
propriétés mécaniques de la matrice et ainsi le transfert de charge vers le renfort. Le taux de
travail passe de 59 % a 70% et 77 % respectivement pour un chargement d’alumine et de verre.

D’autre part, quand les composites sont renforcés par deux couches de grille carbone (2*#6K) et
la matrice est chargée par 3 couches de Mat AR, et d’alumine ou de verre (MA,MatAR-
2.(2*%6K) et MV ,MatAR-2.(2*%6K), il est remarqué que la résistance maximale obtenue par
MA MatAR-2.(2*6K) est supérieure a celle de MV ,MatAR-2.(2*6K). L’amélioration du taux
de travail est notée pour les deux composites de la série 2. Cependant, ce dernier augmente de
8% pour MV, MatAR-2.(2*6K) et de 13 % pour MA ,MatAR-2.(2*6K). Ceci traduit la meilleure
efficacité des charges d’alumine par rapport au verre micronique a la température ambiante.

V.2.4 Caractéristiques thermomécaniques
Les composites de la deuxieme série [MV,MatAR-2.(2*6K) et MA,MatAR-2.(2*6K)] ont été
caractérisés en fonction de la température suivant le régime thermomécanique a température
constante (TMTC) avec 0 h d’exposition a la température maximale (cf. [11.4.1). Les détails des
composites testés sont présentés dans le Tableau V-12 suivant. Pour chaque composite, 3
éprouvettes ont été testées a chaque niveau de température. Une seule courbe moyenne du
comportement de chacun aux différents niveaux de température est ensuite présentée.

Tableau V-12 : Composites testés en température

Dimension des , Vitesse de chargement
. h Température . Nombre
TRC-Série 2 éprouvettes . o thermique .
d’essai (°C) . d’essais
(mm) (°C/minute)
25 - 3
e=4 (£1) 120 4 3
MYV,MatAR- I=50(x1) 200 6 3
2.(2%6K) L=700 (+10)
400 13 3
600 20 3
25 - 3
=4 (+1] 120 4 3
MA,MatAR- e=4 (£1)
2.(2%6K) 1=50(x1) 200 6 3
L=700 (£10)
400 13 3
600 20 3

La Figure V-20 a et la Figure V-20 b présentent les courbes contrainte-déformation aux
différents niveaux de températures (25 °C, 120 °C, 200 °C, 400 °C et 600 °C) des composites
MV MatAR-2.(2*6K) et MA,MatAR-2.(2*6K) respectivement.
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MV,MatAR-2.(2*6K) MA,MatAR-2.(2*6K)
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Figure V-20. Comportement des composites aux différentes températures (a) MV,MatAR-2.(2*6K) et
(b) MA,MatAR-2. (2*6K)

D’apres les courbes « contrainte-déformation » idéalisées, les parameétres caractéristiques des
composites aux différents niveaux de température sont déterminés. Ensuite I’évolution de Ec,
Ec3, ours et euts en fonction de la température de chacun des composites a été identifiée. Une
comparaison de ces parametres a été ainsi effectuée pour les deux composites MV, MatAR-2.6K
et MA,MatAR-2.6K et présentée dans la Figure V-21 ci-dessous.

6000 +-MV,MatAR-2.(2*6K)
-+MA,MatAR-2.(2*6K)
5000 -
__ 4000 -
©
o
S 3000 -
“ 2000
1000 ~
0 T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700
Température (°C)
(a) (b)
le] | N\ e 1 4 s I "gk N\
10 u
0.5
O T T T T T T T 1 O T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 0 100 200 300 400 500 600 700
Température (°C) Température (°C)
(c) (d)

Figure V-21. Comparaison de (a) E.;, (b) Ecs, (c) ours et (d) eurs de MV, MatAR-2.(2*6K) et MA,MatAR-
2.(2*6K) en fonction de la température

La différence de la résistance des composites MV, MatAR-2.(2*6K) et MA,MatAR-2.(2*6K)
est observée entre 25 °C et 400 °C (Figure V-21), la contrainte ultime curs est plus stable pour
MV MatAR-2.(2*6K) entre 25 °C et 400 °C, alors qu’elle présente une 1égere diminution a 120
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°C pour MA ,MatAR-2.(2*6K). L’évolution de la rigidité de la premiere phase Ec; et de la
troisieme phase de la courbe Ec3 des composites a presque la méme tendance, une diminution
de Ec1 et Es de MV, MatAR-2.(2*6K) entre 25 °C et 200 °C ; la déformation ultime €yts
augmente dans cette gamme de température. Une faible récupération de résistance entre 200 °C
et 400 °C est remarquée. Au-dela de 400 °C une chute fondamentale de la résistance maximale
ours et Ecs est observée. La contrainte ultime curts diminue de 30 % environ entre 25 °C a 400
°C et 93 % environ entre 400 °C et 600 °C pour ces deux matériaux (MV,MatAR-2.(2*6K) et
MA ,MatAR-2.(2*#6K).

i. Modes de rupture des matériaux MV,MatAR-2.2*6K) et MA,MatAR-2.(2*6K)

Les modes de rupture des matériaux étudiés sont présentés dans la Figure V-22.

- A 25°Cet 120 °C : La rupture se produit au bord des talons. Les fissures autour de la
ligne de rupture ne sont pas visibles a I’ceil nu.

- A 200 °C: Les éprouvettes présentent des fissures espacées et une ligne de rupture au
milieu de I’éprouvette.

- A400°C:les éprouvettes de MV, MatAR-2.(2*6K) présentent des fissures désordonnés
alors que les éprouvettes de MA,MatAR-2.(2*¥6K) présentent des fissures équidistantes
mais désordonnées perpendiculairement a I’axe de I’éprouvette. La ligne de rupture se
produit au milieu de 1’éprouvette de ces deux matériaux.

- A 600 °C : les éprouvettes de MV, MatAR-2.(2*6K) présentent des fissures
équidistantes perpendiculaires a I’axe de I’éprouvette alors que les éprouvettes de
MA ,MatAR-2.(2*6K) ne présentent pas des fissures visibles a I’ceil nu. La ligne de
rupture se produit au milieu de I’éprouvette de ces deux matériaux.

MA,MatAR-2.(2*6K) MV, MatAR-2.(2*6K)

25°C

120 °C

200 °C

-112 -



Chapitre V - Développement et caractérisation thermomécanique de nouveaux composites a
fibres continues

400 °C

600 °C

Figure V-22. Mode de rupture de MV,MatAR-2. (2*6K) et MA,MatAR-2.(2*6K) aux différentes
températures

V.2.5 Génération 2 : Ciment alumineux- Carbone 12K
Les résultats obtenus précédemment avec la grille de carbone (2*#6K) étant insuffisants au
niveau des performances, une nouvelle structure de grille a été mise au point et fabriquée par le
fournisseur. Cette grille est dénommée 12K (Figure V-23 et Tableau V-13). Elle a les mémes
propriétés que la grille (2*6K) sauf que le fil est formé dans ce cas de 12000 filaments et la
contexture est plus grande.

Grille carbone 12K

Grammage (g/m?) 280
Contexture Chaine : 1.3
Fils de (fils/cm) Trame : 1.3
7mm chaine
Nombre de filaments 12000
Diamétre du filament (um) 7

Résistance a la traction d’un

4100
fils o filament théorique (MPa)
Module de traction d’un fils 240
(GPa)
Figure V-23 : Caractéristiques de la grille Tableau V-13 : Caractéristiques de la grille de carbone
de carbone 12K 12K (SULITEC)

De ce fait, une nouvelle formulation de composites nommés MA,MatAR-2.12K a été élaborée
et caractérisée. Rappelons que ce composite, MA,MatAR-2.12K, est formé du ciment
alumineux, chargé d’alumine et des couches de Mat AR, et renforcé par 2 grilles de carbone
12K enduite par une résine époxy.

V.2.6 Caractérisation de la grille de carbone 12K enduite
Les résultats obtenus apres un essai de traction sur 10 fils de cette grille de carbone 12K, répété
deux fois, sont :
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La force ultime de 10 fils: Feest= 11577 (N)
La contrainte testée 6test= 2507 (MPa).

Coefficient d’efficacité :

Otest 2507
K'yox = .100 = ——
Gfilament théorique 4100
= 61%
Figure V-24 : La rupture de la grille carbone 12K
i. Caractérisation des composites de ciment alumineux - Carbone 12K

Les nouveaux composites de la génération 2 sont formés, comme précédemment, d’une matrice
alumineuse chargée d’alumine et de 3 couches de Mat AR mais cette fois-ci ils sont renforcés
par 2 couches de la grille 12K enduites par une résine époxy caractérisée ci-dessus (cf. V.2.6).
les composites de cette génération s’appellent MA,MatAR-2.12K. Deux différents traitements,
des grilles de carbone et de la cure des composites, sont prises en compte pour cette génération.
Les traitements effectués sont présentés en détail dans le Tableau V-14.

Le taux de fibre V¢ n’est plus le méme pour ces deux composites. L’ introduction des grilles de
carbone apres séchage de la résine rend le composite plus €pais et ensuite un taux de fibre plus
faible par rapport a la section est obtenu.

Tableau V-14 : Composites de la série MA,MatAR-2.12K testés

R
Nom du . Renfort Remarque sur les emarque sur Taux de
. Matrice . . la cure du
composite textile grilles de carbone . fibre V;
composite
MA.MatAR Enduites le matin et Mise sous eau
) ’1 YK-H Ciment ) h introduites 1”apres-midi 48 h apres sa 33%
e alumineux d‘:’;‘fl 128 (H) fabrication
p i
chargé carbone | Enduites au préalable |\ 0 O
MA ,MatAR- (alumine + 12K (plusieurs semaines 24 h anrés sa 24
2.12K-S MatAR) avant) et introduites apre e
séche (S) fabrication

ii. Lois de comportement des composites MA,MatAR-2.12K-H et MA,MatAR-2.12K-
Sa25°C

La Figure V-25 représente la contrainte en fonction de la déformation axiale des deux
composites MA,MatAR-2.12K-H et MA ,MatAR-2.12K-S qui ont subi une cure différente. Il
n'y a pas de grande différence observée au niveau des deux courbes représentant leur

-114 -



Chapitre V - Développement et caractérisation thermomécanique de nouveaux composites a
fibres continues

comportement a 25 °C. Ils ont presque la méme résistance a la rupture et présente la méme
pente de la phase post-fissuration Ecs.

25 -
20 - e
[ d
S 7 - -MA,MatAR-2.12K-H
@ B 27 —MA,MatAR-2.12K-S
= A
£ 10 { 7ol
oy ’
o s,
Q ’
5 4/
!
"
O T T T T T 1
0 02 04 06 08 1 1.2

Déformation (%)
Figure V-25. Comportement des TRC de la génération 2 (MA,MatAR-2.12K-H et MA,MatAR-2.12K-S)

Le Tableau V-15 affiche les parametres caractéristiques obtenus pour chaque phase du

comportement de TRC. Les valeurs caractérisant le composite MA,MatAR-2.12K-S semble
meilleur que celles de MA,MatAR-2.12K-H.

Tableau V-15 : Paramétres caractéristiques a 25°C

MA ,MatAR-2.12K-H MA ,MatAR-2.12K-S
cal::ztiil;}i:;:ue n:i:;’l:::;e Ecart-type n:i:;fl::;e Ecart-type

Ea (MPa) 10024 1176 11740 590

o1 (MPa) 6 1.4 8 0.7

€1 (%) 0.05 0 0.06 0

E. (MPa) 2202 450 2368 717

outs (MPa) 22 0.7 24 0.4

gurs (%) 1.1 0.4 1 0.2

Fax (/10 cm) (N) 12000 300 15500 707

iii. Evaluation de I’ouverture de fissure

La Figure V-26 ci-dessous représente la contrainte axiale en fonction de 1’ouverture de fissure

maximale obtenue par 2 essais pour chacun des composites MA,MatAR-2.12K-H et
MA ,MatAR-2.12K-S.
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Figure V-26. Contrainte axiale en fonction de I'ouverture de fissure.

L’ouverture de fissure maximale avant la rupture atteint 0.26 mm pour le composite
MA ,MatAR-2.12K-H dont les grilles de carbone sont enduites juste avant quelques heures de
leurs introduction dans le composite et qui s’est mis sous eau apres 48 h de sa fabrication. Alors
que presque la moitié de cette valeur (0.15 mm) est atteinte pour le composite MA,MatAR-
2.12K-S dont I’enduction des grilles de carbone est faite avant plusieurs semaines de leur
introduction dans le composite qui s’est immergé dans 1’eau 24 h apres sa fabrication.

La contrainte ultime curs et la contrainte de pré-fissuration 6; sont ensuite comparées suivant
le taux de fibres V¢ de chaque composite (Figure V-27). Le composite MA ,MatAR-2.12K-S
présente des propriétés plus importantes que MA,MatAR-2.12K-H d’ou I’avantage de
I’introduction des grilles enduites dans la matrice apres le séchage de la résine et I’immersion
du composite dans I’eau 24 h apres la fabrication.

O -
MA,MatAR-2.12K-H MA,MatAR-2.12K-S
Température (°C)

Figure V-27 : Comparaison de o; et de ours en fonction de V¢

iv. Mode de rupture

Les modes de rupture des matériaux étudiés sont présentés ci-dessous. Les éprouvettes de
MA ,MatAR-2.12K-H testées a 25 °C (Figure V-28) ainsi que celles de MA,MatAR-2.12K-S
(Figure V-29) présentent une rupture par délaminage au niveau des grilles de carbone.
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Figure V-28. Mode de rupture des éprouvettes Figure V-29. Modes de rupture des
de composite MA,MatAR-2.12K-H éprouvettes de composite MA,MatAR-2.12K-S

Un calcul du taux de contrainte T représentant le travail des grilles de carbone introduites dans
le composite a été fait. A cause du délaminage subit entre les couches de grille de carbone, le
taux de contrainte T ne dépasse pas 52 % (Tableau V-16).

Tableau V-16 : Taux de contrainte Treprésentant le travail des grilles de carbone dans les composites

TRC Fumax de 10cm (N) Onette—Composite (MPa) (%)
MA ,MatAR-2.12K-H 12000 1000 40
MA ,MatAR-2.12K-S 15500 1300 52

Le traitement appliqué au composite MA,MatAR-2.12K-S, le plus performant, a été retenu pour
la suite de 1’étude.

V. Résolution du probléeme de délaminage

Afin de résoudre le probléme de délaminage, une premiére solution est proposée pour la méme
formulation de MA,MatAR-2.12K-S : c’est I’amélioration de 1’ancrage des filaments en
repliant les extrémités de la grille de carbone selon le schéma présenté dans la Figure V-30. Le
nouveau composite est nommé MA,MatAR-2.12K-X.

