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Résumé

La recherche de solutions alternatives a I’utilisation de composites issus totalement ou
partiellement de ressources renouvelables représente un enjeu environnemental majeur et un
levier de développement économique pour les générations futures. La présente étude
considere le choix d’un composite biosourcé élaboré a partir de fibres de lin associées a une
résine thermoplastique. L’objectif des travaux de recherche consiste a analyser le
comportement mécanique global, a identifier les principaux phénomenes physiques constatés,
puis a analyser leurs mécanismes associ¢s. Une analyse expérimentale du comportement
mécanique en statique et en fatigue des composites stratifies unidirectionnels et croisés est
présentée. Les techniques de 1’émission acoustique et d’observations micro-meéso-
macroscopiques sont les principaux moyens utilisés pour la caractérisation des phénomenes
de I’endommagement. Ensuite, une étude expérimentale du comportement vibratoire des
poutres composites est réalisée. Dans un premier temps, les propriétés dynamiques des
composites stratifiés, sains et endommaggés ont été déterminées. A savoir le module de flexion
et le facteur de perte sont évalués a partir des réponses en fréquences obtenues en mode
linéaire. Dans un second temps, le comportement vibratoire non linéaire des composites sains
et endommagés est exploré. Finalement, un modele analytique qui tient compte des
composantes propres a 1’¢lasticité, a la plasticité, a I’endommagement et des parametres de
couplage est identifi¢ et utilisé pour simuler le comportement mécanique global du matériau
composite. Des simulations numériques prédictives sont proposées pour évaluer I’effet de
sollicitations d’impact a basses vitesses/€nergies sur le comportement mécanique des
composites étudiés. Les résultats numériques sont corrélés aux résultats expérimentaux
obtenus et sont en bon accord permettant de conclure a la validité de 1’approche et des choix

considérés.

Mots-clés : Biocomposite, Fibre de lin, Résine thermoplastique, Endommagement, Emission

acoustique, Multi-échelles.
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Introduction générale

Introduction générale

Ces derni¢res années, les matériaux composites font 1’objet d’intéréts croissants pour la
conception et le dimensionnement de structures allégées et fonctionnalisées. En effet, les
propriétés mécaniques des composites associées a leur faible poids permettent d’étendre leurs
champs d’application pour divers secteurs industriels (le transport terrestre, 1’aéronautique,
I’aérospatiale, le batiment, ...). Ces matériaux sont généralement constitués de résines
polymeres renforcées par des fibres synthétiques conventionnelles. La gestion des structures a
la fin du cycle de vie, I'augmentation du cofit des ressources fossiles et leur disparition
inévitable font apparaitre l'utilisation de fibres naturelles dans 1’industrie des composites
comme une solution pertinente et d’avenir. Ainsi, ’industrie des matériaux composites
cherche a mieux intégrer dans sa stratégie de croissance la composante environnementale du
développement durable. Dans ce contexte, le développement de composites a base de
ressources issues de la biomasse, a la fois pour les fibres et pour la matrice, est devenu
I’intérét de plusieurs applications industrielles. Pour cela, des composites renforcés par des
fibres naturelles, plus particulierement de fibres de lin, ont montré des propriétés spécifiques
concurrentielles a celles des composites renforcés par des fibres synthétiques, en particulier la
fibre de verre. Ces matériaux peuvent aussi apporter nombreuses autres fonctionnalités,

comme 1’isolation thermique et acoustique, I’amortissement des vibrations.

Les matériaux composites sont fortement hétérogénes et anisotropes, en particulier, les
biocomposites. Ces derniers présentent une variabilit¢é importante de leurs propriétés
mécaniques résultant des dispersions dues a plusieurs facteurs, tels que le processus
d’¢laboration, les propriétés physiques des constituants (densité massique, taux de porosité) et
en particulier, celles du renfort végétal. Du fait de la variabilité, la description des propriétés
mécaniques exige une caractérisation multi-échelles dépendant essentiellement de 1’échelle
d’observation (macroscopique, mésoscopique et microscopique). L’analyse de ce phénomene
se traduit par un classement des variables décrivant la structure selon les échelles considérées
pour représenter le comportement du matériau a une échelle globale. D’autre part,
I’anisotropie matérielle évolutive avec la sollicitation conditionne le comportement du
composite de son état initial jusqu’a la rupture. Ainsi, il est important d’exprimer les

propriétés mécaniques du matériau composite en fonction de celles de ses constituants. Entre
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autre, I’emploi des biocomposites dans différents secteurs nécessite une ¢étude plus
approfondie des phénomenes liés a la plasticité, I’endommagement et la sensibilit¢ aux
conditions environnementales (température, taux d’humidité) qui conditionnent leur durée de
vie au cours du chargement. Par conséquent, la maitrise du comportement mécanique requiert
la réalisation d’essais expérimentaux spécifiques en statique et en dynamique et le
développement de modeles numériques prédictifs. Le but étant d’estimer les propriétés
mécaniques résiduelles et de simuler la progression des mécanismes accompagnant le

comportement au cours du chargement.

La présente étude considére le choix d’un composite bio-sourcé élaboré a partir de fibres de
lin associées a une résine thermoplastique. L’objectif des travaux de recherche consiste a
définir le comportement mécanique global, a identifier les principaux phénomenes physiques
constatés puis a analyser leurs mécanismes associés. Les techniques de I’émission acoustique,
I’analyse vibratoire et les observations microscopiques sont les principaux moyens techniques

visés pour I’étude et la caractérisation de différentes configurations du biocomposite.

Le premier chapitre propose une étude bibliographique qui consiste a définir les matériaux
composites a renfort végétal et leurs constituants ainsi que les différents procédés d’obtention
des fibres et des composites. Ensuite, une revue de la littérature, concernant le comportement
mécanique en statique et en fatigue des biocomposites, est introduite. Enfin, un intérét est

porté aux travaux de recherche concernant le comportement vibratoire lin€aire et non linéaire.

Le deuxiéme chapitre présente une analyse expérimentale du comportement mécanique en
statique et en fatigue des composites stratifiés unidirectionnels et croisés renforcés par des
fibres de lin. L’¢étude en statique est basée sur des essais de traction uni-axiale permettant
d’évaluer les grandeurs caractéristiques des matériaux. Les résultats obtenus ont été associés a
des observations microscopiques et macroscopiques afin d’identifier les différents
mécanismes d’endommagement. Entre autre, des essais complémentaires de chargements
répétés progressifs, permettant de quantifier la perte de rigidité associée a différents niveaux
d’endommagement dus aux chargements, ont été réalisés. La technique d’émission acoustique
(EA) a été utilisée afin d’identifier et suivre les différents mécanismes d’endommagement.
L’analyse et la classification des différents signaux d’EA en fonction du niveau de
chargement, ont permis de définir les principales signatures acoustiques des différents
modes/mécanismes d’endommagement prépondérants dans chaque type de matériau

composite. Pour déterminer les performances des matériaux en fatigue, des essais cycliques a
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différents niveaux de chargement ont ét¢ menés en traction et en flexion trois points en
controlant le signal de la force. Le comportement en fatigue a été étudié a travers la perte de
rigidité, I’énergie dissipée et le facteur d’amortissement. Enfin, le critére de la durée de vie
(Nr) a été considéré pour tracer les courbes de Wohler a partir des résultats donnant

I’évolution de la rigidité en fonction du nombre de cycles.

Le troisieme chapitre est consacré a la caractérisation de [’endommagement des
biocomposites par des mesures vibratoires. Un premier protocole expérimental basé¢ sur une
analyse modale en vibrations linéaires a été¢ développé. Cette analyse vise a suivre la variation
des fréquences de résonance et des amortissements en fonction du niveau d’endommagent des
éprouvettes préalablement testées a différents niveaux de chargement. Ensuite, le
comportement en vibration non linéaire des biocomposites en présence d’endommagent a été
évalué. Deux parametres non linéaires élastiques et dissipatifs associés respectivement aux
fréquences et aux amortissements, ont ¢été déterminés en fonction du niveau
d’endommagement pour les six premiers modes de flexion. Une étude de sensibilité est
proposée a I’issue de 1’analyse approfondie et la discussion des résultats obtenus lors de ce
chapitre. Il ressort que la méthode de résonance non linéaire apparait plus sensible a la

présence des dommages que la méthode de résonance linéaire.

Le quatrieme chapitre présente une modélisation multi-échelles du comportement mécanique
global du matériau. Cette modé¢lisation est basée sur I’intégration de la cinétique de la
dégradation, de la variabilité et de I’hétérogénéité du biocomposite. Ensuite, une identification
des différentes variables qui traduisent I’effet des mécanismes d’endommagement dans le
modele est effectuée a partir de multiple essais expérimentaux. Enfin, une corrélation des
résultats d’essais d’impact a basses vitesses/€nergies avec ceux obtenus par des simulations

numériques prédictives est proposée et discutée.

Finalement, une conclusion générale, dans laquelle on rappelle le cadre de 1’étude et les
principaux résultats obtenus sur le comportement mécanique des biomposites Lin/Elium, est

présentée. Des perspectives sont proposées pour la continuation de ce travail de recherche.
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Chapitre 1. Etude bibliographique

Résumé

Ce chapitre présente une revue de la littérature concernant les matériaux bio-sourcés. Tout
d’abords, il convient de définir les différents constituants et les méthodes de mise en ceuvre
correspondantes. Ensuite, un état de 1’art portant sur la caractérisation mécanique en statique
et en fatigue de ces matériaux, est proposé. Plusieurs parameétres pouvant influencer le
comportement des composites a renfort végétal sont étudiés ; tels que 1’orientation des fibres,
la qualité d’interface ainsi que 1’architecture du renfort dans le composite. D’autre part, il est
démontré que les bio-composites offrent une grande capacité d’amortissement des vibrations.
Cet aspect est démontré dans des travaux issus de la littérature. Finalement, certains modeles

permettant d’établir une loi de comportement pour les matériaux composites ont été présentés.
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1.1. Introduction

En raison de leur faible densité, leur facilité¢ de mise en ceuvre et leur capacité d’absorption de
chocs, les matériaux composites représentent une réelle alternative pour les matériaux
métalliques. Ces matériaux sont basées, généralement, sur une matrice polymere et un renfort
fibreux. Dans ce champ et selon I’application, on distingue deux catégories: des
composites a fibres courtes et d’autres a fibre longues. Pour des raisons écologiques
d’environnement et de développement durable, les bio-composite suscitent plus d’intérét ces
derniéres années. Ces matériaux sont a base des constituants naturels ou bio-sourcés tels que
les fibres végétales. En effet, ’objectif de cette étude est en particulier de développer des
composites a base de fibres naturelles, le lin. La nature de la matrice, la longueur des fibres,
leurs orientations, leurs fractions massiques et le procédé de fabrication, sont des facteurs
influents sur le comportement mécanique des composites en particulier apreés la phase
¢lastique.

Dans ce chapitre, un état de I’art sur les bio-composites et leurs constituants est présenté. Tout
d’abord, une ¢étude globale sur les fibres végétales est établie. En particulier, leurs
constitutions et la maniére d’extraction. Ensuite, les différentes méthodes de traitement des
fibres sont citées. Le role du traitement est d’assurer une bonne compatibilité entre le renfort
et la matrice. Plusieurs méthodes de mise en ceuvre des composites sont aussi détaillées. Pour
cela, une revue bibliographique est réalisée pour mettre en valeur le comportement en statique
et en dynamique des bio-composites en fonction de différents facteurs. Par la suite 1’accent
est mis sur le comportement vibratoire des composites. Finalement, ce travail présente les
différentes méthodes de mod¢lisation multi-échelles des matériaux qui conduisent a la

description de I’endommagement.

1.2. Les fibres naturelles

Les fibres naturelles trouvent beaucoup d’applications dans le domaine du textile
(habillement, ameublement). Vu leurs propriétés mécaniques spécifiques et leur caractere
renouvelable, elles trouvent des débouchés dans d’autres secteurs d’activité industrielle
(emballage, automobile). Plusieurs types de fibres naturelles d'origine végétale sont utilisés
dans le monde des matériaux composites. Les fibres les plus usuelles sont: le chanvre, le lin,
le jute, le kenaf, le sisal, la ramie et le palmier.

Les fibres végétales sont divisées en trois catégories [1] :

- les fibres de graines ou de fruits : le coton et le coco...

- les fibres de feuilles : le sisal, I’abaca et ’alfa. ..

Mondher HAGGUI 5



Chapitre 1. Etude bibliographique

- les fibres libériennes ou fibres de tige : le lin, le jute, le chanvre et la ramie...

1.2.1. Composition chimique des fibres naturelles
Les constituants majoritaires des fibres naturelles sont : la cellulose, les hémicelluloses et la
lignine. D’autres composantes comme les pectines, les protéines, [’amidon et des sels
inorganiques sont présents en faibles quantités [2]. En effet, la fibre elle-méme se présente
sous la forme d’un bio-composite multicouches dans lequel la lignine joue le role d’une

matrice enrobant la cellulose qui apporte la rigidité.

1.2.1.1. La cellulose

La cellulose est la composante protectrice de la fibre. Elle est présente avec un taux qui
dépasse, généralement, le 50%. Le tableau 1.1 illustre le pourcentage de cellulose pour
quelques fibres végétales.

Tableau 1.4. Composition en cellulose de quelques fibres naturelles [3]

Fibre % de cellulose
Coton > 90,0
Jute 64,4
Chanvre 55,0
Lin 64,1
Ramie 68,6

1.2.1.2. Les hémicelluloses

Les hémicelluloses sont caractérisées par des masses molaires beaucoup plus faibles par
rapport a la cellulose. Leur rdle consiste a assurer une bonne qualité¢ d’interface entre la
cellulose et la lignine [2]. En revanche, elles sont sensibles aux solutions alcalines diluées qui

provoquent leurs solubilités.

1.2.1.3. La lignine

La troisieme composante est la lignine qui représente la deuxiéme macromolécule qui
caractérise les fibres végétales. Il s’agit d’un polymere ayant une structure trés complexe qui
dépond de I’age, I’espece et les conditions climatiques. La lignine est liée au polysaccharide
par des liaisons covalentes qui améliorent le caractére adhésif de I’interface entre cette

matrice et les fibres cellulosiques.
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1.2.2. Extraction des fibres naturelles
Cette premicre étape consiste a mieux délibérer les fibres. Il y a plusieurs méthodes
d’extractions suivant le type de plante et la nature de fibres (courtes ou longues). Dans
plusieurs applications, on utilise des machines décortiqueuses pour les fibres longues,

essentiellement pour les fibres de feuilles (figure 1.1).

Paille Fibres |
@ Décortication Séparation Affinage Fibres 2
©9@© o
Granulats Q&BID
e

Poudres

Figure 1.1. Processus générique d'extraction des fibres végétales [4]

L’extraction des fibres de lin s’effectue suite a deux étapes principales. En effet, apreés la
récolte des pailles de lin par arrachage, une premicre étape est appliquée. Il s’agit du rouissage
qui consiste a étaler les fibres sur le sol du champ pendant une durée déterminée. Le but de
cette étape est de dissocier la partie externe de la paille qui va subir une dégradation suite a
une alternance entre I’humidité, le soleil et le vent. La deuxi¢me étape est le teillage au cours
de laquelle les pailles rouies seront broyées et battues. Cela permet d’avoir des fibres longues

dite lin teillé et des fibres courtes appelées étoupes.

1.2.3 Modification chimique des fibres naturelles
Les fibres naturelles sont de nature hydrophiles. Cela pose un probléme de compatibilité avec
les matrices polymeres qui sont en général hydrophobes. Pour remédier a ces limitations, on
doit modifier et controler ’interface, ou bien agir soit sur la matrice polymeére soit sur les
fibres. Dans la plupart des cas, les fibres subissent des traitements par des méthodes
chimiques : imprégnation, greffage, et des méthodes physiques : traitements thermiques,

corona, plasma [3].

1.2.3.1. Traitements des fibres naturelles par des méthodes physiques

Afin d’assurer une forte adhésion entre la fibre et la matrice et une absorption limitée de I’eau
par les fibres, Gouanvé et al. [5] ont appliqué le traitement autoclave a la vapeur d’eau pour
réduire la sensibilité des fibres a 1’eau ainsi que le traitement par plasma froid pour améliorer

I’adhésion fibre/matrice.

Mondher HAGGUI 7



Chapitre 1. Etude bibliographique

» Traitement autoclave

Ce procédé a été développé sur les fibres de lin par la compagnie CERES B. V (Wageningen,
Pays-Bas) [6]. C’est un traitement qui consiste a mettre les non-tissés de fibres de lin, pendant
un temps bien définis, en présence de vapeur d’eau saturante, a une température légerement
supérieure a 130°C en assurant une tension de vapeur est de 2 bar. Cette étape est suivie d’une
opération de séchage a température ambiante, ensuite elle est mise a une température
d’environ 130°C pendant 2 heures.

» Traitement plasma froid

Ce traitement sert a modifier la surface des fibres en gardant ses propriétés intrinseques. Cette
technique est basée sur 'utilisation du gaz plasmageéne hélium He. DG a sa nature, ce gaz
permet d’introduire des radicaux libres a la surface sans apporter de nouvelles fonctionnalités.
Les parametres optimaux de la phase plasmagéne correspondent a une puissance de 50 W et

un temps de traitement de Smin [5].

1.2.3.2. Principales modifications chimiques de surface des fibres lignocellulosiques

La modification chimique des fibres naturelles consiste a modifier la cellulose qui représente
le constituant majoritaire. La plupart des travaux de traitement des fibres naturelles sont basés
sur les solutions alcalines qui permettent d’avoir une meilleure qualit¢ de D’interface
fibre/matrice et garder les caractéristiques mécaniques des fibres. D’autres traitements
supplémentaires peuvent étre appliqués pour améliorer 1’adhésion entre fibre et matrice.

» Traitement par les alcalins : Activation des fibres

Les fibres sont traitées avec une solution de NaOH (10%) durant une heure. Elles sont ensuite
rincées avec de I’eau distillée contenant un peu d’acide acétique. Apres, les fibres sont
séchées a I’air. Ce traitement améliore les caractéristiques adhésives des fibres en éliminant
toutes les impuretés.

Pour optimiser I’interface fibre de lin/résine polyester insaturée dans des composites, Balnois
et al. [7] ont traité¢ les fibres de lin par des traitements successifs : a base de soude (10g/1),
d’anhydride acétique et d’acide formique. Cela augmente les propriétés d’adhésion

fibre/matrice. IIs en résultent des fibres de lin avec des surfaces de fibres plus lisses.

Bledzki et al. [8] ont trouvé la meilleure méthode de traitement. Elle consiste a appliquer une
concentration en NaOH de 22% sur des fibres de chanvre et une concentration en NaOH de

29% sur les fibres de lin. Le traitement alcalin des fibres a également permis I’augmentation
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de la cristallinité en pourcentage [9] et I'alignement moléculaire de la cellulose. Par la suite,

la résistance de la fibre est améliorée en ¢liminant les substances non cellulosiques amorphes.

Pour évaluer I’influence du traitement alcalin sur les propriétés mécaniques du composite
époxy-fibre de jute, Gassan et al. [10] ont appliqué un traitement de 26% NaOH pendant

20min a une température de 20°C. Les résultats sont illustrés dans la figure suivante :

Tensile strength [N/mm?]

300
250 —
4 ]
Dynamic ;\
strength [N/mm?] !
; : ;0000
300 T
Young's
modulus
[N/mm?]

30000 / Flexural strength

Flexural modulus 300 [N/mm?|
[N/mm?]

Figure 1.2. Influence du traitement NaOHsur les propriétés mécaniques de composites
jute/époxy (V=40 vol%), [10].

» Traitement enzymatique

Les enzymes sont des protéines qui font partie des micro-organismes, des animaux, des
plantes, et des hommes. Elles sont des catalyseurs biologiques. Chaque enzyme catalyse une
réaction ou un substrat spécifique.

Plusieurs chercheurs ont utilisé des enzymes pour extraire les fibres de chanvre, de lin et de
coton [11-14]. Apres nettoyage par pectinase, les fibres de lin obtiennent une structure de
cellulose quasiment intacte. Ce traitement surmonte le processus alcalin des fibres puisqu’elle
permet d’avoir une perte plus faible de poids et une meilleure résistance.

Les fibres non traitées sont de bonnes propriétés mécaniques, mais une fois incorporées dans
une matrice, deviennent moins intéressantes par rapport aux fibres traitées en terme de

propriétés mécaniques globales du composite.

1.3. La matrice

La matrice représente une autre composante trés importante d’un matériau composite. Il s’agit

d’une structure organique légere et déformable. Ses roles principaux sont la protection des
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fibres, la distribution équilibrée de la charge mécanique sur les renforts et I’homogénéisation
du composite. Le type de matrice peut modifier les propriétés mécaniques globales du
composite : module d’¢élasticité, résistance mécanique et ténacité.

En général, on distingue deux types de matrices polymeres : les matrices thermodurcissables

et les matrices thermoplastiques.

1.3.1. Matrices thermodurcissables
Les polymeéres thermodurcissables sont des polymeres infusibles et insolubles. Ils ne peuvent
étre utilisés qu’une seule fois et aprés traitement thermique.
Ils sont trés utilisés en raison de leurs caractéristiques thermomécaniques élevées. Les
principaux sont les polyesters insaturés et les résines époxydes.
Les polyesters insaturés sont trés employés pour usage techniques grace a leur excellent
compromis colt/performance. Pour les applications aéronautiques, ce sont les résines
époxydes qui sont les plus employées [15]. Le tableau 1.2 résume les propriétés mécaniques
et physiques des résines thermodurcissables les plus utilisées.

Tableau 1.5.Caractéristiques des résines thermodurcissables [16]

Résine densité p E(GPa) or(MPa) Tmax(°C)
Epoxyde 1,2 45 130 90-200
Uréthane 1,1 0,7-7 30 100

Polyester insaturé 1,2 4 80 60-200
Urée Formaldéhyde 1,2-1,5 6-10 40-80 140
Phénol Formaldéhyde 1,1-1,3 3-4 35-60 80-300

1.3.2. Matrices thermoplastiques
Les matrices thermoplastiques présentent beaucoup d’avantages par rapport aux matrices
thermodurcissables :
v' Facilité de stockage sous forme de semi produits a température ambiante.
v’ Possibilité de recyclage.
v" Des cycles de transformation plus courts ;
v’ Possibilité de réparation
v Une meilleure tenue a la fatigue.
On pourra les diviser en trois groupes :
v les polyméres de grande diffusion comme le polypropyléne

v les polyméres techniques comme les polyamides, les polyesters thermoplastiques. ..

Mondher HAGGUI 10



Chapitre 1. Etude bibliographique

v' les polyméres de haute performance pour des applications aéronautiques comme le PEEK,
le PPS, le PEI et le PES.

Certains polymeres thermoplastiques peuvent résister a des températures élevées. Cependant,
la mise en ceuvre est réalisée en général par thermo-compression a chaud ou bien par injection
a haute pression. Les thermoplastiques sont utilisés fréquemment sans renfort [17]. Le tableau
1.3 résume les propriétés des résines thermoplastiques les plus utilisées.

Tableau 1.6. Caractéristiques des résines thermoplastiques [16]

Polymeére Tg (°C) T (°O) Densité o o, (MPa) E(GPa)

PP 5 165 0,92 30 1,2
PLA 50-60 150 *x 40-60 34
HDPE -100 134 0,95 28 1,1
PVC 75-105 160-220 1,39 58 2,9
PS 90-100 - 1,05 55 3,2
PET 70 255-265 1,30 47 2,6
ABS 90-120 - 1,05 50 2,5

De nombreux additifs entrent dans la composition finale des matiéres polymériques pour
faciliter leur mise en forme, améliorer ou adapter leurs propriétés mécaniques, €lectriques ou
thermiques, améliorer 1’aspect de surface ou bien diminuer le prix de revient du polymeére

transformé.

1.4. Le composite matrice polymere / fibre naturelle

Les biomatériaux constituent un nouveau débouché pour les fibres naturelles plus
particulierement les fibres de lin. Ils sont établis aujourd’hui sous des objets variés tels que
des hélices, des tableaux de bord ou des matériaux d’emballage [18]. Plus généralement, dans
le domaine d’automobile, on trouve des structures qui contiennent plusieurs kilos de bio-
composites a base de fibres végétales comme le chanvre, le lin ou le sisal : accoudoirs, dossier
de siege, tablettes arriére... [19]. L’¢laboration de matériaux composites renforcés par des

fibres naturelles se fait au moyen plusieurs techniques dont les plus utilisées:

» Le moulage par compression: La compression fait généralement appel a des feuilles pré-
imprégnée de non-tiss¢, ou mat, composées de fibres végétales. Pour imprégner les fibres, on
prépare la séquence d’empilement désirée sur une presse a plateaux chauffants, en ajoutant
une quantité de la résine entre les plis qui est sous forme de films. Ensuite la phase de
compression est réalisée. Cependant, cette technique ne permet pas d’avoir de grandes

structures ou bien de formes complexes.
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» Le moulage par injection : le procédé est avantageux par rapport au moulage par
compression. C'est la technique qui convient le plus pour les fibres végétales courtes, en les
associant a des thermoplastiques, initialement sous la forme de granules, comme le PP, PEHD
ou ABS [20-21]. Un mélange de résine fondu avec des additifs qui sont généralement sous
forme de fibres courtes ou bien des particules est compressé a 1’aide d’une vis sans fin qui par
la suite permet I’injection de la matiere dans un moule. La technique convient bien aux pieces
de structures et aux pieces techniques avec une grande cadence.

» Le moulage par transfert de résine RTM: cette technique est utilisée en particulier pour les
résines thermodurcissables. Elle consiste en I’injection de résine liquide a basse pression en
amont et en contrdlant le vide a 1’aval, dans un moule compacté contenant le renfort fibreux.
Ensuite, le produit polymérise dans le moule, suivi d’une étape de post-cuisson. Tous les
modes classiques de renforts (unidirectionnels, mats a fibres longues ou courtes ...) peuvent

étre utilisées en RTM [22-23].

1.5. Comportement mécanique des composites stratifiés en statique

1.5.1. En traction
Les composites a renfort naturels montrent un comportement trés différent de ceux des
composites a base de fibres synthétique. En effet, de nombreux travaux ont été €laborés dans
le but de spécifier les propriétés mécaniques des bio-composites. Ainsi, Assarar et al. [24] ont
¢tudié le comportement d’un composite unidirectionnel (UD) en lin/époxy, sollicité en
traction suivant la direction des fibres. Ils ont remarqué que le résultat présente un
comportement non-linéaire. A partir de la courbe de réponse contrainte-déformation, ils
distinguent deux phases : une premicre phase considérée linéaire et ¢lastique suivie par une
deuxieme phase qui représente 70 % de la courbe. La liaison de ces deux parties s’effectue
autour d’un point caractéristique appelé «coude» qui prend lieu autour de 0,3% de
déformation. Dans le méme cadre, Poilane et al.[25] et Monti et al. [26] ont trouvé un
comportement similaire a celui-ci en travaillant sur des composites a base de fibre de lin.
Cette bilinéarité est caractéristique des composites a base de fibres longues de lin qui refléte la
particularit¢ de la fibre elle-méme et sa microstructure complexe. Tous les travaux cités
invoquent une grande variabilité au niveau des caractéristiques mécaniques des composites a
base de fibres naturelles. Coroller et al. [67] ont comparé les propriétés en statique du

verre/Epoxy et Lin/Epoxy. Les résultats sont donnés par la figurel.3 :
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Figure 1.3. Comportement en traction des composites : Verre/Epoxy et Lin/Epoxy [67]

1.5.2. En flexion

L’étude du comportement en flexion des composites permet d’identifier leur comportement
mécanique et leur adéquation pour certaines applications. En effet, durant ces dernicres
années, des recherches ont été établi pour la caractérisation mécanique en flexion des
composites a base des fibres naturelles et plus particuliérement ceux renforcés par des fibres
de lin [27-31], [32].