Matrice Grille carbone

A
n x|

. ‘

Figure V-30 : Ancrage des grilles de carbone 12K dans la matrice
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Un essai de traction direct est appliqué sur le composite MA,MatAR-2.12K-X dont les
extrémités des grilles de carbone 12K ont été repliées. La Figure V-31 représente le
comportement des deux composites MA,MatAR-2.12K-S et MA,MatAR-2.12K-X a 25 °C.

25 ~

N
o
I

—MA,MatAR-2.12K-X
—MA,MatAR-2.12K-S

[y
u
|

=
o
I

Contrainte (MPa)

(9]
1

0 T T T T T 1
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
Déformation (%)

Figure V-31 : Effet de I'augmentation de la longueur d’ancrage sur le comportement du composite

Les deux courbes de la Figure V-31 montrent que la rigidité finale du composite Ec3 (représentée
par la pente finale de la courbe) est améliorée. Quant a la rupture, elle se produit au bord des
talons de I’éprouvette sans délaminage (Figure V-32).

Figure V-32 : Rupture du composite MA,MatAR-2.12K-X

V.2.7 Comportement thermomécanique du composite MA,MatAR-
2.12K-X

Plusieurs essais thermomécaniques selon le régime thermomécanique a température constante
(TMTC) a des températures cibles différentes (25 °C, 120 °C, 200 °C, 400 °C et 600 °C) sans
durée d’attente ont été effectués sur le composite MA,MatAR-2.12K-X. Les résultats sont
présentés dans la Figure V-33. Une chute de la contrainte ultime curs et de la rigidité finale Ec3
est observée quand la température augmente de 25 °C a 120 °C. Cette diminution brusque
obtenue a partir de 120 °C est justifiée par la rupture de ce composite qui se fait par délaminage
au niveau des couches de Mat AR. Les modes de rupture par délaminage du composite
MA MatAR-2.12K-X aux différentes températures 120 °C, 200 °C, 400 °C, 600 °C sont
représentés respectivement dans la Figure V-34.
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—MA,MatAR-2.12K-X 25°C
35 4 —MA,MatAR-2.12K-X 120°C
30 | —MA,MatAR-2.12K-X 200°C

—MA,MatAR-2.12K-X 400°C
25 —MA,MatAR-2.12K-X 600°C
20 -

15
10 -

Contrainte (MPa)
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Figure V-33. Comportement thermomécanique de MA,MatAR-2.12K-X aux différents niveaux de
température (25°C, 120°C, 200°C, 400°C, 600°C)

Vue de face Vue latérale

120 °C

200 °C

400 °C

600 °C

Pty

Figure V-34. Mode de rupture de MA,MatAR-2.12K-X aux différents niveaux de température (120 °C,
200 °C, 400 °C, 600 °C)

Puisque le probléme de délaminage n’a pas été réglé aux niveaux de température, une deuxieme
solution a été proposée : c’est de retirer les couches de Mat AR et de les remplacer par une
matrice a granulométrie étagée dont des fibres de polypropyléne ont été ajoutées.
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V.2.8 Génération 3 : Mortier alumineux + PP - Carbone 12K
Une optimisation des charges de la matrice a été attribuée a la nouvelle génération du composite
par la distribution granulométrique. Des fibres de polypropyléne ont été ajoutées en faible
quantité (0.5 % par rapport a la masse du ciment) dans le but d’assurer 1’évacuation de 1’eau et
la réduction de pression pendant un chargement thermique. Elles fondent aux alentours de 150
°C créant ainsi des canaux privilégiés favorisant les transferts des fluides au sein du matériau.

i. Matrice employée : MortierA

Afin d’optimiser la répartition granulométrique des charges minérales introduites dans le
ciment alumineux, une étude de la distribution granulométrique de la matrice a été€ menée. Cette
nouvelle matrice, formée d’un ciment alumineux ayant une granulométrie étagée, est nommée
MortierA. Sa courbe granulométrique est comparée a deux modeles analytiques d’empilement
granulaire (Annexe 1) couramment utilisés dans le milieu réfractaire (Figure V-35).

100,00
9
< 10,00
S = \oOrtierA
£
3 —— Funk et Dinger
(&)
§ Andreasen
©° 1,00
>

0,10
0,001 0,01 0,1 1 10 100

Dimension des particules (um)
Figure V-35 : Distribution granulométrique du MortierA

il Comparaison de MA,MatAR-2.12K et MortierA,PP-2.12K a la température
ambiante

Une comparaison entre MA,MatAR-2.12K (matrice : ciment alumineux chargé de Mat AR) et
MortierA,PP-2.12K (matrice : MortierA + PP) a été faite dans le but d’évaluer le remplacement
du Mat AR par une matrice a granulométrie étagée et des fibres de PP.

Apres un essai de traction simple a la température ambiante, la force Fmax et la contrainte nette
Gnette Maximales ainsi que le taux de contrainte T représentant le travail du textile dans des deux
composites ont été identifiés et présentés dans le Tableau V-17.
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Tableau V-17 : Comparaison du taux de contrainte Treprésentant le travail du textile dans le
composite et de la porosité de la matrice des composites

Composite Frmax de 10 cm (N) | Opette—composite (MP2) (%)
MA ,MatAR-2.12K 15500 1300 52
MortierA,PP-2.12K 20000 1740 70

Le remplacement du Mat AR par une matrice a granulométrie étagée (MortierA) a résolu le
probléme de délaminage a 25 °C. Le MortierA améliore le comportement du composite, une
légere augmentation de la résistance maximale a la rupture est notée. Cette augmentation s’est
expliquée par une amélioration de I’ interaction matrice-textile traduit par I’amélioration du taux
de contrainte T représentant le travail du textile dans le composite.

ii. Modification de la formulation de la matrice

Avant de caractériser le composite MortierA,PP-2.12K a haute température, un changement
dans la formulation de la matrice a été effectué dans le but d’améliorer son comportement et de
sa mise en place. Deux parametres ont été variés :

- Adjuvants : différents taux d’adjuvants
- E/C (eau/ciment) : le rapport a été ajusté en fonction des adjuvants mais également
selon le mode de mise en place.
Pour cette série de composite, la technique de moulage au sac (Annexe 2) a été appliquée selon
la Figure V-36.

Figure V-36 : Moulage au sac (SULITEC)

Les composites, dont la matrice est chargée de fibres PP et renforcée de deux couches de grille
de carbone 12K, sont élaborés et mis sous plastique humide durant 7 jours. Chaque composite
TRC a un rapport E/C (eau/ciment) et un pourcentage massique du fluidifiant de la matrice
différent. Les formulations utilisées pour chaque matrice sont présentées dans le Tableau V-18.
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Tableau V-18 : Modifications de la formulation de la matrice du composite MortierA-2.12K

Matrice
TRC . -
Type Rapport Eau/Ciment Rapport Fluidifiant/
P (E/C) Ciment (%)
MortierA,PP-2.12K 0.45/0 0.45 0
MortierA,PP-2.12K 0.35/3 0.35 3
MortierA,PP-2.12K 0.375/3 MortierA 0.375 3
MortierA,PP-2.12K 0.4/3 0.4 3
MortierA,PP-2.12K 0.375/4 0.375 4

Une comparaison entre les contraintes o1 et outs (Figure V-37), et I’ouverture de fissure avec
I’augmentation du chargement en traction (Figure V-38) a 25 °C des 5 composites a été faite.

Figure V-37 : Comparaison de o; et ours des composites ayant différent E/C et % fluidifiant

% = ] g‘x
]
:U' 15 ] :( xg %} xx§ .
E ).}(K.*‘(O- @
g 10 i % ‘ .x « * 4
= *
S ot
Q 5 |
O T T T T 1
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

QOuverture de fissure (mm)

Figure V-38: Contrainte-Ouverture de fissure
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MortierA,PP-2.12K MortierA,PP-2.12K MortierA,PP-2.12K MortierA,PP-2.12K MortierA,PP-2.12K
0.45/0 0.35/3 0.375/3 0.4/3 0.375/4

Figure V-39 : Mode de rupture des composites

D’apres ces résultats, il est remarqué que le composite MortierA,PP-2.12K 0.375/3 présente
la plus grande résistance a la fissuration o; et a la rupture ocurs parmi les 5 composites testés,
ainsi qu’une ouverture de fissure maximale inférieure a celle des autres. En effet I’ optimisation
de la résistance et de I’ouverture de fissure est assurée avec un E/C de 0.375 et un pourcentage
de fluidifiant de 3 % qui améliore I’interaction fibre/matrice.

La formulation MortierA,PP-2.12K 0.375/3 a été retenue pour la caractérisation
thermomécanique.

V.2.9 Caractérisation thermomécanique de MortierA,PP-2.12K 0.375/3

i. Régime thermomécanique a température constante (TMTC)

Les composites MortierA,PP-2.12K 0.375/3 testés en régime TMTC sans palier thermique
(durée d’attente = 0 h) aux différents niveaux de température sont présentés dans le Tableau
V-19.

Tableau V-19 : Eprouvettes MortierA,PP-2.12K 0.375/3 testées en régime TMTC

Dimensions des Température Nombre
Nom de I’éprouvette .

éprouvettes (mm) d’essai (°C) d’essai
MortierA,PP-2.12K 25 °C a,b,c 25 3
MortierA,PP-2.12K 120 °C a,b,c e=11(%1) 120 3
MortierA,PP-2.12K 200 °C a,b,c 1=50(%2) 200 3
MortierA,PP-2.12K 400 °C a,b,c L =480 400 3
MortierA,PP-2.12K 600 °C a,b,c 600 3

Les courbes représentant le comportement du composite MortierA,PP-2.12K 0.375/3 aux
différentes températures observées dans la Figure V-40 sont toujours formées de deux phases.
En effet, la phase de fissuration est presque négligeable grace a I’amélioration de I’interaction
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textile-mortier. Les parameétres caractérisant le comportement du MortierA,PP-2.12K 0.375/3
aux différentes températures sont présentés dans le Tableau V-20.

Les pentes des deux phases représentant Ec; et Ec3 varient en fonction de la température
(Tableau V-20). Quand la température passe de 25 °C a 120 °C, une chute des contraintes o et
ours ainsi que de la pente de la troisieme phase (Ec3) est remarquée. Ceci s’ explique par le fait
que ’augmentation de la température jusqu’a 120 °C diminue la performance mécanique de la
matrice, a cause des phénomenes de déshydratation et de conversion, ainsi qu’elle commence
a détruire la résine qui couvre le textile. La décomposition de la résine époxy a 120 °C est notée
par la rupture du composite qui se manifeste par un arrachement des fibres (Figure V-41). A 200
°C et 400 °C, le comportement du composite est similaire, une diminution importante du
module de Young de la premiere phase (Ec1) est apercue tout en conservant sa rigidité finale
Ec3. Jusqu’a 400 °C le composite perd 60 % de sa résistance initiale (a 25 °C) (Tableau V-20).
A 600 °C, la résistance a la rupture ainsi que le module Ec3 diminuent brusquement, cela peut
étre dii au fait que la température élevée endommage la matrice et affecte le comportement du
textile. De plus la rupture se fait par défibrage ce qui traduit ’absence de la résine époxy a 600
°C (Figure V-41).

30 —MortierA,PP-2.12K 25°C
—MortierA,PP-2.12K 120°C
25 - —MortierA,PP-2.12K 200°C
. —MortierA,PP-2.12K 400°C
& 20 -| —MortierA,PP-2.12K 600°C
2
L 15
£
o
= 10
o
Q
5
O 1 T T T T

T T
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
Déformation (%)

Figure V-40 : Comportement thermomécanique du composite MortierA,PP-2.12K 0.375/3

Tableau V-20 : Les propriétés thermomécanique du MortierA,PP-2.12K 0.375/3

Température (°C)
Parameétre caractéristique

25 120 200 400 600

E. (MPa) 4800 1176 1655 590 X

o1 (MPa) 6 3 2 2 X

e (%) 0.05 0.05 0.08 0.1 X
E. (MPa) 2300 1000 1010 700 330

ours (MPa) 25 15 14 9 2
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eurs (%) 0.9 1.3 1.2 1.1 0.55
Fmax (/10 ecm) (N) 20000 14070 11470 7980 2054
ours / 6urs-25°c (%) 100 70 57 40 10

400 °C 600 °C

Figure V-41 : Rupture aux différentes températures du composite MortierA,PP-2.12K 0,375/3

ii. Régime thermomécanique a force constante (TMFC)

Afin d’étudier I’influence du chargement mécanique sur la température de rupture du TRC,
trois niveaux de chargement mécanique ont été choisis : 30 %, 50% et 70 % de la contrainte
maximale obtenue a 25 °C du composite MortierA,PP-2.12K 0.375/3. Pour chaque niveau de
chargement, 2 éprouvettes ont été testées en régime TMFC (cf.111.4.3).

La température de rupture obtenue pour chaque éprouvette est représentée dans la Figure V-42
et le Tableau V-21. La rupture s’est produite sans la région exposée a la température (a
I’intérieur du four) (Figure V-43).
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18 - 76% e Niveau de Température de
16 chargement rupture (°C)
14
j'g 12 | 50%0yts(asq) 30% ours (25°C) a 623
@ 107 30% ours (25°C) b 650
.g 8 A 30%01s(25°¢)
£ 6 - " 50% ours (25°C) a 450
(o]
” ‘2‘ 1 50% ours (25°C) b 500
0 T T T T T 1 70% OUTS (ZSOC) a 320
0 100 200 300 400 500 600 700
Température (°C) 70% ours (25°C) b 360

Figure V-42 : Résultats du MortieA,PP-2.12K 0,375/3 Tableau V-21 : Température de rupture du
en régime TMFC MortieA,PP-2.12K 0,375/3 aux différents
niveaux de chargement mécanique

Avec une vitesse de chauffage de 30 °C/minute, une influence notable du chargement en
traction pendant le chauffage est observée. A 30 % de la résistance a la traction a 25 °C, une
température de 650 °C est atteinte. Avec ’augmentation du chargement mécanique, la
température maximale du composite diminue. Cette derniere atteint 500 °C pour un chargement
mécanique de 50 % cuts (25°C) et 360 °C pour un chargement mécanique de 70 % cuts (25°C).
La diminution de la température de rupture est linéaire, elle est de 1’ordre de 30 % en passant
d’un niveau de chargement a un autre.