Dans ce contexte, Di Bella et al. [29] ont étudié le comportement de tissus de lin incorporés
dans une matrice époxy. Les résultats ont été interprétés par le biais de la courbe contrainte-
déformation. Cela permet de distinguer trois phases. La premicre est considérée linéaire
¢lastique, ensuite la réponse se transforme en une phase non-linéaire, due au réarrangement
des micro fibrilles. Enfin la contrainte reste stable jusqu’a la rupture. Ce comportement est

retrouvé au cours des travaux réalisés par Daoud et al. [33] sur le composite lin/greenpoxy

(figurel .4).
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Figure 1.4. Courbe de contrainte-déformation pour un essai flexion 3-points appliqué au
composite lin/greenpoxy [33]

1.5.3. En cisaillement

Le comportement en cisaillement est réalis€, généralement, par des essais de traction sur des
composites ayant un empilement de [+ 45]. Dans ce contexte, Liang et al. [34] ont étudi¢ le
composite lin/Epoxy. La réponse contrainte-déformation révéle un comportement non
linéaire. Ce type d’essai permet d’évaluer la qualité de I’interface fibre-matrice au sein de
composite. Les auteurs ont également étudié¢ 1’effet de la température (figure 1.5). D’autres
techniques permettent d’étudier D’interface. En effet, Baley et al.[35] ont étudié le
comportement mécanique en cisaillement du lin/polyester par la méthode pull-out ou de la
microgoutte. Cela consiste a tester une meéche de fibre de lin incorporée dans une gouttelette

de résine de polyester. Les résultats ont montré des propriétés similaires a celles des fibres de

verre.
50
~6pl.5.9bar,20°C
—o-6pl. 4 5bar 70°C g
4D —~—6pl..3‘1bar,‘12CV
Vad

Ty (%)

Figure 1.5. Effet de la température sur le comportement en cisaillement du composite
lin/époxy [35]
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1.5.4. En compression
Plusieurs travaux ont été élaborés pour caractériser le comportement en compression statique
des bio-composites. Dans ce cadre, Baley et al.[36]ont présenté une étude détaillée
développée sur des composites unidirectionnels renforcés des fibres végétales. Ils ont étudié
I’influence du type de fibre (jute ou lin), du polymere (PP, PP / MAPP, PA11, époxy ou
acrylique) et de la fraction volumique du renfort. Les résultats obtenus pour les composites
renforcés par le lin montrent que pour les petites déformations, le module de compression est
trés similaire au module de traction, malgré que la résistance en compression est faible. Aussi,
ils ont noté que le micro flambage des fibres est le mécanisme le plus important qui contribue
a la rupture. Cela permet de mettre en évidence I’influence du taux de fibre pour la résistance
a la compression. En augmentant la fraction volumique du lin, le composite présent une

meilleur tenue mécanique (figurel.6).
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Figure 1.6. Effet de la fraction volumique de fibre sur la résistance en compression pour le
composite lin/epoxy [36]

1.6. Fatigue des composites a base de fibre naturelle

L’¢évaluation des propriétés mécaniques en fatigue des bio-composites a renforts végétals se
trouve dans pas mal de sujet de recherche. En effet, la plupart des études concernent les

composites synthétiques.

Le phénomeéne de fatigue est défini par la dégradation progressive d'une structure soumise a
des chargements fluctuants ou répétées, qui engendre l'apparition et le développement de
fissures qui aménent a la ruine par rupture brutale des structures. Avec I’intérét croissant au
potentiel des bio-composites a renforts naturels dans des applications structurelles, I’étude du

comportement en fatigue s’avére fondamental pour étendre leur champ d’applications.
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Plusieurs chercheurs se sont penchés sur 1’étude du comportement mécanique en fatigue des

composites a base de fibres naturelles.

1.6.1. Principe de I’essai de fatigue
On peut étudier la tenue en fatigue sous différents aspects :
e En fonction de I’amplitude d’une part, telle que la fatigue vibratoire (sollicitations faibles
mais a des fréquences assez ¢levées), la fatigue plastique ou oligocyclique (a faibles
fréquences mais a fortes sollicitations)
e En fonction du mode de sollicitation d’autre part, comme la traction, flexion, torsion,
compression, complexe...
Les essais en fatigue sont générés, soit a force imposée, soit a déplacement imposé. En
général, I’essai a contrainte imposée est trés couramment utilisé car de nombreuses structures
subissent des efforts plutot que des déplacements. Les différents parametres considérés pour
caractériser un chargement en fatigue sont représentés sur la figure 1.7. Le chargement est
essentiellement déterminé par 1’amplitude de contrainte cyclique o, et la contrainte moyenne

om , définies comme suit:

4 Contrainte

P 1 cycle de sollicitation X
G]l'\o‘i‘;
contrainte maximale
AT
étendue de variation de la contrfainte

= '1& b

G.!
amplitude
de la contrainte

v

_Temps
G

m
contrainte m oyenne

Figure 1.7. Cycle de sollicitation en fatigue

Les essais de fatigue en traction peuvent étre réalisés selon la norme ISO 13003.Les essais de
fatigue pour les bio-composite a renfort végétal sont souvent contrdlés en charge et a basse
fréquence (1 Hz). Ces conditions permettent d’éviter tout effet secondaire dii essentiellement
a I’échauffement du matériau. Plusieurs niveaux de chargements sont identifiés en fonction de
la contrainte ultime déterminée par un essai de traction quasi statique. Les résultats des essais
de fatigue sont souvent présentés sous la forme d’un diagramme S-N (courbe de Wohler) qui

représente le nombre de cycles nécessaires pour amener la rupture de 1’éprouvette en fonction
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de la contrainte cyclique, laquelle peut étre représentée par son amplitude, son maximum ou
son minimum. Chaque courbe du diagramme est établie pour une contrainte moyenne

constante.
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Figure 1.8. Principales zones de la courbe de Wohler

En appliquant le principe de Wdhler, la courbe d’endurance peut étre représentée par une
droite de régression:

ZOgN =a-b.o (11)

N représente le nombre de cycles a rupture. a et b sont les paramétres intrinseéques du
matériau déterminés par I’expérience. ¢ est la contrainte maximale appliquée.
Basquin a proposé en 1910 une relation de la forme :
ZOg N =a-b.o (1 2)
Soit encore :

Ces relations assimilent la zone d’endurance limitée a une droite qui ne tend pas vers une
limite op lorsque Nr augmente pour décrire la zone d’endurance illimitée. Pour prendre en
compte la courbure et I’asymptote horizontale (limite d’endurance), Stromeyer [37] a proposé

en 1914 :
log N=a — blog (c-0)p) (1.4)

1.6.2. Comportement d’une fibre végétale soumise a des sollicitations cycliques
Des essais de traction répétée en charge-décharge, réalisés par Baley [35], sur une fibre de lin

montrent que la rigidit¢é augmente pendant I’essai en fonction du nombre de cycle (figure
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1.9.(a)). En revanche, le méme type d’essai a été réalisé sur des fibres de verre E. Le résultat
montre que la rigidité relative a la fibre synthétique demeure constante (figure 1.9.(b)).
L’augmentation de la rigidité de la fibre de lin avec le nombre de cycle peut s’expliquer par
une réorientation des fibrilles de cellulose. Initialement, 1’angle fibrillaire de la couche S2 (qui

représente 80% du volume de la fibre) de la paroi secondaire est de 10° [35].
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Figure 1.9 : (a) Evolution du module d’une fibre de Lin soumise a des sollicitations cycliques,
(b) comparaison avec la fibre de verre [35]

1.6.3. Comportement du bio-composites en fatigue
Le comportement en fatigue dépond de plusieurs parametres du composite : La nature de la
fibre (courte ou longue), la fraction volumique de la fibre, la qualité d’interface fibre/matrice

et la technique de mise en ceuvre ...
» Effet de traitement des fibres

Le traitement des fibres est une opération indispensable pour la mise en ceuvre des bio-
composites, afin d’assure une bonne qualité d’interface fibre-matrice et par la suite une
amélioration au niveau de proprietés mécanique, cela a été remarqué par plusieurs auteurs lors
d’essais de traction. Pour ’essai de fatigue, plusieurs recherches ont été développées pour

quantifier 1’effet de traitement des fibres.

ARNOLDN et al. [38], lors des essais de fatigue réalisés sur des composites a base de fibre de
sisal, ont trouvé que l'influence du traitement des fibres par une solution alcaline est
important pour les contrainte de sollicitation élevées tandis que pour des niveaux de

contraintes faibles, I’effet de traitement est négligeable (figure 1.10).

Mondher HAGGUI 18



Chapitre 1. Etude bibliographique

S

4% | —a— preated fibre epoxy resin composite
- <=+ yntrcated fibre cpoxy resin composiie
000 = preated fibre polyesier resin composite
o, - — untreated fibre polyester resin composite
~ 30, "“m_-,“"
- o B
== B B,
| R - “\-\.\_\_r
- - E
b 1 s - a-:"‘-
i - - -
5 P _— . - ?‘-\.,_‘
.f. .. - By, o “,
= . - T, g,
. | s [ "'h:"'\-;
g i . “a
- 1 T, i
2150 N S
o] g
= gl
100 -
-y oy
ol
30~
0 T T L | T
1 0 1 2 i 4 5 fi 7 B g
Log N,

Figure 1.10: Courbes S-N de composites a base de fibres de sisal traités et non traités [38]

Shah et a/.[39] concluent que les fibres traitées (fibres ayant les meilleures caractéristiques
mécaniques) ont le méme taux de régression de contrainte au niveau de la courbe S-N. Notons
que les essais ont été réalisés sur deux configurations de fibres de lin dont I’'une posseéde une

contrainte maximale de rupture plus de 40% par rapport a 1’autre (figure 1.11).
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Figure 1.11. Effet de traitement des fibres sur le composite lin/polyester (F20 bien traité que
F50) [39].

Pour étudier l'effet de traitement de surface des fibres de chanvre sur les propriétés de fatigue
de composite a matrice polyester insaturé, Shahzad et al. [40] ont traité les fibres par diverses

concentrations de NaOH. La comparaison des courbes S-N (figure 1.12) montrent une
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amélioration mesurable de la résistance a la fatigue des matériaux composites a base de fibres
traités par des solutions de 1% a 5% de NaOH. Par contre, suite & un traitement de la fibre
par des concentrations de NaOH supérieur a 10%, la résistance a la fatigue diminue jusqu’a

environ atteindre le méme niveau donné par des fibres non traitées.

*

A 1% 0%

B 10% ® 5%

2 ——1% 0%

Peak Stress (MPa)

3 4
Cycles to Failure (log N)

Figure 1.12: Courbes S-N de composites a base de chanvre: effet de traitement alcalin [40]

Gassan [41] a montré que, sous une sollicitation de fatigue en mode de traction-traction, une
meilleure interface fibre/matrice conduit & un module dynamique élevé et a une réduction de
la dégradation de la rigidit¢ pour un nombre croissant de cycles a la rupture et pour des

contraintes maximales appliquées.
e Effet de fraction volumique de fibres

La plupart des travaux réalisés dans le but de quantifier 1’effet de la fraction volumique de
fibre montre que 1’augmentation du taux de fibre méne non seulement a une meilleure valeur
de la contrainte maximale de rupture en essai de traction simple, mais aussi a une meilleure

résistance a la fatigue.

Pour interpréter I’effet de la fraction volumique sur le comportement en fatigue de
composites, Shah et al. [39] ont mené des essais de fatigue sur le composite jute/polyester a
quatre fractions volumiques différentes. Le résultat est décrit par la figure 1.13 : plus la

fraction est grande, plus le comportement en fatigue est favorable.
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Figure 1.13: Courbes S-N de composite jute/polyester a différentes fractions volumiques [39]

On peut aussi distinguer I’effet de la fraction volumique en se référant a la micrographie
présentée par la figure 1.14. Il y a deux comportements différents : pour I’échantillon qui
contient la fraction de fibre la plus petite, la rupture est de type fragile tandis qu’au cours de
I’essai appliqué sur I’autre échantillon, avec une fraction volumique plus importante, on

enregistre des délaminages avant la rupture.
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Figure 1.14. Micrographies de ruptures de composite jute /polyester suite a un essai de
fatigue traction-traction a) Vi=17% b) V=38% [39].

e Effet de I’architecture de fibre
Pour les stratifiés la direction de fibre a un effet important sur le comportement en fatigue.

Liang et al. [42] ont montré a 1’aide des essais de fatigue sur des composites stratifiés en

lin/époxy a [0/90]ss et [£+45]3s que les comportements en fonction du nombre de cycles, de
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stratifiés a [0/90];s et [+45]3s est lin€aire. Les éprouvettes a [+45]3s peuvent résister a plus de

2x10° cycles sous un chargement au moins égale 4 50% UTS.
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Figure 1.15. Courbes S-N de [0/90]3s et [+45]3s lin/époxy composite [42]

Shah et al.[39] ont mené des essais de fatigue traction-traction sur 3 architectures de
composites lin/polyester : 2 uni-axial ([0]4 [90]4) et 1 bi-axial ([£45]4) (figure 1.16).
L’analyse confirme les résultats trouvés précédemment : Plus les fibres sont orientées a la

direction de chargement plus le composite résiste a I’endommagement causé par fatigue.
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Figure 1.16. Effet de disposition de fibre sur le comportement en fatigue mode traction-
traction [39]
Gassan [41] a identifi¢ I’influence du type de renfort (lin, jute), présentant une structure
unidirectionnelle (UD) ou tissée et des parametres de fabrication, sur la capacité
d’amortissement des bio-composites.

e Plastification du composite
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Lors d’une sollicitation cyclique, le comportement (c-¢) décrit une boucle d’hystérésis (figure
1.17). Elle correspond a un décalage entre 1’évolution de la contrainte et 1’évolution de la
déformation en fonction du temps. La surface engendrée par la boucle hystérésis est

représentative du comportement visqueux du matériau.

0 &

L1775

Omin f-----

b B

Emin E.l:;a_\' Emax £
Figure 1.17. Paramétres mesurés et exploitables

Le but de cette méthode est d’exprimer 1’énergie dissipée en fonction de la durée de vie du
matériau. Certains auteurs [42-43] considérent que les mécanismes d’endommagement sont a
I’origine de ce comportement dissipatif résultant de la fatigue du composite. En effet, le
scenario de fatigue est caractérisé par le fait que les dommages sont diffus. Ensuite, leur
multiplication par décohésion de la liaison fibre/matrice conduit a la rupture. Une réduction
progressive de la résistance et de la rigidit¢ est remarquée. Celles-ci engendrent une
augmentation significative de la perte d’énergie. Ce comportement est du a plusieurs facteurs

dont:
- La nature viscoélastique de la résine et de la fibre,
- L’amortissement thermoplastique,

- L’amortissement de friction dii au glissement entre fibre/matrice ainsi que le

décollement interfacial,

- La dissipation d’énergie lors du processus de I’endommagement

e Evolution de la rigidité au cours des essais de fatigue:

L’endommagement d’un matériau se caractérise par une perte du module d’Young E. Ainsi, la
plupart des travaux réalisés pour évaluer la résistance en fatigue des composites sont suivis

d’une étude de la perte de rigidité.
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Liang et al.[42] ont évalué¢ le rapport entre la différence de contraintes (Ac) et de
déformations (Ag) entre les points haut et bas de la boucle d’hystérésis des essais réalisées en
traction et en cisaillement sur des composites lin-époxy [+45]3s. Les résultats trouvés sont

présentés par les deux courbes suivantes :
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Figure 1.18. Suivi de I'évolution du module typique en cisaillement et en traction [42]
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Figure 1.19. Evolution du module relatif aux éprouvettes testées en cisaillement a) et en
traction b) [40]

L’¢évolution du module en trois phases, qui sont 1’initialisation, la perte réguliere de module et
I’accélération, sur les éprouvettes a [+45]3s correspond bien a ce qui est décrit pour les
composites traditionnels. On note une perte de 15 a 20% en fin de vie. Un phénomeéne de

raidissement du matériau est remarqué sur les éprouvettes a [0/90]3s. Le module peut
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augmenter jusqu’a 6% dans certains cas, au fur et a mesure, de I’essai de fatigue. Puis, il reste

stable jusqu’a la rupture. Toutefois, dans quelques cas, on peut constater une diminution du

module avant la rupture [42].

Elouaer et al. [43] ont travaillé sur le composite Polypropyléne PP fibres courtes de chanvre.

Ils ont étudi¢ I’évolution des pertes de rigidité (évolution de la rigidité endommagée sur la

rigidité initiale) en fonction du nombre de cycle pour différents niveaux de chargement dans

le cas du PP/Chanvre Blanc. La perte de rigidité s’accroit avec le niveau de chargement. Par

contre, elle demeure inchangée (rapport E/EQ0 =1) dans le cas des chargements inférieurs ou

égaux a 50%. Dans le cas d’un chargement a 85% de la contrainte ultime, la perte de rigidité

atteint 40%. Ce constat est également valable pour les autres matériaux.
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Figure 1.20. Evolution du rapport E/E0 en fonction du nombre de cycle pour différents

niveaux de chargements [43].

L’introduction des renforts dans le PP atténue le comportement viscoplastique du matériau

mais engendre dans certains cas la rupture [43].

1.7. Impact

Les structures composites sont sujettes a différents types d’impact au cours de leur service :

des chocs lors des manipulations en phase d’assemblage ou des impacts en service. Les tests

d’impact peuvent étre classés selon plusieurs catégories :
- Impact  faible vitesse : entre 0 et 50 m.s™
- Impact a vitesse modérée : entre 50 et 200 m.s-1

- Impact a vitesse ¢élevée : entre 200 et 1000 m.s-1

Mondher HAGGUI

25



Chapitre 1. Etude bibliographique

- Impact hyper vitesse : supérieure a 4000 m.s™

- Crash de la structure : étudié pour des vitesses verticales entre 7 et 10 m.s™
Les études expérimentales de 1’impact a grande vitesse entrainent des difficultés spécifiques
au niveau de la réalisation ainsi qu’au niveau de 1’acquisition. En fait, plusieurs problémes
expérimentaux apparaissent comme la fluctuation du chargement, les effets d'inertie, et la
difficulté¢ de mesure des résultats [44]. Par contre, dans I'impact a basse vitesse, la durée de
contact est assez longue ce qui permet de déterminer les caractéristiques mécaniques du
matériau [45].
On s’intéresse dans cette étude a I’'impact basse vitesse. L’objectif est d’identifier les
différents mécanismes d’endommagement associ¢ a I’impact (délaminage, rupture de fibres,
fissuration matricielle, etc...). Cela permet de quantifier la diminution drastique de la tenue

résiduelle des composites [44-46].

1.7.1. Le principe du test d’impact

Les essais dynamiques par poids tombants sont, pour la plupart, des essais sur structures. Les
énergies d’impact peuvent atteindre quelques kilos Joules. Le principe de cette machine
consiste a laisser tomber une masse déterminée de fagon guidée et d’une hauteur h sans
vitesse initiale sur une éprouvette encastré a sa base (figure 1.21). On doit toujours faire un
équilibrage pour éviter le frottement aux niveaux des colonnes verticales. Dans cette étude on

s’intéresse a ce type d’essai.

l T Systeme
Masse variable anti-rebond
\\ r_,/ Guidage
Capteur d'effort L /
[ )
[ ]
y Force Mg
Vitesse

Support

Déplacement

Svsteme de conditionnement
des signaux et d’acquisition
des données mecaniques

Figure 1.21. Synoptique du banc d’essais d’impact.
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1.7.2. Impact d’un stratifié
L’application de I’impact (basse vitesse / basse énergie) sur un composite stratifiés
unidirectionnel engendre plusieurs mécanismes d’endommagement qui sont classés selon la

littérature en trois catégories : la fissuration matricielle, les ruptures de fibres et les

délaminages (figurel.22) [47-50].
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pli mférienr = délaminage délaminage du pli oppose &
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Figure 1.22. Mécanismes d’endommagement suite a des essais d’impact sur les composites
unidirectionnels (a et b) et leurs interactions intra et inter-plis (c)[47]

En effet, la microfissuration de la matrice est le premier mécanisme qui apparait. Cela dépond
fortement de 1’épaisseur de I’éprouvette. Dans le cas de plaques épaisses, cette fissuration se
développe sur le coté supérieur impacté. Tandis que pour des plaques fines, la matrice se
fissure du coté opposé a I’impact. De ce fait, I’application de I’impact & certains niveaux
d’énergie entraine des fissurations qui atteignent 1’interface entre deux plis d’orientations
différentes. Cela engendre le phénomeéne du délaminage. Par ailleurs, la concentration des
contraintes en pointe de fissure peuvent induire des micro-délaminages entrainant une perte
de la rigidité axiale du composite. Généralement, une zone délaminée posseéde une forme
oblongue dans le sens des fibres proches du pli opposé a la face impactée. La taille de cette
zone dépond de plusieurs facteurs, tels que la différence entre les modules d’Young
longitudinal et transversal d’un pli (E11 et E22), I’épaisseur du pli ainsi que le comportement a
la flexion de la plaque lors de I'impact. Le mécanisme de délaminage entraine une
dégradation significative des propriétés mécaniques de la structure surtout lorsqu’il apparait
de maniere dissymétrique par rapport au plan moyen du composite car cela entraine des

zones de sur-contraintes lors des impacts.
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Contrairement a I’impact a vitesse ¢levée, qui engendre des déformations localisées, un

impact a basse vitesse provoque une déformation globale [51- 54].

1.7.3. Comportement d’un composite a I’impact
Chawla et Bastos [55] se sont intéressés a 1’étude de I’influence de la fraction volumique des
fibres sur les propriétés mécaniques (telles que le module de Young, la résistance maximale
en traction) et sur les propriétés d’impact des composites a renforts en fibres de jute non
traitées et résine de polyester insaturée. Santulli [56] a étudié le comportement post-impact
d’un composite de type textile-tissé de polyester renforcé par des fibres de jute, soumis a de
faibles vitesses d’impact, et il a été noté que ce composite présente de mauvaises propri€tés a
I’impact. De méme Pavithran et al. [57] se sont intéressés, au moyen de 1’essai de Charpy, a
I’énergie de rupture des composites en fibres de sisal/polyester, fibres de banane/polyester, et
des composites en fibres d’ananas/polyester.
» Effet du traitement de la fibre
Srinivasa et al.[58] ont étudié 1’effet d’un traitement alcalin de 10% KOH pendant 36h sous
30°C de la fibre d’areca sur le comportement a I’impact des composites obtenue au moyen
des essais de Charpy et Izod. Les auteurs ont trouvé que le traitement des fibres donne aux
composites une aptitude trés importante a absorber 1’énergie d’ impact.
» Effet de la fraction volumique des fibres
Le taux de fibre dans le composite représente le facteur le plus important qui permet une
bonne tenue a I’impact.
Tong et al.[59] ont étudié I’effet de la fraction volumique de la fibre de chanvre associée a
une matrice en polyester sur la résistance d’impact. Les dommages d'impact dans la fraction
riche en fibres sont localisés et ce type d’échantillons résistent pour des niveaux d’énergies
d’impact élevés jusqu'a 5J contrairement a la fraction faible en fibre la résistance ne dépasse
pas 2J. A des faibles énergies d’impact, le dommage était & peine visible de la part de deux
faces de I’échantillon méme si la dégradation de la résistance et le module sont considérables
(environ 20%). Pour des énergies d'impact élevées (2,5 J et J 5), une fissuration de la face de
contact et une grave rupture des fibres ont été constatés sur la face opposée a I’impacteur,
avec des dégats couvrant la totalité¢ de la zone a l'intérieur des bagues de serrage. En effet,

avec un impact 5 J, il y’a un état de quasi-pénétration [59] (figure 1.23).
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Figure 1.23. Variation des caractéristiques mécaniques normalisées a) contrainte résiduelle b)
module résiduel lors des essais d'impacts, en fonction de 1’énergie pour deux fractions
volumiques de chanvre [58]

Benoit [60] a étudié¢ le comportement a 1’impact du composite polyéthyléne/fibre de chanvre
pour différentes fractions volumiques de fibre 0%,10%,20% et 40%. Les résultats permettent
de déduire que 20% de fibre donne au composite une meilleure résistance a 1I’impact.
Contrairement aux autres propriétés mécaniques, la résistance a I’impact est plus complexe
a interpréter. En effet, la matrice polymeére est caractérisée par une bonne capacité a amortir le
chargement subi sans aller jusqu'a la rupture. Cependant, lorsqu’on introduit la fibre, on
amene plus de rigidité qui favorise la résistance. De plus, 1’effet de traitement de la fibre
intervient dans le comportement a I’impact. En assurant un compromis entre la ductilité¢ du

polymeére et la rigidité du composite, on aura la meilleur valeur de la résistance a I’impact.

1.8. Test d’impact —fatigue

Shahzad et a/.[40] ont étudié le comportement en fatigue de composites a matrice polyester
renforcés de fibres de chanvre qui ont été soumis a des chocs a faible vitesse a des niveaux
d'énergies de 1, 2 et 3J. Les essais de fatigue testée sont en mode de tension - tension a une
fréquence de 1 Hz (R = 0,1). Les courbes S-N résultantes (figurel.24) montrent une

dégradation significative de la performance en fatigue a la suite de 1'impact.
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Figurel.24 : Comparaison des courbes S-N des échantillons impactés et non impactés [40]

La normalisation de courbes S-N (figure 1.25) montre que toutes les tendances sont similaires.
Ceci permet de remarquer que 1'effet de dégats sur la performance de fatigue était semblable a
l'effet sur la résistance a la traction statique. Les valeurs des coefficients de sensibilité¢ de
fatigue des échantillons impactés ont été jugées assez similaires, ce qui suggere que, l'effet
des dommages d'impact sur la résistance a la fatigue est la méme, quelques soit le niveau

d'énergie de lI'impact [40].
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Figure 1.25. Comparaison des courbes S-N normalisées des échantillons impactés et non
impactés [40]
1.9. Comportement en vibration linéaire et non-linéaire des composites stratifiés

L’étude de comportement en vibration est un outil qui permet de caractériser les matériaux

composites en dynamique. Deux parameétres sont généralement étudiés suite a une excitation
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\

donnée a savoir la fréquence de résonance et I’amortissement modal. Les méthodes
expérimentales de mesure des vibrations consistent a mettre en résonance un échantillon a
I’aide d’une force oscillante (figure 1.26). La résonance est identifiée par le pic de I'amplitude
des vibrations induites dans le systétme correspondant a un déphasage entre le signal de
lI'excitation et celui de la réponse fréquentielle. Généralement, pour le cas de vibrations
linéaires, on utilise un marteau d’impact pour 1’excitation, tandis que pour le cas de vibrations

non linéaires, on utilise un pot vibrant.

Accélérométre

Amplificateur
de puissance

Eprouvette

Analyseur Potvibrant

Standard
Research
Systems

Conditionneur
G.R.A.S

Figure 1.26. Dispositif expérimental de mesure des vibrations [61]

1.9.1. Comportement en vibration linéaire
Daoud et a/.[33], Monti et al.[62] et Assarar et al. [63] ont étudié le comportement vibratoires
des composites a base de fibres de lin dans le cas de la configuration encastrée/libre. Les
résultats trouvés permettent de mettre en valeur les propriétés modales des bio-composites. Ils
ont montré que ces matériaux possédent un facteur d’amortissement plus important que celui
du composites a fibres synthétique (figure 1.27). Ce comportement est induit par les

propriétés intrinseques des fibres de lin et particulierement par leur morphologie.
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Figure 1.27. Comparaison des propriétés d'amortissement spécifique des stratifiés renforcés
de verre et renforcés de lin [63]

Dans le méme cadre, Prabhakarana et al. [64] ont comparé le comportement vibratoire des
composites renforcés de fibres de lin et celui des composites renforcés de fibres de verre. Ils
en ressortent que dans le cas du lin, I’amortissement des vibrations est supérieur de 51,03%,
ce qui signifie que [’'utilisation des composites renforcés de fibres naturelles donne de

meilleurs résultats en ce qui concerne les propriétés d’amortissement des vibrations.

1.9.2. Comportement en vibration non-linéaire
Le comportement mécanique en statique de matériaux composites a renfort végétal est
considérée non lin€aire vue I’hétérogénéité et la forte anisotropie induite par les renforts et
puis par I’endommagement. En effet, la technique de mesure vibratoire non linéaire permet de
dégager et quantifier la source de non linéarité. Dans ce contexte, Hammami et a/.[65] ont
appliqué cette technique sur les stratifiés verre/epoxy contenant des délaminages incorporés
dans le matériau a la phase de fabrication. Les résultats trouvés ont montré que la présence
d’un défaut dans le matériau favorise une non linéarité marquée par un décalage fréquentiel.
Aussi, Daoud et a/.[66] ont étudié ’effet de I’introduction d’une couche viscoélastique dans le

composite lin/greenpoxy. Ils ont monté que la technique de mesure non linéaire représente un

outil efficace pour la caractérisation de la non linéarité au sein de la structure étudiée.

1.10. Analyse multi-échelles du comportement mécanique des composites

Les matériaux composites sont considérés comme des structures complexes vu
I’hétérogénéité de leurs compositions. De plus, plusieurs mécanismes d’endommagement

s’initient et évoluent au cours des sollicitations mécaniques. Dans ce cadre, une analyse multi
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échelle semble étre nécessaire pour suivre, qualifier et quantifier les différents mécanismes
afin d’établir un model mécanique global. Cette analyse consiste a décrire le composite
suivant trois approches: la premiére, dite macro, étudient le stratifi¢ a 1’échelle de la
structure. La deuxiéme, dite micro se focalise a 1’échelle de la microstructure. La troisiéme est

une approche intermédiaire, dite méso, qui correspond a I’échelle du pli.