(d) 30% O'UTs(25OC) (b) 50% O'UTs(ZSOC) (C) 70% O'UT5(25OC)

Figure V-43 : Zone de rupture apres le chargement thermique

iil. Comparaison entre les régimes TMTC et TMFC

Les résultats obtenus par le régime TMTC dans la section précédente (cf.V.2.91) sont
représentés dans cette partie sous forme de température maximale en fonction du niveau de
chargement mécanique afin d’€tre comparés aux résultats obtenus par le régime TMFC (Figure
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V-44). Cette comparaison ne tient pas compte de I’effet de la vitesse de chauffage appliquée
dans les deux régimes.

700 -
=TMTC

600 1 =TMFC
500 -

400 ~
300 H
200 -

Température (°C)

100 -+

O T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 &0

Ours/Outs 25:¢ (%)

Figure V-44: Comparaison des régimes TMTC et TMFC

La Figure V-44 montre clairement I’influence du régime suivi sur la résistance a la rupture. La
tendance de la diminution de la température en fonction du chargement mécanique parait
similaire. Cependant la température maximale atteinte en régime TMFC dépasse celle atteinte
en régime TMTC de 200 °C pour le méme niveau de chargement.

V.2.10 Comparaison de I’effet de chargement de la matrice en fonction

de la température
Cette section présente une comparaison de I’effet de chargement de la matrice en fonction de
la température pour les propriétés mécaniques des composites. Elle montre ensuite cette
comparaison pour les propriétés thermiques.

i. Propriétés mécaniques

Une comparaison du composite MA,MatAR-2.12K (ayant des fibres de MatAR) et
MortierA,PP-2.12K (ayant des fibres de PP) est faite au niveau de la contrainte ultime curs, en
prenant compte du taux de renfort V¢, de la contrainte ultime curs nette et de la rigidité de la
phase finale du textile dans le composite Ec3 nette. L’évolution de ces parametres en fonction
de la température pour les deux composites est représentée sur les figures suivantes (Figure
V-45, Figure V-46, Figure V-47 et Figure V-48).
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Figure V-45 : Evolution de ours/Vs en fonction de  Figure V-46 : Evolution de E.3/Vf en fonction de

la température la température
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Figure V-47 : Evolution de oyrs nette en fonction  Figure V-48 : Evolution de E; nette en fonction
de la température de la température

L’utilisation d’une matrice a granulométrie étagée et des fibres de PP a présenté un effet positif
sur le comportement du composite ciment alumineux-carbone dans la gamme de température
comprise entre 25 °C et 200 °C. Une augmentation de la résistance ultime (GuTs nette €t Ec3 nette)
du MortieA,PP-2.12K (Figure V-45 et Figure V-47) a 25 °C et 120 °C est remarquée par rapport
au composite MA,MatAR-2.12K avec des fibres de MatAR. En revanche, le composite
MortieA,PP-2.12K présente une chute de ses propriétés mécaniques entre 200 °C et 400 °C,
alors que MA,MatAR-2.12K présente une stabilité dans cette gamme de température fournie
par les couches de Mat AR.

V.3 CONCLUSION

Des composites TRC susceptibles de présenter des performances thermomécaniques
intéressantes ont été développés dans ce chapitre. Les procédures expérimentales suivies ont
permis de caractériser plusieurs familles et générations des composites et de faire évoluer leur
comportement.

La premiere famille était formée d’une matrice phosphatique et des fibres de verre E. Deux
parametres ont été étudiés avec cette famille : la géométrie et la pré-imprégnation du textile.
L'utilisation de textiles unidirectionnels, orientés dans le sens principal de la charge, conduit a
une augmentation des performances mécaniques du composite. Par contre la géométrie ouverte
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du textile évite le délaminage entre les couches du textile. Dans un second temps, l'interaction
entre la matrice et le renfort textile unidirectionnel a été améliorée par la pré-imprégnation du
textile par une résine époxy. La résistance de ce dernier composite a augmenté. Alors que, la
pré-imprégnation du textile n’a pas présenté une différence a des températures élevées, une
chute sévere entre 25 °C et 200 °C est remarquée et ceci est expliqué par la combustion de la
résine vers 200 °C.

La deuxieme famille de TRC étudié est formée de 3 générations. La premiere génération est
composée d’une matrice alumineuse et de grille de carbone 2*6K. La matrice alumineuse a été
chargée différemment dans cette génération afin d’optimiser la nature de la charge vis-a-vis des
performances thermomécaniques. Le chargement de la matrice par I’alumine et par des couches
de Mat AR a été validé et utilisé dans la deuxieme génération dans laquelle une grille de carbone
12K a été utilisée. Cette génération rencontre de nouveau le probléme de délaminage au niveau
des couches de carbone 12K et/ou de Mat AR en fonction de la température.

Afin d’améliorer I’interaction matrice-textile, deux solutions ont été proposées: 1’une au
niveau de la grille de carbone et ’autre au niveau de la matrice. La deuxiéme solution a été
retenue, elle consistait a remplacer le ciment alumineux chargé d’alumine et de Mat AR par un
mortier a granulométrie étagée, chargée par des fibres de polypropyléne, d’ou la formation de
la troisieme génération de TRC.

Cette derniere génération a présenté les meilleures performances mécaniques vis-a-vis de la
température.
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CHAPITRE VI. CARACTERISATION PHYSICO-CHIMIQUE ET
THERMIQUE DES TRC

Les analyses physico-chimiques des matériaux permettent la compréhension du comportement
des matériaux et de leurs caractéristiques afin de confirmer leurs compositions ou d’identifier
des défauts. La connaissance des transformations physico-chimiques s’opérant dans la matrice
au cours du traitement thermique est un préalable indispensable au choix des matériaux de
renfort. En effet, le matériau de renfort ne doit pas ou tres peu réagir chimiquement avec la
matrice. Cette condition est nécessaire pour la formation d’une interface présentant les
propriétés indispensables au transfert de charge matrice-renfort, évitant ainsi une rupture
fragile.

Ce chapitre présente le travail 1i€ a la caractérisation physico-chimique et thermique des TRC.
Les résultats issus de cette caractérisation permettent de comprendre mieux les changements
des propriétés physico-chimiques et thermiques des TRC ou de la matrice des TRC en fonction
de la température. Par conséquent, ces résultats permettent d’expliquer les variations des
propriétés thermomécaniques des TRC en fonction de la température qui sont observées dans
les chapitres précédents (chapitres IV et V).

Deux types de phénomenes sont considérés dans cette étude afin d’avoir des explications sur le
comportement physico-chimique des composites TRC: les modifications microstructurales et
les transformations thermiques.

VI.1 ANALYSE MICROSTRUCTURALE

Cette partie présente respectivement les observations au tomographe, I’analyse de diffraction
des rayons X (DRX) ainsi que 1’analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier
(IRTF).

VI.1.1 Observations au tomographe

Une sélection de composites étudiés dans le cadre de ces travaux a été faite pour 1’observation
microstructurale au tomographe. Les observations ont été réalisées sur un tomographe a
I’institut MATEIS de I'INSA de Lyon. La tomographie par rayons X est basée sur I’émission
d’un faisceau de rayons X traversant un objet, puis un détecteur permet la réception du faisceau
résiduel transmis pour visualiser la microstructure de 1’objet étudié¢ dans de multiples positions
angulaires appelées projections. L’examen des échantillons par tomographie aux rayons X a été
effectué a I’aide d’un tomographe GE Phoenix v | tome | xs (Figure VI-1). Ce tomographe est
capable d’avoir une résolution de 1 um. La résolution dépend fortement des dimensions de
I’échantillon (plus le volume observé est important plus on perd de résolution) et de la puissance
de la source de rayons X. L’analyse des images du tomographe permet de reconstruire le
composite en son volume et de visualiser I’ état de 1a matrice, la répartition des fibres, I’interface
fibre/matrice et la porosité.

Aucun traitement préalable n’a été effectué sur les échantillons. Le volume observé par le
tomographe est de 10 x 10 x 5 mm® comme illustré sur la Figure VI-2. Cette taille a permis
d’avoir une résolution de 10 pm a priori suffisante pour 1I’examen de la distribution des fibres
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et des vides des échantillons. Le logiciel utilisé pour le traitement des données est « Image J »
qui est disponible en libre acces. Les résultats de I’analyse par rayonx X se présentent sous
forme d’images en niveau de gris (images brutes). Apres le traitement des images brutes, les
fibres ou les vides peuvent étre isolés en sélectionnant leurs intervalles de niveau de gris. La
Figure VI-3 représente une image issue de I’observation au tomographe d’un composite TRC
contenant des fibres de verre continues avant et apres isolation de la porosité. Les porosités
apparaissent sur I’image en noir. L’exploitation des images sur « Image J » permet de plus par
calcul cumulatif sur chacune des images de calculer le taux de porosité au sein des échantillons
observés.

SEsss e e T e T

Volume

. 10mm
ohserve

SEEsssEsEsREEEE EEE EEETEY R

S mm 10mm

Figure VI-1 : Tomographe GE Phoenix v [ tome [ xs Figure VI-2 : Le volume observé par le
tomographe

(a)

Figure VI-3 : Schéma de I'exploitation par Image J d’une image afin d’avoir acces a la porosité interne
du matériau

-132 -



Chapitre VI - Caracterisation physico-chimique et thermique des TRC

VI1.1.2 Analyse de diffraction des rayons X (DRX)
Cette analyse permet de récupérer des informations sur 1’ordre cristallin de la matiere et
d’identifier les minéraux compositionnels de la matrice. Bien qu’il soit possible de procéder a
une analyse quantitative, seule une analyse qualitative est réalisée dans cette étude.

L’analyse DRX est réalisée sur des échantillons réduits en poudres issues du broyage de la
matrice des matériaux €laborés depuis plus que 1 mois. Les échantillons sont placés sur le porte-
échantillons de facon a former la surface la plus plane possible.

Le matériau est projeté par un faisceau de rayons X monochromatiques et paralleles de longueur
d’onde connue produit par une anticathode de cuivre. L’échantillon est ensuite placé au centre
d’un dispositif rotatif et tourne lui-méme d’un mouvement uniforme autour de I’axe situé dans
son plan (cercle goniométrique). Les résultats sont représentés par des diffractogrammes ou
spectres DRX (Figure VI-4) qui correspondent a la valeur de I’intensité de diffraction d’un
minéral en fonction de 1’angle de déviation (20).

Intensité
(nb de coup)

‘ . 'Q‘.
. ¢
%4 4

|

R

Figure VI-4 : Diffractogramme ou spectre DRX pour un élément

—

26

VI.1.3 Analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier

(IRTF)
La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) est basée sur 1’absorption d’un
rayonnement infrarouge par le matériau analysé. Elle permet I’identification de matériaux de
natures organiques ou minérales. C’est une technique analytique qualitative d’une molécule
composée d’atomes liés entre elles par des liaisons qui possédent des fréquences de vibration
propres. Ainsi, une molécule exposée a un rayonnement infrarouge, absorbe une certaine
quantité d’énergie qui, si elle est voisine de 1’énergie de vibration d’une partie de cette
molécule, sera absorbée par cette dernieére. Une diminution de I’intensité lumineuse réfléchie
ou transmise sera ainsi enregistrée. L’utilisation de cette technique nécessite 1’utilisation des
échantillons en poudre, ayant une finesse finale inférieure a 80 um. Pour cela, les échantillons
ont été broyés pour obtenir des grains qui sont trés fins et tamisés a 80 um.

Le signal collecté par le spectrométre sera ensuite converti en spectre d’absorption et sera
représenté par des bandes (ou pics) formant un spectre IRTF (Figure VI-5). Ainsi, les bandes
permettent d’identifier les différentes liaisons et les phases qui constituent le matériau.
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Figure VI-5 : Exemple d'un spectre IRTF

V1.2 ANALYSES THERMIQUES

Cette partie présente respectivement les analyses thermogravimétriques (ATG) et
calorimétriques différentielles (DSC) effectuées sur la poudre de la matrice cimentaire du TRC
ainsi que I’analyse dilatométrique (TMA) effectuée sur I’échantillon de TRC.

VI.2.1 Analyses thermogravimétrique (ATG) et -calorimétrique
différentielle (DSC)
Au cours du chauffage de la matrice cimentaire, des phénomenes li€s a un processus thermo-
hydro-chimique définissent son comportement. L.’analyse thermogravimétrique (ATG) couplée
a l’analyse calorimétrique différentielle (DSC) est réalisée sur la machine « METTLER
TOLEDO ATG-DSC3+ ».

L’analyse thermogravimétrique (ATG) permet de suivre 1’évolution de la masse de
I’échantillon en fonction de la température. L’analyse calorimétrique différentielle (DSC) se
fait entre un creuset contenant 1I’échantillon et un autre creuset vide de référence, elle permet de
déterminer la température d’une transformation intervenant dans le matériau accompagnée d’un
échange de chaleur (Figure VI-6). Les creusets utilisés sont des creusets en alumine pour une
analyse a trés haute température (~1200°C) et des creusets en aluminium pour les analyses a
des températures inférieures a 600°C afin d’augmenter la précision des mesures (Figure VI-7).

Référence Echantillon

" J (@ i

Figure VI-6 : Montage d’essai ATG-DSC
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Creuset en alumine Creuset en aluminium

o

Figure VI-7 : Creuset en alumine et en aluminium pour ’'ATG-DSC

Les caractérisations sont réalisées sur des échantillons de poudre d'environ 20 mg avec une
montée en température de 10 °C/minute. Une exploitation automatique et une analyse des
résultats se fait ensuite a 1’aide du logiciel « STARe ».

VI1.2.2 Analyse dilatométrique (TMA)

L’analyse dilatométrique permet de suivre au cours d’un cycle thermique, la variation de
I’épaisseur d’un échantillon en fonction de la température ou du temps.

Cette analyse est réalisée au moyen de la machine « Mettler Toledo TMA/SDTA 1 IC/ 600 »
qui peut atteindre une température de 600 °C. Cette machine est munie d’une sonde a quartz
contenant un thermocouple qui mesure la température et d'un transformateur différentiel
linéaire variable (LVDT) qui mesure les petits mouvements de la sonde qui est en contact avec
I’échantillon. L'analyse est faite sur des échantillons d'une épaisseur de 5 mm, chauffés a une
vitesse de 3 °C/minute.

Figure VI-8: Montage TMA

VI.3 ANALYSES PHYSICO-CHIMIQUES ET THERMIQUES DES COMPOSITES
3G.ARET3G.AR.FEU

Les transformations physico-chimiques des deux composites 3G.AR et 3G.AR.Feu au cours du
traitement thermique sont caractérisées par les études suivantes :

- Analyse au tomographe ;
- Variation dimensionnelle des échantillons via la dilatométrie ;
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- Analyses thermogravimétrique (ATG) et calorimétrique différentielle (DSC).

Par ailleurs, des analyses par diffraction des rayons X (DRX) et par spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (IRTF) du mortier normal et mortier feu, ont été réalisés a la température
ambiante afin d’identifier leurs hydrates.

VI1.3.1 Observations tomographiques
Des observations au tomographe aux rayons X ont été menées afin de visualiser I’impact de la
température sur la structure interne du composite. Les échantillons ont subi un traitement
thermique préalable aux niveaux de température de 75 °C, 150 °C et 300 °C avec une heure
d’exposition. Ces niveaux de température ont été choisis relativement aux résultats obtenus
dans la Figure IV-15 qui présente une évolution de contrainte en fonction de la température
presque symétrie par rapport a 150 °C.

Les observations faites pour chaque niveau de température sont effectuées deux fois, avant et
apres le préchauffage, et la méme coupe longitudinale est ensuite présentée.

Les résultats de 1'analyse par rayons X sont présentés dans la Figure VI-9 et la Figure VI-10 pour
3G.AR et 3G.AR Feu respectivement. D’apres ces images, les fibres et la matrice peuvent étre
distinguées avant et apres le traitement des échantillons aux différents niveaux de température.

A premiere vue, ces images ne permettent pas de détecter une dégradation des composites
3G.AR et 3G.AR.Feu aux niveaux de la matrice, des fibres et de leur I’interface. Seul un
changement des niveaux de gris dans la matrice est observé. Ce phénomene correspond a la
décomposition chimique ou a la transformation d'un hydrate a un autre. Pourtant, il est remarqué
que les grains du mortier feu utilisé dans le composite 3G.AR.Feu (Figure VI-10) ne sont pas
tres fins et ils ont des tailles plus grandes que ceux du mortier normal du composite 3G.AR.
Cette taille des grains influence la cohésion entre les particules de la matrice et a l'interface
matrice-textile, ce qui explique la différence de résistance entre les composites 3G.AR et
3G.AR.Feu (cf. IV.3.21).

L’exploitation des images obtenues par tomographie conduisent a déterminer aussi la porosité
des composites 3G.AR et 3G.AR.Feu. La porosité des deux composites a €té ensuite comparée
dans le Tableau VI-1. Une augmentation de la porosité de + 30 % environ est observée pour les
deux composites 3G.AR et 3G.AR.Feu entre 25 °C et 150 °C, puis une diminution de 20 %
environ est notée quand la température passe de 150 °C a 300 °C.

La variation de la porosité semble étre principalement localisée a I’intérieur de la matrice
cimentaire pour cet intervalle de température (25 °C - 300 °C).
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Figure VI-9 : Observations au tomographe de 3G.AR
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25°C 300 °C
Figure VI-10 : Observation au tomographe de 3G.AR.Feu

Tableau VI-1 : Evolution de la porosité de 3G.AR et 3G.AR.Feu en fonction de la température

Porosité (%) mesurée a partir des images tomographes
Température d’essai
3G.AR 3G.AR.Feu
25°C 12 10
75 °C 13 11
150 °C 16 13
300 °C 12 11

VI1.3.2 Analyse de diffraction des rayons X (DRX) et de spectroscopie
Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF)
Les phases composant les deux mortiers utilisés dans 3G.AR et 3G.AR.Feu ont été déterminées
par DRX et par IRTF. La DRX permet 1'identification des phases minérales bien cristallisées.
La spectroscopie IRTF compléte I'information sur des éléments faiblement cristallisés.

La caractérisation des poudres du mortier Normal (de 3G.AR) montre la présence de phases
basiques de ciment Portland : les phases de silicate (alite C3S, belite C2S), les phases d'aluminate
(C3A, C4AF) et les phases de sulfate (CSHo,s, CSH>, Cg). Bien que le mortier Feu (de
3G.AR.Feu) contienne les éléments de base du ciment alumineux (CA, Ci2A7, C3A), il contient
également la phase de silicate (C2S), I'anhydrite (Cg) et la phase de ferrite (CsFT). Les phases
correspondant aux deux mortiers, a 1’état anhydre et a 1’état hydraté, sont présentées dans la
Figure VI-11 et la Figure VI-12 pour le mortier Normal et dans la Figure VI-13 et la Figure VI-14
pour le mortier Feu. L'hydratation de ces mortiers se fait principalement avec les silicates d'une
part et entre les aluminates et les sulfates d'autre part. Cette hydratation conduit a la formation
d'une variété d'hydrates, ce qui est montré par I'analyse DRX et IRTF. Le monosulfoaluminate
de calcium (Afm), le silicate de calcium hydraté (C-S-H) et la portlandite (CH) sont les hydrates
principaux du mortier Normal (Figure VI-11 et Figure VI-12). La portlandite (CH) n'existe pas
dans le mortier Feu. La présence de C-S-H est détectée par DRX et présentée dans la Figure
VI-14. La présence en exces d'aluminate provoque la formation de phases stables de
monosulfoaluminate de calcium (Afm), de stratlingite (C2ASHs) et de gibbsite (AH3) (Figure
VI-13 et Figure VI-14).
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Figure VI-11: DRX du mortier normal aux états anhydre et hydraté
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Figure VI-12 : Spectrogramme du mortier Normal aux états anhydre et hydraté
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Figure VI-13 : DRX du mortier Feu aux états anhydre et hydraté
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Figure VI-14 : Spectrogramme du mortier Feu aux états anhydre et hydraté

VI1.3.3 Analyses thermiques
Cette section présente tout d’abord I’analyse ATG-DSC des mortiers des composites 3G.AR et
3G.AR Feu. Elle montre ensuite I’analyse TMA sur ces mortiers.

i. Analyse ATG-DSC des mortiers

L’ATG et le DSC ont été réalisés afin de comprendre les mécanismes qui se produisent dans le
mortier normal (de 3G.AR) et le mortier feu (de 3G.AR.Feu) en fonction de la température. Par
chauffage, avec une vitesse de 10 °C/minute, la pate de ciment subit une séquence continue de
réactions de décomposition plus ou moins irréversibles. Afin d'effectuer I’ATG sur les
échantillons, les mortiers ont été concassés en poudre et 20 mg environ ont été utilisés.

D'abord, les analyses ATG et DSC ont été effectuées sur une poudre de mortier anhydre d’une
part et hydratée d’autre part pour le mortier Normal (Figure VI-15 a, b) et le mortier Feu (Figure
VI-15 ¢, d). Il montre que la premiere perte de poids située a 150 °C pour les deux mortiers
résulte de réactions de déshydratation du monosulfoaluminate de calcium (Afm) et peut
s'accompagner d'une déshydratation de C-S-H. Pour le mortier Feu, une chute en masse ainsi
qu’un pic entre 200 °C et 250 °C ont été observés (Figure VI-15 c, d). Ceci n’est pas présent
dans les courbes représentant le mortier Normal. Cette modification correspond a la
décomposition de la stratlingite (C2ASHzg). En plus, la décomposition de la gibbsite (AH3) est
observée dans le mortier feu a 300 °C (voir Figure VI-15 ¢, d). A 400 °C, il s'est produit une
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dihydroxylation de la portlandite (CH) existant dans le mortier Normal et pas dans le mortier
Feu (Figure VI-15).
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Figure VI-15 : Analyse ATG-DSC du (a) et (b) mortier Normal, (c) et (d) mortier Feu

Apres avoir identifié les phases du mortier en chauffant la poudre a 600 °C, I'effet de différents
niveaux de température (25 °C, 75 °C, 150 °C et 300 °C) sur la composition minéralogique des
produits d'hydratation du mortier a été étudié. Les résultats ATG et DSC pour les échantillons
du mortier Normal et du mortier Feu, préalablement chauffés aux différents niveaux de
température, sont résumés dans la Figure VI-16.

Une comparaison entre les courbes représentant les deux mortiers aux différentes températures
révele que les hydrates se décomposent avec I'augmentation de la température et disparaissent
pour les échantillons préchauffés a 300 °C pour le mortier normal (Figure VI-16 a, b) et le
mortier de feu (Figure VI-16 ¢, d). Les résultats montrent que les échantillons préchauffés a 300
°C ne présentent aucune perte de masse ni un pic de flux de chaleur correspondant avant 300
°C. Les hydrates du mortier Normal (Afm, C-S-H) ainsi que le mortier feu (Afm, stratlingite
C>ASHzs et gibbsite AH3) se sont décomposés avant ce niveau de température. En revanche, la
portlandite (CH) qui existait dans le mortier normal se décompose entre 400 °C et 450 °C et
apparait toujours dans 1'échantillon préchauffé a 300 °C (Figure VI-16 a, b). La recristallisation
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de la silice se produit a 580 °C pour les deux mortiers, et la décarbonatation du carbonate de
calcium (CC) se produit & 700 °C pour le mortier Normal.
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Figure VI-16 : Analyse ATG-DSC aprés préchauffement des échantillons aux différentes températures
25°C, 75°C, 150°C et 300°C du (a) et (b) mortier normal, (c) et (d) mortier Feu

ii. Analyse TMA

La différence du comportement des composites 3G.AR et 3G.AR.Feu vue avant [cf. IV.3.2i
(Figure IV-15 et Figure 1V-16)], entre 25 °C et 300 °C, peut également étre liée au chargement
thermique. La Figure VI-17 montre 1’évolution dilatométrique de 3G.AR et de 3G.AR.Feu en
fonction de la température obtenue par une analyse thermomécanique (TMA) (cf. VI.2.2).
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Figure VI-17 : Evolution dilatométrique de 3G.AR et 3G.AR.Feu

Une dilatation est marquée dans les deux matériaux composites 3G.AR et 3G.AR.Feu entre 25
°C et 90 °C environ. Cette dilatation correspond a une libération substantielle d'eau, créant une
porosité dans la matrice. Ensuite, entre 90 °C et 150 °C, 3G.AR et 3G.AR.Feu présentent un
léger retrait thermique. La résistance mécanique ultime cuts et la rigidité Ec3 du matériau
diminuent généralement entre 25 °C et 150 °C. Cependant, entre 150 °C et 300 °C, le matériau
3G.AR.Feu subit un deuxieéme retrait attribué a la déshydratation de la stratlingite et de la
gibbsite (perte d’eau libre et transformation des hydrates). Alors que, entre 150 °C et 300 °C,
3G.AR se dilate de nouveau sans phénomene notoire. Apres 300 °C le deux TRC subissent une
forte expansion.

VI1.3.4 Analyse des résultats obtenus
Cette étude expérimentale a permis une comparaison entre le comportement de 3G.AR et
3G.AR.Feu et l'identification de I'effet de la nature de la matrice cimentaire. Les différents
résultats expérimentaux représentant les évolutions microstructurales sont corrélés dans ce
paragraphe.

La résistance et la premiere pente de la courbe contrainte-déformation des TRC étudiés dans la
partie précedente (cf. [V.3.21) sont liées a la porosité et a la granulométrie de la matrice. Le
composite 3G.AR est le plus dense et qui a une granulométrie plus fine que celle de 3G.AR.Feu
(Figure VI-9 et Figure VI-10). Le composite 3G.AR présente une résistance mécanique plus
importante que celle du 3G.AR.Feu. Par contre, la taille des grains ainsi que la porosité plus ou
moins stable en fonction de la température de la matrice Feu ont un réle positif dans la tenue
en température des composites déja chargés mécaniquement, déterminée a partir du régime
thermomécanique a force constante (TMFC) (cf.IV.3.2i1).

Le comportement des composites 3G.AR et 3G.AR.Feu testés en fonction de la température et
spécifiquement la réduction de la résistance entre 25 °C et 150 °C et son augmentation entre
150 °C et 300 °C est justifié par des analyses chimiques et thermiques.

Entre 25 °C et 110 °C, une chute prononcée de la contrainte ultime curs et de la rigidité Ec3 est
observée. Cette chute correspond a une dilatation du matériau de I’ordre de 0.02 % pour 3G.AR
et 0.04 % pour 3G.AR.Feu, accompagnée d’une perte de masse d’environ 1 % pour les deux
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mortiers. Cette étape correspond a la déshydratation d’Afm avec une libération d’eau.
L’augmentation de la porosité entre 25 °C et 150 °C mise en évidence par les observations au
tomographe témoigne de I’évaporation de 1’eau capillaire et ainsi la microfissuration crée.

Cependant, entre 110 °C et 300 °C avec les molécules d'eau libérées, I'hydratation des particules
anhydres du mortier se produit. En particulier avec les phases d'aluminate (CA, C3A, C4AF et
C12A7) des phases stables se forment (comme AH3 et C2ASHg) dans le mortier Feu (Soro, 2005),
et I’hydratation additionnelle de C2S et C3S du mortier Normal fait augmenter faiblement la
quantité de CH (Piasta, 1984). En parallele un ramollissement de I’ensimage du textile se
produit aussi (Soro, 2005). A ces températures les matériaux subissent un léger retrait et les
micro-fissures se ferment (Figure VI-17). Tous ces phénomeénes contribuent a une augmentation
de la cohésion entre les particules et de I’adhérence fibre/matrice, par conséquence, un gain
dans la résistance se manifeste.

Pour les niveaux de température supérieurs a 300 °C, une déshydratation des phases stables se
produit jusqu’a 400 °C et la contrainte ultime curs diminue progressivement. Alors que
I’augmentation de la rigidité Ec3 vue dans la Figure I1V-16 est liée au comportement du textile
de verre AR seul qui commence a se décomposer a partir de 600 °C (Soro, 2005).

V1.4 ANALYSES PHYSICO-CHIMIQUES ET THERMIQUES DES COMPOSITES MP-
UD ET MP-UD,PI

Cette section montre les observations tomographiques et I’analyse thermique effectuées sur des
composites MP-UD et MP-UD,PL.

VI1.4.1 Observations tomographiques

Les composites a fibre de verre E unidirectionnel (Verre E-UD) ont été observés au tomographe
selon la Figure VI-18. Deux observations ont été réalisées pour chacun des composites MP-UD
et MP-UD,PI: une observation a été réalisée sans que le composite soit traité thermiquement (a
25 °C), et une deuxieme a été effectuée sur un autre échantillon apreés un pré-échauffement a
200 °C. La Figure VI-19 et la Figure VI-20 représente les images issues de I’observation au
tomographe des composites MP-UD et MP-UD,PI respectivement a 25 °C et aprés un pré-
échauffement a 200 °C.
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Figure VI-18 : Observation au tomographe des composites a fibre de verre E unidirectionnel (Verre E-
ub)

-144 -



Chapitre VI - Caracterisation physico-chimique et thermique des TRC

(b) Echantillon MP-UD apres un pré-échauffement a 200 °C

Figure VI-19 : Observation au tomographe de MP-UD a (a) 25 °C et (b) aprés un pré-échauffement a
200 °C
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2

(b) MP-UD,PI apres un pré-échauffement a 200 °C

Figure VI-20 : Observation au tomographe de MP-UD,PI (a) a 25 °C et (b) aprés un pré-échauffement
a 200 °C
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L’effet de la pré-imprégnation se manifeste sur les observations tomographiques a 25 °C plus
qu’apres un pré-échauffement a 200 °C.