1.10.1. Approche macroscopique
Cette approche consiste a établir des modeles décrivant le composite a 1’échelle de la
structure. En effet, Ils sont basés sur deux étapes successives. En premier lieu, un calcul
global a I’aide de la théorie des stratifiés et la reconstruction des champs de contraintes.
Ensuite, une application des critéres de la rupture classique pour prédire le moment
d’apparition ou d’évolution des dégradations [68]. Pour la deuxiéme étape les criteres les plus
utilisés sont ceux de déformations / contraintes maximales, de Von-Mises, de Tsai-Wu et de

Hashin.

1.10.2. Approche microscopique
Elle est représentée par des modeles micromécanique et ce pour intégrer la physique des
mécanismes de dégradation a travers les techniques d’homogénéisation permettant de passer
au modele numérique et les calculs prédictifs. Cependant, le calcul peut €tre trés coliteux et
comporte certaines limitations au niveau du traitement des interactions et couplage entre les
mécanismes. Le principe est d’intégrer 1’effet matériau a 1’échelle de composite (pli) puis a

I’échelle de la structure (plusieurs plis et interfaces) [69].

1.10.3. Approche mésoscopique

Il s’agit d’une approche intermédiaire [70]. Les modeles utilisés considérent que la structure
est comme étant un empilement de deux constituants : le pli et I’interface.

Toujours la modélisation est basée dans un premier temps sur I’identification des différents
mécanismes de I’endommagement. Ensuite, Ils seront introduits dans les modeles selon
I’échelle a laquelle ils se présentent. En effet, les mécanismes d’endommagement diffus sont
considérés a 1’échelle du pli. Ils tiennent en compte I’hypothése de la mécanique de
I’endommagement des milieux continus, puisqu’ils sont considérés comme localement
homogenes. Le deuxiéme mécanisme est le délaminage qui caractérise la qualité de
I’interface. On le représente par des ¢léments cohésifs. Finalement, pour le mécanisme de la
fissuration transverse, il est traité de deux maniéres, selon la littérature : soit d’une maniére

continue, soit d’une maniére discréte.
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1.11. Conclusion

Dans des larges secteurs industriels, les bio-composites a renfort végétal montrent un potentiel
considérable. Pour cela leur application pour des structures est devenue de plus en plus
importante. Toutes les recherches décrites dans ce chapitre ont montré que ces matériaux
possedent des propriétés mécaniques en statique et en dynamique comparable a celles
obtenues pour des composites a renforts synthétiques a savoir les fibres de verre ou les fibres
de carbone. Un grand intérét est port¢ a 1’é¢tude du comportement mécanique des bio-
composite sous chargement dynamiques dont I’impact. Nombreuses études ont mis en valeur
la résistance des matériaux composites stratifiés croisés. Cependant les composites a renforts
végétales sont trés sensibles a plusieurs paramétres dont le type de fibre, le traitement, la
fraction volumique, ainsi que I’architecture de I’empilement pour les stratifiés.
L’éco-conception des systemes dynamiques doit assurer un compromis entre 1’aspect
écologique et l'amortissement des vibrations. Dans ce sens, plusieurs travaux expérimentaux
et numériques ont montré que 1’introduction de fibres végétales dans une matrice polymere
permet d’avoir une structure présentant une haute performance vibratoire.

L’application de tout type de chargement sur les bio-composites, donne naissance, apres une
phase ¢élastique, a des mécanismes complexes d’endommagement. Une analyse de ces

mécanismes permet d’alimenter une carte de matériaux utilisable dans le dimensionnement.

L’objectif  globale de cette étude est d’établir une analyse a différent échelles le
comportement mécanique du composite a base de fibre de lin. Le choix d’une matrice
thermoplastique doit étre effectué en tenant compte de la technique de mise en ceuvre
appropriée. Ensuite, le bio-composite obtenu sera soumis a des sollicitations mécaniques en
statique et dynamique couplées a des outils de caractérisation de I’endommagement afin
d’obtenir les différentes grandeurs caractéristiques du matériau. Des mesures vibratoires sont
nécessaires pour comprendre toute source de non-linéarité dans le composite. Les ressources
obtenues a travers les travaux expérimentaux peuvent étre utilisés pour alimenter un modele

bien adapté a la description de ces matériaux.
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Chapitre 2. Etude du comportement mécanique globale d’un matériau

composite a base de fibres de lin

Résumé

Ce chapitre présente une étude expérimentale du comportement mécanique en statique et en
dynamique de matériaux composites. Une premicre partie est consacrée a la définition et le
choix de différents constituants du matériau ainsi que sa mise en ceuvre. Le choix est porté sur
une résine thermoplastique dite Elium en tant que matrice et des fibres longues de lin comme
renfort. La technique retenue pour la mise en ceuvre est I’infusion de résine liquide. La
deuxieéme partie comporte 1I’expérimentation par des essais statiques et des essais répétés de
traction sur plusieurs configurations de composite, afin de déterminer ses grandeurs
caractéristiques. Une étude détaillée des différents mécanismes d’endommagement constatés
au sein des matériaux est proposée. Cette analyse est basée sur deux techniques pour la
caractérisation de 1’endommagement: L’observation microscopique au Microscope
Electronique a Balayage (MEB) pour différents niveaux de chargement couplée a I’analyse
des éveénements constatés par Emission Acoustique (EA) au cours de 1’essai. Une troisiéme
partie de I’étude est orientée vers une analyse expérimentale du comportement mécanique par
chargements cycliques afin de caractériser la durabilité. En effet, il est intéressant d’explorer
la capacité¢ de résistance du bio-composite a des sollicitations de type fatigue en traction-
traction et en flexion 3-points. L’analyse réalisée en conséquence aborde nombreux

parametres dont la perte de rigidité, 1’énergie dissipée et le facteur de perte.
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2.1. Introduction

Les Bio-composites a renfort végétal, plus particulierement ceux a base de fibres de lin, sont
devenus une solution de choix a de nombreuses applications et ce dans divers secteurs
industriels [71]. A titre d’exemple, le transport automobile, naval ou encore 1’équipement
pour I’environnement, les sports et les loisirs. En effet, par soucis environnemental, ’'usage du
lin comme renfort permet d’augmenter la part de recyclabilité voir la biodégradabilité des
matériaux quand il est associé a une résine d’origine naturelle [33]. Les nombreux avantages
résident dans les propriétés intrinseéques telles qu'une densité faible contribuant a 1’allégement
des structures [72]. La qualité d’isolation acoustique et thermique couplée a leurs coits
réduits [72] constitue des avantages indéniables. De ce fait, un grand nombre de recherches
ont ¢t¢ menées, au cours des dernieéres années, pour étudier les propriétés mécaniques de

composites renforcés par du lin et soumis a des sollicitations statiques et dynamiques.

Au cours des essais réalisés en statique, en dynamique ou en fatigue, des mécanismes
d’endommagement s’initient et évoluent dans les biocomposites renforcés en fibres de lin. Le
cumul de ces mécanismes explique la dégradation des propriétés mécaniques et la rupture
finale du matériau [73]. Lorsqu’il s’agit de renfort naturel, ce phénomene devient fortement
conditionné par de nombreux facteurs tels que la fraction volumique des fibres, la qualité de
l'interface fibre-matrice, les conditions environnementales, la géométrie de l'éprouvette, la
sévérité du chargement appliqué et bien d’autres parameétres [74]. L'introduction de fibres
naturelles dans les polymeéres engendre plusieurs phénomeénes rendant le comportement
anisotrope et non linéaire. De plus, la méthode de traitement de fibres représente souvent un
facteur qui influence les propriétés mécaniques et les caractéristiques interfaciales des
composites. Ainsi, pour produire une structure biocomposite optimale, en particulier avec
moins de porosités, il est primordial de sélectionner les techniques de traitement et les

parametres de mise en ceuvre le plus appropriés [26].

Dans ce cadre, I’objectif de ce chapitre est de présenter d’une part, les techniques et
protocoles adoptés pour la mise en ceuvre de composites Lin/Elium et d’autre part, une
démarche de caractérisation expérimentale établie a travers une campagne d’essais couplée a
des moyens de controle pour identifier le comportement mécanique en statique et en fatigue.
Plusieurs configurations de composites stratifiés UD et crois¢ (CR (0/90), CR (+45°)) sont
analysées. Dans le cas des essais statiques, les résultats sont corrélées a des observations

microscopiques et ce dans le but d’identifier, qualifier et quantifier les différents mécanismes
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d’endommagement. De plus, certains essais, en statique et en cyclique, ont été¢ couplés a la
technique d’émission acoustique lors de leur réalisation. En conséquence, le traitement des
résultats obtenus conduit a une description de la chronologie d’endommagement. Les résultats
des essais cycliques concernent des modes de chargement fatigue en traction-traction et en
flexion 3points. Les principales grandeurs paramétriques considérées en vue de quantifier et
de caractériser I’endommagement sont la rigidité du matériau, 1’énergie dissipée et le facteur

de perte.

2.2. Matériaux et mise en ceuvre

2.2.1. Présentation des constituants et leurs caractéristiques

2.2.1.1. La fibre de Lin

La fibre de lin représente I'une des fibres naturelles les plus populaires dans le monde plus
particulicrement dans I’Europe. En effet, la France est le leader mondial en termes de
production de lin. Grace a leur caractére écologique, aussi bien qu’a leurs propriétés
spécifiques, ces fibres sont exploitées dans plusieurs domaines : Leur transformation produit
majoritairement des textiles et leur association a d’autres matiéres séduit de plus en plus des
applications et des secteurs industriels innovants. C’est les propriétés mécaniques spécifiques
du lin qui apportent performance et compétitivité aux nouveaux matériaux biosources.
Plusieurs recherches ont montré que la microstructure de ces fibres est complexe et elle
traduit, a [D’échelle macroscopique, une variabilit¢ des propriétés spécifiques. Une
représentation de I’architecture d’une fibre élémentaire est proposée par Bourmaud et al [75]
(figure 2.1). En effet, les fibres de lin possédent une section polygonale due a leur croissance
sous forme de faisceaux. La considération d’une section circulaire entraine une erreur de
I’ordre de 10% par rapport a la section réelle [75]. La section est formée de deux paroi : une
dite primaire noté P et une autre secondaire divisé en trois couche S1, S2 et S3. Les parois de
la fibre sont constituées de micro fibrilles de cellulose imprégnées dans une matrice

d’hémicellulose.
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Figure 2.1. Morphologie d'une fibre de lin élémentaire [75].

Dans cette étude, les renforts utilisés sont des fibres de lin unidirectionnelles (UD) fournis
sous forme de rouleau par la sociét¢ LINEO. Il s’agit d’un voile de fibres, possédant une

masse volumique de 200 g.m™ commercialisé sous le nom de FlaxTape 200 (figure 2.2).

Figure 2.2. Fibre de lin FlaxTape.

2.2.1.2. La résine Elium

La résine utilisée dans la présente étude est un produit de la société ARKEMA fourni sous
I’appellation Elium®150. Il s’agit d’une résine thermoplastique liquide de type acrylique
activée par un peroxyde. L’infusion et la polymérisation de cette résine sont réalisé¢ a
température ambiante avec des temps de durcissement courts .L’Elium permet 1’obtention de

pieces de grandes tailles par rapport aux autres technologies thermoplastiques avec des
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propriétés mécaniques similaires a celles des pi¢ces en Epoxy. Une comparaison des
propriétés mécaniques de la résine Elium par rapport a d’autres résines commerciales est
proposée dans le tableau suivant :

Tableau 2.1. Comparaison des principales propriétés mécaniques de la résine Elium et de
résines Epoxy

Module d’Young Déformation a la Contrainte a la Masse
(GPa) rupture (%) rupture (MPa) volumique (kg.m™)
Elium 3.28 2.03 44 1190
GreenPoxy 56 3.15 3.6 51 1200
Epoxy SR 8500 3.5 1.2 41 1185
Epoxy SR 1700 4.2 3.1 84 1180

2.2.2. Mise en ceuvre par infusion de résine liquide

2.2.2.1. Description
La technique utilisée pour la mise en ceuvre des composites de 1’étude est 1’infusion de
résine liquide sous vide LRI (Liquid Resin Infusion). Ce procédé permet 1’¢laboration de
plaques de composites stratifiés et unidirectionnels. Le protocole consiste a découper les plis
sur le voile de fibres de lin selon la configuration choisie. Ensuite, un cycle de séchage est
appliqué aux plis afin d’¢éliminer toute humidité excessive et garantir ainsi une bonne
adhésion avec la matrice et une meilleure qualité du composite. L’opération consiste a
introduire et séjourner le renfort en lin dans une étuve pendant une heure a une température
de 110° [76, 26]. Apres le séchage, les plis constitués de fibres sont insérés entre deux tissus
d’arrachage et disposés sur un moule plat préalablement ciré. Ensuite, Un milieu drainant
accompagné d’un film micro-perforé est posé sur I’ensemble pour assurer I’écoulement de la
résine d’une mani¢re homogene. L’introduction de la résine est assurée a 1’aide de deux
gaines positionnées sur le tissu drainant a I’entrée comme a la sortie. La gaine d’entré est
relié a un tuyau qui est plongé dans un bac de résine activée et la gaine de sortie est reli¢ a
un autre tuyau du coté la pompe a vide. L’ensemble est recouvert par une bache
imperméable supportant la température. La fixation de la bache est effectuée par un joint
d’étanchéité en mastic. Une premicre opération de dégazage de I’ensemble sous la bache
doit étre réalisé par application d’une dépression en maintenant le tuyau d’entré de la résine
fermé. Ensuite, ce dernier sera ouvert pour permettre I’écoulement de la résine vers la
préforme et remplir la gaine d’entrée qui assure la diffusion de la résine a travers le milieu
drainant. Une fois 1’écoulement atteint la gaine de sortie, I’entrée de la résine est fermée en

gardant la dépression active. Lorsque la température de I’ensemble dépasse le pic
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exothermique, qui se situe aux environs de 50°C, la polymérisation du matériau prend lieu
pour donner une plaque de composite. Finalement, apres le refroidissement de 1’ensemble, la
dépression est arrétée en coupant la pompe a vide. Il est fortement conseillé de réaliser le

démoulage apres 24 heures (figure 2.3).

Figure 2.3. Technique de mise en ceuvre de composite.

Figure 2.4. Exemple d'une plaque de composite.

2.3. La caractérisation expérimentale du matériau

2.3.1. Etude de la microstructure
La mise en ceuvre du composite Elium-Lin est réalisée pour obtenir plusieurs configurations
de stratifié. La variabilité¢ est parmi les aspects qui influencent le comportement mécanique.
Une ¢étude de la microstructure est en conséquence indispensable pour caractériser ces
matériaux. En effet, des observations microscopiques ont été réalisées sur des éprouvettes
saines. La figure 2.5 présente la vue en coupe suivant I’épaisseur d’un échantillon Lin/Elium
[02/90;]s. On remarque une grande hétérogénéité au niveau de 1’organisation du renfort dans
la matrice ainsi que d’autres défauts liés principalement a I’interface fibres-matrice. Des

limitations ont été enregistrées pour cette méthode d’observation tels que sa profondeur de
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champ qui est trés réduit ainsi que la nécessit¢ d’un meilleur polissage (la qualit¢ du
polissage, le fait d’utiliser 1’eau lors du polissage, le frottement, ....). En effet 1’utilisation de
I’eau pour le polissage engendre des effets indésirables sur la fibre et aussi sur ’interface. Des
¢tudes ont montré que la présence de I’eau apporte des changements sur le comportement

global des composites a renfort végétale [77-78].

Figure 2.5. Observations par microscope optique

Pour compléter les informations issues de la microscopie optique la technique du microscopie

¢lectronique a balayage (MEB) a été adoptée.

La visualisation sous MEB et la réalisation de micrographies a permis d’identifier plusieurs
types de défauts locaux. La figure 2.6 montre une répartition non homogene du renfort dans la
matrice. Il apparait clairement des zones ou les fibres sont regroupées en faisceaux et d’autres
ou les fibres sont unitaires. D’autant plus, les faisceaux appelés aussi la fibre technique
contient des décohésions d’interfaces fibre/fibre. Par ailleurs, il est constaté d’autres défauts
en surface tels qu’un taux de porosité non négligeable autour des fibres et des décohésions

fibre/matrice.
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Figure 2.6. Défauts issus de la mise en ceuvre des composites Lin/Elium

2.3.2. Les propriétés physiques
L’étude des propriétés physiques du composite est basée essentiellement sur la détermination
des taux respectifs des constituants la fibre, la matrice et de la porosité au sein du matériau.
Selon les normes et les procédures usuelles, il convient de procéder par une méthode de
calcination et/ou de dissolution chimique pour éliminer un ou plusieurs constituants.
Toutefois, ces techniques s’averent étre efficaces seulement pour des renforts synthétiques et

non cohérentes avec les composites a renfort végétal.

Une autre technique inspirée du principe d’ Archimede semble plus intéressante. Elle nécessite
d’appliquer des pesées successives sur un minimum de 5 échantillons prélevés sur le
composite. Initialement, ces derniers sont pesés a sec a I’aide d’une balance de grande
précision. Ensuite, les échantillons sont immergés dans 1’eau pour mesurer leur volume par
pesée. Cela permet la détermination de la masse volumique p. du composite. En effet, pour

¢valuer le taux de fibre dans le composite on commence a déterminer la fraction massique de

fibre @' qui est donné par la relation suivante, Eql :

g =L @.1)

m

c

Avec N et S sont respectivement le nombre de plis du composite considéré et la surface de
I’échantillon pesé. p, représente la masse surfacique de fibres qui est de I’ordre de 200 g.m™
(d’apres la fiche technique du fournisseur de lin) et m,. la masse de 1’échantillon de composite.

Connaissant la valeur de la fraction massique on peut I’insérer dans la relation proposée en

€quation 2.2 pour déterminer la valeur de la fraction volumique (pi :
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%:%%_DH (22)

pm €t pysont respectivement les masses volumiques de la matrice et des fibres. p, est
déterminée par la méthode de pesée hydrostatique d’un échantillon de résine Elium pure.
Alors que la valeur de pr est prise de la littérature et est équivalente a 1500 kg.m™ [9]. Le
résultat trouvé permet de considérer un taux de renfort de I’ordre de 40% Enfin, le calcul du
taux de porosité par la relation donnée en équation 2.3 demeure possible en considérant tous

les parametres déterminés précédemment.

S A4S
V. =1-p, ¢_m+ﬂ (2.3)
pf pm

La méthode ainsi décrite permet d’estimer la valeur du taux de porosité¢ a 6% en moyenne

avec un écart de 1’ordre de + 2%.

2.4. Comportement mécanique en statique

2.4.1. Essai de traction
Le but de réaliser des essais de traction en statique sur les composites Lin/Elium est double. 11
permet ainsi de déterminer les principales grandeurs caractéristiques du composite et
d’identifier les différents modes et mécanismes d’endommagement subi par le matériau.
Aussi, ces essais sont indispensables et sont considérés comme une référence pour pouvoir
réaliser et interpréter d’autres essais cycliques, essais en dynamique vibratoire ou en
dynamique rapide. Les essais de traction a rupture en statique ont été réalisés sur différentes
configurations d’éprouvettes dont des UD avec plusieurs orientations et des stratifi¢ croisés.
Dans cette ¢tude, deux approches d’évaluation et de controle non destructif ont été utilisées

pour caractériser I’endommagement.

2.4.1.1. Protocole expérimental

Les essais de traction ont été¢ réalisés avec une machine de traction hydraulique standard
Instron équipée d'un capteur de force 100 kN. Les déformations dans le sens de la traction ont
¢été¢ mesurées a l'aide d'un extensometre (Figure 2.7). Les éprouvettes de traction testées ont
des géométries rectangulaires de dimensions 25x250x3mm. Tous les stratifiés préparés

unidirectionnels et croisés [0,/90,]s ont été testés sous chargement uniaxial jusqu’a la rupture,
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avec une vitesse de 1mm.mn’1, conformément a la méthode de test standard ASTM D3039M,

[79].

Mors de
fixation

Eprouvette
Capteurs EA

Extensomeétre

Figure 2.7. Essai de traction

Le module de Young E est déterminé par la pente de la partie linéaire de la courbe contrainte-
déformation (c-¢). La résistance a la traction oy, de chaque échantillon est déterminée a
partir de la charge maximale supportée avant la rupture finale de I’échantillon. Les valeurs
longitudinales et transversales ont été obtenues a partir d'échantillons UD-0° et UD-90°. Afin
d’assurer une bonne répétabilité, les essais ont été reproduits sur cing éprouvettes et ce pour

chaque configuration.

Des analyses expérimentales macroscopiques et microscopiques ont ¢té réalisées pour des
niveaux de chargement bien définis. Deux techniques ont été utilisées pour visualiser les
éventuels changements de la microstructure de I’échantillon : La microscopie optique et la
microscopie €lectronique a balayage MEB. De plus, les essais ont été suivis par la technique
d’émission acoustique (EA). Deux capteurs d'une bande passante comprise entre 100 kHz et 1
MHz sont couplés aux échantillons et connectés a un systéme d'acquisition EPA (Euro
Physical Acoustic). Au cours des essais, les signaux recgus par les capteurs avec une fréquence
d'échantillonnage de 5 MHz sont amplifiés a l'aide d'un préamplificateur a gain de 40 dB,

traités par la carte PCI et convertis en différents parameétres acoustiques.
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2.4.1.2. Résultats des essais
Les courbes typiques de la contrainte en fonction de la déformation issues des essais de
traction sur des échantillons stratifiés unidirectionnels et stratifiés croisés sont présentées sur

la figure 2.8.

200
Eﬂ] -
=
= 20
P
| =
% 150
(=]
L]
100 A
S
n T T T T T T T
00 0.2 0.4 0.8 0.8 1.0 1.2 1.4 18
Deformation (%)
(a)
140
120 -
100
o
'
= a0
4k
E
m
£ %7
2
E
_z] -
0 . . . . . .
0,0 0.2 0.4 0.8 0.8 1.0 1.2 1,4
Deéformation (%)
.(b) . . .
Figure2.8. Evolution de contrainte/déformation issues des essais de traction: a) UD-0° and b)
[02/90.]s.
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Toutes les courbes de différentes configurations présentent une tendance non linéaire et
évoluent sur trois étapes consécutives. La premicre est linéaire jusqu'a 0,1% de la déformation
et fait référence au comportement mécanique é¢élastique et réversible du bio-composite. La
deuxiéme étape est une phase non linéaire qui pourrait étre associée a la création et a
I'évolution de mécanismes d'endommagement [80-81]. Cependant, dans la troisiéme étape, un
comportement linéaire et relativement inélastique est observé. Cela peut correspondre a
I’intensification et au développement de I’endommagement avant la rupture totale de
I’échantillon. Les propriétés mécaniques du bio-composite unidirectionnel sont présentées
dans le tableau 1. (Er, 6rrupt), (ET, O1rupt) €t E4s ont été déduites respectivement des essais de
traction effectués sur des échantillons UD-0°, UD-90° et UD-45°. Alors que la résistance
OLTrup @ €té déterminée a partir d'un essai appliqué sur un composite stratifié croisé [0,/90,]s

qui sera noté par la suite par CR-(0/90).

Tableau 2.2. Propriétés mécaniques d’un composite unidirectionnel Lin/Elium.

Propriétés élastiques Propriétés a la rupture
Composantes Valeurs composantes Valeurs
EL(GPa) 23 OrLrupt(MPa) 210
Er(GPa) 3.2 Otrupt(MPa) 7.5
Ei1r(GPa) 13.3 oLtrup(MPa) 115

VLT 0.35

2.4.1.3. Analyse de I’endommagement

Au cours de I’essai de traction sur les différents échantillons de biocomposite, nombreux
évenements attribués a des mécanismes d’endommagement ont été¢ enregistrés. Dans le but
d’identifier les scenarios de dégradation tout au long de I’essai sur le matériau, il s’avere
intéressant de procéder par couplage et corrélation de plusieurs approches et méthodes
d’analyse. En effet, les résultats d’observations microscopiques et de 1’analyse des
évenements acoustiques enregistrés au cours de 1’essai sont présentés et discutés dans la

section suivante.

2.4.1.3.1. Observations a différentes échelles du composite
La figure 2.9 illustre une vue macroscopique globale des éprouvettes sollicitées jusqu'a la
rupture. L’orientation des fibres par rapport a la direction de chargement conditionne

I’endommagement et la rupture totale du matériau. En effet, pour les éprouvettes UD-0°
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l'initiation de I’endommagement se produit transversalement dans la zone médiane de
l'échantillon et se propage longitudinalement. Pour les éprouvettes croisées CR-(+45°), le
délaminage devient le mécanisme principal qui pilote I’endommagement. Pour les CR-
(0/90°), la rupture s’initie et se propage principalement dans le sens transversal a cause de la
rupture des fibres. Finalement, pour les UD-(90°), I’endommagement se produit selon une

ligne transversale plus précisément au niveau de la matrice.

() (b) © (d)

Figure 2.9. Essai de traction jusqu'a la rupture de I’¢échantillon

Dans I’objectif d’établir une analyse détaillée de I’endommagement, des observations par
microscopie €lectronique a balayage ont été effectuces sur les facies latéraux des éprouvettes
pour différents niveaux de chargement. Deux configurations de stratifiés sont ainsi analysées,

CR-(0/90) et CR-(+45).

Figure 2.10 et 2.11 illustrent ’ensemble des mécanismes d’endommagements apparus suite a
une sollicitation en traction statique. Les décohésions fibre/fibre sont trés visibles dans les
faisceaux de fibres. Nombreuses décohésions fibre/matrice sont constatées ainsi que des
fissurations matricielles de longueurs ne dépassant pas 40 micron. La présence de défauts
issus de la mise en ceuvre contribue fortement a la propagation de fissures jusqu'a la
saturation. La rupture finale est généralement traduite par une rupture de fibres dans des zones
denses en discontinuités et favorisant ainsi la formation et 1’évolution de fissures

macroscopiques.

Par ailleurs, afin d’approfondir I’analyse, les observations microscopiques ont été focalisées

sur une zone limitée et représentative de 1’éprouvette. Ainsi, lors d’un essai sur une méme
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éprouvette, des micrographies de la zone identifiée sont prises a différents niveaux de
chargement. La méthode permet en conséquence un suivi visuel des mécanismes qui s’initient
et évoluent en fonction de I’évolution du niveau de chargement. La figure 2.10 représente les
vues pour des niveaux de sollicitation de 20%, 40%, 60% et 80% de la contrainte a la rupture
pour un composite crois¢é CR-(0/90°). On constate que les défauts majeurs se produisent au
niveau de D'interface entre les deux plis d’orientations différentes. L’augmentation de la
charge engendre 1’évolution de la fissure déja initiée. A un niveau de contrainte critique, la
charge devient supportée uniquement par les fibres orientées dans la direction de la

sollicitation et il s’ensuit une rupture totale purement transversale.

Vac-High PC-High 5kV x 300
Elium-Lin_CRO0/90

Vac-High PC-High 5kV X300 e———100 ym 000064 | Vac-High PC-High 5KV X300  see———m—m——100 ym 000077
Elium-Lin_CR090 Elium-Lin_CR090

(c) (d)
Figure 2.10. Scenario d’endommagement pour le composite Lin/Elium CR-(0/90°) :
(a) 20%,(b) 40%, (c) 60% et (d) 80% de la contrainte relevée a la rupture.
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En outre, pour le composite a +45° les fissures qui engendrent I’endommagement
apparaissent sur des lignes a 45° de la direction de chargement. Cela favorise la création du
mécanisme de délaminage. Il en résulte une rupture totale de 1’échantillon comme illustré par

la figure 2.11.

W g o y p - D
- )
& & e Y q
Vac-High PC-High 5kV x300 — 100 pm 000013 ] Vac-High PC-High 5kV x 300
Elium-Lin_CR+-45 Elium-Lin_CR+-45

Vac-High PC-High 5kV x40
Elium-Lin_CR+-45 Elium-Lin_CR+-45

() (d)

Figure 2.11. Scenario d’endommagement pour le composite Lin/Elium CR-(£45°) :
(a) 20%, (b) 40%, (c) 60% et (d) 80% de la contrainte relevée a la rupture.