Pour le composite MP-UD,PI ayant les tissus de renfort pré-imprégné, 1’interface entre la
matrice et le renfort n’est pas bien nette a 25 °C, moins de couleur noire est présentée par le
textile et moins de vide apparaitra a I’interface fibre/matrice par rapport 8 MP-UD. Apres un
pré-échauffement a 200 °C, MP-UD et MP-UD,PI sont presque en méme état, le volume des
pores augmente dans la matrice des deux composites et un vide a I'interface fibre-matrice
apparaitrait pour MP-UD,PI (Figure VI-20 b).

Manifestement, la porosité de la matrice des deux composites augmente quand la température
de pré-échauffement passe de 25 °C a 200 °C. Les valeurs de porosité obtenues par
I’exploitation des images de tomographie avant et apres le traitement thermique sont comparées
sur la Figure VI-21. La pré-imprégnation des tissus de renfort a permet de diminuer 1égerement
la porosité des composites étudiés a 25 °C et apres un pré-échauffement a 200 °C. Par contre la
porosité des deux composites (MP-UD et MP-UD,PI) augmente de 34 % quand la température
de pré-échauffement passe de 25 °C a 200 °C.

25 -

200°C
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Figure VI-21 : Porosité des composites MP-UD et MP-UD,PI a 25°C et aprés un pré-échauffement a
200°C

VI1.4.2 Analyses thermiques
Cette sous-section montre tout d’abord 1’évolution dilatométrique effectuée sur les composites
MP-UD et MP-UD,PI. L’analyse ATG-DSC de la matrice phosphatique des composites MP-
UD et MP-UD,PI est ensuite détaillée.

i Evolution dilatométrique

L’évolution dilatométrique en fonction de la température appliquée par une analyse
thermomécanique (TMA) atteignant une température de 500 °C avec une vitesse de 3 °C/minute
(Figure VI-22) suit la caractérisation du comportement des MP-UD et MP-UD,PI. Lorsque la
température augmente de 25 °C a 75 °C, MP-UD,PI subit un gonflement plus marqué que MP-
UD. De 75 °C a 200 °C, les deux composites subissent une contraction significative. A 200 °C,
le retrait subit par MP-UD,PI est d'environ 0,1 % (selon la mesure de 1'épaisseur du TRC) qui
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est égale a la moitié du retrait atteignait du MP-UD (0,2 %). Ensuite, le méme retrait est obtenu
pour les deux TRC lorsque la température passe de 200 °C a 400 °C.
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Figure VI-22 : Variation de I'épaisseur des échantillons de MP-UD et MP-UD,PI en fonction de la
température

Cette différence dans la variation de I’épaisseur des deux composites est généralement due a un
changement d’état de la résine de pré-imprégnation (Silva, et al., 2014). A une température
d'environ 75 °C, il est probable que le comportement mécanique de la résine se transforme de
I’état viscoélastique en état plastique. En méme temps une dilatation de cette résine époxy a
lieu. Cette transformation justifie aussi la chute dans la résistance et I’augmentation de la
déformation obtenue entre 25 °C et 200 °C pour MP-UD,PI (Figure V-12). Un échauffement
supplémentaire jusqu'a 400 °C provoque la détérioration presque compléete de la résine, 1'effet
de revétement disparait completement. Ceci provoque un endommagement de l'interface
matrice-fibre puis un abaissement dans la rigidité initiale Ec; du composite.

ii. Analyse ATG-DSC de la matrice phosphatique

Une évaluation des changements de phase de la matrice phosphatique utilisée pour cette famille
des composites a été également réalisée.

Au début, une diffractométrie aux rayons X (DRX) a été réalisée sur quelques milligrammes de
la matrice phosphatique en poudre afin de trouver ses composants.

Le diagramme DRX de I'échantillon en poudre affiche les pics de diffraction des phases
cristallines correspondantes a la brushite CaHPO4 .2H>O et a la wollastonite restante (Figure
VI-23). Aucun autre produit cristallin n'est manifesté. Mais aussi une bosse est observée dans le
diffractogramme entre 15 ° et 40 °. Cette bosse implique la présence de la silice amorphe et
éventuellement de la phosphate de calcium amorphes résiduelle (Mosselmans, et al., 2007) et
(Alshaaer, et al., 2011). On peut donc conclure qu'en premiére approximation, les produits de

la réaction sont comparables a ceux obtenus avec des travaux antérieurs (Mosselmans, et al.,
2007) et (Alshaaer, et al., 2011).
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Figure VI-23 : DRX du liant phosphatique
La déshydratation de cette matrice phosphatique est alors pilotée par la déshydratation de la

brushite. Une analyse thermogravimétrique ATG et DSC couplée permet de caractériser
I’évolution de la décomposition de la brushite en fonction de la température.
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Figure VI-24 : ATG-DSC du liant phosphatique

La décomposition de cet hydrate (la brushite) se produit en plusieurs étapes (Figure VI-24). La
premiere étape est rapportée a l'eau libre et adsorbée qui s'évapore avant 105 °C, une perte en
masse continue est observée en dessous de cette température, et finie par la formation d’une
phase intermédiaire. La seconde étape est observée entre 105 °C et 220 °C, elle est définie par
la déshydratation complete de la phase intermédiaire (Alshaaer, et al., 2011). Cette étape
s’acheve par la transformation de la brushite (CaHPOs. 2H>O) en monétite (CaHPOs) (éq.1).
La dernicre transition, entre 220 °C et 500 °C, est définie comme la déshydratation de la
monétite (CaHPO4) en pyrophosphate de calcium (CaxP207) (éqg.2) (Alshaaer, et al., 2011).

CaHPO4.2H,O =» CaHPO4+2H>0 (éq.1)
2CaHPO4 = CarP>07+H,0 (€q.2)
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VI.5 ANALYSES THERMIQUES DES MATRICES ALUMINEUSES (M0, MV ET MA)
DES COMPOSITES DE LA 2EME FAMILLE DE TRC

Une analyse DRX a été faite afin de vérifier les hydrates présents dans le ciment alumineux
sans charge (MO) a la température ambiante (Figure VI-25). Comme attendu, la phase métastable
CAHio est présente et la phase C2AHg a été encore formée. Il reste également une fraction de
ciment anhydre n’ayant pas réagi (CA et CA»).

Ciment alumineux
@ CcA A cA2, B CAH10 @ C2AHs

Intensité

A

.A
oA ® o A }UMM
a - 4 .‘J |
P R w‘ '“'Ju U W m\'h
5 10 15 20 25 30 35 40
Angle de diffraction 28 (°)

Figure VI-25 : DRX de la matrice alumineuse sans charge MO

Des analyses thermiques différentielles ATG et DSC sont réalisé€es sur les matrices alumineuses
hydratées : MO (sans charges), MV (chargée de verre micronique) et MA (chargée d’alumine)
afin de comparer la dégradation ou les changements de phase qui peuvent subir en fonction de
la température (Figure VI-26). Elles sont ensuite suivies d’une analyse dilatométrique (Figure

VI-27).

Les différentes réactions chimiques qui se produisent dans un ciment alumineux sont présentées
dans le Tableau VI-2.

Tableau VI-2 : Résumé des différentes réactions chimiques possibles

Réactions Numéro
3CAH 0 — C3AHs + 2AH3 + 18H I
2CAH;o -» C2AHs + AH3 + 9H II
3CA + 12H - C3AHs + 2AH;3 III
3C,AHs —» 2C3AHs + AH3 + 9H 1AY
AHsz - A +3H A"

-149 -



Chapitre VI - Caracterisation physico-chimique et thermique des TRC

120 - -4

—M0O —MV —MA g

100 - courbes TG L3 E
E

80 - - 2 g
§ g ©
5 60 1 et 1 E
= courbes flux de chaleur Jsg'—"’ I 3
40 1 ,;ffi-—"—_ -0 w©

e " T A M 5

20 1 2N -8 - -] B
\‘/’ §

0 T T 3 T T T -2 w

0 100 200 300 400 500 600

Température (°C)

Figure VI-26 : ATG-DSC réalisée sur des échantillons hydratés des matrices M0, MV et MA ; (1)
déshydratation de CAH1o; (2) déshydratation de C;AHs ; (3) déshydratation de AHs; (4) décomposition
d’une phase liée au verre micronique
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Figure VI-27 : Evolution dilatométrique des matrices MO, MV et MA

Les deux composants CAHio et C2AHg sont connus pour étre métastables a la température
ambiante et se convertir en C3AHg plus dense (Soro, et al., 2007), ce qui entraine des
changements de volume de matiére, une augmentation de la perméabilité et une perte de
résistance. La conversion est accélérée par la température et la disponibilité de 1'humidité
(Schmitt, et al., 2000). Ainsi, I'inhibition ou le retard de la transformation de CAH o et de CoAHs
en C3AHs est donc d'une importance cruciale.

Dans notre cas, la diminution du module et de la résistance (Figure V-21) est associée a la
conversion de CAHjo (réactions I et II, Tableau VI-2). Les analyses de I’ATG-DSC sur les
échantillons des 3 matrices confirment qu'entre la température ambiante et 120 °C, le CAHio se
décompose par une réaction endothermique (1) (Figure VI-26). La perte des caractéristiques
mécaniques n'est que transitoire puisque le module augmente a nouveau lorsque la température
dépasse 120 °C en raison de I'hydratation du CA anhydre restant (réaction III, Tableau VI-2)
avec 1'eau produite par les réactions I et II.

Cette diminution varie entre les matrices MA et MV. Vers 180 °C, C2AHg se décompose par la
réaction IV (Tableau VI-2) pour donner C3AHs et AH3. C2AHg peut provenir de deux sources:
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(1) 1l existe déja dans les échantillons testés. Les spectres DRX indiquent la présence de C2AHg
cristallin dans ces spécimens (Figure VI-25); (ii) il provient de la conversion de CAHio (réaction
II, Tableau VI-2). Cette réaction est plus marquée pour la matrice MA, qui est chargée par
I’alumine, que pour MV. Ce qui varie leur comportement mécanique autour de cette
température et justifie la faible récupération des propriétés mécaniques du composite
MA ,MatAR-2.(2*¥6K) (Figure V-21).

Entre 180 °C et 250 °C, les nouvelles phases d’hydrates (AH3 et C3AHg) contribue a une
augmentation de la cohésion entre les particules et par conséquence a un retrait dans la matrice.
Par contre ce retrait est masqué par la présence des molécules de micro verre qui contribuent a
une forte expansion dans la matrice dans cette gamme de température.

Avant d’atteindre 300 °C la déshydratation d’AHs et C3AHg se produit dans les trois matrices,
les résultats de I'ATG-DSC montrent un pic endothermique a cette température (3) (Figure
VI-26). Ensuite une décomposition d’une phase a 300 °C est marquée seulement pour la matrice
MV. Au-dela de cette température la matrice MV ne déforme plus sous effet thermique, tandis
que MO et MA subissent un léger retrait linéaire en fonction de la température (Figure VI-27).

VI.6  ANALYSES PHYSICO-CHIMIQUES ET THERMIQUES DES COMPOSITES
MORTIERA,PP-2.12K ET MA,MATAR-2.12K ET DE LEUR MATRICE

Cette sous-partie montre en premier temps la microstructure des deux composites MortierA,PP-
2.12K et MA ,MatAR-2.12K. Ensuite une caractérisation des propriétés thermiques des matrices
MortierA et MA par des analyses ATG-DSC et TMA sont présentés. Enfin une comparaison
de la diffusivité thermique ainsi que la conductivité thermique des deux composites est faite.

VI1.6.1Observations tomographiques du MortierA,PP-2.12K et
MA ,MatAR-2.12K
La Figure VI-28 présente les images issues de 1’observation au tomographe de chacun des
composites MA,MatAR-2.12K et MortierA,PP-2.12K. Les fibres de Mat AR, ayant la couleur
blanche, apparaissaient dans la matrice du composite MA,MatAR-2.12K. Le textile des deux
composites, formé des fibres de carbone, a la couleur noire. Ce textile aura une couleur plus
claire quand il est revétu par la résine.

Les deux matrices des deux composites imprégnent bien le textile, pas de vide visible a
I’interface matrice-textile. Une identification de la porosité a partir des images issues de la
tomographie montre que la matrice du composite MA,MatAR-2.12K présente 14% de pores
alors que celle du composite MortierA,PP-2.12K est de 11%.
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(a) MA,MatAR-2.12K (b) MortierA,PP-2.12K

Figure VI-28 : Observation des composites (a) MA,MatAR-2.12K et (b) MortierA,PP-2.12K au
tomographe

VI1.6.2 Analyses ATG - DSC et TMA
Une analyse ATG-DSC a été réalisée sur la matrice MortierA, utilisée dans le composite
MortieA,PP-2.12K, pour étre ensuite comparée a celle de la matrice alumineuse MA, utilisée
dans le composite MA,MatAR-2.12K. De plus, une analyse thermomécanique (TMA) a été
utilisée pour déterminer la déformation des mémes matrices sous chargement thermique. Les
deux figures suivantes (Figure VI-29 et Figure VI-30) présentent les résultats obtenus par les
deux analyses.

Figure VI-29 : Analyse ATG-DSC des matrices MA et MortierA ; (1) : déshydratation de CAHy; (2) la
décomposition de C;AHs; (3) déshydratation d’AHs et C3AHs
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Figure VI-30 : Evolution dilatométrique des matrices MA et MortierA

Entre 25 °C et 120 °C, la déshydratation de CAHio est marquée aussi pour le MortierA (1)
(Figure VI-29). Vers 180 °C, la décomposition de C2AHg n’est que présente pour la matrice MA
(2) (Figure VI-29). Un retrait tres faible est observé pour la matrice MortierA par rapport a MA
entre 25 °C et 200 °C (Figure VI-30). Ces phénomenes justifient la récupération des propriétés
mécaniques du composite MA,MatAR-2.6K et la stabilisation de celle de MortieA,PP-2.12K
dans cette gamme de température (Figure V-45).

Une deuxieme décomposition du MortierA est notée vers 280 °C, similaire a celle du MA (3 :
déshydratation d’AHj3 et C3AHg), accompagnée d’un retrait exprimé par un petit saut dans la
courbe de dilatométrie (Figure VI-30).