2.4.1.3.2. Analyse de I’endommagement par Emission acoustique EA

L’¢évaluation et le controle non destructif par émission acoustique au cours de I’essai apparait
comme une approche tres utile et trés intéressante pour situer I’origine de la non linéarité du
comportement. La méthode permet aussi d’apporter des informations précises sur les
différents mécanismes d'endommagement au sein des matériaux sollicités en chargement

statique ou encore cyclique.
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Généralement, les données de 1’émission acoustique peuvent étre inspectées et analysées de
deux manieres: Soit par une analyse basée sur la forme d'onde acoustique, soit par une analyse
basée plutdt sur des parametres. La premicre est utilisée dans cette étude grace a sa capacité
d’acquisition élevée en termes de composants acoustiques, tandis que la derniére est
considérée comme une méthode traditionnelle réduite. La figure 2.12 illustre une forme
typique d'une onde acoustique et ses parametres. Pour distinguer le signal du bruit et pour
rester dans la bonne plage de fréquences, il convient de déterminer avant le début de chaque
essal le paramétre seuil d’acquisition a I’aide de la technique Pencil Lead Breaking (PLB)

[82].

tension
i Temps de montée

—) Coups
A o

Amplitude

F Y
v

Durée

Figure 2.12. Caractéristiques d'une onde acoustique

Une fois des données recueillis lors de 1’essai enregistrées, le logiciel NOESIS [83] permet
d’analyser et puis classifier les événements acoustiques. L'amplitude, le temps de montée, la
durée, I’énergie, et le nombre de coups au pic sont considérés comme des parameétres
temporels efficaces pour la classification des données. L'algorithme K-Mean [84] est exploité
en tant que outil de classification non supervisée [85-88]. Le nombre optimal de classes est
identifié¢ en considérant la valeur moyenne minimale du coefficient de Davies et Bouldin Rij

(D & B) [89], donnée par la relation ci-dessous:

d

i

n d+d.
Ri/(D&B):%Zmaxi( A jj (2.4)
i=1
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Ou, k est le nombre de classes, di et dj sont les distances moyennes respectivement dans les

eme

i et j"“ classes et djj la distance moyenne entre les classes i et j.

Les résultats obtenus apres la classification sont présentés par les courbes de l'amplitude et le
nombre de coups cumulé en fonction du temps pour différentes configurations (figure 2.13 et

figure 2.14).
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Figure 2.13. Distribution de I’amplitude de chargement en fonction de temps pour des essais
de traction: a) UD 0°,b) CR[0,/90,]s,c) UD45° et d) UD90°
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Figure 2.14 Nombre des coups cumulés en fonction de temps pour des essais de traction:
a)UD 0°, b) CR[02/90,]s, c)UD45° et d)UD90°

Quatre classes sont identifiées pour les stratifiés unidirectionnels a 0° et les stratifiés croisés et
seulement trois classes pour les échantillons UD-45° et UD-90°. La classe A comprend les
premiers événements apparaissant dans la chronologie des spécimens. La distribution des
signaux est relativement similaire pour les quatre types de spécimens et les cinq descripteurs
temporels. L'amplitude est dans la plage de [40-50 dB]. Par conséquent, la classe A peut étre
associée aux mécanismes de la microfissuration de la matrice [90-91]. La classe B apparait
¢galement pour toutes les configurations a une amplitude comprise entre [45 et 60 dB]. Cela
peut étre attribué a un décollement de I’interface fibre / matrice. La troisiéme classe C est

estimée comme étant le retrait de la fibre. Elle représente le dernier événement précédant une
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défaillance pour les UD-45° et UD-90°. Dans cette classe, les ondes acoustiques atteignent
une amplitude comprise entre 65 et 80 dB. La derni¢re classe D contient généralement peu
d'événements avec un taux d'énergie élevé et une amplitude allant jusqu'a 78 dB. L’apparition
de ces événements annonce la rupture du spécimen. Cette classe n'existe pas pour les
spécimens UD-90° et UD-45°. Par conséquent, il semble logique de les attribuer a des

ruptures de fibres et de faisceaux de fibres.

2.4.2. Essai de traction répétée (charge-décharge)
Les essais de traction continue présentent une limitation au niveau de la quantification de
I’endommagement. Cela peut étre expliqué par la rapidit¢ de création et de propagation des
défauts. Pour remédier a ces limitations, des essais de traction cyclique (charge-décharge) ont
été¢ réalisés pour les configurations UD-0° et CR-(0/90°) du composite Lin / Elium. Le
principe est de monter en contrainte par un incrément apres chaque déchargement jusqu'a la

rupture de I’éprouvette.

2.4.2.1. Description qualitative de I’endommagement

La figure 2.15 présente les courbes de contrainte/déformation des essais de traction charge-
décharge sur deux configurations différentes du composite. Les formes de boucles d'hystérésis
sont enregistrées en fig. 2.15 a) pour UD-0° et en b) pour CR-[0,/90,]s. La pente, qui
représente le module tangent, diminue apres chaque cycle charge-décharge jusqu'a la rupture
du matériau. La surface inclue a l'intérieur des boucles d'hystérésis augmente
progressivement, indiquant le comportement visqueux du composite. On remarque que dans
le cas du stratifié croisé, les boucles d'hystérésis sont larges en les comparant au cas de 'UD-
0°. Ainsi, I’énergie dissipée au cours de I’essai sur le stratifié¢ croisé est plus élevée et

I’endommagement qu’il subit est atteint plus rapidement.
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Figure 2.15. Courbe contrainte/déformation pour des essais de traction charge-décharge: a)
UD 0° et b) CR[0,/90,]

La technique de suivi de ’endommagement par émission acoustique a été appliquée aussi a
des essais de traction cycliques avec la méme approche et avec la méme méthode de
classification que celle développée lors des essais de traction statique. L'amplitude des
événements et le nombre de coups cumulé ont été enregistrés et donnés en fonction du temps

respectivement dans les figures 2.16 et 2.17.
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Figure 2.17. Nombre de coups cumulés en fonction de temps pour des essais traction
charge-décharge: a) UD 0° et b) CR[0,/90,];.

Dans les tracés de I'amplitude en fonction du temps, chaque cycle est donné par un groupe
d'événements indiquant la phase de charge suivie d'une zone vide contenant peu
d'événements correspondant a la décharge. Cela pourrait étre utile pour distinguer les
différents mécanismes d’endommagement dans chaque cycle. Les deux configurations du
matériau ont le méme ordre chronologique. Cependant, pour les courbes du nombre de

coups cumulés en fonction de temps (figure 2.17), il est clairement observé que le
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développement des tracés pour toutes les classes du stratifi¢é crois€ augmentent
progressivement par rapport au composite unidirectionnel dans lequel la progression est
brusque. Cela peut étre di a la grande quantité de fibres de lin dans le sens du chargement
[92].
2.4.2.2. Description quantitative de |’endommagement
La dégradation du comportement mécanique global du composite est exprimée, a 1’échelle
macroscopique, par la baisse de sa rigidité représentée sur les courbes de la figure 2.18. En
effet, les courbes décrivent I'évolution du phénoméne d'endommagement par un descripteur
macroscopique définit comme le rapport entre la rigidité obtenue suite a chaque chargement
(Ie module tangent) et le module d’Young initial £,/ Ey et ce en fonction de la contrainte
appliquée aux matériaux étudiés (Eq. 2.5) [93].
Do =1- (&] (2.5)
EO

Ou Ey et E; sont respectivement le module de Young de matériau vierge et endommagg.
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Figure 2.18. Endommagement macroscopiql(le)en fonction de la déformation au cours d’un
essai traction charge-décharge : a) UD-0° ; b) CR-[0,/90;];.

L’endommagement évolue au cours des essais de traction cyclique par rapport a la
déformation de maniere différente pour chaque configuration selon plusieurs stades. Pour les
¢chantillons UD-0 °, il se déroule en trois phases: Une évolution rapide dans les premiers
cycles jusqu'a 0,3% de déformation. La corrélation de cette constatation avec les résultats
d'EA, illustrés par la figure 2.16, montre clairement que la fissuration de la matrice et la
décohésion fibre-matrice sont les principaux mécanismes d'endommagement présents a ce
stade. Ensuite, la pente de la courbe change jusqu'a 1,2% de déformation. Dans ce cas, la
création d'un mécanisme supplémentaire est estimée, ce qui pourrait étre le déchaussement
de la fibre. La troisieme phase de courbe correspond aux deux derniers cycles. Elle est a
I’origine de la rupture des fibres telle qu'elle est représentée dans les résultats d’EA.
Toutefois, pour les stratifiés croisés, I’endommagement se présente avec un taux élevé au
cours des premiers cycles, puis devient lent a la fin de 1’essai, en raison de 1’accumulation de
différents mécanismes au premier stade, tels que la microfissuration de la matrice, la
décohésion fibre-matrice et le déchaussement des fibres. La rupture des fibres commence au

cours des trois derniers cycles.

2.5. Analyse Mécanique Dynamique (DMA)

L’analyse mécanique dynamique (DMA) est une méthode qui permet de caractériser le
comportement dynamique de matériaux en fonction de la température et de la fréquence. Dans
cette étude, I’effet de la température sur les propriétés dynamique est présenté pour la matrice

en Elium ainsi que pour les composites Lin/Elium unidirectionnels et croisés.
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2.5.1. Méthode expérimentale
Les essais DMA ont été réalisés sur une machine Metravib DMA + 50 en mode traction
(Figure 2.19). La longueur entre les mors de fixations était de 40 mm. Un déplacement
statique de 18 um et un déplacement dynamique de 3 um ont été appliqués sur 1'échantillon a
une fréquence de 1 Hz. La bande de température varie entre -30° C et 200° C par paliers de
5° C. La vitesse de chauffage est de 0,03° C ¢ s-1. Deux essais ont été réalisés pour chaque
configuration pour confirmer les résultats présentés. Les dimensions des échantillons de

composite sont de 60*10 mm avec une épaisseur d’environ 2.8 mm.

Figure 2.19. Banc d’essai d’analyse mécanique dynamique DMA

2.5.2. Effet de la température sur la rigidité
La figure 2.20 représente la variation de la rigidité en fonction de la température lors d’un
essai de traction. On distingue plusieurs zones qui permettent de décrire le comportement du
matériau composite en fonction de la température. En effet, a des basses températures
inferieur a la température de transition vitreuse Tg, qui est a I’ordre de 80°C, les composites
ainsi que la matrice Elium pure présentent des modules ¢levés. Ils sont considérés comme un
solide vitreux. En particulier, pour les deux configurations UD-0° et CR-(0/90), les essais ont
¢été ¢laborés a partir de -30°C. Cela permet de conclure que d’autant la température est basse
d’autant le module d’¢élasticité est élevé. La chute du module en fonction de la température
est quasi-linéaire. Sa vitesse est trés importante pour le composite UD-0°. En continuant a
chauffer, une deuxiéme phase apparait qui est caractérisé par des relaxations secondaires ou
des transitions de type 3 et y au niveau du polymeére constituant le composite [94]. Ces

relaxations sont a I’origine des mouvements locaux des unités constitutives des chaines
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principales. En s’approchant de la température Tg, la mobilité des chaines devient plus
importante. Cela se traduit par une relaxation principale ou la transition « . Ensuit, au dela de
Tg, une chute rapide et importante est remarquée pour atteindre un état caoutchoutique
précédent 1’écoulement du polymeére constitutif du composite. Néanmoins, pour les deux
configurations UD-0° et CR-(0/90) le module reste a une valeur non nulle traduisant I’effet

des fibres de lin dans le sens de la sollicitation.

Module d'young E (GPa)

0 . . —ie .
0 50 100 150 200

Temperature (°C)

Figure 2.20. Effet de la température sur la rigidité des matériaux.

2.5.3. Effet de la température sur I’amortissement
Les essais DMA permettent d’obtenir plusieurs parametres représentants le bilan énergétique
du composite pour une gamme de température bien définie lors d’un essai de traction. En
effet, le module de stockage (E’) permet de mesurer I’aptitude du composite a stocker de
I’énergie mécanique et le module de perte (E’”) permet de mesurer 1’énergie dissipée. Le
rapport de deux modules permet d’évaluer le facteur de perte noté Tanm o décrivant
I’amortissement relatif au matériau testé. Les figures 2.21et 2.22 représentent respectivement
I’évolution du module de perte et de I’amortissement en fonction de la température pour les

différentes configurations des composites.
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Figure 2.21. Effet de la température sur le module de perte
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Figure 2.22. Evolution de I’amortissement en fonction de la température

Les résultats obtenus pour le module de perte (E’”) reportés sur la figure 2.21 montrent que les
propriétés d’amortissement ne sont que légérement modifiées jusqu’a 70 ° C par rapport a la
température initiale. Une augmentation de (E’’) d’environ 20% est marquée pour les
composites UD-0° et CR-(0/90) tandis que pour les autres configurations on enregistre une
faible diminution moins de 8%. Ensuite, pour une température autour de Tg le module de
perte augmente brusquement pour atteindre un pic dont ’amplitude est différente pour
chaque matériau ainsi que la température correspondante. En effet, lorsque la rigidité est

importante le module de perte devient aussi important. Les résultats permettent de remarquer
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que I’insertion des fibres dans le sens de la sollicitation entraine un décalage de température a
laquelle apparait le pic. Finalement, pour des températures élevées une chute de module est

remarqué pour atteindre un niveau nul pour I’Elium pur, ’'UD-90 et le CR-(+/-45).

L’évaluation de module de perte et de stockage permet de représenter I’amortissement en
fonction de la température (Figure 2.22). Les résultats montrent que la matrice d’Elium
possede une capacité d’amortissement importante par rapport aux composites a fibre de lin.
L’évolution de la température montre une transition entre 1’état vitreux et 1’état caoutchouteux
de la matrice. Les composites, autour de cette transition, possédent un comportement
purement viscoé€lastique. Durant 1’état vitreux les propriétés mécaniques du matériau sont
dominées par celle de la fibre de lin. Au dela de la transition I’effet de 1’interface fibre

/matrice joue un role trés important [33].

2.6. Comportement des composites soumis a des sollicitations cycliques
2.6.1. Comportement des biocomposites en fatigue traction-traction

2.6.1.1. Protocole expérimental

Les configurations d’échantillons, unidirectionnel UD-0° et crois¢ CR-[0,/90,]s, testés en
traction statique monotone sont reprises lors d’essais en fatigue traction-traction selon la
norme ASTM D3479 [95]. Les essais ont été réalisés avec le méme dispositif expérimental
décrit en protocole expérimental en section 2.4.1.1 avec une charge contrdlée utilisant une
forme d'onde sinusoidale et une fréquence de 10 Hz (Figure 2.23). Le taux de charge R
définie par I’équation 2.6 est égal a 0,1 [96]. La température au cours des essais est mesurée et

I’écart AT® ne dépasse pas 7°C. Différents niveaux de chargement ont été appliqués pour

AN

Frinfof = — — — — _—— —— = ———— =

chaque configuration.

Charge

Figure 2.23. Profile de chargement pour un cycle de fatigue
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R="min — 0.1 (2.6)

OU Gmax €t Omin SONt respectivement les contraintes maximales et minimales appliquées.

Différents taux r (Eq. 2.7) de la valeur de résistance ultime a la traction ont été appliqués pour
les deux configurations de matériaux: stratifiés UD et croisés. Les essais de fatigue ont été

réalisés jusqu'a la rupture.

po=—m (2.7)

O-Lrupt
Ou, Gprypt st la contrainte maximale a la rupture.

2.6.1.2. Evolution des propriétés mécaniques

e Perte de la rigidité
L'évaluation de la rigidité du matériau composite au moyen des chargements cycliques est
considérée comme une méthode pertinente pour étudier la durabilité et suivre 1’évolution de
I’endommagement. En effet, le principe consiste a suivre 1’évolution du déplacement maximal
dmax pour chaque cycle de sollicitations. La dégradation est représentée en pourcentage en

rapportant le déplacement maximal a chaque cycle au déplacement maximal au premier cycle.

La figure 2.24 montre I’évolution du déplacement (dmax/dOmax), représenté par E / E0O, en
fonction du nombre de cycles a la rupture pour le UD-0 © et le stratifié croisé [0,/90;]s en
utilisant une échelle semi-logarithmique. Pour les deux configurations, il est constaté que la
variation de rigidité se résume par deux étapes. Pour la premiére, une chute brusque, en
particulier dans les 100 premiers cycles. Pour la deuxieéme, la décroissance de la rigidité

devient plus lente.
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Figure 2.24. Perte de rigidité: a) UD 0° et b) CR-[0,/90;]s.

La rupture des échantillons UD correspond a une chute d'environ 25% du déplacement
maximal. Tandis que pour les stratifiés croisés, la rigidité décroit jusqu'a atteindre environ
30%. Ceci révele l'influence de l'architecture des composites sur I'évolution de la rigidité, ce
qui pourrait s'expliquer par le comportement viscoplastique des fibres de lin dans la direction
de chargement. L'orientation des fibres a une grande influence sur les propriétés relatives a la
rigidité et sur la manieére dont I’endommagement se développe au cours du temps. Comme

dans les composites conventionnels; les plis dont I’orientation des fibres de lin est désaxée par
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rapport a la direction de chargement favorisent un état de contrainte combinée au niveau de

I’interface fibre- matrice : contrainte normale et contrainte de cisaillement [69,96].

e Boucle d’hystérésis
Pour étudier le comportement de charge/déplacement lors d'essais de fatigue traction-traction,
100 points expérimentaux ont été enregistrés en temps réel pour chaque cycle chargement-
déchargement. La figure 2.25 montre les courbes correspondantes aux cycles suivants: 1,10,
102, 103, 104, 5.10% et 10° avec un taux de charge d'environ 65% de la résistance a la traction.
Toutes les courbes représentées ont la forme d’une boucle d’hystérésis. Elles ont été
translatées le long de ’axe de déplacement pour permettre 1’analyse du comportement du

composite.
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Figure 2.25. Boucles d’hystérésis a différents cycles: a) UD 0° et b) CR[0,/90,]s
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Les résultats montrent que I’air intérieur de la boucle d'hystérésis diminue pour les deux
configurations. En effet, les premicres boucles sont plus larges que les dernieres. Au fur et a
mesure que l’essai progresse dans les cycles, les boucles d'hystérésis deviennent de plus en
plus minces. Cet effet s’explique par une forte activité des mécanismes d'endommagement au
cours de la premicre étape du cycle de vie en fatigue, en particulier au niveau de l'interface
fibre-matrice. Dans un deuxiéme temps, la densité des microfissures de la matrice atteint
généralement un état de saturation [97]. Les fibres de lin contribuent également a la séquence
d’endommagement d’une maniére progressive en raison de leur microstructure complexe [98-
100]. Dans ce contexte, Silva et al. [101] ont montré, en analysant le comportement en fatigue
des fibres de sisal, que la cinétique d’endommagement dans les fibres végétales commence
par une modification de la forme des cellules fibreuses, passant de la forme circulaire a la
forme ovale. De plus, les microfissures créées dans la paroi secondaire évoluent vers les
lamelles moyennes et créent un délaminage entre les cellules fibreuses adjacentes, puis des
microfissures atteignent les couches de la paroi cellulaire, entrainant la ruine du lien entre tous

les composants de la structure.

e Energie dissipée et facteur d’amortissement

Les boucles d’hystérésis définissent 1’évolution de la contrainte en fonction du déplacement
pour chaque cycle au cours d’un essai de fatigue. L’analyse des données recueillies représente
un moyen utile pour suivre et décrire I'é¢tat du matériau. En particulier, la zone délimitée par
chaque courbe pourrait servir pour évaluer I’énergie dissipée dans le matériau. En effet, tel
qu’il est représenté sur la figure 2.26, il est intéressant d’évaluer deux types d’énergies. D une
part, I’énergie dissipée E; correspondante a la surface a 'intérieur de la boucle. D’autre part,
I’énergie potentielle maximale E, donnée par la zone située sous la partie de chargement
[102]. Une simple sommation trapézoidale est utilisée pour évaluer les deux énergies dissipée
et potentielle. Pour chaque cycle, £, et E; sont données par les équations Eq.2.8 et Eq.2.9
[102]:
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Figure 2.26. Energie potentielle (Ep) et énergie dissipée (Ed)
1 n
E, = ) Dy —d){[fd)+ f(d)]-[g(d,.)+gd)]} (2.8)
i=1
1 n
E, = EZ(d,-H —d)f(d,)+ f(d)] (2.9)
i=1

La figure 2.27 illustre 1'énergie dissipée par rapport au nombre de cycles pour les deux
configurations de composites UD-0° et CR-[0,/90,]s a une charge maximale atteinte égale a
65% de la résistance statique. Les tracés montrent une tendance similaire pour les
configurations. Une chute rapide dans les premiers cycles jusqu’a 2x10* cycles est suivie
d’une diminution progressive. Le composite unidirectionnel dissipe deux fois plus d'énergie
que le composite croisé. Par ailleurs, une mesure de I’écart de la température effectuée lors
des essais de fatigue pour les deux configurations de matériaux a montré que la valeur de AT
d’UD-0° est deux fois supérieure a celle du composite crois¢. Cela pourrait révéler la

cohérence des résultats expérimentaux présentés a la figure 2.27.
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Figure 2.27. Energie dissipée en fonction du nombre de cycle
L'évaluation des deux énergies permet la détermination du facteur de perte, appelé aussi

facteur d’amortissement, illustré en fonction du nombre de cycles. Il est donné par 1’équation

suivante (Eq.2.10), [102]:
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Figure 2.28. Facteur de perte en fonction du nombre de cycles

La figure 2.28 représente 1’évolution du facteur d’amortissement en fonction du nombre de

cycles pour les deux configurations de composites UD-0 ° et CR-[0,/90,]s. Les tendances
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décrites par les deux séries de points sont similaires et montrent que le facteur de perte subit
une chute rapide au cours des premiers cycles. A partir de 2.10% cycles, il continue & diminuer
légérement et ensuite, il se stabilise avant la rupture finale de 1’échantillon & partir de 8.10*
cycles. Ce constat traduit une forte accumulation, au début des essais de fatigue, des
mécanismes d’endommagement dans le composite et ce en accord avec I’évolution décrite par
les pertes des rigidités évaluées précédemment et représentées en figure 2.24. Ainsi, il
convient de considérer ce paramétre comme un indicateur approprié¢ de la cinétique de

I'endommagement et de son accumulation pour les essais de fatigue.

2.6.1.3. Analyse de I’endommagement par émission acoustique
En raison du comportement non lin€aire du biocomposite, une analyse détaillée par EA
permet d’identifier les types de mécanismes d'endommagement qui affectent la durabilité du

matériau lors des essais de fatigue.

Comme dans le cas des essais statiques monotones, le protocole et la technique d’acquisition
sont réalisés en tenant compte de la méthodologie de classification non supervisée détaillée
précédemment. Par ailleurs, le nombre optimal de classes est obtenu par la méthode des
moyennes K et avec le facteur minimum Rij (D & B). Le seuil d'amplitude est établi a 45 dB
pour les échantillons unidirectionnels et croisés. Les résultats sont présentés par les tracés
d'amplitude et le nombre de coups cumulés en fonction du nombre de cycle. Les essais sont

effectués a un taux de charge d'environ 65% de la résistance a la traction.

La figure 2.29 illustre quatre classes pour les deux configurations. En se référant a
l'identification développée précédemment, les résultats permettent de percevoir une premicre
classe A correspondant a la microfissuration de la matrice avec un grand nombre
d'événements. Une deuxiéme classe B peut étre attribuée a un décollement fibre / matrice.
Puis, une troisiéme classe C est estimé comme étant un déchaussement de la fibre. La
quatrieme classe D est caractérisé par la plus haute amplitude correspondant au mécanisme de

rupture des fibres.

Pour les stratifiés croisées, d’apres la figure 2.29.b, tous les mécanismes d'endommagement
apparaissent dés le premier stade et avec un taux ¢élevé d'événements acoustique. Ces derniers
correspondent a l'initiation et a la multiplication de microfissures. Ensuite, les événements
acoustiques diminuent au cours de 1’essai jusqu’a I’étape de la rupture totale de 1’échantillon
provoquée par le déchaussement et la rupture des fibres. Ce constat est différent de celui noté

lors des essais de traction statique monotones ou la rupture des fibres apparait des la premicre
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¢tape. Cela pourrait expliquer I’origine de deux phases de perte de la rigidité décrites

précédemment dans la section 2.6.1.2. En effet, chaque mécanisme d’endommagement est

caractérisé par une plage d'amplitude. La fissuration matricielle (classe A) se produit entre 45

et 59 dB, la décohésion fibre/matrice (classe B) se situe dans une plage de 45 a 59 dB, le

déchaussement des fibres (classe C) survient entre 65 et 80 dB et la rupture de fibres dépasse

78 dB.
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Figure 2.29. Distribution de I’amplitude en fonction du temps pour des essais de fatigue

traction-traction: a) UD 0° and b) CR-[0,/90;];.
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Figure 2.30. Nombre des coups cumulés en fonction du temps pour des essais de fatigue
traction-traction: a) UD-0° et b) CR-[0,/90,];.

La figure 2.30 permet de mettre en exergue la différence, en termes de poids, entre les
mécanismes d’endommagement. Il est clair que les événements « coups » résultant de la
fissuration de la matrice et du déchaussement fibre/matrice sont beaucoup plus importants que
ceux obtenus des autres mécanismes. Lors du chargement cyclique, les défauts

d’imprégnation fibre/matrice et les faibles propriétés interfaciales sont considérées comme
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des facteurs importants contribuant a I’endommagement, en particulier pour la configuration
croisée. Cela peut s’expliquer par le fait que le déchaussement fibre / matrice et le glissement
par frottement se développent lors de 1’extension de la fissure. Cependant, les fibres restent

relativement intactes et propagent la fissure [102].

Contrairement aux configurations de composites stratifiés croisés, les ruptures de fibres
n'apparaissent pas des le début de 1’essai sur le composite unidirectionnel. En plus, le taux de
déchaussement fibre-matrice est plus important. L'amplitude du signal acoustique varie selon
les différents modes d’endommagement. La plage d'amplitude allant de 45 a 57 dB
correspond a la microfissuration de la matrice, de 48 a 68 dB a la décohésion interfaciale, de

62 a 78 dB au déchaussement des fibres et jusqu'a 77 dB a la rupture de fibres.

Tous les résultats des essais réalisés en chargement unidirectionnel ont montré la présence de
quatre classes dans les données EA, qui définissent les mécanismes d’endommagement.
Cependant, en cas de chargement réversible, ’endommagement se développe a travers
plusieurs mécanismes tels que le flambage et le délaminage des fibres. Généralement, dans les
essais de fatigue en compression, la classification des données d’EA conduit a distinguer un
nombre de classes inférieur a celui-ci en cas de chargement unidirectionnel. Hua Su [103] a
couplé la technique d’EA avec des essais de compression uniaxiaux appliqués sur un
composite verre/Epoxy. Il a constaté que les événements enregistrés peuvent étre divisés en
trois phases. La premicre correspond a la création de zones striées au niveau de la matrice,

puis, il se produit un flambage des fibres et enfin, les fibres se rompent.

2.6.1.4. Durée de vie

La durée de vie des composites est généralement exprimée au moyen de la courbe S-N de
Wohler. En effet, la figure 2.31 illustre les résultats pour les composites croisées et
unidirectionnels. La loi, de type régression linéaire, décrite en Eq.2.11 permet de proposer une
représentation pertinente de la durée de vie pour chaque matériau.

0, =b—alog(N,) (2.11)

Ou, 0,4, est la contrainte maximale appliquée, Nr est le nombre de cycles a la rupture. Les
valeurs de a et b sont déterminées graphiquement.

Par conséquent, plusieurs essais ont permis la représentation d’une courbe S-N linéaire sur
une échelle logarithmique. Cela prouve que, pour des sollicitations en fatigue traction-
traction, le composite unidirectionnel présente des capacités de résistance a la fatigue ¢levées

suivant la direction de chargement par rapport aux stratifiés croisés, en particulier, pour les
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charges ¢élevées. Cela est dii a sa grande résistance a la rupture. Cependant, la durée de vie des
échantillons UD devient plus sensible lorsque le taux de charge maximal diminue. Pour
environ 50% de la résistance ultime a la traction (UTS), les deux configurations sont
entiérement endommagées aprés un nombre de cycles comparables, autour de 10°.

Par conséquent, 1’orientation des fibres a un impact important sur le comportement mécanique
enregistré lors des essais de fatigue. Selon Silva et al. [101] pour UD-0°, une pente fortement
décroissante révele une forte influence de I’endommagement en fatigue se produisant au
niveau de la fibre (rupture de la fibre, décollement de la fibre / du faisceau, etc.). Tandis
qu'une pente graduelle pour les échantillons croisés refléte un mécanisme d’endommagement
dominé par la matrice [101]. Les résultats expérimentaux montrent que la limite d'endurance

du composite UD dépasse nettement celle du stratifié croisé.
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Figure 2.31. Courbes S-N

2.6.2. Comportement des biocomposites en fatigue par flexion 3 points

2.6.2.1. Protocole expérimental
Afin d’étudier le comportement en fatigue de type flexion 3-points, Il est primordial de
réaliser au préalable des essais statiques qui permettent de déterminer les caractéristiques
mécaniques plus particulierement la résistance a la rupture. Les éprouvettes ont été testées
selon la norme ASTM D790-86 (figure 2.32). Dans le cas des essais statiques, le chargement

a ¢té appliqué avec une vitesse de 5 mm/min. Les essais de fatigue ont été effectués a

Mondher HAGGUI 73



Chapitre 2. Etude du comportement mécanique globale d’un matériau composite a base de fibres de lin

déplacement contrdlé en utilisant une forme d'onde sinusoidale avec une fréquence de SHz.
Les échantillons de flexion sont des stratifiés croisées [03/903]s présentant une géométrie
rectangulaire de dimension 15 x 125 x 4,5 mm. Un déplacement moyen constant, égal a 50%
du déplacement a la rupture des essais statiques, a été appliqué. L'amplitude maximale de

charge atteinte est égale a 60% du déplacement a la rupture.