VI.6.3 Diffusivité thermique - Conductivité thermique
La diffusivité thermique et la conductivité thermique d’un matériau sont deux parametres
intervenant lors du développement des gradients de température au sein d’un matériau lorsqu’il
est soumis a un chargement thermique. La diffusivité « a » caractérise la vitesse a laquelle la
chaleur se propage par conduction dans un corps. Plus la valeur de «a » est faible, plus la
chaleur met de temps a traverser le matériau. La conductivité thermique « A » caractérise le
transfert thermique d’un matériau. Plus A est faible, plus le produit est isolant.

La méthode « Flash » (Annexe 3) a été choisie pour mesurer la diffusivité thermique apparente
des composites MA,MatAR-2.12K et MortierA,PP-2.12K. La détermination de cette diffusivité
thermique est réalisée par identification du thermogramme expérimental a un modele théorique
effectué par la société « Influtherm ».

A partir de la diffusivité thermique « a », la chaleur massique « Cp, et la masse volumique
« p », on peut déterminer la conductivité thermique « A » des composites en fonction de la
température selon la relation suivante :

MT)=a(T). p(T). Cp(T)
Le calcul de la conductivité thermique dans notre cas exige quelques hypotheses :

- L’évolution de la chaleur massique C,, en fonction de la température du TRC est pilotée par
celle de la matrice cimentaire.
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- L’évolution de la chaleur massique Cp varie tres peu en fonction de la nature du béton
(Figure VI-31) ;
L’évolution de C;, du béton donnée par I’Eurocode 2 :
Cp(T) =900 + 80(T/120) - 4(T/120)*
L’évolution de C, du béton alumineux déterminée par Collignon (Collignon, 2009) :
Cp(T) =0.8545(T) + 914
- L’évolution de la masse volumique en fonction de la température est déterminée a partir de
I’évolution de la masse (identifié par ATG) et I’évolution du volume (identifié par TMA)
en fonction de la température

A partir de ces hypotheses, on obtient I’évolution de la chaleur spécifique C, et de la masse
volumique de chaque composite p en fonction de la température (Figure VI-31).
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Figure VI-31 : Evolution de la masse volumique p et de la chaleur massique C, en fonction de la
température

La Figure VI-32 et la Figure VI-33 représentent respectivement 1’évolution de la diffusivité
thermique «a » et la conductivité thermique « A » en fonction de la température des deux
composites MA,MatAR-2.12K et MortierA,PP-2.12K.
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Figure VI-32 : Evolution de la diffusivité Figure VI-33 : Evolution de la conductivité
thermique des deux composites MA,MatAR-2.12K thermique des deux composites MA,MatAR-2.12K
et MortierA,PP-2.12K en fonction de la et MortierA,PP-2.12K en fonction de la
température température
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La diffusivité thermique « a » et la conductivité thermique « A » des deux composites évoluent
de la méme maniere en fonction de la température.

En général ces deux parametres diminuent en fonction de la température. Ceci est dii au départ
de I’eau présent dans la matrice, qui présente une conductivité thermique €levée.

Cependant, le composite MA,MatAR-2.12K, ayant des couches de Mat AR et une porosité de
la matrice plus élevée que celle du composite MortierA,PP-2.12K, présente une diffusivité et
une conductivité thermique beaucoup plus faible que celle du MortierA,PP-2.12K entre 25 °C
et 400 °C. Le composite MortierA,PP-2.12K présente des valeurs quadruple a 25 °C et double
a 400 °C a celles du composite MA,MatAR-2.12K. Au-dela de 400 °C, ces deux propriétés se
stabilisent pour les deux TRC.

En résumé, le composite MortierA,PP-2.12K présente des propriétés mécaniques a des
températures élevées plus encourageantes que celles du composite MA,MatAR-2.12K. La
granulométrie étagée de la matrice ainsi que 1’ajout des fibres de PP améliorent la rigidité et la
résistance du composite (cf. V.2.10).

Par rapport aux propriétés thermiques, le MortierA assure une stabilité de masse et du volume
en fonction de la température plus élevée que celle de la matrice MA chargée de Mat AR (Figure
VI-29 et Figure VI-30). Cependant il diffuse la chaleur plus rapidement. Le Mat AR et la porosité
créent une isolation plus satisfaisante dans le composite MA,MatAR-2.12K, ce qui rend le
matériau plus isolant.

V1.7 CONCLUSION

Ce chapitre explore les propriétés thermo-physico-chimiques de différentes familles de TRC.

Une observation tomographique aux rayons X a été utilisée pour évaluer la microstructure des
composites et de déterminer la porosité. Il est observé que, indépendamment de la nature de la
matrice, la porosité augmente entre 25 °C et 150 °C, puis diminue quand la température passe
de 150 °C a 300 °C. Cette variation est traduite aussi par 1I’évolution dilatométrique du
composite ou de la matrice qui se dilate a une température modérée et subit un retrait a une
température plus importante.

Les phénomenes qui peuvent étre a 1’origine du changement des propriétés physiques de la
matrice ont été identifiés par des analyses thermogravimétriques et thermiques différentielles
(ATG-DSC). Ces phénomenes sont résumés par : la déshydratation des hydrates métastables (T
< 150 °C), la conversion d’hydrates métastables en hydrates stables et la formation d’hydrates
stables (150 °C <T< 300 °C), puis la déshydratation des hydrates stables (300 °C < T < 1000
°0).
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CHAPITRE VII. BOUCLIER THERMIQUE

Apres avoir validé la formulation du composite TRC, une étude est effectuée sur la protection
thermique du composite afin d’augmenter le temps de tenue lors d’une sollicitation thermique.

Le travail effectué dans ce chapitre s’est concentré sur le comportement résiduel du composite
de la dernicre génération Mortier alumineux - Carbone 12K (MortierA,PP-2.12K 0.375/3)
fabriqué par moulage au sac. Les plaques de composites ont été isolées par différents boucliers
thermiques avant d’étre chauffées au four par SULITEC. Ensuite le comportement mécanique
résiduel est identifié au laboratoire LMC2.

L’objectif de ce chapitre est d’évaluer I’efficacité du bouclier thermique sur la tenue au feu et
I’effet de sa nature et de son épaisseur sur la variation de la résistance résiduelle du composite
apres un cycle thermique.

VII.1 CUISSON AU FOUR

Deux types d’isolation sont évalués dans cette partie : une isolation par Refratex seul (R) et
une isolation couplée par Refratex et Insulfrax (RI). Les caractéristiques de ces deux isolants,
Refratex et Insulfrax, sont présentés en (Annexe 4). Des chaussettes en Refratex ou/et Insulfrax
ont été réalisées, dans lesquelles ont été glissées les plaques de composite avant d’étre cuites
lentement au four jusqu’a 600 °C. Une heure d’exposition a 600 °C est ensuite appliquée aux
systemes composites isolés. Les différentes protections appliquées a chaque plaque de TRC
sont détaillées dans le Tableau VII-1 suivant.

La notation CF désigne le composite MortierA,PP-2.12K cuit au four.

Tableau VII-1: Plaques des composites cuites au four

Bouclier thermique T(.empératul.'e de | Vitesse de Durée
TRC isolé . cuisson maximale | chauffage | d’exposition
Nature Epaisseur ° (°C/minute) aT
(mm) Tmax ( C) max
CF-600°C-1h - - 600 2 l1h
CF-R-600°C-1h | Refratex R 5 600 2 l1h
Refratex R 5
CF-RI-600°C-1h + + 600 2 1h
Insulfrax I 10
VIIL.1.1 Effet du bouclier thermique sur la diffusion de température

Les premiers essais ont été menés par SULITEC afin d’étudier I'impact d’une barricre
thermique sur la montée en température du composite. Des thermocouples ont été placés a la
surface de la plaque et a la surface de la chaussette de bouclier thermique avant que 1’ensemble
soit soumis a une cuisson dans le four avec une vitesse de 2 °C/minute. L’évolution de la
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température mesurée dans différentes positions en fonction du temps est présentée dans la

Figure VII-1. La température mesurée a la surface de la plaque du composite est un peu plus
faible que celle mesurée a la surface de la chaussette apres 4 heures environ (250 minutes).
L’efficacité du Refratex commence a diminué a partir de 250 °C.
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Figure VII-1: La variation de la température en fonction du temps du composite protégé par Refratex

(SULITEC)

Vu le faible impact de la chaussette, une couche intermédiaire d’un panneau Insulfrax a été
rajoutée. Ensuite 1’ensemble (composite, Refratex + Insulfrax RI) est soumis au méme
chargement thermique qu’avant. Les résultats, Figure VII-2, montrent que le composite met un
peu plus de temps pour atteindre la température imposée, le gain reste aussi faible. De plus, le
bouclier thermique RI commence a perdre son efficacité a partir de 400 °C.
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Figure VII-2 : La variation de la température en fonction du temps du composite protégé par Refratex
+ Insulfrax (SULITEC)
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VIIL.1.2
composite

Effet du bouclier thermique sur la résistance résiduelle du

Les composites isolés qui ont suivi le chargement thermique de la partie précédente (cf. VIL.1)
sont refroidis naturellement (sans controle) et coupés plus tard pour €tre testés en traction a la
température ambiante. Sachant qu’apres la cuisson a 600 °C, le textile seul résiste a la traction,
un calcul de la contrainte nette onetie (en fonction de la section des fibres) a été fait et une
comparaison des TRC, avec et sans isolation, est présentée dans la Figure VII-3. Les valeurs des
contraintes maximales réelles ol (en fonction de la section du composite) et nettes Gnete ainsi
que la résistance relative du composite définit comme le rapport entre la résistance résiduelle
obtenu apres le chauffage et la résistance du composite initiale obtenue a 25 °C (R

= ZIRCisolé. 1()()) sont affichées dans le Tableau VII-2.
OTRC-25°C

1200 -
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600 -~
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Figure VII-3 : Résistances résiduelles réelles et nettes des composites cuits au four/refroidis

Tableau VII-2 : Résistances maximales réelle et nette des composites

Finax (/10 cm) Gréele Maximale Gnette Maximale
(N) (MPa) (MPa) R
Valeur Ecart- Valeur Ecart- Valeur Ecart- (%)
TRC isolé moyenne type moyenne type moyenne type
CF-600°C-1h 2100 500 2 0.8 190 45 10
CF-R-600°C-1h 8574 200 6.7 0.5 715 15 37
CF-RI-600°C-1h | 11000 400 11.5 0.9 916 30 47

En utilisant 5 mm de Refratex comme isolant durant la montée en température jusqu’a 600°C,
le composite conserve 37 % environ de sa résistance initiale, une augmentation de 27 % de la
résistance a la rupture est notée. Ce gain s’éleve a 47 % quand le composite est isolé par 5 mm
de Refratex et 10 mm d’Insulfrax.

La protection thermique n’a pas influencé sur le mode de rupture des composites (Figure VII-4).
La rupture s’effectue par arrachement de fibres, traduisant la décomposition compléte de la
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résine de pré-imprégnation, pour les trois composites (CF-600°C-1h, CF-R-600°C-1h et CF-
RI-600°C-1h).

CF-R-600°C-1h

CF-RI-600°C-1h

CF-600°C-1h

A

Figure VII-4 : Modes de rupture des composites cuits au four sous isolant

VII.2 PORTE DE FOUR

Des expositions a des températures élevées qui traduisent mieux le cas réel d’un incendie ont
été effectuées sur le composite MortierA,PP-2.12K. Différents panneaux de composites, avec
ou sans bouclier thermique accroché sur une face, ont été utilisés en porte de four pendant
I’essai thermique. La face comportant le bouclier thermique a été seulement exposée au feu.
Les deux types d’isolant, Refratex et Insulfrax, sont aussi évalués dans cette partie. Les
caractéristiques de ces deux isolants sont présentées en (Annexe 4). De plus, I'effet de
I’épaisseur du Refratex sur la température maximale atteinte par le composite ainsi que sur la
résistance résiduelle maximale a été évalué.

Pendant le chargement thermique, la température s’éleve et atteint celle souhaitée (400 °C, 600
°C, 800 °C et 1000 °C) et reste stable pendant 2 h. Deux séries ont été testées. La série 1 a pour
objectif d’évaluer I’effet de deux boucliers thermiques Refratex et Insulfrax. L’épaisseur des
deux isolants de cette série est de 10 mm et le temps mis pour atteindre 600 °C est de 1h 30°.
La série 2 prend en compte I’effet de 1I’épaisseur de I’isolant Refratex avec une vitesse de

montée en température plus puissante. Les épaisseurs choisies sont 10 mm et 20 mm et les
températures cibles de cette série sont 400 °C, 600 °C, 800 °C et 1000 °C.

Les détails des boucliers thermiques effectués et de la cuisson sont présentés dans le Tableau
VII-3.

La notation TRC désigne le composite MortierA,PP-2.12K utilisé comme porte de four.
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Tableau VII-3 : Composites avec les boucliers thermiques effectués

Bouclier thermique Température | pyrée pour
TRC-bouclier de c‘fiSS(;n atteindre Durée
: ; maximale ’ iti
thermique Nature Epaisseur Tmax d’exposition
(mm) (°C) (minute)

TRC - - 600 90 2h

1 TRC-Refratex Refratex 10 600 90 2h

TRC-Insulfrax Insulfrax 10 600 90 2h
TRC-Refratex,10-

400°C Refratex 10 400 13 2h
TRC-Refratex,20-

400°C Refratex 20 400 13 2h
TRC-Refratex,10-

600°C Refratex 10 600 37 2h
TRC-Refratex,20-

600°C Refratex 20 600 37 2h

2

TRC-Refratex,10-

300°C Refratex 10 800 83 2h
TRC-Refratex,20-

800°C Refratex 20 800 83 2h
TRC-Refratex,10-

1000°C Refratex 10 1000 142 2h
TRC-Refratex,20-

1000°C Refratex 20 1000 142 2h

VIL.2.1 Evaluation de la nature du bouclier thermique (Série 1)

L’isolant, Refratex ou Insulfrax, a été déposé sur un seul coté de la plaque a 1’état frais afin de
bien s’accrocher sur le composite. Les plaques durcies recouvertes des boucliers thermiques
Refratex et Insulfrax sont présentées respectivement dans la Figure VII-5 et la Figure VII-6.
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Figure VII-5 : Composite recouvert de Refratex Figure VII-6: Composite recouvert d’Insulfrax
(SULITEC) (SULITEC)

Dans un second temps, des thermocouples ont été placés pour mesurer la température du coté
froid (extérieur du four) de I’ensemble composite avec ou sans bouclier thermique (Figure
VII-7).