Figure 2.32. Essai cyclique de flexion 3-points

2.6.2.2. Evolution des propriétés mécaniques

» Propriétés en statique
Un essai de flexion statique 3-points est proposé€ pour évaluer la durabilité du matériau et
définir son comportement mécanique sous la configuration stratifié croisées [03/90s]. 1l
s’agit de déterminer la rigidité, la charge a la rupture, le déplacement a la rupture et le
module de flexion. Les résultats obtenus sont présentés sur la figure 2.33. Le graphique
exprimant la charge en fonction du déplacement permet de distinguer trois phases
essentielles. Une premiére phase lin€aire illustre le comportement élastique du matériau,
suivie d'une deuxieme non-linéaire et dans laquelle on note des micro fissurations
transversales dans les plis @ 90 © et une derniére phase quasi-linéaire caractérisée par la

propagation de I’endommagement jusqu’a une rupture fragile.
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Figure 2.33. Courbe de la charge en fonction du déplacement pour [03/903]s

A partir de la courbe de charge-déplacement, les caractéristiques mécaniques en flexion du
composite sont déterminées et classées au tableau 2.3. Ces données sont exploitées pour la

réalisation des essais de fatigue.

Tableau 2.3. Caractéristiques en flexion 3-points du composite Lin/Elium [03/90;]

Paramétres Valeur
Rigidité (N/mm) 218
Charge a la rupture (N) 604
Déplacement a la rupture (mm) 6
Module de flexion (GPa) 15.8

» Propriétés en fatigue

e Rigidité
Les éprouvettes sont chargées en flexion puis soumises a la fatigue cyclique. Lorsque la
charge atteint un seuil maximal, on remarque I’apparition de déformations plastiques ainsi que
des mécanismes d’endommagement. En effet, le tracé de la charge par rapport au déplacement

prend la forme de boucles d’hystérésis (figure 2.34) traduisant la perte d'énergie lors du

chargement cyclique.
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Figure 2.34. Boucles d'hystérésis des essais de fatigue en flexion 3-points

Au cours de I’essai de fatigue, 1’évolution de la charge en fonction du nombre de cycles a été
enregistrée. Les résultats sont présentés a la figure 2.35. La courbe montre 1'évolution de la
charge maximale F,,, rapportée a la charge maximale du premier cycle Fomax (Fmax/Fomax) en

fonction du nombre de cycles de fatigue.
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Figure 2.35. Rigidité en fonction du nombre de cycles
La dégradation de la rigidité des échantillons, au cours des essais de fatigue, se produit en
deux phases. Dans un premier temps, nous constatons une lente diminution de la rigidité.
Ensuite, la cinétique devient rapide dans la deuxiéme phase a partir de 10* cycles. Cet effet

pourrait s'expliquer par l'initiation du phénomeéne de microfissurations matricielles et la
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création d’autres mécanismes d’endommagement tels que le délaminage. Les deux parties de
la courbe pourraient étre associées a la multiplication de fissures transversales qui
apparaissent progressivement dans les plis a 90° et a la propagation du délaminage a

l'interface entre les plis 4 0° et a 90°. La rupture du composite se produit aprés 9.10° cycles.

e Energie dissipée et facteur de perte

Pour produire une analyse du comportement en fatigue, il est nécessaire d’établir un bilan
énergétique. En effet, on distingue deux types d’énergies: L’énergie dissipée Ed qui
correspond a la zone intérieure de la boucle d’hystérésis. Tandis que I'énergie potentielle
maximale stockée Ep est donnée par la zone située sous la partie de chargement de la boucle
d'hystérésis. Pour évaluer 1'énergie dissipée et 1'énergie potentielle maximale, il convient de
réutiliser les mémes formulations et la méme démarche utilisée pour les essais de fatigue en
traction-traction.

La figure 2.36 décrit I’évolution de I’énergie dissipée en fonction du nombre de cycles.
L’analyse de résultats permet de conclure que le comportement viscoélastique de la matrice,
le frottement fibre-matrice et les microfissures sont les mécanismes principaux conduisant a la
dissipation d'énergie dans les composites. L’allure de la courbe montre une forte diminution
d'énergie aux premiers cycles et devient relativement constante dans les derniers cycles

jusqu'a la rupture.
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Figure 2.36. Evolution de 1'énergie dissipée au cours d'un essai de fatigue en flexion 3-points

L’¢évaluation des deux types d’énergie permet de suivre 1’évolution du facteur de perte # qui

est présenté par la figure ci-dessous (figure 2.37). Le résultat montre que ce facteur demeure
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constant pendant les premiers cycles de fatigue, puis augmente a partir de 10000 cycles en
raison de la création et la multiplication de microfissures. Cela permet de conclure que le
facteur de perte pourrait étre un indicateur appropri¢ de l'accumulation de I’endommagement

pour les essais de fatigue en flexion 3-point.
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Figure 2.37. Evolution du facteur d'amortissement pour un essai de fatigue flexion 3-points

2.7. Conclusion

L’¢étude présentée dans ce chapitre a permis de développer la connaissance du comportement
mécanique global du composite a matrice Elium renforcé de fibres de lin. Une analyse
approfondie des phénoménes d’endommagement et de rupture y est discutée. Des essais de
traction statique et cyclique ont été effectués pour différentes configurations préparées. Le
composite a base de lin a montré une réponse non linéaire, ce qui induit une complexité pour
analyser le comportement endommageable du matériau. Ainsi, la technique d’émission
acoustique EA, considérée comme un moyen pertinent pour la caractérisation, a été appliquée
au cours des essais. Les résultats permettent de distinguer quatre classes d’événements
acoustiques pendant les essais. Chacune correspond a un mécanisme d'endommagement bien
définit. Globalement, on note la microfissuration de la matrice, la décohésion fibre- matrice,
le déchaussement de la fibre et enfin la rupture de la fibre. La configuration du composite a un
impact important sur la cinétique et la densité de ’endommagement lors de charges statiques
et cycliques. Le couplage du suivi de la variation de la rigidité et de I’énergie dissipée au
cours de I’essai de fatigue s’avere étre un moyen pertinent pour décrire 1’état de 1’échantillon.

I a été clairement observé que le composite en configuration de plis unidirectionnels dissipe
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plus d’énergie que celui en configuration de plis croisées. Alors qu’ils ont une évolution
comparable en termes de perte de la rigidité. Afin d'évaluer la durée de vie des matériaux, la
courbe S-N est présentée et discutée. Les résultats montrent que le composite Lin/ Elium
présente de bonnes performances cycliques, en particulier dans le cas de configuration
unidirectionnelle. Cette étude confirme 1'intérét croissant accordé aux composites a base de
fibres végétales. En effet ces matériaux montrent des performances intéressantes de point de
vue mécanique par rapport aux composites a fibres synthétiques. Cela permet de chercher

d’autre potentiel relatif a ces structures, ce qui est I’objectif de la partie suivante.
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Chapitre 3. Comportement en vibration linéaire et non-linéaire du bio-

composite Lin/Elium sain et endommagé

Résumé

Ce chapitre présente une étude expérimentale du comportement vibratoire d’un biocomposite
Lin/Elium avec deux séquences d’empilement (unidirectionnel et crois¢). L’analyse modale
est menée dans le cas de vibration en flexion de poutres. La réponse en fréquence a une
impulsion, enregistré a 1’aide d’un vibromeétre laser, a permis de mesurer la fréquence et
autour de chaque pic de résonance. Le module de Young et le facteur d’amortissement ont été
évalués en fonction de la fréquence de vibration. Par la suite, cette analyse a été menée dans le
cas des composites endommagés. Les résultats obtenus ont montré que les propriétés
dynamiques sont peu sensibles a I’endommagement. Enfin, une méthode de vibration non
lin¢aire a été appliquée pour analyser le comportement du composite endommagé. Les
variations de la fréquence de résonance et de I’amortissement aux différents états (sain et
endommagé) du matériau sont suivies en fonction du niveau d’excitation. Deux parametres
non linéaires sont déterminés, le premier est associ¢ au décalage fréquentiel appelé parametre
non linéaire élastique et le deuxieme associ¢ au décalage de 1I’amortissement appelé parametre
non linéaire dissipatif. L’analyse de la variation de ces paramétres en fonction de I’amplitude
a la résonance et du taux d’endommagement, a permis de montrer qu’ils sont sensibles a
I’endommagement. Enfin du chapitre, une comparaison des parameétres linéaires et non

linéaires est proposée.
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3.1. Introduction

L’étude de comportement mécanique des matériaux biocomposites permet de mettre en
¢vidence leur utilité pour I’éco-conception des structures et des assemblages industriels. Afin
d’étendre leurs champs d’application dans des domaines spécifiques, tels que le transport, le
comportement vibratoire doit étre connu. En effet, la maitrise de 1’amortissement des
vibrations, en réduisant les problémes de résonnance, permet d’améliorer les propriétés
dynamiques des bio-composites qui sont, généralement, déterminés par plusieurs techniques.
Ainsi, la capacit¢ d’amortissement dynamique dépend de plusieurs parametres tels que la
nature des constituants soit la fibre (courte ou longue) soit la matrice (thermoplastique ou
thermodurcissable) et de la qualité d’adhésion. De méme, les mécanismes d’endommagement,
qui apparaissent suite a des sollicitations dynamiques, peuvent aussi influencer le
comportement vibratoire du matériau. Réciproquement, dans le domaine de la maintenance
industrielle, les mesures vibratoires sont considérées parmi les meilleurs outils de controle

non destructif qui permettent la détection et la caractérisation des endommagements.

Dans ce contexte, ce chapitre présente une étude expérimentale du comportement vibratoire
des matériaux composites Lin/Elium. Tout d’abord, nous proposons de déterminer leurs
propriétés dynamiques a travers des essais d’analyse modale. Il en résulte I’amortissement et

r

la fréquence de chaque mode propre. Ensuite, 1’effet de plusieurs paramétres a ét¢ étudié tels
que I’orientation des fibres de lin ainsi que le taux d’endommagement introduit suite a des
essais mécaniques statiques. D’autre part, nous présentons les résultats obtenus suite a des
essais de mesure non linéaire. Ils sont basés sur 1’évaluation de certaines non linéarités
relatives au bio-composite et a son endommagement. Ces parametres sont exprimés en
fonction de la fréquence et du taux d’endommagement induit. En effet, ces mécanismes

peuvent modifier I’amortissement modal, la fréquence propre, 1’énergie de déformation ainsi

la déformée modale.

3.2. Comportement en vibration linéaire des composites sains

3.2.1. Eléments théoriques
Afin d’étudier le comportement vibratoire en flexion du stratifié, on considére la

géométrie de la poutre modélisée par une forme rectangulaire présentée a la figure 3.1.
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h

Figure 3.1. Elément de poutre

L’équation du mouvement transverse de la plaque dans le cas ou le stratifi¢ n’est soumis a

aucune contrainte transverse s’écrit [104-107]:

4 4 4 2
O, +4Dm—§x:gfv+2(z>12 +2D,)2 ML 4p 0wy, O v p T

b Za ;7 4D oy oyt T o

Z =0 3.1
T (3.1

Ou wy est le déplacement transverse de la plaque. D;; sont les coefficients de rigidité présentés
par la théorie du stratifié [ 108] et p, est la densité surfacique de la plaque.

L’approche de la théorie des poutres peut remplacer celle des plaques lorsque le rapport
largeur sur longueur est trés faible, la largeur restant toutefois élevée par rapport a 1’épaisseur
de la poutre.

La théorie des poutres tient compte de I’hypothése que les moments de torsion selon x et les
moments fléchissant selon z sont nuls, et que le déplacement transverse ne dépend que de x

(figure 3.1). Cela permet d’exprimer le déplacement transverse sous la forme :

WO(x:y:t):WO(xat) (32)
L’équation de vibration en flexion des poutres (3.1) s’écrit alors :
o’w, o'w,
Py o 0 +D;, 6)640 =0 (3.3)

Dans le cas des vibrations transversales amorties, 1’équation de mouvement d’une poutre

soumise a une charge transverse g est donnée par [5] :

o’w ow, o'w,
ps a 0 cs alo +D11 ax40 ZQ(X,t) (34)

Ou ¢, est le coefficient d’amortissement par unit¢ de surface. En introduisant la pulsation

propre du systéme non amorti, I’équation peut s’écrire aussi sous la forme :

o*w, c. ow o*w
8t20 +ja—t° wja’ 6x40 = p(x,1) (3.5)
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D

1 1
ou p(x,t) =—q(x,1), @, =— ,|[—* et a est la longueur de la poutre.
a

N N
La solution de 1’équation de mouvement est donnée par la méthode de séparation des
variables en temps et en espace. Les vibrations modales d’une poutre sont définies par un

déplacement transverse harmonique en un point de coordonnée x:
w.(x,t) = X,(x)(4 cos ot + B sin wt) (3.6)
Ou X;(x) est I’amplitude correspondante a la déformée modale du mode i et w; sa fréquence.

En insérant cette équation de déplacement dans celle de mouvement (3.4) on obtient :

d‘'x, 1 o}
P o0
0

La solution de cette équation peut se mettre sous sa forme générale suivante :
.X X . X X
X, (x)=C,sink,—+ D, cos k,—+ E, sinh ks, —+ F; cosh x, — (3.8)
a a a a

Le paramétre «; et les constantes Ci, D;, Ej et F; sont déterminés a partir des conditions aux
limites de la poutre. La solution générale est obtenue par la combinaison linéaire des solutions
particulieres :

Wy (x,1) = D" X, (x)(4, cos ot + B, sin w;t) (3.9)

i=1

iwt

Pour une force ponctuelle transversale harmonique F,=6(x-x,)e™ appliquée en un point
quelconque xp, ou O(x-xp) est une distribution de Dirac localisée en xp, la composante modale
aura pour expression :

5

P(1)= j X,(x)5(x—x, e dx (3.10)

s 0

Dans le cas d’une excitation par un pot vibrant qui permet la génération de plusieurs

fréquences, 1’équation du déplacement transverse sera sous la forme suivante [108] :

F & 1
wy(x,0) ==L X, (x,) X, (x) = K, (@)(cos ot — ) (3.11)
s 1=l a)l
Avec :
1 : .
K.(w)= et ¢.(w) =tan™' 2e0l0

J1-&* 10y + 20/ o) -0’ /o]
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Ou ¢ est le coefficient d’amortissement visqueux déterminé par la relation suivante:

2bw = C (3.12)
3.2.2. Méthode d’analyse modale
L’analyse modale d’une poutre en flexion est basée sur les mesures des fréquences propres
suite a des excitations sous forme d’un impact ponctuel ou bien des excitations basées sur un
balayage de fréquences en utilisant un pot vibrant. Les propriétés dynamiques de la poutre,
qui sont essentiellement la fréquence propre et I’amortissement associé, sont mesurées du coté
libre a 1’aide d’un dispositif spécifique qui peut &tre un accélérométre ou bien un vibrometre
laser. Ces outils permettent d’avoir des résultats sous forme d’une réponse temporelle ou par
la fonction de réponse en fréquence (FRF). Par ailleurs, deux types de diagramme sont utilisés
pour la représenter. Tout d’abord, les diagrammes de Bode qui permettent de représenter
I’évolution du module et de la phase en fonction de la fréquence. Ensuite, les diagrammes de
Nyquist qui, en tenant compte du signal complexe, permettent de représenter 1’évolution de la
partie imaginaire en fonction de la partie réelle. Les résultats finaux sont obtenus a travers des
techniques d’identification relatives a chaque diagramme de représentation. Pour ce faire,
Deux méthodes sont couramment utilisées qui sont la méthode de Circle Fitting et la méthode

de la bande passante.

3.2.2.1. La méthode Circle Fitting
La méthode Circle Fitting est basée sur la représentation de la FRF dans le plan de Nyquist. Il
s’agit d’un processus d’ajustement de courbe permettant de déterminer les paramétres
analytiques de la fonction de transfert de fréquence. Chaque mode est traité séparément.
L’idée consiste a pivoter et déplacer le cercle de son emplacement pour trouver le cercle
interpolant au mieux les points expérimentaux, comme illustré a la figure 3.2. Cela s'explique
par le fait que d'autres modes de vibration sont également présents, bien que son influence

puisse étre négligée pour les valeurs proches de la fréquence de résonance.
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Figure 3.2. Méthode de « Circle Fitting »

D’apres Ewins [109], la courbe représentant 1’approche « Circle Fitting » est décrite comme
suit:
- rcjkelr "

O (w) = X(@) = Z

flo) S (0} -’ +ina?)

+B, (3.13)

Dt

Ou ,C), représente le module de gain réel avec un angle de phase e"”" . Cet angle symbolise

la rotation du cercle. La valeur B, est une constante complexe représentant les contributions

d’autres modes dans la gamme de fréquences entourant un pic de résonance.
Le facteur d’amortissement est donné par :

ol -w; 1

@ tan(46,)+tan(A6,)

7, (3.14)

3.2.2.2. Méthode de la bande passante
La méthode de la bande passante ou bien la méthode a (-3 dB) [110] consiste a repérer chaque
pic de résonance en amplitude de la FRF. Encore, pour qu’on soit sur qu’il s’agit d’'un mode
propre, il faut qu’il y aura un changement de phase. Chaque pic correspond a une fréquence
de résonnance propre noté f, du mode n. Cela permet, par la suite, de calculer le coefficient
d’amortissement correspondant 7,. La méthode consiste a définir une bande passante mesurée
a (-3 dB) de la valeur maximale d’amplitude. L’intersection de la bande avec la courbe de
mode 7 est projetée sur I’axe de fréquence pour avoir les deux fréquences f;et f> (figure 3.3).A

partir de ces données, le facteur d’amortissement pour chaque mode est décrit par :

N, _LA 3.15
e (3.15)
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Figure 3.3. Méthode de la bande passante.
3.2.3. Analyse expérimentale

3.2.3.1. Principe

Les essais vibratoires en mode linéaire ont été réalisés selon la norme ASTM-E756.
L’analyse modale expérimentale des vibrations avec excitation par impact présente 1’avantage
d’étre assez simple a mettre en ceuvre. La figure 3.4 montre le dispositif expérimental utilisé
pour étudier les vibrations des poutres en configuration encastrée-libre. La structure est
excitée en un point a I’aide d’un marteau d’impact (PCB 086B03, modéle SN5909), et la
réponse est détectée en un autre point de la structure a I’aide d’un vibrométre laser (OFV 303
Sensor Head). Ce vibrométre est constitu¢ d’une téte optique OFV 303 R associée a un
controleur OFV 3000. Les signaux d’excitation de la plaque et de sortie du vibrometre laser
sont ensuite numérisés et traités par un analyseur dynamique et ensuite traités par le logiciel
NVGATE . Cet analyseur est constitué¢ d’une carte d’acquisition et de traitement, associée a

un logiciel résidant de contrdle et traitement des signaux.
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Figure 3.4. Dispositif expérimental de mesure en vibration linéaire.

L’analyse expérimentale a été effectuée dans le cas de la flexion de poutres, les poutres
étant encastrées a une extrémité et libre a 1’autre. Les poutres sont excitées en un point
d’abscisse x; et la réponse est relevée en un point d’abscisse x. Ces points doivent étre choisis
de telle sorte que ni le point de mesure, ni le point d’impact ne soient sur un nceud de
vibration. Générer I’impact en une position proche d’un encastrement présente 1’avantage
d’étre certain qu’une gamme importante de modes soit excitée sans risquer de se situer sur un
neeud de vibration, et ceci avec une grande qualité de signal d’impact. La figure 3.3 donne un
exemple de la transformée de Fourier de la réponse a une excitation impulsionnelle. Cette
réponse fait apparaitre les pics correspondant aux fréquences propres de vibration. La
méthode de la bande passante a -3dB a été utilisée pour déterminer les propriétés modales des
matériaux.

Les essais d’analyse modale ont été effectués sur des poutres en Elium pur, sur des
composites Lin/Elium unidirectionnels et des stratifiés croisés. Les éprouvettes testées ont une
largeur de 25 mm, une épaisseur de 1’ordre de 4,2 mm et une longueur de 300 mm. Plusieurs
longueurs libres des éprouvettes ont été testées (150, 200, 250 mm), permettant de mesurer
plusieurs fréquences propres relatives aux matériaux. Ce qui améne a une description plus
détaillée du comportement de I’amortissement en fonction de la fréquence.

En tenant compte de la variabilité des composites a fibre de lin, trois éprouvettes au moins de
chaque matériau ont été testées. De plus, chaque acquisition de résultats a été répétée
plusieurs fois jusqu'a obtenir la bonne qualité et la netteté de la réponse FRF. La moyenne des
trois essais et des différentes éprouvettes du méme matériau a été établie. Les résultats de
I’analyse et des propriétés dynamiques sont traités a 1’aide d’un algorithme développé sous

MATLAB.
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3.2.3.2. Résultats et analyse
» Comportement de la matrice.

Afin d’analyser le comportement viscoélastique de la résine, des essais d’analyse
modale ont été réalisés sur des éprouvettes d’Elium pur. La figure 3.5 montre 1’évolution de
I’amortissement en fonction de la fréquence. Les résultats obtenus permettent de remarquer
que pour des faibles fréquences, la valeur de I’amortissement est plus élevée. Il est de 1’ordre
de 6% initialement. Ensuite, il subit une réduction importante jusqu'a atteindre un taux de 4.5
% pour des fréquences entre 10° et 2.10° Hz. Par la suite, il décroit lentement pour atteindre
une limite asymptotique d’environ 3%. Dans la méme figure, nous avons reporté les résultats
d’analyse modale réalisée sur des éprouvettes en Greenpoxy qui est une résine
thermodurcissable. Contrairement a I’Elium, on constate que le Greenpoxy posséde un
comportement inverse. En effet le facteur de perte augmente avec 1’augmentation de la
fréquence. La valeur de I’amortissement de cette résine est de I’ordre de 3% pour des faibles
fréquences, et il augmente ensuite jusqu'a atteindre une valeur de 5% pour des fréquences

élevées.
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Figure 3.5. Comparaison des amortissements de I'Elium et du Greenpoxy.

Le comportement de deux matériaux dépend fortement des différences de structures
macromoléculaires relatives aux polymeéres thermodurcissable et thermoplastique. En effet,
plusieurs chercheurs attribuent ce comportement a 1’organisation et la mobilité des chaines

moléculaires qui jouent un role primordial dans les mécanismes d’amortissement et de
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dissipation de I’énergie vibratoire [111]. En ajoutant le facteur de température, les polymeres

thermoplastiques deviennent plus sensibles que les thermodurcissables.

» Effet de 'orientation des fibres

Dans le but d’étudier 1’effet de 1’orientation des fibres de lin sur les propriétés modales, des
essais ont été¢ réalisés sur des échantillons unidirectionnels a différentes orientations des
fibres. Les résultats sont décrits dans la figure 3.6 en exprimant la variation du facteur

d’amortissement en fonction de la fréquence pour différentes orientations des fibres.
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Figure 3.6. Effet de l'orientation des fibres sur le facteur d’amortissement.

Le comportement en vibration des stratifiés unidirectionnels a différentes orientations des
fibres est similaire a celui enregistré dans de la résine Elium. En effet, les valeurs du facteur
de perte # diminuent lorsque la fréquence augmente. On constate que pour toutes les
éprouvettes, 1’amortissement évolue en deux phases. La premicre est caractérisée par une
chute assez rapide avec I’augmentant de la fréquence, jusqu'a atteindre une diminution de
40% de la valeur initiale. Ensuite, une deuxiéme phase dont le facteur d’amortissement
diminue progressivement jusqu'a atteindre une limite asymptotique qui est a ’ordre de 50%
de la valeur initiale. Toutes les séquences d’empilement se caractérisent par la méme
tendance. L’orientation des fibres affecte considérablement sur les propriétés dynamiques des
stratifiés. On constate que les composites dont les fibres sont orientées a 45° ont une capacité
d’amortissement plus élevées que les autres. Sa valeur est comprise entre 4,5% et 5,5%.

Ensuite, viennent les composites dont les fibres sont orientées a 60° et 75°. Les éprouvettes
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dont les fibres sont orientées a 90° ont des valeurs d’amortissement compris entre 5% et
2.5%. Toutefois, les composites orientés a 0° et 15° présentent un facteur de perte inferieur
aux autres matériaux. A partir de ces résultats, on peut déduire que les fibres naturelles de lin
participent aux propri¢tés d’amortissement des stratifiés. Ces fibres ont montré un potentiel
particulier a basses fréquences. Ce comportement peut étre attribué, d’une part a 1’interaction
entre les différentes composantes du matériau ainsi que entre les constituants de la fibre de lin
elle-méme (friction entre la cellulose et les hémicelluloses). D’autre part, le comportement de
la matrice considérée viscoélastique peut aussi participer a l’amortissement global du
composite.

Comme pour I’amortissement et pour chaque mode de vibration, la valeur du
module de Young longitudinal est déterminée a partir de la fréquence de résonance f, donnée
par la figure 3.3. Il est exprimé en fonction des caractéristiques physiques et géométriques par

la relation suivante :

4 2
Ezlzlil{"
eC

n

(3.16)

p :densité du composite
f, :n™™ fréquence de résonance

e : épaisseur de poutre
C, =0.55959; C, =3.5069; C,=9.8194

Cn= (%)(n —0.5)*> pour n>3
Ainsi, a partir des résultats d’essais de vibration, le module de Young a été évalué pour

quelques séquences d’empilement ([0,/90,]s, UD-0°, UD-45° et UD-90°) des composites a

fibres de lin et résine Elium. Les résultats obtenus sont reportés dans la figure 3.7.
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Figure 3.7. Evolution du module longitudinal en fonction de la fréquence.

Les résultats obtenus montrent que, pour des faibles fréquences de vibration, les valeurs du
module longitudinal obtenues par les essais d’analyse modale sont proches de celles obtenues
suite aux essais de traction statique dans le chapitre 2. Ils permettent aussi de distinguer que
I’évolution du module pour les deux stratifiés crois¢ [0,/90;]s et unidirectionnel UD-0°
présente une faible variation en fonction de la fréquence. Alors que, dans le cas des stratifiés
unidirectionnels UD-45° et UD-90°, on enregistre une croissance du module longitudinal pour
les faibles fréquences jusqu’a environ 400Hz. Ensuite, il se stabilise pour atteindre une valeur
limite qui correspond a la valeur déterminée par les essais statiques. Ce comportement est la
conséquence de ’effet viscoélastique de la matrice Elium qui est beaucoup plus marqué dans

les deux composites UD-45° et UD-90°.

3.3. Comportement en vibration linéaire des composites endommagés

3.3.1. Introduction

La présence d’un endommagement affecte le comportement vibratoire des structures
composites. Il modifie, la déformée modale, la flexibilité et I’énergie de déformation modale.
Plusieurs travaux traitant la vibration des matériaux composites en présence

d’endommagement sont mentionnés dans 1’article de revue de Della et Shu [112]. Des
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mod¢les analytiques et numériques sont proposés et 1’influence d’'un endommagement sur les
fréquences propres, les déformées modales et I’amortissement ont été analysées. L’utilisation
des méthodes vibratoires, pour caractériser 1’endommagement au sein des composites
stratifiés ou pour suivre son évolution, est de plus en plus répandue. Les applications sont
diverses et variées. Elles s’étendent de la détection d’endommagements de structures
composites, au suivi de 1’état de santé des matériaux composites soumis a des environnements
agressifs [113]. Ainsi, dans ce travail, la méthode de vibration linéaire est utilisée pour
caractériser le comportement vibratoire des composites en présence d’endommagement. Les
évolutions de la fréquence de résonance et de 1’amortissement sont suivies en fonction du

niveau de chargement et donc pour des taux d’endommagement croissants.

3.3.2. Procédure expérimentale

Afin d’¢étudier I’effet de ’endommagement sur le comportement vibratoire du bio-composite
Lin/Elium, des échantillons stratifiés unidirectionnels et croisés ont été soumis a des essais de
traction quasi-statique a des niveaux de chargement croissants sans atteindre la rupture (10%,
30%, 50%, 70% et 90%). Le niveau de chargement est exprimé en pourcentage et correspond
au rapport de la contrainte maximale appliquée au stratifi¢ rapportée a la contrainte a la
rupture. Ensuite, 1’étude de vibration expérimentale est réalisée sur des poutres avec différents
niveaux d’endommagement en configuration encastrée-libre. L’analyse des courbes
expérimentales de la réponse en fréquence a été ensuite effectuée permettant d’obtenir les
valeurs des fréquences propres fi et du coefficient d’amortissement modal 7 pour chaque

mode et pour chaque densité de fissures.