5 Four
Plaque testée /

- I
Extérieur du four intérieur du four

Thermocouples

ge Systéme de recueil

Figure VII-7 : Montage de la plagque du composite en porte de four (SULITEC)

Les températures mesurées pour chaque plaque sont représentées dans les figures suivantes. La
Figure VII-8 présente I’évolution de la température du composite sans protection, alors que la
Figure VII-9 et la Figure VII-10 montrent 1’effet d’utilisation du Refratex (10 mm) et Insulfrax

(10 mm) respectivement sur 1’évolution de la température de la face extérieure de la plaque
isolée.
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Figure VII-8 : Evolution de la température du TRC sans bouclier thermique (SULITEC)
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Figure VII-9 : Evolution de la température du TRC- Refratex (SULITEC)
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Figure VII-10 : Evolution de la température du TRC-Insulfrax (SULITEC)

A travers ces mesures, I’effet positif du bouclier thermique a été bien identifié. Les valeurs de
température maximale atteinte pour chaque plaque sont représentées dans le Tableau VII-4.

Une durée de 9 minutes est requise pour que le TRC transfere la température du coté feu (exposé
directement au feu) au coté froid (extérieur du four). Alors que la température du c6té froid de
TRC-Refratex et TRC-Insulfrax n’atteint pas 600 °C méme apres 2 h d’exposition. De plus, il
est montré que la température extérieure maximale atteinte par TRC-Refratex est encore plus
faible de 150 °C de celle du TRC-Insulfrax apres 2 h d’exposition a 600 °C.

Tableau VII-4 : Température maximale atteinte sur la face extérieure du TRC

TRC TRC-Refratex | TRC-Insulfrax
Température exte\rleurg au début du palier 529.565 °C 245-260 °C 220-230 °C
a 600 °C
Température extérieure maximale atteinte | 537-573 °C 285-345 °C 494-520 °C
Temps mis pour atteindre la température 9 min 2h h
maximale
VIL.2.2 Effet du bouclier thermique sur la résistance résiduelle du

TRC

Les plaques du composite utilisées au préalable comme porte de four, avec ou sans isolant
(Refratex et Insulfrax), ont été coupées et testées en traction a la température ambiante. La
comparaison des contraintes résiduelles nette onewe des différents TRC est présentée dans la
Figure VII-11 suivante. Les valeurs des résistances résiduelles [force maximale Fmax, contrainte
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réelle Gl (en fonction de la section du composite) et contrainte nette du textile Opewe (€n
fonction de la section des fibres)] ainsi que du rapport de la résistance relative (R

Orésiduelle TRC—b li h i . P
= ouctier LleTmiaue 100) sont affichés dans le Tableau VII-5.
OTRC-25°C
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TRC-Insulfrax

Figure VII-11: Résistances résiduelles réelles et nettes des composites mis comme porte de four

Tableau VII-5 : Résistances maximales réelle et nette des composites avec et sans isolant thermique

Fmax (/10 cm) (N) Gréele Max (MPa) Gnette Mmax (MPa)
TRC-bouclier Valeur Ecart- Valeur Ecart- Valeur Ecart- | R (%)
thermique moyenne type moyenne type moyenne type
TRC 3277 350 2.8 0.4 273 30 16
TRC-Refratex 7100 500 7.1 0.6 510 41 31
TRC-Insulfrax 8100 1000 8.1 1 650 83 37

Le TRC gagnera au moins 15 % de résistance avec les boucliers Refratex et Insulfrax. Il
conserve plus que 30 % de sa résistance initiale (a 25 °C) quand il est protégé par un isolant et
soumis a une température de 600 °C.

Les modes de rupture des composites sont présentés dans Figure VII-12 pour TRC, Figure VII-13
pour TRC-Refratex et Figure VII-14 pour TRC-Insulfrax. Pour les trois composites, la résine
époxy a disparu, par conséquent la rupture s’effectue par I’arrachement des fibres de la matrice.

Figure VII-12: Rupture du TRC
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Figure VII-14: Rupture du TRC-Insulfrax

VIL.2.3

Effet de I’épaisseur du bouclier thermique (Série 2)

L’évolution de la température en fonction du temps pour chaque cycle de cuisson des

composites avec bouclier thermique de la série 2 est présentée dans le Tableau VII-6. Les valeurs

de températures sont relevées toutes les 30 minutes a partir du début du palier.

Tableau VII-6: Evolution de la température en fonction du temps

Température de cuisson 400 °C 600 °C 800°C 1000°C

Epaisseur de Refratex (mm) 10 20 10 20 10 20 10 20
Température au début du palier (°C) 65 38 125 80 385 | 195 | 745 | 595

Différence de température (%) 41 36 49
A 30 min 135 | 78 | 255 | 125 | 547 | 270 | 785 | 715

Différence de température (%) 42 51 50
A 1h 191 | 111 | 340 | 202 | 605 | 360 | 800 | 757

Différence de température (%) 42 40 40
A 1h30 226 | 152 | 450 | 240 | 630 | 430 | 807 | 767

Différence de température (%) 33 46 32
A 2h 245 | 179 | 500 | 305 | 637 | 482 | 818 | 780

Différence de température (%) 27 39 24
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L’épaisseur de 1’isolant joue un rdle important aux différentes températures de cuisson. En
doublant I’épaisseur de Refratex, la température en face extérieure du composite s’ abaisse entre
20 % et 49 % selon la température maximale de cuisson. Avec le temps (apres le début du
palier), la différence de température obtenue a partir de 10 mm et 20 mm de Refratex varie
presque de la méme manicre pour les températures de cuisson de 400 °C, 600 °C et 800°C. Elle
reste toujours supérieure a 24 % apres 2h du palier thermique. Pourtant, pour une cuisson a
1000 °C, I’effet de 1’épaisseur diminue brusquement a partir de 30 minutes de cuisson a 1000
°C. Néanmoins, I’utilisation de 20 mm de Refratex conduit a un abaissement de température de
200 °C environ apres 2 h du palier thermique méme pour une cuisson a 1000 °C.

Apres la cuisson des différentes plaques de composites avec bouclier thermique aux différentes
températures, ces plaques sont coupées et testées en traction a la température ambiante. La
comparaison des contraintes résiduelles nette onee des différents TRC est présentée dans la
Figure VII-15 suivante. Les valeurs des résistances résiduelles [force maximale Fmax, contrainte
réelle oreene (en fonction de la section du composite) et contrainte nette du textile Opette (€N
fonction de la section des fibres)] ainsi que du rapport de la résistance relative (R

Orésiduelle TRC—b lier th i . P
= R AT 1100) sont affichés dans le Tableau VII-7.
OTRC-25°C

Figure VII-15: Résistance résiduelle onette des TRC avec différentes épaisseurs de bouclier thermique en
fonction de la température

Tableau VII-7: Résistances maximales réelle et nette des composites avec différentes épaisseurs
d’isolant thermique

Fumax (/10 ¢cm) (N) Gréele Max (MPa) Gnette Max (MPa)
TRC isolé Valeur Ecart- Valeur Ecart- Valeur Ecart- | R (%)
moyenne type moyenne type moyenne type
TRC-Refratex,10-400°C 9144 113 10.5 0.63 762 9.4 46
TRC-Refratex,20-400°C 11305 502 13.7 0.6 942 41.8 57
TRC-Refratex,10-600°C 8400 280 9 1.5 750 23 45
TRC-Refratex,20-600°C 10566 280 10.5 0.2 880 233 53
TRC-Refratex,10-800°C 3500 - 4 - 300 - 18

-167 -




Chapitre VII - Bouclier thermique

TRC-Refratex,20-800°C 6802 - 8 - 566 - 34
TRC-Refratex,10-1000°C - - - - - - 0
TRC-Refratex,20-1000°C - - - - - - 0

Avec une double épaisseur d’isolant Refratex, le TRC gagne au moins 10 % de résistance. Il
conserve plus que 45 % de sa résistance initiale (a 25 °C) quand il est protégé par 10 mm ou 20
mm de Refratex et soumis a une température de 400 °C ou 600 °C (Tableau VII-7). Cependant
18 % de cette résistance est trouvée a 800 °C avec 10 mm de Refratex. Cette résistance accroit
jusqu’a 34 % quand I’épaisseur de Refratex utilisé est 20 mm.

Par rapport au TRC testé a 400 °C sans isolant avec un palier de 0 h, la résistance Gnewre augmente
de 665 MPa a 762 MPa pour 10 mm de Refratex et a 942 MPa pour 20 mm de Refratex méme
apres 2 h d’exposition a cette température.

En effet, la résistance augmente de 15 % a 38 % selon I’épaisseur de Refratex (Figure VII-16).
Néanmoins I’effet d’isolation thermique est beaucoup plus marqué a 600 °C. La résistance
s’accroit de 40 % a 70 % avec 10 mm et 20 mm de Refratex respectivement. Elle passe de 171
MPa a 300 MPa avec 10 mm de Refratex et a 566 MPa avec 20 mm de Refratex (Figure VII-16).

La résistance résiduelle mesurée d’apres ces essais présente une stabilité entre 400 °C et 600
°C quel que soit I’épaisseur d’isolant utilisé.

Les modes de rupture des composites sont présentés dans la Figure VII-17. Le TRC qui a été
isolé par 10 mm ou 20 mm de Refratex durant la cuisson présente une délamination et un
écaillage traduisant la perte d’adhésion au niveau de I’interface matrice/textile a 400 °C et 600
°C (Figure VII-17 a,b). Pour le TRC isolé cuit a 800 °C, la résine époxy qui enrobait le textile
étant décomposé complétement, la rupture s’effectue plus ou moins par I’arrachement des fibres
de la matrice (Figure VII-17 c). A 1000 °C le TRC a été cassé méme avant d’étre testé ; le
composite était tres fragile et le textile de carbone s’était fondu (Figure VII-17 d).

®sansisolant W10 mm ®20mm
1000 - 2h
900 -
800 -
700 A
600 -
500 A
400 -
300 A
200 A
100

2h

Y nette (M Pa)

400 600
Température (°C)

Figure VII-16: Comparaison des TRC avec et sans isolants thermiques
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(a) 400 °C (b) 600 °C (c) 800 °C (d) 1000 °C

Figure VII-17 : Rupture des TRC isolés déja cuits aux différentes températures

VII.3 CONCLUSION

Les essais thermiques conduits dans ce sous-chapitre mettent en évidence 1’efficacité d’un
systeme qui peut étre utilisé dans une situation impliquant a la fois une augmentation de charge
et une tenue au feu. L’ajout d’un isolant au TRC permet un gain de temps en diminuant
forcement la température atteinte par le TRC, et une conservation de résistance. L’effet positif
du Refratex a été évalué en le comparant a celui d’Insulfrax, la température extérieure maximale
atteinte par TRC-Refratex est encore plus faible de 150 °C de celle du TRC-Insulfrax apres 2 h
d’exposition a 600 °C.

L’effet de I’épaisseur de Refratex a été ensuite apprécié a plusieurs niveaux de températures
(400 °C, 600 °C, 800 °C et 1000 °C). Apres 2 h d’exposition a chaque niveau de température,
I’ utilisation de 20 mm de Refratex conduit & un abaissement de température de 200 °C environ.
La différence de température obtenue apres utilisation de 10 mm et 20 mm de Refratex ne
dépasse pas 27 % a 400 °C et 39 % a 600 °C et elle est presque nulle (4 %) pour une cuisson a
1000 °C. Ces épaisseurs influencent ensuite la résistance résiduelle du TRC.

Les résistances résiduelles en traction du TRC-Refractex préalablement chauffé a 400 °C et a
600 °C sont presque les mémes. Une conservation de résistance en traction du TRC pré-chauffé
par rapport a sa résistance initiale a température ambiante est autour de 45 % pour 10 mm
d’isolant Refratex, et autour de 55 % pour 20 mm d’isolant Refratex. Alors que I’effet d’isolant
Refratex diminue quand la température passe a 800 °C. A 1000 °C le composite TRC ne résiste
plus.
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Synthese-Conclusions générales

Cette étude visait le développement de formulation des matériaux TRC dans le cadre des
travaux de recherche engagés pour le projet FUI PRORETEX II. La performance mécanique
de ces matériaux pour le renforcement/réparation des structures et ses propriétés physico-
chimiques sont évaluées vis-a-vis de températures élevées.

Les matériaux composites qui nous préoccupent sont des composites a matrice minérale et
fibres continues susceptibles d’€tre utilisés dans la réparation des structures en béton armé vis-
a-vis des différents chargements thermique et mécanique. Ces composites sont développés et
choisis pour leurs double fonctions : protection et résistance thermiques. Les propriétés
obtenues sont généralement meilleures que celles de la matrice seule. Bien évidemment, il est
impossible de réunir I’ensemble de ces propriétés dans un méme composite mais, par rapport
aux caractéristiques recherchées, on peut trouver des solutions optimales. La progression des
connaissances sur les différents matériaux constitutifs (fibres, mortier, textile...) permet un
controle permanent des différents parametres de conception, ce qui a pour effet d’améliorer
considérablement les propriétés des matériaux composites résultants.

Dans cette optique les principales études sont synthétisées comme suit :
e Etude bibliographique

La revue bibliographique a mis en évidence 'intérét des composites TRC dans la réparation
des structures grace a sa crédibilité en termes performentiels. De nombreuses études ont porté
sur la caractérisation des propriétés mécaniques des TRC et rares sont les études faites sur leur
comportement thermomécanique.

La caractérisation en traction des composites TRC révele un comportement multilinéaire
complexe. Ce comportement dépend essentiellement des mécanismes de transfert de charge
entre la matrice et le textile qui se développent de 1'échelle du nanomeétre entre les fibres
élémentaires de quelques micros a I'échelle de 1'interface, entre 1'armure textile et la matrice.

Par conséquent, le comportement mécanique des composites peut €tre influencé par plusieurs
parametres. On peut citer : la nature de la matrice, la nature des filaments, la structure du renfort
textile (nombre de filaments et géométrie du textile), le taux de renfort, la pré-imprégnation du
textile, et le procédé de cure du composite... Une forte liaison conduit généralement a la rupture
du renfort, fournissant un composite a haute résistance avec une faible ductilité et un
comportement relativement fragile; tandis que la liaison faible conduit a l'arrachement des
fibres, fournissant un composite plus ductile avec une résistance plus basse.