3.3.3. Effet de I’endommagement sur les fréquences propres
Les résultats des essais de I’analyse modale ont permis d’exprimer 1’évolution des fréquences
propres en fonction du taux chargement pour les quatre premiers modes. Ces résultats sont
donnés dans la figure 3.8(a) pour le stratifié unidirectionnel et la figure 3.8(b) pour le stratifi¢

Croisé.
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Figure 3.8. Evolution des fréquences propres en fonction du taux de chargement: (a) UD-0°,
(b) [02/90,]s.

Il est a noter une l1égeére diminution des fréquences propres lorsque le taux de chargement
augmente. Ce résultat est la conséquence de la réduction de la rigidité du matériau composite
due a ’endommagement. En effet, plusieurs mécanismes d’endommagement peuvent étre a
I’origine de cette dégradation. Ces mécanismes sont décrits bri¢vement dans le chapitre 2. Par
ailleurs, le comportement du stratifié¢ croisé semble étre plus sensible que le stratifi¢

unidirectionnel. En effet, I’introduction de I’endommagement dans le composite Lin/Elium
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entraine des défauts, principalement, de type interfacials entre plis d’orientations différentes,

dans notre cas entre les plis a 0° et a 90°.

3.3.4. Effet de ’endommagement sur le facteur de perte

Généralement, 1’amortissement d’une poutre en matériau composite saine est faible, ce qui
peut induire des vibrations de structure avec de grandes amplitudes. Avec la multiplication de

I’endommagement, I’amortissement augmente et sa valeur dépend du type de ce dernier. Afin

¢tudier de D’effet de I’endommagement sur les propriétés dynamiques du composite

Lin/Elium, I’évolution du facteur d’amortissement en fonction de la fréquence est présentée

pour chaque niveau d’endommagement induit par le niveau de chargement. La figure 3.9

montre les résultats obtenus pour les deux séquences d’empilement (unidirectionnel et croisé).

Figure 3.9: Effet de 'endommagement: (a) UD-0, (b) [0,/90;]s.
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Les valeurs de I’amortissement mesurées expérimentalement pour les deux premiers modes de
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vibration montrent une dispersion importante des résultats par rapport aux autres modes. Cette
dispersion peut étre due a I’influence de 1’encastrement de la poutre; en particulier, pour des
basses fréquences. Les résultats montrent qu’au-dela des premiers modes, 1’introduction de
I’endommagement augmente la valeur d’amortissement. Les composites croisés montrent
toujours un aspect trés sensible a 1’endommagement. Plusieurs parameétres a différentes
¢chelles peuvent étre a 1’origine de ce comportement. En effet, au cours du chargement,
plusieurs mécanismes d’endommagement apparaissent tels que la fissuration matricielle, le
déchaussement des fibres, le délaminage et la rupture de fibres. Ces mécanismes, notamment,
la fissuration matricielle et le délaminage créent des zones vides a I’intérieur du bio-
composite qui engendrent I’amortissement des vibrations. De méme la rupture de fibres de lin
favorise la contribution de I’Elium a I’effet d’amortissement.

Pour conclure, les propriétés dynamiques notamment, les fréquences de résonances et le
facteur d’amortissement peuvent étre utilisées comme indicateurs de 1’état de santé des
matériaux composites. Néanmoins, la méthode d’analyse modale en mode linéaire présente
des difficultés pour identifier I’endommagement a cause du chevauchement des résultats ainsi
que des similitudes des réponses modales. Ceci peut avoir comme origine la non linéarité des
composite a fibres naturels, en particulier, le lin. Pour cela, une autre méthode de mesure non

linéaire est proposée par la suite.

3.4. Comportement en vibration non-linéaire des composites endommagés

3.4.1. Introduction
Le biocomposite étudié présente une grande hétérogénéité au niveau de sa structure. Ce
comportement est di, en particulier, a la fibre de lin qui présente une grande variabilité¢ au
niveau de ses propriétés mécaniques, ainsi que la qualit¢ d’interface fibre/matrice.
Généralement, les techniques de caractérisation des matériaux, basées sur la vibration linéaire,
décrite dans la section 3.2 ne sont pas trés sensibles a ’endommagement induit dans la
structure des composites stratifiés. Dans ce cadre, les méthodes de résonance non linéaire sont
adoptées comme une alternative pour la caractérisation de ’endommagement. Cette technique
est considérée comme ’un des outils le plus efficace dans le domaine du CND (Contréole Non
Destructif) des matériaux hétérogeénes tels que les composites. Cette étude fait 1’hypothése
que la réponse élastique est non linéaire. Cela pourrait apporter une analyse supplémentaire

sur le comportement des matériaux en présence de défauts. En effet, ces méthodes sont
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principalement appliquées pour les matériaux métalliques fissurés [114-115], les matériaux
granulaires, les roches et les céramiques [116].

Dans cette étude, on s’intéresse a la caractérisation de I’endommagement de composites
Lin/Elium. Deux séquences d’empilement de stratifiés, unidirectionnelle et croisée [0,/90;]s
ont été testés. Pour chaque composite, les éprouvettes sont sollicitées en traction a différents
niveaux de chargement comme dans le cas de la vibration linéaire. Ceci permet de faire varier
la fréquence de résonance et le facteur d’amortissement, pour chaque niveau de chargement
en fonction de I’amplitude d’excitation. Cette étude permet par la suite de dégager deux
parametres caractéristiques de la non linéarit¢ du comportement vibratoire du composite: le
premier de type €lastique associé a la fréquence et le deuxiéme de type dissipatif associé a

I’amortissement.

3.4.2. Méthode de résonance non linéaire

3.4.2.1. Procédure expérimentale

La méthode de résonance non linéaire consiste en l’excitation et au suivi d’un ou de
plusieurs modes de résonance en fonction du niveau d’excitation. L’amplitude de vibration de
la structure est généralement mesurée par un accéléromeétre ou un vibrométre laser. Pour les
matériaux hétérogénes ou endommagés, donc au comportement non linéaire, avec
I’augmentation de I’amplitude d’excitation, la non linéarité €lastique influence les fréquences
de résonance du matériau, alors que la non-linéarité dissipative affecte le facteur de qualité
(ou ’amortissement) ainsi que la valeur de I’amplitude a la résonance. La figure 3.10 montre
le dispositif expérimental utilisé¢ pour la réalisation des mesures de vibrations non linéaires.
En effet, I’éprouvette a tester est maintenue dans un bloc d’encastrement. Les excitations sont
introduites a 1’aide d’un pot vibrant avec un amplificateur intégré (Model-K2004E01) associé
a un capteur d’effort. Elles sont appliquées a proximité de 1’encastrement avec différentes
amplitudes (10, 50, 100, 150, 200, 250, 300, 350, 400, 450 et 500 mV). Les mesures des
déformations sont réalisées au moyen d’un accélérometre (PCB 352C23, modele SN109866)
en un point de ’extrémité de la partie libre de 1’éprouvette. L’acquisition des résultats est
réalis¢ a 1’aide d’une carte NI. Ensuite, un traitement effectué a traves un programme

développé sous Matlab.
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Figure 3.10. Dispositif expérimental de mesure non linéaire.

3.4.2.2. Courbe de résonance

La figure 3.11 présente, a titre d’exemple, les courbes de résonance dans le cas d’une poutre
en composite saine. Elle reporte la variation de I’amplitude en fonction de la fréquence pour
10 niveaux d’excitation croissants et pour le premier mode de résonnance en flexion. Chaque
courbe correspond a une amplitude de vibration fixe. Il est a noter que les courbes obtenues
sont de formes polynomiales. Pour assurer une bonne répétabilité, chaque essai est reproduit 3

fois.
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Figure 3.11. Courbes de résonance dul® mode de vibration en flexion d'une éprouvette
composite.

Une fonction d’interpolation de type Lorentzienne a été appliquée autour de chaque pic de
résonnance. Elle permet d’interpoler les résultats par des fonctions polynomiales linéaires et
symétriques. Cette analyse conduit a identifier les caractéristiques dynamiques, notamment
I’accélération U, la fréquence de résonance f; et le facteur d’amortissement #;. Ces paramétres
sont exprimés en fonction des niveaux d’excitation. Les décalages des fréquences et des

amortissements, dus a I’endommagement, sont ensuite évalués en fonction de ’amplitude de
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déformation, permettant ainsi de déterminer les paramétres non linéaires ¢élastique et

dissipatif.

3.4.3. Caractérisation de I’endommagement par la résonance non linéaire

3.4.3.1. Courbes de résonance

Les résultats des courbes de résonance obtenus pour une poutre saine et une autre
endommagée avec un niveau de chargement de 80% sont présentés dans la figure 3.12. Le
niveau de chargement est défini par le rapport de la contrainte maximale appliquée en traction
par la contrainte a la rupture en statique pour chaque séquence d’empilement ([Og] et
[02/90,]5). La figure montre 1’évolution de I’amplitude en fonction de la fréquence pour les 10
niveaux d’excitation et pour les 6 premiers modes de vibration du stratifié croisé ([0,/90;];).
Dans le cas de I’éprouvette saine, nous notons que, pour un mode de vibration donné, I’allure
des courbes ne change pas et la fréquence de résonnance reste quasi-constante et aucun
décalage de fréquence n’a été constaté. Alors que pour I’éprouvette endommagée, on note un
décalage fréquentiel avec I’amplitude d’excitation qui augmente avec le niveau de chargement
et donc le taux d’endommagement. En outre, il a ét¢ remarqué que ce phénoméne n’affecte
pas tous les modes de la méme manicre. Nous avons observé que les modes 3 et 5 sont les

plus sensibles que les autres.
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Figure 3.12. Courbes de résonances pour les 6 premiers modes de vibration du composite
Lin/Elium [0,/90,]s :a) Matériau sain et b) Matériau endommagé.
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Chapitre 3. Comportement en vibration linéaire et non-linéaire du bio-composite Lin/Elium sain et endommagé

3.4.3.2. Effet du niveau d’excitation sur la fréquence de résonance

Les figures 3.13 et 3.14 présentent 1’évolution de la fréquence de résonance en fonction de la

tension d’excitation, pour des taux d’endommagement croissants et pour les six premiers

modes de vibration. Globalement, la fréquence diminue de fagon quasi-linéaire avec

I’augmentation de la tension d’excitation. Ces résultats montrent aussi

que la fréquence

diminue lorsque le taux d’endommagement augmente. Toutefois, pour des faibles taux

d’endommagement, la fréquence demeure presque constante ou varie trés peu en fonction de

la tension d’excitation. On remarque que pour le composite croisé¢ [0./90;]s, les fréquences

sont plus sensible aux endommagements que le composite unidirectionnel [0g].
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Chapitre 3. Comportement en vibration linéaire et non-linéaire du bio-composite Lin/Elium sain et endommagé

1900 2450
Modeb Mode6
le¢-9--9-@8-90_ - @6_--8--© -8 @ @ 0%UTS
1800 (¥ =Q==Q==R=f-—§=—g==%==9==%==9 5 2400 |- —9—-0——-0-——0--0-——-0——0——0——0—-9 0%UTS
VWV ¥ ¥ ——¥——¥——V——-¥-—-¥  200,UTS
A A A A A A 'S A A A A 40%UTS
< 1700 1 =
g .o T oo b a A A A A A A A A A 40%UTS
e T e~ — o 8
S eo0 - —~# 6o%uTs 8 P @@ — 4 ——® 6O%UTS
3 3
g . a . 8§ :po{E-@8- -8 -8-8--8--B--8 -8 -8B 80%UTS
% 4500 - e E-B--E--m @ @ - g 80%UTS w
2250 1
1400 A
1300 " " " " " 2200 " " " " "
0 100 200 300 400 500 600 0 100 200 300 400 500 600
Amplitude d'excitation (mV) Amplitude d'excitation (mV)

Figure 3.13. Effet du niveau d’excitation sur la fréquence de résonance pour différents taux de
chargement du composite Lin/Elium ([0,/90;]s).
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Figure 3.14. Effet du niveau d’excitation sur la fréquence de résonance pour différents taux de
chargement du composite Lin/Elium UD-0°.
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Chapitre 3. Comportement en vibration linéaire et non-linéaire du bio-composite Lin/Elium sain et endommagé

3.4.3.3. Effet du niveau d’excitation sur le facteur d’amortissement

L’amortissement d’une poutre en matériau composite dépend de plusieurs parametres,
notamment de son niveau endommagement. Ce parametre est trés sensible aux amplitudes des
vibrations et aux différents mécanismes d’endommagement des structures composites. Dans
les figures 3.15 et 3.16 est reporté 1’effet de I’amplitude d’excitation sur les facteurs
d’amortissement pour différents niveaux d’endommagement. Elle présente 1’évolution de
I’amortissement des six premiers modes de vibration en fonction de la tension d’excitation des
deux stratifiés a différents taux de chargement. On constate que le facteur d’amortissement est
plus sensible aux amplitudes d’excitation que la fréquence de résonance. Il augmente
linéairement en fonction de la tension d’excitation pour les six premiers modes de vibration et
pour les deux composites. Cette augmentation beaucoup plus maquée lorsque le taux
d’endommagement augmente. L’amortissement du stratifi¢ croisé€ ([0,/90,];) est plus sensible
a ’amplitude d’excitation que celui du stratifi¢ unidirectionnel ([0s]). En effet, le stratifié
crois¢ est affecté par des mécanismes d’endommagement supplémentaires au niveau des

interfaces inter-plis comme le délaminage.
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Figure 3.15. Effet du niveau d’excitation sur le facteur de perte (%) pour différents taux de
chargement du composite Lin/Elium [0,/90;]s.
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Figure 3.16. Effet du niveau d’excitation sur le facteur de perte (%) pour différents taux de
chargement du composite Lin/Elium UD-0°.

3.4.4. Théorie de ’élasticité non linéaire
Le comportement des matériaux élastiques linéaires ou isotropes est exprimé par la loi de

Hooke classique qui considére la relation linéaire entre les contraintes et les déformations

donnée par :
o(e)=k.e (3.17)
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Chapitre 3. Comportement en vibration linéaire et non-linéaire du bio-composite Lin/Elium sain et endommagé

La présente étude porte sur le matériau composite lin/Elium qui est considéré comme un
matériau hétérogene et faisant intervenir l’effet de 1I’endommagement. Cela induit un
comportement ¢élastique non lin€aire du matériau. En effet, Le module d’¢lasticité dans ce cas

n’est plus constant. Il est exprimé en fonction de la déformation du matériau par :
o(e)=k(e).e (3.18)
k(e)=k,(1+Be+ e’ +......) (3.19)

Ou ky est le Module linéaire élastique alors que les grandeurs f et ¢ sont respectivement les
parametres non linéaires classiques quadratique et cubique. Ce comportement non linéaire
classique devient de plus en plus important lorsque les niveaux d’excitation sont €levés. La

figure 3.17 présente les formes non linéaires classiques.

of

r

A J

Figure 3.17. Comportement non linéaire classique.

Dans le cas d’une non linéarité forte, due a la présence de dommages, la théorie d’¢élasticité
non linéaire classique ne permet pas de décrire le comportement global du matériau. En effet,
lors des essais quasi-statiques et des essais dynamiques sur des matériaux hétérogenes, 1’effet
de I’hystérésis a ét¢ marqué. Cela permet de prendre en compte une non linéarit€é non

classique dite hystérétique (figure 3.18). Afin de prendre en compte les deux comportements
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non linéaires classique et hystérétique, une dépendance de la réponse du milieu au signe de la

vitesse de déformation 9¢ sera ajoutée a la relation non linéaire classique [117-119] :
ot

o(e)=k(g, ). (3.20)
avec

k(e; €)=k, (1+ B¢ + d&” +a(Ae+sign(£)e(t) +...))
sign(é)=1 sie>0 (3.21)
sign(¢)=-1 si £<0

B et 0 sont des parameétres non linéaires classiques, a est le paramétre non linéaire

hystérétique, & est la vitesse de déformation et le terme a(Ade+sign(g)e(t)+...) définit le

comportement de 1’hystérésis.

of

k J

Figure 3.18. Comportement non linéaire hystérétique.

o Décalage de la fréquence et de ’amortissement en élasticité non linéaire

L’¢étude des matériaux ayant un comportement non linéaire classique, montre que le décalage
de la fréquence de résonance en fonction de D’amplitude de déformation dépond
essentiellement de la composante quadratique ¢ [120]. Tandis que le paramétre cubique, noté
S, a une influence négligeable sur le décalage fréquentiel [119]. Il en résulte la relation

suivante :
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L/ 5.6’ (3.22)
fo
Dans les cas ou le comportement non linéaire est non classique ou hystérétique, 1’expression

reliant le décalage de la fréquence de résonance et la déformation est linéaire [120] :

S

y; =a,.& (3.23)

Ou ay est le parametre €lastique de non linéarité hystérétique et £y et f sont respectivement les
fréquences de résonances obtenues pour I’amplitude d’excitation la plus basse et pour une

valeur d’amplitude donnée.

De méme, dans le cas du comportement non linéaire classique et hystérétique, la variation du
facteur d’amortissement en fonction de l’amplitude de déformation est linéaire [120].
L’évolution relative du facteur d’amortissement est donnée par:
T _ g & (3.24)
Ty
Ou a,, est le paramétre non linéaire dissipatif et 7, et # sont respectivement les facteurs de
pertes correspondants a la valeur obtenue pour I’amplitude d’excitation la plus basse et pour

une valeur d’amplitude donnée,

3.4.5. Application de la modélisation a ’analyse des résultats

3.4.5.1. Décalage de la fréquence

L’acquisition des données au cours des essais de vibration est assurée a 1’aide d’un
accélérometre. Dans ce cas, les résultats obtenus sont donnés en termes de fréquences en
fonction des accélérations # pour chaque amplitude d’excitation. Ainsi, pour appliquer la
théorie de 1’¢lasticité non linéaire, il faut exprimer les résultats en fonction des amplitudes de
déformation. L’équation 3.25 permet de déterminer ce parameétre en utilisant les valeurs de
I’accélération i, la longueur de I’éprouvette L et la fréquence £, [121] :

i
E =
ArLf?

(3.25)

Mondher HAGGUI 108



Chapitre 3. Comportement en vibration linéaire et non-linéaire du bio-composite Lin/Elium sain et endommagé

Il est a noter que les valeurs obtenues des déformations sont dans I’intervalle [10°;10®]. Ce
qui confirme qu’on est bien dans le domaine qui caractérise le comportement non linéaire du
matériau [121].

L’évolution du décalage des fréquences de résonances (f-fy)/fp est donné en fonction de
I’amplitude de déformation pour les deux composites lin/Elium ([0g] et [0./90,]s). L’effet de
I’endommagement induit par différents niveaux de sollicitation mécanique en traction uni
axial est étudié dans les figures 3.19 et 3.20. Toutes les courbes présentent une allure
décroissante. En effet, la multiplication de I’endommagement induit une chute de rigidité et
donc de fréquence. Cette réduction est beaucoup plus marquée dans le cas du composite
croisé ce qui montre que ce parametre est plus sensible aux endommagements que le
composite unidirectionnel. La perte de la rigidité est plus rapide et importante dans le cas du
composite crois¢ est la conséquence de I’initiation et la multiplication de la fissuration
transverse dans les couches orientées a 90°. Ces résultats montrent aussi, dans la plus part des
cas, une variation linéaire de 1’évolution du décalage de la fréquence en fonction de
I’amplitude de déformation. Dans ce cas les points expérimentaux de ces figures peuvent étre
interpolés par des droites. Cette lin€arité du décalage de fréquence se traduit par la relation
linéaire définie par I’équation (3.23). Ainsi cette relation permet de déterminer le parametre
non linéaire hystérétique élastique (ay). Il est a noter que les modes de résonances 3 et 5 sont

plus sensibles aux endommagements que les autres modes de vibration.
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Figure 3.19. Evolution du décalage de la fréquence en fonction de la déformation des stratifiés

UD-0°.
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Figure 3.20. Evolution du décalage de la fréquence en fonction de la déformation des stratifiés
[02/90,]s.

3.4.5.2. Décalage du facteur d’ amortissement

Les résultats relatifs aux variations du décalage de 1’amortissement (#-70)/no des deux
composites et pour les six premiers modes de vibration en fonction de 1’amplitude de
déformation (&) pour les états sain et endommagés sont présentés dans les figures 3.21 et 3.22.
Contrairement au comportement enregistré pour les fréquences, le décalage du facteur de
perte augmente linéairement en fonction de I’amplitude de déformation pour les deux

composites et a différents niveaux de chargement mécanique en traction. L’augmentation de
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ce parametre se traduit par Dinitiation et la multiplication de plusieurs mécanismes
d’endommagement tels que la fissuration matricielle, la décohésion fibre/matrice, le
délaminage ainsi que la rupture des fibres. Ces mécanismes sont des sources de dissipation de
I’énergie. Par ailleurs, le matériau présente un comportement hystérétique. Nous notons, la
aussi, que dans le cas des modes 3 et 5, le décalage du facteur de perte évolue linéairement et
de maniére ordonnée et croissante pour les différents niveaux de chargement. Alors que dans
le cas des autres modes de vibration, il a été constaté une dispersion importante, un désordre
et un chevauchement entre les points expérimentaux des différents niveaux
d’endommagement. L.’augmentation linéaire du facteur de perte en fonction de I’amplitude a
la résonance pour les deux matériaux et les six modes de vibrations, s’explique par le fait que
lorsqu’on excite un matériau ayant un comportement hystérétique, avec une amplitude 4, la
courbe contrainte déformation décrit une boucle d’hystérésis avec un module K; et une
dissipation d’énergie AW, (représentée par 1’aire intérieure du cycle d’hystérésis). Cependant,
si I’on augmente I’amplitude 4, (4,> A;), le matériau décrit une seconde boucle d’hystérésis
différente avec un module K, plus faible et une énergie dissipée AW, plus élevée, ce qui

traduit I’augmentation de 1’amortissement en fonction de I’amplitude a la résonance.

Les points expérimentaux de ces figures peuvent étre interpolés par des droites. Cette linéarité
du décalage d’amortissement se traduit par la relation linéaire définie par 1’équation (3.24).

Ainsi cette relation permet de déterminer le paramétre non linéaire hystérétique dissipatif (a;).
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Figure3. 22. Evolution du décalage de I’amortissement en fonction de la déformation des
stratifiés UD-0°.

3.4.6. Paramétres de non linéarité

Les résultats de décalage de la fréquence et du facteur d’amortissement en fonction des
amplitudes de déformation, présentent un comportement linéaire. Ce comportement est décrit
par les équations (3.23) et (3.24). En effet, une interpolation linéaire des résultats en

fréquence permet de déterminer le paramétre élastique non linéaire noté a, qui représente la
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pente de chaque courbe. De la méme maniére, le parameétre non linéaire dissipatif o, est
obtenu par interpolation linéaire de la variation du décalage du facteur de perte en fonction
des amplitudes des déformations.

Les figures 3.23 et 3.24 montrent 1’évolution du paramétre non linaire élastique asen fonction

du niveau de chargement. Le parameétre €lastique non linéaire et rapporté a celui obtenu dans

le cas d’une faible amplitude d’excitation.
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Figure 3.23. Evolution du paramétre non linéaire élastique en fonction du taux de chargement
dans le cas du stratifié [0,/90;]s.
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Figure 3.24. Evolution du paramétre non linéaire élastique en fonction du taux de chargement
dans le cas du stratifi¢ UD-0°.

Les résultats permettent de remarquer un comportement identique pour tous les modes. En

effet, le parametre non linéaire ¢élastique croit avec [’augmentation du taux
d’endommagement. Cette évolution se déroule deux phases : une premicre phase caractérisée
croissance progressive jusqu’au 30% de la charge maximale appliquée au stratifié, suivie
d’une deuxiéme phase ou ce parametre augmente rapidement avec le taux d’endommagement.

La comparaison des résultats pour les deux configurations de composites permet de remarquer
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que dans la plupart des modes la valeur de paramétre non linéaire élastique est plus
importante dans le cas de stratifié croisé.

Pour mieux comprendre les phénoménes physiques a 1’origine de ce comportement, des
observations microscopiques ont ¢té effectuées a différents niveaux de chargement (figure
3.25). Ces observations permettent de justifier I’évolution en deux phases du paramétre non
linéaire ¢élastique. En effet, un chargement autour de 40% de la charge maximale a la rupture
donne naissance a des fissurations matricielles. L’augmentation du chargement induit la
multiplication de ces mécanismes ce qui engendre une cinétique élevée d’endommagement.
Pour des niveaux ¢élevés de chargement a 1’ordre de 80%UTS, la structure présente d’autres
mécanismes d’endommagement tels que les décohésions interfaciales et les délaminages qui

agissent plus sur le parametre non linéaire ¢lastique.

Figure 3.25. Influence de la microstructure sur le parameétre non linéaire €lastique pour le
stratifié [02/902]5

Comme pour le paramétre non linéaire élastique, 1’évolution du parameétre non linéaire
dissipatif est présentée dans les figures 3.26 et 3.27 pour les deux configurations des
composites UD-0° et CR-(0/90°). II est a noter que pour les stratifiés croisés, une tendance
similaire pour I’ensemble des modes excepté le mode 5 ou la dispersion est importante et
I’évolution n’est pas régulicre. Tandis que pour les stratifiés unidirectionnels UD-0°,
I’évolution du coefficient non linéaire dissipatif pour tous les modes augmente

progressivement avec le niveau de chargement. Les résultats permettent de conclure que le
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comportement dissipatif du composite Lin/Elium est sensible a I’endommagement dans le cas

de stratifiés croisés que les stratifiés unidirectionnels.
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Figure 3.26. Evolution du paramétre non linéaire élastique en fonction du taux de chargement
dans le cas du stratifié [0,/90;]s.
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Figure 3.27. Evolution du paramétre non linéaire élastique en fonction du taux de chargement
dans le cas du stratifi¢ UD-0°.
3.4.7. Sensibilité des paramétres non linaires
Afin de mettre en évidence la sensibilité des paramétres non linéaire élastique et dissipatif
face aux endommagements induit par les niveaux de chargement, 1’évolution de ces
parametres en mode linéaire (f/f)) et non linéaire élastiques (of/afy) pour les deux premiers
modes est présentée a la figure 3.28. Deux configurations de composite ont été étudiées.
Les résultats obtenus montrent que la sensibilit¢é du parameétre lin€aire élastique diminue

légérement en fonction du taux de chargement et sa valeur reste toujours trés proche de 1
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quelque soit le stratifi¢ et le mode correspondant. Tandis que, la sensibilité du paramétre non
linéaire élastique évolue progressivement selon une forme exponentielle pour atteindre des
valeurs importantes de 1’ordre de 6 en mode 1 et autour de 50 en mode 2. Cela permet de
déduire que les mesures non linéaires sont des outils trés sensibles a I’endommagement suite a
des sollicitations mécaniques. En effet, le développement des défauts en particulier les
fissurations et les délaminages sont caractérisées par un comportement aléatoire. La

sensibilité de paramétre non linéaire devient de plus en plus importante pour les hautes

fréquences.
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Figure 3.28. Evolution des parameétres linéaire et non linéaire ¢lastiques en fonction du taux
de chargement pour les modes let 2 : (a) UD-0° (b) [0,/90;]s.

La figure 3.29 montre que la sensibilit¢ du parametre linéaire dissipatif en fonction de taux
de chargement varie légerement et ne dépasse pas une valeur de 2. Alors que celle du
parametre non linéaire dissipatif augmente rapidement pour atteindre des valeurs importantes.

Cette augmentation est beaucoup plus remarquée dans le cas du stratifié croisées en mode 2.
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Figure 3.29. Evolution des paramétres linéaire et non linéaire dissipatifs en fonction du taux
de chargement pour les modes let 2 : (a) UD-0° (b) [0,/90;]s.

L’¢tude de la sensibilit¢ des paramétres non linéaires associ¢ a différentes niveaux de
chargement a permis de mettre en valeur la technique de mesure non linéaire pour la

caractérisation de I’endommagement pour les composites stratifiés Lin/Elium.

3.5. Conclusion

Dans ce chapitre, une analyse expérimentale du comportement vibratoire linéaire et non
linéaire du matériau composite constitué¢ de fibres de lin et d’une résine Elium sain et
endommagé a été menée. La réponse a une impulsion a été établie, les fréquences de
résonance et I’amortissement ont été déduits des essais de vibration en configuration
encastré/libre de deux composites stratifiés unidirectionnel et croisé. Les propriétés €lastiques

(modules) et dissipative (amortissements) des deux composites sains ont été déterminées.

Elles dépendent, de I’orientation des fibres, de la fréquence, de I’amplitude et de la séquence
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d’empilement. Dans le cas des composites endommagés, les résultats obtenus en vibration
linéaire ont mis en évidence un décalage fréquentiel vers les basses fréquences des fréquences
propres fondamentales et harmoniques et une augmentation de la dissipation d’énergie lorsque
le niveau d’endommagement augmente.

Dans la derniére partie de ce chapitre, nous nous sommes attachés a montrer les potentialités
de la vibration non-linéaire pour la caractérisation du comportement des deux composites en
présence d’endommagements. Les essais de vibration en flexion avec plusieurs amplitudes
d’excitations ont été effectués sur des éprouvettes de ces matériaux endommagés a plusieurs
niveaux de chargement. Les décalages des fréquences de résonance et des facteurs de perte
des six premiers modes de vibration en fonction du niveau d’excitation étant constatés pour
des niveaux de chargement croissants et pour les deux composites étudiés. Ces décalages sont
clairement corrélés au taux d’endommagement, autorisant une caractérisation quantitative du
comportement en vibration des matériaux composites endommagés. Deux parameétres non
linéaires ont été déterminés, le premier est associ¢ au décalage fréquentiel appelé paramétre
non linéaire €lastique et le deuxieéme associ¢ au décalage de I’amortissement appelé parametre
non linéaire dissipatif. L’analyse de la variation de ces paramétres en fonction de I’amplitude
a la résonance et du taux de d’endommagement, a permis de choisir deux modes vibration
parmi les six premiers comme modes appropriés a 1’obtention des parameétres sensibles a
I’endommagement des matériaux composites. Ces paramétres non linéaires apportent donc
une information complémentaire aux mesures des fréquences de résonance et des
amortissements, information directement liée a 1’é¢tat d’endommagement des matériaux
composites. Enfin, cette méthode de résonance non linéaire apparait plus sensible a la
présence des dommages que la méthode de résonance linéaire. Cela a permis de confirmer que
la technique de mesure vibratoire représente un outil avancé pour contrdoler la santé des

matériaux composites contenant des endommagements relatifs a leur domaine d’application.
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Chapitre 4. Modélisation multi-échelles du comportement mécanique du

bio-composite Lin/Elium

Résumé

L’emploi des matériaux composites a renfort végétale dans différents secteurs nécessite une
connaissance approfondie des phénomeénes non-linéaires accompagnant leur comportement
mécanique, tels que I’endommagement, la viscosité ou encore la plasticité, qui conditionnent
leur durée de vie. Dans ce cadre, 1’objectif de ce chapitre est de proposer une démarche
simplifiée et accessible en vue de modéliser le comportement mécanique globale du matériau.
Pour ce faire, il est nécessaire d’effectuer des essais mécaniques complémentaires pour
alimenter un modele numérique prédictif. En effet, le modele choisi est basé¢ sur une
hypothése qui considére le composites comme deux entités superposé€es a savoir le pli et
I’interface. Chaque entité est caractérisée par des variables d’endommagement qui sont
déterminées par des essais mécaniques. Ensuite, une simulation prédictive d’un chargement
d’impact a basse vitesse sur le composite est proposée dont les résultats numériques sont

corrélés a ceux obtenus par des essais expérimentaux.
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4.1. Introduction

L’étude du comportement mécanique et vibratoire du biocomposite a renfort végétale montre
que ce matériau posséde des propriétés intéressantes pour diverses applications industrielles.
Néanmoins, il est primordial de renseigner les démarches nécessaires aux calculs
préliminaires a la conception et au dimensionnement en bureau d’étude. Comme pour les
composites a renfort synthétiques, le but serait d’identifier des cartes matériaux utiles a un
calcul prédictif qu’il soit analytique et/ou numérique. Une fois que le comportement du
composite et de ses constituants sont maitrisés et traduits par des lois de comportement
représentatives.

En effet, la définition d’une loi de comportement, modélisant certains phénomenes non-
linéaires dont I’endommagement, demeure un besoin pour mettre en valeur le potentiel offert
par ce type de matériau ainsi que pour toute simulation numérique prédictive. Néanmoins, la
plupart des études sont expérimentales. Le développement de modeles numériques,
permettant la prédiction du comportement des bio-composites, reste treés limité. Contrairement
aux renforts synthétiques, la modélisation du renfort naturel nécessite I’identification de son
comportement non-linéaire intrinséque caractérisé par une structure hétérogene et une grande
variabilité. Egalement, elle requiert une attention particuliére a la compatibilité chimique des
maticres inhérente a la bonne qualité de I’interface renfort-matrice. Par ailleurs, la plupart des
modeles adoptés pour caractériser le comportement des matériaux composites classiques sont
basés sur des approches micromécaniques, des approches hybrides ou mixtes [122-123].
D’autres modeles, plus spécifiques aux composites stratifiés, font appel a une analyse multi-
¢chelles qui prévoit le comportement des constituants a travers les échelles microscopiques,
macroscopique et une échelle intermédiaire dite mésoscopique [124]. Aussi, des modeles
phénoménologiques basés sur des approches thermodynamiques qui tiennent compte du

comportement ¢élastique et non linéaire telle que la viscoplasticité [125].

Ce chapitre est consacré a la présentation d’un modele pour décrire le comportement
mécanique de composite Lin/Elium et I’identification de ses paramétres. La carte matériau est
constituée des différentes variables décrivant le comportement et de 1’endommagement.
Ensuite, une approche expérimentale est exposée pour identifier les nombreux parameétres
nécessaires a I’implémentation du modele dans un code de calcul numérique. Les résultats de

simulations d’essais réalisés en impact basse vitesse sont discutés. Enfin, une comparaison est
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proposée pour corréler les résultats des essais expérimentaux a ceux issus des calculs

numériques prédictifs.

4.2. Présentation du modéle de Ladeveze et Le Dantec

Le mode¢le adopté dans cette étude est basé sur la prédiction du comportement mécanique
d’un stratifié¢ jusqu'a la rupture totale. Ce modele a été développé par Ladeveze et Le Dantec
[126]. 1l considére une troisiéme échelle appelée échelle mésoscopique ou échelle du pli.
Cette échelle est située entre 1’échelle microscopique caractérisant la fibre unitaire, de 1’ordre
du micron, et I’échelle macroscopique caractéristique de 1’éprouvette testée.

Dans le modele, le composite stratifié est défini par deux phases essentielles : le pli et
I’interface. Chaque phase est modélisée, au sens de la mécanique des milieux continus, par ses

propriétés mécaniques intrinseques.

4.2.1. Modéle du pli
Le pli est considéré comme un matériau orthotrope dont le volume est décrit par la figure 4.2.
I correspond a une ou a plusieurs couches de fibres unidirectionnelles. Dans le cas ou deux
plis successifs présentent la méme direction de fibres, ils sont considérés équivalents a un seul
pli avec une épaisseur double. La modélisation du comportement du pli tient compte de
I’endommagement ainsi que de I’inélasticité et la non linéarité élastique en se basant sur
hypothése qui consideére le taux d’endommagement et la plasticité constante sur toute

I’épaisseur du pli [126].

v

N

nd

N;

Figure 4.1. Repere local d'un pli

» Comportement de I’endommagement

Pour un composite soumis a des sollicitations mécaniques statiques ou dynamiques,
plusieurs mécanismes d’endommagement ont été identifiés a travers un couplage des
essais mécaniques par des moyens de caractérisation tels que les techniques d’émission

acoustique et des observations microscopiques. En se référant au chapitre 2, les
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mécanismes d’endommagement qui peuvent avoir lieu sont la fissuration diffuse de la
matrice, la fissuration transverse, la décohésion interfaciale ou le délaminage et la rupture
des fibres. Pour tenir compte de ces mécanismes dans la modélisation, des variables
d’endommagement sont introduites dans la loi de comportement décrivant le pli. Dans ce

cadre, I’énergie de déformation dans un pli est donnée par [126] :

o Vi v
o T Elo(l_df) Elo Elo o
2 11 Vloz 1 1 11
|9 CE E(-[o,] dn)(-[op] d) E'(1-[o,] d») 7 |T
O3 . oy, ) (4.1)
Vi 1 1
0 + T,
E, E)(1-[o,] d») E;(1-[oy,] d
O-122 0_123 (7122

0 > + 01 + 0 >
GL(1-dn)1-d) Gi(1-d) GL(1-d»)1-d,,)

Ou, dy est définit comme la variable d’endommagement liée a la rupture des fibres, d, d' et d>3
pour représenter I’endommagement diffus de la matrice et d;,, d2; et ds; pour la fissuration

transverse. Le symbole [+]" désigne la fonction échelon unité ou dite de Heaviside.

La loi d’évolution des mécanismes d’endommagement relatifs au pli unitaire est exprimée en
fonction des forces thermodynamiques donné par 1’équation suivante :

0<e, >

Y,
& od,

(4.2)

La notation « * » correspond a la moyenne sur I’épaisseur du pli /

Endommagement diffus

Une dispersion des fibres est observée sur les micrographies réalisées sur des échantillons du
composite. Cet effet crée des zones de concentration de contraintes qui favorisent 1’initiation
des décohésions interfaciale fibres-matrice ou des microfissures matricielles. En effet,
I’interface fibre-matrice est, suite a une mauvaise adhésion, souvent a [’origine des
décohésions. Ces mécanismes sont nommés sous le terme d’endommagement diffus.

Dans cette ¢étude, on considére que I’endommagement est diffus principalement par la
décohésion fibre/matrice, en considérant la saturation des microfissurations matricielles [127].
Cette décohésion est induite par 1’application simultanée des contraintes de cisaillement plan

ainsi que de traction transverse [128]. De ce fait, Il faut tenir compte au niveau de la
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modélisation a un couplage entre ces deux types de contrainte (cisaillement plan et traction
transverse) pour décrire 1’évolution des variables d, d’ et d,3. Deux parameétres b et by sont
introduites dans le modele pour prendre en considération le couplage. Par ailleurs,
I’endommagement diffus n’a aucune influence sur les propriétés du composite dans la
direction des fibres. Ce qui implique que lorsqu’un pli ne contient que des décohésions
fibre/matrice, il est considéré comme un matériau isotrope transverse par rapport a la direction
de chargement. A certain niveau de chargement, ’endommagement diffus donne naissance au
phénomene de fissuration transverse. Ce phénomene est introduit dans le modele a travers
une valeur limite pour la variable d’endommagement ds. Ainsi, les variables

d’endommagement sont définies par les équations suivantes :

Y=Y,+bY, (4.3)

<\/? _\/?0 > sup,., (@) st w<d,
O=———-F7" et d= ) . ‘ (4.4)
\/70—\/70 d, sinon
d'=b,d
d' 4.5)
dy = 1+v°
+V,

Avec Yo, Y., b et bg sont des parametres du matériau.

Endommagement des fibres

La rupture de fibre est considérée de type fragile. Les variables d’endommagement sont
présentées en fonction des seuils en traction et en compression. Dans le cas de la traction les
valeurs obtenues sont insérés directement dans le modéle. Tandis que pour la compression,
des bandes de cisaillement apparaissent ainsi que 1’état d’endommagement de la matrice
influe sur la valeur seuil de la résistance en compression. De ce fait, Il faut introduire une
variable traduisant 1’effet de cisaillement. Par ailleurs, un parameétre de couplage noté k est

pris en compte dans la loi de comportement.
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Y . -
— st o,, >0 traction
0= Ydf
Y X - #0
—+k— st 0,, <0 compression
v

1 si sup,,(w)=1
et d, ={ 4.7)

0 sinon

ou Yd_'f et Yd_'; sont respectivement les seuils de rupture en traction et en compression.

Fissuration transverse

Le mécanisme de la fissuration transverse présente des interactions avec les autres
mécanismes, en particulier ceux qui présentent ’endommagement diffus. Trois variables
d’endommagement ont été utilisées pour décrire la fissuration transverse dj,, dy; et ds. La
détermination de ces variables fait I’objet d’une transition entre 1’échelle micromécanique et
I’échelle du pli. En effet, les lois d’évolution de la fissure sont définies par un taux
d’accroissement de la fissuration noté p déterminé au moyen de I’hypothése classique qui
considere la répartition des fissures dans un pli périodique. Cette distribution est obtenue par
calcul ¢élément finis. En effet, les variables d’endommagement sont déterminés par des
fonctions dites d’homogénéisation (f22(p), fi2(p) et f23(p)).

Dans le modele, le comportement décrivant la loi d’évolution des fissures p, est basée sur
deux conditions différentes qui dépendent de I’épaisseur du pli. Dans le cas ou les plis sont
€pais, on applique un critére en contrainte (Ladeveze et al. [124]), Tandis que pour les plis
fins, un critére énergétique mixte classique de la mécanique de la rupture est utilisé. Une

épaisseur de pli / est considérée pour faire la transition d’un comportement a ’autre.

Si p < ps.:
_ _ _ 1
p =sup,, {5 {((71 Yo )" +(y, Y2)* +(y Y3)*)” H (4.8)
Avec
of. 1 1 op op
§:X_>[ij (_ja 7/ :_Ca 7/ = 7/ = (49)
8/) X ! GI " %GC " %Gc
Ve Vi
op op
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Et

Sinon sip = py.:

dz = f»(p)
di = £,,(p)
d2 = f,(p)
(4.11)

Non linéarité élastique et comportement plastique

La non linéarité €élastique est un parametre qui caractérise le matériau dans le sens des fibres.
Tandis que la loi plastique est définie pour les directions transverses [127, 129]. Ces
mécanismes ont été introduits dans le modele du pli.

Non linéarité élastique

La non linéarité élastique est due au défaut de I’alignement des fibres dans la phase de
fabrication. Au cours des essais de traction, le réalignement de fibre engendre une rigidité du
pli. En revanche, en compression, le mauvais alignement fait baisser la rigidité du composite.
Ce comportement est traduit par un modele hyper-élastique quadratique dans le sens des

fibres qui est donné par :

E'=E

(+<g, > a'+<g,> o (4.12)
Avec <gj> et <g;;>; sont des opérateurs qui désignent les parties positive et négative, Ej; est
la rigidité initiale d’un pli unidirectionnel et: o+ et a— sont des paramétres décrivant la
variation de la rigidité en fonction de la déformation.

Plasticité

Des déformations résiduelles sont observées expérimentalement. Elles sont généralement
attribuées aux glissements et frottements au niveau des zones des décohésions fibre/matrice.
Un mode¢le de plasticité, li¢ a I’endommagement diffus, permet de prendre en compte ces

déformations [130]. Le phénomene de plasticité se développe que dans la direction transverse.
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I1 est introduit dans le modele en considérant la notion de quantité effective de la contrainte et

de la déformation:

Oy

Ox»
(1-[o,]'d

O3 .3

(I1-[o,]d

Qe
I
Q
Qu
)
I
Q
3

(4.13)

f(6,p) =[G} + 6% +62 +d* (65 +6%) —R(p)-R, (4.14)

Avec R(p) = pp”
- Loi d’écoulement f <0, p>0etpf =0

o

- Hypothese d’écoulement normal & = pa—~
c
4.2.2. Modéle de ’interface
Le modéle proposé pour représenter 1’interface fibre-matrice, considere cet élément comme
une couche surfacique de résine comprise entre deux plis a différentes orientations des fibres.
La figure 4.2 présente le repérage de 1’interface qui est défini a partir des reperes de deux

plis.
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rN 1lm
Ny* o Ny

Pli*

Figure 4.2. Repére local de l'interface

Pour développer sa loi de comportement, I’interface est considérée comme un matériau
orthotrope. Ainsi, le modele appliqué se base sur la présentation de trois variables
d’endommagements (d;, dy; et diy) qui décrivent les trois modes de délaminage. L’énergie de
déformation relative a I’interface est définie par :
2e, . =— 0323 +— 0123 _ 0223
K3 (1_[03]+d1) K1 (1_d11) Kz(l_dm)

(4.15)

Avec, K, K et K? sont des propriétés élastiques de I’interface.

L’endommagement de 1’interface peut €tre a I’origine de deux mécanismes, le premier
correspond a la dégradation diffuse suite a un chargement en mode mixte et le deuxiéme est
lié¢ a la dégradation localisée due a la fissuration induite par le pli qui engendre des zones de
concentration de contraintes au niveau de 1’interface. Dans ce cadre, Ladevéze et Le Dantec
[126] ont montré que la présence de fissures dans le pli adjacent n’affecte que le
comportement en cisaillement hors plan de la raideur de D’interface. D’autre part, le
délaminage devient le mécanisme principal qui contribue a la ruine du matériau lorsque le
taux de microfissuration dans les plis adjacents atteint le seuil de saturation p; [131]. Cela
permet d’écrire la relation de la variable d’endommagement due au délaminage en fonction de

la relation entre la moyenne des taux de fissuration des deux plis adjacents p et le seuil p;.

e Pourp < ps.:
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1
1 <Zm _?O,im>+ ?

d, =|—-
3 Yc,int_),(),int
f— . 2 0
d,=d,+(-d,)2a psin (E] (4.16)

d, =d,+(1—d,)2a,p cos’ (gj

Avec
Yint = suprSt (Yvint) et Yvint = YvdI +7/ 1 ,intYd[I +7/ um ,intYdm (417)
Yc int = GIC int ; 711 int = Glc’im 5 7/111 int = Glc’im (418)
> ’ ) GC > GC

11 ,int 111 ,int

Avec a; un paramétre matériau et 6 est ’angle entre la direction des fibres de deux plis

adjacents.

e Pourp = ps:

d=d,=d, =1 (4.19)

4.3. Identification des paramétres du modéle

Le modele décrit dans la section 4.2 inclue plusieurs variables d’endommagement. Ainsi,
I’objectif consiste a identifier les parametres a travers des essais mécaniques pour établir une
carte matériau du composite Lin/Elium. La procédure a suivre est basée sur un ensemble de
tests expérimentaux. Tout d’abord, des essais en traction statique sont effectués sur des
stratifiés unidirectionnels a 0° pour déterminer les propriétés élastiques et limites de la fibre.
Ensuite, des essais de traction cycliques sur des éprouvettes a + 45 © sont réalisés dans le but
de déterminer les variables d’endommagement dii au cisaillement ainsi que les parametres
issus de la plasticité. Enfin, en derniére étape, le recueil des résultats des essais de traction
cyclique réalisés sur des composites orientés a = 67,5 © et a 45 © et ce pour déterminer les

parametres d'endommagement transversal et de couplage du modgle.
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4.3.1. Propriétés en traction dans les sens des fibres
Les résultats d’essais de traction quasi-statiques effectués sur des éprouvettes UD-0°, sont
présentés dans le chapitre 2. Tandis que les propriétés de la fibre élémentaire de lin sont prises
de la littérature. Le tableau 4.1 présente les propriétés du matériau dans le sens des fibres :

El11 et v12. Ainsi que les propriétés limites de la fibre, el1 et S11.

Tableau 4.1. Propriétés en traction du composite UD-0° lin/Elium

Propriétés du matériau E;(GPa) \78) S (MPa) er1(%)
x 23 0.35 210 1.2
Sp-1 2.45 0.01 9.2 0.087
CV(%) 10.65 2.85 4.38 7.25
IR 4
.
=
% 150 -
3]
100 A
S
a T T T T T T T
oo 0z 04 0.8 0.8 1.0 12 1.4 18

Déformation (%)

Figure 4.3. Evolution de la contrainte en fonction de la déformation Au cours d’un essai de

traction réalisé sur un composite UD-0°

La courbe contrainte-déformation présentée a la figure 4.3 montre que la rigidité de
I'échantillon a 0° est quasi constante jusqu'a la rupture. En effet, on remarque 1’existence
d’une petite partie non linéaire dans la courbe contrainte-déformation. C'est pour cette raison
qu’on considere I’hypothése qu'il n'y a pas de plasticité dans la direction de la fibre, ainsi que

le comportement de la fibre en traction tend a étre un comportement élastique linéaire fragile.

4.3.2. Paramétres d’endommagement par cisaillement et de plasticité a partir
d’essais de traction cyclique d'échantillons a + 45 °

Le modele considéré est basé sur des formulations qui expriment les endommagements

relatifs a la perte de rigidité. Généralement, pour les matériaux composites les variables
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d'endommagement di au cisaillement, notamment la décohésion fibre/matrice ainsi que les
paramétres de plasticité sont déterminés en effectuant des essais de traction cycliques (charge-
décharge) sur des éprouvettes a + 45°. Cette configuration est choisie car l'alignement des
fibres a = 45 ° engendre un renforcement dans la direction transversale dans chaque pli du
stratifi¢ en maintenant les déformations transversales et 1’étendue de I’endommagement a des
niveaux négligeables. De méme les contraintes appliquées dans la direction de fibre sont
considérées négligeables. A ce moment-la, les deux mécanismes majoritaires sont le
cisaillement et la décohésion fibre/matrice. Dans ce cadre, des essais de traction charge-
décharge ont été appliqués aux bio-composites Lin/Elium. Le nombre de cycles a réaliser doit
étre de ’ordre de 10 pour rester dans un domaine ou les phénomeénes de fatigue sont

négligeables.

La figure 4.4 montre la courbe exprimant la contrainte en fonction de la déformation pour un
essai de chargement cyclique sur un composite. Ey représente le module initial non
endommagé de I'échantillon. E; représente le module réduit de I’échantillon endommagé au

i cycle de chargement/ déchargement. E; est calculé a partir de:

E =2t (4.20)
gei

=g - 421

£,=& —&, (4.21)

Avec o; est la contrainte maximale pour le i

cycle de chargement/déchargement, & la
déformation élastique correspondante. €t et &,; sont respectivement la déformation totale et la
déformation plastique pour un jme cycle de chargement/déchargement. Ces parametres sont

déterminés a partir de la courbe type dans la figure 4.4.
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Figure 4.4. Mesure de la déformation plastique

Les essais appliqués sur les éprouvettes a £ 45° permettent de déterminer la contrainte rlzde
cisaillement, ainsi que la déformation le et le module Gj,. En effet la contrainte de

cisaillement est donnée par :

o i
Ty = TL 4.22)
Vioi =€ —&p (4.23)

G et 1 sont respectivement la contrainte et la déformation au i™° point.
1

La figure 4.5 illustre une courbe typique de contrainte-déformation pour un essai cyclique sur
une éprouvette Lin/Elium a +45° (cisaillement). Un certain nombre d’essais ont été effectués
pour déterminer les parametres d’endommagement en cisaillement et de plasticit¢ du modele

adopté.
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Figure 4.5. Courbe de contrainte-cisaillement pour un essai typique de Lin/Elium a +45°

Pour chaque cycle, les déformations élastiques et permanentes induites dans le composite sont
déterminées. Le module de cisaillement Gj, de chaque cycle est également évalué
conformément a la méthode décrite ci-dessus. Ensuite, la variable d’endommagement de

cisaillement d, est calculée pour chaque cycle a partir de I’équation suivante:

d =100 (4.24)
GlZ—O

Avec, d; est la variable d’endommagement par cisaillement pour le i™ cycle d'essai. Ga. et
G, sont respectivement les modules de cisaillement initial de I'échantillon non endommagg et

correspondant au i cycle.

Aprés avoir calculé d pour chaque cycle, la loi d’évolution des mécanismes
d’endommagement Y peut étre calculée pour chaque cycle de chargement/déchargement de

I’échantillon a + 45 ° a partir de:

Tin.
=Y, = (4.25)
(1 - di)\/2G12—0

Ou, Y; correspond 4 la loi Y pour le i™ cycle d'essai.

Apres avoir déterminé Y et d pour chaque cycle, une approximation linéaire ajustée a travers
les données constitue la courbe maitresse des endommagements relatifs au cisaillement des

plis élémentaires (figure 4.6) :
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Figure 4.6. Courbe de I’endommagement dii au cisaillement pour un pli élémentaire de
Lin/Elium sur un échantillon a +45°.

La courbe de I’endommagement par cisaillement est traduite par 1'équation:

d =320 (4.26)

Ou, Y, représente la valeur initiale du seuil d’endommagement par cisaillement et Yc la
valeur limite critique. Le tableau 4.2 présente les valeurs des parameétres d'entrée Yo et Yc du

mode¢le d'endommagement pour un pli élémentaire du matériau lin/Elium.

Tableau 4.2.Parameétres de cisaillement du modéle

Propriétés du modéle Y, (WMPa) Y.(VMPa)
Lin/Elium 0.013 3.11

Par ailleurs, les parametres de la loi d’évolution de la plasticit¢ du modele peuvent-Etre
déterminés également a partir de résultats d’essais cycliques effectués sur des éprouvettes

+ 45°. Les valeurs du seuil (R + Ry) peuvent étre calculées a partir de:

Thi

Ri +R0 :(1_—d[) (427)

O, R; est le paramétre de la loi d’évolution de la plasticité pour le i™ cycle, Ry est la limite

d'élasticité initiale.

La déformation plastique accumulée, p, est calculée a partir de 1'intégration suivante:
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p= ]P (1-d)oe (4.28)

0

Avec, v 12est partie plastique de la déformation totale au cisaillement
p

Une fois (R + Ry) et p sont déterminés, on obtient la figure 4.7, qui permet de déterminer la
courbe maitresse des plis élémentaires. Une courbe de tendance de forme parabolique peut

étre tracée pour prendre la forme suivante:

R(p)=pp" (4.29)

Ou, B et m sont des parameétres relatifs a 1’évolution de la plasticité.

Le tableau 4.3 présente les valeurs de Ry, b et m pour le Lin/Elium déterminées a partir des

données de 1’essai.

Tableau 4.3.Parameétres de plasticité du modele

Propriétés de plasticité Ro(MPa) m B(/MPa)
Lin/Elium 5.28 0.17 3.2
25
]
20 -
= ||
||
T 151 -
=3
<) | |
2 =
& 10 -
58
0 T T T T T
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05
p

Figure 4.7. Courbe de plasticité pour le composite Lin/Elium déterminée a partir d'essais
cycliques sur un échantillon a +£45°
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4.3.3. Paramétres d’endommagement et de couplage a partir d'essais de traction
cyclique d'échantillons a + 67,5°

Des essais de traction cycliques sont effectués sur des éprouvettes de = 67,5° afin de
déterminer les paramétres d’endommagement transversal du modele (microfissuration de
matrice) et les paramétres de couplage : endommagement par cisaillement /endommagement
transversal. Ainsi, 1’éprouvette a + 67,5° est utilisée car elle permet de déterminer les
déformations transversales et de cisaillement dans les plis ¢lémentaires a partir des
déformations longitudinales et transversales de I’échantillon. En outre, 1’alignement des fibres
n’empéche pas 1’évolution de I’endommagement dans le sens transversal, comme c’est le cas
pour I’échantillon a + 45°. L’angle d’alignement de la fibre en dehors de I’axe permet un taux
d’endommagement par cisaillement suffisant pour que les parameétres de couplage entre les
deux mécanismes puissent étre déterminés. Pour cet essai, les propriétés transversales et de
cisaillement du matériau sont intéressantes. Pour un tel essai de traction sur un pli d'angle, les
propriétés du matériau sont calculées selon la théorie classique des stratifiés a partir des

€quations suivantes:

o,, =(1-B)o, (4.30)
7, =2_—mln(B(1—2m2)+m2)0'L (4.31)

m*(2m* =1)+4m’n’ G”‘O(Ezz‘o v, + 1]
B= - - - 22-0 i (4.32)
dm’n® =120 ( 20 420y + 1] +Q2m* =) (m* —n?)

E2270 Ell Ell

Avec, m = cos 0, n =sin 0. 0 est I’angle d’inclinaison des fibres.

En utilisant les différentes données, le paramétre B a pour valeur 0,504 pour le composite

Lin/Elium.

Les déformations dans les coordonnées principales des matériaux peuvent étre calculées au

moyen des équations 4.33 et 4.34:

&, =n'g, +m'e, (4.33)
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Y, =—2mn(g, —&;) (4.34)

\

a 4.34, les réponses en contrainte de cisaillement et
transversales de I’éprouvette a £ 67,5° ont été respectivement tracées sur les figures 4.8 et 4.9.

En utilisant les équations 4.30

[=?]
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Figure 4.8. Comportement au cisaillement suite a un essai de traction cyclique appliqué a une
éprouvette Lin/Elium a £67.5°.

35
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Figure 4.9. Comportement transversal suite a un essai de traction cyclique appliqué a une
éprouvette Lin/Elium a £67.5°

Pour chaque cycle, on détermine les déformations élastiques et permanentes induites dans le
matériau. De plus, le module de cisaillement G, et le module transversal E,, sont calculés.

Une fois les modules de cisaillement et transversal sont connus pour chaque cycle, la variable
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d’endommagement du cisaillement d et la variable d’endommagement transversal d’, sont

obtenues. Ainsi, d est déterminée par 1I’équation 4.26 et d’ par 1’équation suivante :

d =1—(i] (4.35)

22-0

Avec, d’j et Ep; sont respectivement la variable d’endommagement transverse et le module

transversal du pli pour le i™ cycle de charge. Eyy.o représente le module transversal initial du
pli.