D’autre part, ’exposition des TRC a des températures élevées provoque des processus
chimiques, physiques et mécaniques complexes. Ces processus peuvent étre modifiés selon
plusieurs parametres et étre bénéfiques a des températures modérées. L’effet conjugué du retrait
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irréversible du mortier conduisant a I’augmentation de 1’adhérence fibre-matrice, et I’effet
d’accroche généré par la transformation de la résine d’imprégnation du textile d’un état
viscoélastique a un état plastique lors d’un chauffage a une température modérée (T=100 °C a
200 °C), conduit a une meilleure interaction entre les fils du textile et le mortier. Une
augmentation significative de la résistance maximale et de I'ouverture de fissure correspondante
ont été observées dans cette gamme de température. Les premieres indications prononcées de
dégradation du matériau ont pu étre observées lors du préchauffage des éprouvettes jusqu'a une
température de 400 °C. Ceci met en relief le relachement de I’interface fibre-matrice dii aux
changements dans la morphologie de la matrice, les propriétés physiques de la matrice et
l'interface fil-matrice.

Cette étude met en évidence I'importance de 1’optimisation des performances et de la
compatibilité des composants (matrice et textile), qui vise a améliorer les limites de conception
plutdt que la performance thermomécanique absolue du TRC.

e Etude expérimentale

Tout d’abord, une méthodologie de caractérisation du comportement en traction a haute
température a été développée et validée. Plusieurs régimes de chargements thermique et
mécanique couplés ont été suivis afin de déterminer les propriétés du composite (contrainte,
rigidité, déformation et la tenue maximale en température). L’ouverture des fissures et leur
densité, en fonction du chargement mécanique, ont été évaluées par la technique de mesure de
champs par corrélation d’image.

Afin de répondre a I’exigence visant a affiner la compréhension du comportement
thermomécanique des composites, une identification des transformations physico-chimiques et
une analyse thermique ont été déployées. Une observation tomographique a été menée dans le
but d’évaluer I’état du composite et d’identifier sa porosité. Pour une connaissance approfondie
des transformations physico-chimiques s’opérant dans la matrice au cours de traitement
thermique, les analyses thermogravimétriques différentielles (ATG-DSC), la diffractométrie au
rayons X (DRX) et la spectrométrie Infrarouge (IRTF) ont été utilisées afin d’étudier I’effet de
la température sur la composition minéralogique des produits d'hydratation de la matrice. Elles
ont été suivies d’une analyse dilatométrique (TMA) qui permet de détecter la variation de la
longueur de I’échantillon en fonction de la température.

Les essais thermomécaniques effectués sur des composites TRC de référence ont permis de
montrer I’effet bénéfique du refroidissement avant une exposition a une température de 400 °C.
Il apparait aussi que les résistances thermomécaniques des composites non refroidis se
dégradent entre 25 °C et 150 °C puis s’améliorent entre 150 °C et 300 °C. Les phénomenes a
I’origine de ces variations sont attribués au changement d’état de 1I’ensimage du textile et du
changement physique et morphologique de la matrice. De plus, une comparaison entre le
comportement thermomécanique d’un TRC a matrice normale et celui d’un autre TRC a matrice
réfractaire a été effectuée. La différence entre les deux TRC met en évidence I’effet de la
granulométrie du mortier alors que leur comportement en fonction de la température se
différencie en fonction de leur nature minéralogique.
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Enfin, afin de trouver un composite TRC qui présente une stabilité thermomécanique, le
comportement de plusieurs familles de composite a été examiné.

La premiere famille de TRC est formée d’une matrice phosphatique et des fibres de verre E. La
géométrie et ’effet de pré-imprégnation du textile par une résine époxy ont été testés. Les
résultats ont montrés que le TRC ayant des fibres de verre E unidirectionnelles présente les
caractéristiques mécaniques les plus élevées. De plus, le revétement, avec de la résine époxy,
améliore le comportement du composite a 25 °C (sa résistance a la rupture est augmentée de 3
fois) et résout le probleme de délaminage. Cependant, la résine époxy perd son effet bénéfique
des que la température atteint 200 °C. Le TRC perd 65 % de sa résistance maximale entre 25
°Cet 200 °C.

La deuxieme famille des TRC a été élaborée avec une matrice alumineuse et deux couches de
grille de carbone. Plusieurs générations ont été formées afin de trouver la meilleure formulation.
Le choix finale porte sur une matrice alumineuse a granulométrie compacte, fluidifiée par des
adjuvants (afin d’améliorer la mise en ceuvre) et renforcée par des fibres de polypropylene.
Cette matrice est renforcée par 2 couches de grille de carbone 12K enduite au préalable par une
résine époxy. Les propriétés mécaniques en fonction de la température présentaient une stabilité
jusqu’a 400 °C environ. Les fibres de polypropyléne permettent 1’évacuation de I’eau libre
pendant le chargement thermique, ce qui réduit les pressions internes dans la matrice et facilite
la récupération de la résistance.

Apres la validation de la premiere étape au niveau matériau. La deuxieme étape consiste a
concevoir I’augmentation de la durée et de la température de tenue lors d’une sollicitation
thermique. Dans ce but, la fonction de la protection thermique (bouclier thermique) du
composite a été traitée. L utilisation de 20 mm d’un isolant thermique, le Refratex, a permis de
réduire la température maximale atteinte par le composite, aprés un palier de 2 h, de 200 °C.
Par conséquent la protection thermique du composite améliore notablement ses propriétés
mécaniques par rapport a un composite non isolé.

Perspectives

Ce travail a permis d’apporter des outils nécessaires a la conception liée a 1’application des
composites TRC dans le cadre de la réparation/renforcement des structures en béton, bien que
des questions restent ouvertes et soient de nature a constituer une suite logique de cette these.
On citera les points marquants suivants :

° Au niveau des méthodes de caractérisation, il sera conseillé d’affiner la caractérisation
du composite par des essais de cisaillement a haute température. Ces essais permettent ainsi
une prise en compte plus fine des mécanismes d’endommagement dans le cadre de la réparation
vis-a-vis de I’ effort tranchant. L’évaluation de ’effet du vieillissement, de 1’ effet des conditions
de conservation similaires aux changements climatiques (gel-dégel) et de durabilité sur le
comportement thermomécanique des TRC sera encore nécessaire.

. Evaluation du type minéral de pré-imprégnation du textile sur le comportement
thermomécanique du composite TRC.
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. Mise en place de procédure d’aide au dimensionnement intégrant les considérations
d’Etats Limites de Services (ELS) par la prise en compte de seuils de fissuration limite
compatible avec I’environnement d’exposition.
. Etude de la méthode de mise en ceuvre des systeémes composites. Deux technologies
pourraient étre étudiées :

- La projection de mortier et le marouflage de renforts textile apres traitement de surface

du substrat, évaluation de 1’adhérence mortier/substrat,
- Le collage du composite avec des colles minérales stables en température

A la lumiére des résultats des essais de caractérisation, une modélisation des lois de

comportement en traction et en cisaillement peut étre menée afin de prédire les propriétés des
TRC en fonction de la température.
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Annexes

ANNEXE 1. DISTRIBUTION GRANULOMETRIQUE

¢ Funk et Dinger

Le calcul de la courbe granulaire optimale selon Funk & Dinger (1994) s’effectue comme suit :
CPFT(%) = (D — Ds")/(D." — D"
Avec :

e CPFT : Pourcentage de passant cumulé (Cumulative Percent Finer Than)

e D Taille de la particule

e DS : Taille de la plus petite particule

e DL : Taille de la plus grosse particule

e n:module de distribution
Dans un premier temps, le pourcentage de passant cumulé est calculé pour chaque taille de tamis D avec
un module de distribution « n » fixé arbitrairement. Pour un empilement granulaire classique, la
meilleure distribution en terme de compacité est obtenue pour un module n=0,37 d’apres Funk & Dinger
(1994).

Dans un second temps, on calcule la combinaison du mélange granulaire (notée Combi mélange) ajusté
pour que la variation des valeurs se fasse entre 0% et 100% sur les tamis considérés.

Dans un troisiéme temps, on utilise la méthode des moindres carrés, pour évaluer I’écart existant entre
les courbes CPFT et Combimélange.

e Andreasen
La fonction de distribution d’ Andreasen s’exprime de la maniére suivante :

Pya(d) = (-2

Dmax

Avec :

e D est la plus grosse taille de particule
e D estlataille de particule considérée
e P(d) est la fraction des solides de tailles inférieures a d

Andreason et Andersen ont conclu que I’exposant q devrait étre compris entre 1/3 et 1/2 pour obtenir
I’empilement le plus dense.
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ANNEXE 2. MOULAGE AU SAC

Le moulage sous vide ou par dépression ou « au sac » est un procédé de mise en forme par
moulage de pieces en matériaux composites.

ToVacuum Pump Ta Vacuum Gauge

Breather/Bleedar
Fabric
Vacuum
Bagging Film

Sealant
Tape

Releaso Flm /’
‘arforate:
* \ )" Release Coated Laminate
Mould
~ /

e Principe :
Le moulage au sac s’effectue entre moule et contre-moule rigide, semi-rigide ou souple suivant
les caractéristiques des pieces.

Le renfort est placé a I'intérieur du moule ; la matrice est versée sur le renfort. On utilise la
pression qui s’exerce sur le moule lors de la mise sous vide pour répartir la matrice et imprégner
le renfort. La matrice peut également étre admise ponctuellement par I’aspiration consécutive
au vide.

Couverture de I’ensemble par une membrane souple et étanche

e (Caractéristiques principales :

Avantages Limites

Deux faces lisses Possibilités de formes plus réduites qu’au
contact
Qualité non tributaire de la main d’ceuvre Mise au point parfois difficile

Cofit plus important que le moulage au
contact

Qualité constante
Bonne cadence de production

Nécessite peu de surface

Investissements trées modérés

Bonnes conditions de travail et d’hygiene
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ANNEXE 3. MESURE DE LA DIFFUSIVITE THERMIQUE

Mesure de la diffusivité apparente : Méthode « Flash » (Précision de mesure : ~ 5 %)

Présentation du dispositif de mesure :

Appareil utilisé : Diffusivimetre DHT Influtherm [amb-1000°C]

Calibration : Echantillon de carbone de référence

Préparation de I’échantillon :

Usinage et préparation (Disque @ 25 mm et épaisseur 4 mm maximum)
Mise en place de I’échantillon

Lancement de la stabilisation thermique a Tmesure

Mesure sous vide

Acquisition : Dépdt d’un dirac d’énergie face avant, mesure de I’élévation de la température en
fonction du temps en face arriere

Dépouillement : Logiciel spécifique =» calcul de la diffusivité thermique

Appareil et logiciel de mesure Echantillons standards

Principe de mesure :

Pour un matériau Solide, homogene et isotrope ;

L’échantillon est stabilisé a une température (Tcible),
L’acquisition du thermosignal est lancée,
L’élévation de température de la face arriere, en fonction du temps, est enregistrée.

Dirac d’énergie

Faceavant
Enceinte [=254

¥

réguléeen | o
température 2% L A A A AAAAA
\ Facearriere

.\\;

o

Mesure de la température
par détecteur IR ou par thermocouple

O©Influtherm
Principe de mesure
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ANNEXE 4. LES ISOLANTS THERMIQUES

Insulfra)} 10 mm

DESCRIPTION

Les Panneaux Insulfrax 110ZK et 110LD sont fabriqués a partir de la
laine de silicate alcalino-terreux Insuifrax melangée a des liants
organiques et inorganiques spécialement sélectionnés pour obtenir un
panneau rigide aux propriétés exces Lesf 1x 110ZK
sont faciles & découper et a usiner avec un équipement standard. Ces
panneaux présentent une résistance et unae rigidité dlavées associées &
un excellent pouvoir isolant et une bonne stabilité a haute température.
Les panneaux 110LD sont particuliérement adaplés aux applications o0
un trés faible degagement de fumée el/ou une découpe a la machine
ultra précise sont demandées. Les Panneaux Insulfrax sont disponibles
dans une grande variété de dimensions et d'épaisseurs.

CARACTERISTIQUES GENERALES

Les panneaux Insulfrax possédent les caractéristiques remarquables
suivantes:

= Stabilité a haute température

Faible conductivité thermique

Résistance aux chocs thermiques

Excellente résistance aux manipulations

Faciles a découper avec des équipements standard

APPLICATIONS TYPES
Revétements de conduites de gaz chaud

Joints et gamissage rigides haute température
Ecrans thermiques

Piéces de forme pour chaudiéres domestiques
= Systémes de transfert de métal en fusion

Economisez I'énergie sans plus attendre.

Touts utlisation paniculérs g cas une apphcason figurant (ou non) dans i fiste.
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Annexes

Refratex 5 mm

Insuvlating Composites

MMail . office@sulitec. fr wwnw sulitec. fr

TECHNICAL DATA SHEET REFRATEX

‘ INSULATING MATERIALS TO HIGH TEMPERATURE Ref: 13150 ‘
| General Characteristics | | Thermal Conductivity Data |
-Width (mm) - 1200 -Thermal conductivity ( W/ mK ) -
-Thickness (mm) : 4-6 - Mean Temp 400°C: 0,08

- Mean Temp 600°C: 0,12
-Weight (gr/m?2) : 1800

-Maximum rec. Operating Temp : 1100° C
-Length off roll (m ) : 25 or 30 5 .

-Density - 250 4300 kg / m3

| Information on the components

-Needleds mats : - Glass fabric :

Components ( % weight / fibre ) : Components : E glass 290gr/m?
8102 61-67 Warp : ET 136 / 10 yam/cm
Ca0 27-33 Weft: ET 136 / 10 yarn/cmn
MgO 2.5-6.5

Al2O3 <10 Weave : Plain

Fe203 <06

CONDUCTIVITE THERMIQUE
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Annexes

Refratex 10 mm

e e Sl

CARACTERISATION PRODUIT Sulitec®Silica

| COMPLEXE ISOLANT HAUTE TEMPERATURE Réf : 5209.26

[ ) Caractéristiques générﬂles | | Caractéristiques thermlques

-Valeur de conductivité (W/mK) :
-Largeur (mm) : 900 et 1200

-Epaisseur (mm) : 104 12

; - Temp. Moyenne 400°C: 0,07
-Poids (gryfm2) : 3000

- Temp. Moyenne 600°C: 0,12
-Longueur des rouleaux (ml) : 15 -Température maximale d'utilisation : 1100° C

. -Diamétre des fibres: > 6-9 pm
-Densité : 150-160 kg / m3

Composition du produit

-Nappe aiguilletée : Tissu de silice : épaisseur 0.7mm

1 tissu sur chaque face
Composition (% poids / fibre ) : Composition : SiC>>94%
Sio2 95 % Chaine : 26 x 8 / 19 filsicm
Al203 4 % Trame : 26 x 8 / 13 filsiem
Autre 1 %

Heat conductivity data {specimen’raw DIN 51046 desité de 150-160kgim3) )
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