L’évaluation des variables de cisaillement et de I’endommagement transversal permet

d’établir les fonctions Yy et Y4» qui sont données par:

Y, L (4.36)
2G, (1-d'Y
2
L oy (4.37)

Y, =——2
‘ 2 Ezz—o (l_d')z

Le facteur de couplage des deux endommagements transverse et de cisaillement b est alors

calculé a partir de:

b (Yd+ 1) -,

4.38
v, (4.38)

Y. et Yo sont respectivement la valeur limite et la valeur initiale seuil d'endommagement par
cisaillement critique obtenues a partir des essais sur éprouvette a + 45° (voir tableau 4.2). Yq4

et Y4 sont respectivement les fonctions de cisaillement et de I’endommagement transverse.

La loi d’évolution de I’endommagement Y pour les endommagements transversaux est

déterminée a partir de 1’équation 4.39:

Y=\lY,+bY, (4.39)

La figure 4.10 montre une tendance linéaire, ajustée aux données expérimentales, de la courbe

des endommagements transversaux d'un pli élémentaire Lin/Elium.

La courbe maitresse de I’endommagement transversal peut étre exprimée par 1'équation:
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d == 4.40
T (4.40)

Ou Y’p et Y’ sont respectivement la valeur initiale du seuil et la valeur limite critique de

I’endommagement transversal.

0,00 A T T T T
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8

Y(MPa'?)

Figure 4.10. Courbe de I’endommagement transverse du Lin/Elium a + 67,5°

Le tableau 4.4 montre les valeurs de Y’y et Y’ pour un pli élémentaire de Lin/Elium.

Tableau 4.4. Paramétres de I’endommagement transverse

Propriétés transverses Y’ o(MPa) Y’

Lin/Elium 0.012 3.10

Enfin, le facteur de couplage de plasticité « a* » est obtenu par la relation:

a4 = 5p22(1_d')2712

(4.41)
7,;12(1 _d)20_22

Les facteurs de couplage des endommagements transverses et de la plasticité pour un pli

¢élémentaire de Lin/Elium sont donnés dans le tableau 4.5.

Tableau 4.5. Facteurs de couplage pour le modéle

Parameétres de couplage b a’

Lin/Elium 1.53 0.61
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4.3.4. Paramétres de ’endommagement transverse et de couplage a partir d'essais
de traction cyclique sur éprouvette a 45°

L’essai de traction cyclique sur des éprouvettes a 45° permet aussi la détermination des
paramétres d’endommagement transverse et de couplage. Les figures 4.11 et 4.12 montrent
respectivement les courbes de contrainte-déformation par cisaillement et de contrainte-
déformation transverse pour le composite Lin/Elium. La procédure de détermination des
parametres d'endommagement transverse et de couplage du modéle a travers un essai de
traction cyclique du composite a 45° est identique a celle décrite dans le cas de 1'échantillon a
+ 67,5°. Tandis que les équations utilisées pour déterminer les contraintes transverses et de

cisaillement sont données par:

O =Tiy =3+ (4.42)
Les déformations transverses et les déformations de cisaillement ont été calculées par :
Epi =& TEn (4.43)

Vi =€ —én (4.44)

1pp1MPa)

020 0,25 0,20

ml“o;

Figure 4.11. Comportement au cisaillement typique d'un essai de traction cyclique sur une
éprouvette Lin/Elium a 45°.
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Figure 4.12. Comportement transverse typique d'un essai de traction cyclique sur un
¢chantillon Lin/Elium a 45°.

La figure 4.13 montre la courbe d’évolution de I’endommagement dii aux contraintes
transverses pour I’éprouvette Lin/Elium a 45°. On remarque une dispersion des résultats
présentés ce qui rendre 1’interpolation linéaire de résultats moins pertinente méme pour les
valeurs des variables d’endommagement. Les tableaux 4.6 et 4.7 présentent les résultats de
I’endommagement transverse et les facteurs de couplage tels que présentés pour les

¢prouvettes a £67.5°.
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Figure 4.13. Courbe de I’endommagement transverse du Lin/Elium a 45 °©
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Tableau 4.6. Facteurs de couplage obtenu par des essais sur des éprouvettes a 45°

Parametres de couplage b a’

Lin/Elium 1.84 0.46

Tableau 4.7. Paramétres de I’endommagement transverse obtenu par des essais sur des
¢prouvettes a 45°

Propriétés transverses Y’ o(MPa) Y’

Lin/Elium 0.0072 2.61

La comparaison des résultats des paramétres du modele pour les deux éprouvettes a 45° et a +
67.5%, montre une différence significative, en particulier, pour les parametres de couplage.
Cependant, cette différence peut étre engendrée par la dispersion qui est remarquée dans les
courbes de I’endommagement transverse des échantillons a 45° (figure 4.13). Cela permet de
prendre en considération les résultats obtenus par les essais appliqué sur des échantillons dont

I’orientation des fibres est a + 67.5%.

Les parameétres du modele sont déterminés pour un pli élémentaire du composite Lin/Elium
selon la méthode décrite par Ladeveéze et Le Dantec [126]. Le tableau 4.8 illustre tous les

parametres déterminés a partir de cette identification expérimentale.

Tableau 4.8. Parametres du modéle d'endommagement pour le composite Lin/Elium

Matériau Lin/Elium

E11(GPa) 23
E»’(GPa) 3.2
Gy’ 2.5
V120 0.35
811(%) 1.2

Y (MPa'?) 3.11
Yo(MPa'?)  0.013

Y’(MPa'?) 3.1
Y’o(MPa'?)  0.012

b 1.53
Ro(MPa) 5.28
B 3.2
m 0.17
a’ 0.61
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4.4. Simulation par le modéle et validation expérimentale

Dans le but d’appliquer le modele décrit dans les sections précédentes, une simulation
numérique  du comportement de I’impact basse vitesse est réalisée puis comparée aux

résultats des essais expérimentaux.

4.4.1. Simulation d’un cas de chargement en impact

4.4.1.1. Définition des entrées du modele

La simulation numérique est réalisée sur le code de calcul industriel Pam-crash. Le modele de
Ladevéze et Le Dantec est choisi et les paramétres sont identifiés et implémentés dans ce
logiciel. Un impacteur de forme cylindrique avec un bout hémisphérique est considéré comme
une entité rigide de diametre 20mm. Sa masse est modélisée comme une inertie autours de
son centre de masse. Les tests ont été réalisés en controlant la vélocité appliquée au centre de
gravit¢ de I’impacteur. L’éprouvette est considérée de forme rectangulaire de
dimensions 60x60x3mm. Elle est soumise a des conditions aux limites définies par un
encastrement entre deux supports circulaires qui sont considérés comme des entités rigides de
meémes propriétés que I’'impacteur. Le matériau composite a tester est identifi¢ sur Pam-Crash
de type « multi-layered orthotropic shell ». Le maillage utilisé est de type quadrilatéral
lin¢aire. La taille de maille est de 0,5mm figure 4.14. Les nombreuses sorties du modele
permettent d’apprécier 1’évolution de paramétres comme 1’effort, le déplacement ou encore
les énergies absorbée ou restituée en fonction du temps ou en fonction de 1’énergie imposée.
Les résultats des simulations numériques sont discutés et corrélés avec ceux issus de 1’analyse

expérimentale.
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Figure 4.14. Maillage de I'ensemble

4.4.1.2. Résultats numériques
Les figures 4.15 et 4.16 représentent respectivement 1’évolution de I’endommagement sur les
facies des composites stratifiés Lin/Elium croisés CR-(0/90) et unidirectionnels UD-0° pour

quatre niveaux d’énergie 2, 4, 6 et 10J. Les résultats permettent de distinguer une faible
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sensibilit¢ au premier niveau d’énergie pour les deux configurations de composites. En

appliquant une énergie de 4J, I’étendue et I’intensité de I’endommagement évoluent plus dans

le cas d’UD-0°. Une concentration de I’endommagement est localisée au milieu de

I’éprouvette. Ensuite, pour un niveau d’énergie de 6J, des fissures progressent dans la

direction transversale avec des longueurs plus importante pour le stratifi¢ croisé. Enfin, pour

une énergie d’impact de 10J les simulations de deux configurations aboutissent a une rupture

par perforation. La répartition de I’endommagement est la méme dans les deux directions

pour le composite CR-(0/90). Tandis que pour le composite UD-0°, L’endommagement

¢volue majoritairement suivant la direction des fibres.
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Figure 4.15. Simulation de I’endommagement suite a des essais d’impact sur CR-(0/90)

Lin/Elium : a) 2J, b) 47, ¢) 6J et d) 10J
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Figure 4.16. Simulation de I’endommagement suite a des essais d’impact sur UD-0°
Lin/Elium : a) 2J, b) 4J, c) 6J et d) 10J
La figure 4.17 représente 1’évolution de la force de contact entre 1’éprouvette et I’impacteur
en fonction du temps suite a la simulation numérique du modeéle. Les résultats sont

représentés pour les deux configurations de Lin/Elium pour une énergie d’impact de 10J.
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Figure 4.17. Résultat numérique de 1’évolution de la force de contact en fonction du temps
pour le Lin/Elium pour une énergie d’impact de 10 J
Les courbes de la figure 4.17 montrent un comportement ¢lastique pour le composite
unidirectionnel jusqu’a 0.4 ms. Ensuite, I’effort varie autour une valeur maximale de 1500
KN jusqu’a 1.25 ms. Cette phase correspond a la création de I’endommagement. Ensuite
I’effort diminue progressivement indiquant la réduction de la rigidité de 1’éprouvette jusqu'a
la perforation. En revanche, le stratifi¢ crois¢ posséde un comportement croissant sur 3
phases : une premiére qui correspond au contact initial contenant des fluctuations. Puis une
deuxiéme phase dans laquelle la force augmente pour atteindre 1600 KN jusqu’a 1.3 ms. La

derniére phase évolue jusqu’a 2000 KN pendant 2 ms. Enfin, elle se stabilise au début de la

perforation.

4.4.2. Méthode expérimentale

4.4.2.1. Dispositif expérimental

Les essais d’impact a basses vitesses et énergies sont réalisés au moyen d’une tour de chute
IMATEK-IM-10HV équipée d’un capteur de force de 30 KN représentée sur la figure 4.18.
L’indentation est réalisée a I’aide d’un impacteur de forme hémisphérique et de diameétre 20
mm. Le déplacement de ce dernier est mesuré par un capteur laser. L’encastrement de
I’éprouvette est assuré par un dispositif de serrage circulaire de diamétre 40 mm. Les essais
sont réalisés sur des éprouvettes rectangulaires de composites Lin/Elium et Verre/Elium et

dont les dimensions sont 60 x 60 x 3 mm. Les deux configurations testés sont le composite
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unidirectionnel UD-0° et le composite croisé [0,/90,]s. Les essais sont effectués a différents

niveau d’énergies : 2, 4, 6, 8 et 10J et dans des conditions environnementales ambiantes.

Figure 4.18.La tour de chute

4.4.2.2. Résultats

Les résultats obtenus des essais d’impact a basses vitesses ont permis de tracer 1’évolution de
la charge en fonction du déplacement, figures 4.19 et 4.20. Les résultats sont présentés a
différentes énergies et pour le deux composites a 8 plis Lin/Elium et Verre/Elium avec deux
configurations différentes UD-0° et CR-(0/90°). L’analyse de 1’évolution de la charge en
fonction du déplacement représentée sur la figure 4.19 permet de distinguer deux phases : une
premicre dans laquelle le chargement est croissant et une deuxiéme décroissante. En effet,
pour le composite en fibre de lin, figure 4.19, au cours de la premiere phase, la montée
jusqu’a la charge maximale s’effectue selon plusieurs paliers linéaires a différentes pentes. De
méme, la partie décroissante évolue suivant deux stades. Tandis que, pour les composites a
fibre de verre, la figure 4.20 montre que la partie croissante des courbes est quasi lin€aire et
suivie d’une partie décroissante qui est subdivisée en deux phases pour les composites
unidirectionnels et en une seule phase pour les composites croisés. Pour toutes les courbes
force-déplacement, la partie linéaire correspond a la déformation élastique de matériau. Entre
autre, la diminution de la pente de la courbe apres les pics des charges peut étre expliquée par
une perte de rigidité de la structure. Aussi, la présence de petites fluctuations et des

irrégularités dans le tracé représentent les vibrations de I’impacteur due a sa longueur ainsi
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qu’a la progression de I’endommagement dan I’éprouvette. A la fin de I’essai, on constate
que la structure subit une déformation permanente puisque le déplacement est non nul. De
plus, des irrégularités dans les tracés des composites Lin/Elium sont remarquées. Elles sont
plus remarquables pour les niveaux d’énergie les plus ¢€levés. Cela peut étre attribué a
I’accumulation des mécanismes d’endommagement. Généralement, la configuration

unidirectionnelle subie plus I’effet de flexion au début de I’essai [132].
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Figure 4.19. Evolution de la charge en fonction du déplacement pour des essais d'impact sur
les composites Lin/Elium : (a) [0]s, (b) [02/902]s
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Figure 4.20. Evolution de la charge en fonction du déplacement pour des essais d'impact sur

les composites Verre/Elium : (a) [0]s, (b) [02/902]s

Dans le but d’identifier et puis d’analyser les différents mécanismes d’endommagements
apparents, la figure 4.21 regroupe des photographies réalisées sur les faces impactées et celles

opposées des échantillons.
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Face impactée Face opposée Face impactée Face opposée

[0z [02/90:]s

Figure 4.21.Photographies des faces impactées et opposées pour le composite Lin/Elium

Les observations macroscopiques a travers les photographies de la figure 4.21 permettent de
constater que, pour tous les niveaux d’énergie, les deux faces des échantillons présentent des
effets visibles des mécanismes d’endommagement. Sur les échantillons unidirectionnels, la
fissuration du co6té opposé se développe suivant la direction de fibre. Tandis que sur les
échantillons en configuration croisée, il est constaté une apparition de fissures dans le deux

sens longitudinal et transversal.
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4.4.3. Comparaison des résultats numériques et expérimentaux
La figure 4.22 illustre 1’évolution de la charge en fonction du déplacement recueillie pour le
composite Lin/Elium UD-0°, lors d’un essai d’impact a une énergie de 8J et superposée au
résultat obtenu par la simulation numérique. Il apparait sur les deux courbes une différence au
niveau de la partie ¢lastique. En effet, la courbe expérimentale montre plus de rigidité et une
montée franche et non amortie. De méme pour le déplacement a la fin de I’essai, une
différence de I’ordre 2.4 mm a été enregistrée. Cette différence peut étre dii, d’une part, a la
présence de 1’énergie ¢€lastique ainsi que le déplacement résiduel et d’autre par a la loi
d’évolution du coefficient de plasticité¢ considéré dans le modele. De méme, le phénomeéne de
délaminage qui engendre le taux de restitution de I’énergie a été négligé [133]. Aussi, les
vibrations durant I’essai expérimental peuvent influencer le résultat en introduisant des faibles
fluctuations. Globalement, les résultats obtenus peuvent étre considérés comme représentatifs
pour un bio-composite. En effet, pour les deux courbes, on remarque que la valeur de la force

maximale est de I’ordre de 1600KN. Un écart de I’ordre de 180 N reste acceptable.

Une comparaison des résultats numériques et expérimentaux d’un point de vue énergétique

semble nécessaire pour une meilleure représentativité.
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Figure 4.22. Comparaison des résultats numériques et expérimentaux pour le composite
Lin/Elium UD-0°

La figure 4.23 présente 1’évolution de 1’énergie absorbée en fonction de 1’énergie d’impact
pour les deux configurations du composite stratifi¢ UD-0° et CR-0/90. Il apparait une bonne

cohérence entre les résultats numériques et les résultats expérimentaux.
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L’évolution de I’énergie absorbée est linéaire en fonction de I’énergie imposée sauf pour le

résultat expérimental du composite croisé qui montre un écart pour la valeur de 61J.

L’absorption de I’énergie devient de plus en plus importante. Cela se traduit par le cumul

d’endommagement di essentiellement au délaminage qu’on I’a négligé au cours de la
modélisation.
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Figure 4.23. Evolution de 1’énergie absorbée en fonction de 1’énergie imposée lors d’essais
expérimentaux et prédictifs sur des composites Lin/EliumUD-0° et CR-0/90

L’analyse des différents résultats permet de mettre en valeur la pertinence du modéle adopté
dans cette ¢tude pour les composites unidirectionnels. En effet, la représentation dans le
modele du mécanisme de délaminage et de ses paramétres a travers la considération
d’éléments spécifiques de type dégénérés ou d’éléments cohésifs, permettrai d’étendre la

validité du modele pour les composites stratifiés croisés.

4.5. Application: Cas d’une structure OMEGA soumise a I’impact

Cette partie a pour objet d’appliquer les démarches expérimentale et numérique décrites
précédemment sur une structure OMEGA dont la géométrie est présentée par la figure 4.24.
Une premicre partie expérimentale est réalisée sur des structures en Lin/Elium et en
Verre/Elium dans la configuration crois¢ [90/0/0/90;90/0/0/90]. Ensuite, une analyse

numeérique est fournie pour la structure en Lin/Elium et comparé aux résultats expérimentaux.
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50 mm 10 mm

60 mm

100 mm

Figure 4.24. Géométrie de la structure

4.5.1. Résultats Expérimentaux

Les résultats sont exprimés par la représentation de la charge maximale et de 1’énergie
absorbée en fonction de 1’énergie d’impact (Figure 4.25 et 4.26). En effet, la structure en
Verre/Elium montre une résistance plus importante que celle en Lin/Elium. La structure en
Verre/Elium peut résister a des niveaux d’énergie d’impact égale a 20J. Tandis que pour la

structure en Lin/Elium I’énergie d’impact supporté ne dépasse pas le 15J.

En outre, la figure4.26 montre que la structure Lin/Elium absorbe de I’énergie plus de deux
fois que la structure en verre. Ce comportement amortissant justifie 1’utilit¢ majeure de

I’emploi des structures a base des fibres de lin.
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Figure 4.25. Evolution de la charge maximale en fonction de 1’énergie imposée lors d’essais
expérimentaux sur des structures OMEGA
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Figure 4.26. Evolution de 1’énergie absorbée en fonction de 1’énergie imposée lors d’essais
expérimentaux sur des structures Oméga

4.5.1. Résultats Numériques
La simulation du comportement a I’impact sur la structure OMEGA a été réalisée avec les
mémes conditions décrites précédemment avec une taille de maillage de 1 mm. Un exemple

de simulation appliqué sur la structure est présenté par la figure 4.27.
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Figure 4.27. Résultat de la simulation pour la structure OMEGA a 10J

La figure 4.28 montre des résultats numériques et expérimentaux de mémes tendances et
cohérents. Néanmoins, il ya un écart faible qui peut étre expliqué par les hypothéses

considérées pour identifier les parameétres du modele.
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Figure 4.28. Comparaison des résultats numériques et expérimentaux de 1’énergie absorbée en
fonction de 1’énergie d’impact lors d’essais d’impact sur des structures OMEGA.

4.6. Conclusion

Dans ce chapitre, une modélisation multi-échelle de comportement mécanique de composite
Lin/Elium est développée. Le matériau composite est considéré comme la superposition des
deux phases. La premic¢re phase désigne le pli qui est caractéris¢ par des variables
d’endommagement relatives a la fissuration transverse, 1’endommagement diffus et la
plasticité. La deuxiéme phase représente l’interface fibre matrice a laquelle on associe
principalement le mécanisme d’endommagement. Dans le but d’identifier toutes les variables
du mode¢le des essais expérimentaux ont été effectués. Dans un premier temps, des essais de
traction monotone sont réalisés sur des composites UD-0° pour obtenir les différentes
grandeurs caractéristiques telles que la rigidit¢ et la valeur de la contrainte a la rupture.
Ensuite, des essais de tractions cycliques charge—décharge sont réalisés sur des composites
croisés pour déterminer les variables d’endommagement et le facteur de plasticité ainsi que
d’autres facteurs de couplage. La simulation numérique du modéle est effectuée sur le code de
calcul éléments finis Pam-Crash. D’autre part, des essais expérimentaux d’impact sont menés
sur les composites Lin/Elium et Verre/Elium. Par la suite, les résultats numériques pour le
Lin/Elium sont comparés a ceux expérimentaux. Une cohérence pour une représentation

énergétique du comportement global a été remarquée.
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Les matériaux composites a renfort végétal ont montré une capacité a remplir plusieurs
fonctions dans de nombreux domaines industriels. Outre leurs propriétés mécaniques, les
biocomposites sont considérés comme des matériaux encourageant 1’éco-conception des
structures. Dans ce contexte, ce travail de thése a porté sur 1’analyse multi-échelles du
comportement mécanique d’un composite constitué d’une matrice thermoplastique (Elium) et
d’un renfort naturel (fibres de lin). Ainsi, cette étude a abouti a 1’identification des propriétés
mécaniques du matériau considéré, a température et humidité ambiantes, pour un large spectre
de sollicitations mécaniques : statique, cyclique, dynamique vibratoire et impact. Par la suite,
les cartes matériaux établies ont été utilisées pour alimenter une simulation numérique
prédictive, par le modéle de Ladeveze et Le Dantec, traduisant le comportement mécanique

global du composite Lin/Elium.

Pour mettre en place cette étude, nous avons choisi dans un premier temps, les constituants du
biocomposite ainsi que le procédé de sa mise en ceuvre. Le matériau a été €laboré et classé en
plusieurs configurations dépendantes de 1’orientation des plis constitutifs. Ensuite, une
caractérisation expérimentale du comportement mécanique en statique est proposée au moyen
d’essais de traction et de flexion 3-points. Deux séquences d’empilement de stratifiés ont été
testées : un stratifi¢ unidirectionnel et D’autre croisée. Les résultats obtenus ont mis en
¢vidence une variation de la rigidité et de la résistance en fonction de la déformation induite
par la présence de fibres naturelles. Ainsi, les caractéristiques spécifiques de ces matériaux
ont ét¢ déterminées et sont comparables a celles des composites renforcés par des fibres de
verre. Au cours de ces essais, plusieurs outils ont été utilisés pour identifier, quantifier et
qualifier les mécanismes d’endommagement dans le matériau. Tout d’abord, des observations
microscopiques ont permis de constater la présence de plusieurs défauts tels que des
fissurations matricielles, des décohésions fibre/matrice, des déchaussements de fibres ainsi
que des ruptures de fibres. En effet, ces observations ne permettent pas d’établir la
chronologie d’apparition de ces mécanismes. Pour se faire, une analyse multiparamétrique par
émission acoustique (EA) en temps réel a été couplée aux essais mécaniques. La classification
des signaux d’EA, en utilisant la méthode « K-means », a permis de distinguer quatre classes

correspondant chacune a un mécanisme bien défini ainsi que son poids durant I’essai. D’autre
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part, des essais de traction cyclique (charge/décharge) ont été effectués dans le but de
quantifier ces mécanismes d’endommagement. En outre, les résultats de ces essais associés a
la technique d’émission acoustique ont permis de détecter les sources de la non-linéarité du

comportement mécanique de ces matériaux.

Dans un deuxiéme temps, une étude dynamique a été élaborée sur les composites Lin/Elium
au moyen d’essais cycliques (fatigue) en traction et en flexion 3-points. Ces essais ont été
réalisés avec un pilotage de I’effort appliqué et ce pour itérer sur nombreux niveaux de
chargement et déterminer ainsi une durée de vie représentative et justifiée. Les résultats
obtenus montrent que 1’évolution de la rigidité en fonction du nombre de cycles se déroule en
trois phases. Une diminution rapide de la rigidit¢ dés les premiers cycles caractérise la
premicre phase. La diminution devient ensuite trés lente au cours de la deuxiéme phase,
correspondant a la quasi-totalit¢ de la durée de vie des éprouvettes. Enfin, une troisiéme
phase, trés courte, ou la perte de rigidité s’accélére brutalement jusqu'a la rupture totale des
¢chantillons. D une part, I’évaluation de la rigidité, de 1’énergie dissipée et du facteur de perte
en fonction du nombre de cycles ont permis de suivre et de discuter 1’état et la cinétique de
I’endommagement des composites. D’autre part, les mécanismes d’endommagement
survenant sont identifiés et analysés a travers les signaux d’émission acoustiques enregistrés
au cours des essais. Les durées de vie des matériaux ont été exprimées au moyen des courbes
S-N (courbes de Wdhler) en utilisant le critére de durée de vie Ng correspondant a la rupture
totale des échantillons. Les résultats de ces essais ont également révélé une grande dispersion
de la durée de vie entre les éprouvettes soumises a un méme niveau de chargement et
sollicitées dans les mémes conditions. Il apparait que les écarts sont dus principalement a la
variabilité inhérente a la nature végétale du renfort, a I’hétérogénéité du composite ainsi qu’a
la dispersion reliée a sa mise en ceuvre. Malgré ce constat, les résultats obtenus montrent que
lorsque le niveau de chargement est proche de la contrainte ultime a la rupture en statique, une
rupture totale intervient dés les premiers cycles, par contre pour des faibles niveaux de

chargement la rupture n’est pas atteinte méme au-dela du million de cycles.

Par ailleurs, le développement de matériaux ou de structures composites dans des domaines
dont les utilisations sont caractérisées par des chargements vibratoires permanents nous a
conduit a mettre en place une étude sur le comportement dynamique de ces matériaux. C’est
dans ce contexte que nous avons développé une analyse expérimentale des vibrations, en
mode linéaire et en mode non linéaire, d’une part, de matériaux composites sains et d’autre

art, de matériaux composites a différents états d’endommagement. L’analyse a été menée
) y
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dans le cas de vibration en flexion des composites pour différentes séquences d’empilements
et d’orientations des fibres. En premiére étape, la réponse en fréquence a une impulsion,
menée a I’aide d’un vibrométre laser a permis de mesurer la fréquence autour de chaque pic
de résonnance. Les propriétés dynamiques des composites stratifiés, sains et endommaggs, a
savoir le module de flexion et le facteur de perte ont été évaluées a partir des fréquences
obtenues. En seconde étape, le comportement vibratoire non linéaire des matériaux testés,
sains et endommagés, est exploré. Le comportement élastique et dissipatif du composite
n’était plus linéaire mais non linéaire. La méthode de résonance non linéaire a été utilisée.
Elle a consisté en 1’excitation et au suivi des six premiers modes de résonance en fonction du
niveau d’excitation et pour plusieurs états d’endommagement. L’analyse des courbes des
réponses en fréquences a permis d’obtenir les valeurs des fréquences de résonance, de
I’amortissement et de 1’amplitude a la résonance pour chaque niveau d’excitation. Les
décalages des fréquences de résonance et des facteurs de perte des six premiers modes de
vibration en fonction du niveau d’excitation étant constatés pour des niveaux de chargement
croissants et pour les deux composites étudiés. Ces décalages sont clairement corrélés au taux
d’endommagement, autorisant une caractérisation quantitative du comportement en vibration
des matériaux composites endommagés. Deux paramétres non linéaires ont été déterminés. Le
premier est associ¢ au décalage fréquentiel appelé parametre non linéaire élastique. Le
deuxiéme est associ¢ au décalage de I’amortissement appelé parameétre non linéaire dissipatif.
L’analyse de la variation de ces parametres en fonction de I’amplitude a la résonance et du
taux de d’endommagement, a permis de choisir deux modes vibratoires parmi les six premiers
comme modes appropriés a I’obtention des paramétres sensibles a 1’endommagement des
matériaux composites. Ces parametres non linéaires apportent donc une information
complémentaire aux mesures des fréquences de résonance et des amortissements, information
directement liée a 1’état d’endommagement des matériaux composites. Enfin, cette méthode
de résonance non linéaire apparait plus sensible a la présence de dommages et de
discontinuités au sein du composite que la méthode de vibration linéaire. Ainsi, il convient de
confirmer que la technique de mesure vibratoire représente un outil avancé pour controler la
santé de matériaux composites contenant des endommagements induits par des chargements

mécaniques.

Enfin, les approches de caractérisations mécanique et vibratoire considérées a différentes
échelles ont permis d’établir des cartes matériaux pour alimenter un modele prédictif

représentatif du comportement mécanique des composites Lin/Elium. En effet, le matériau
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composite stratifié est considéré comme étant I’association de deux composantes principales :
le pli et ’interface. Ainsi, une formulation, qui tient compte de I’association d’un ensemble de
lois de comportement, a été établie a travers des variables d’endommagement qui représentent
les phénomenes physiques constatés expérimentalement a 1’échelle du pli. Le modele de
comportement, sous sa forme finale, tient compte des composantes propres a 1’¢lasticité, a la
plasticité, a I’endommagement et des parameétres de couplage. Des simulations numériques
prédictives ont été proposées pour évaluer D’effet de sollicitations d’impact basses
vitesses/énergies sur le comportement mécanique des composites étudiés. Les résultats
numériques ont été corrélés aux résultats expérimentaux obtenus et sont en bon accord pour

conclure a la validité de 1’approche et des choix considérés lors de la présente étude.

A TD’issue de ces travaux de recherche, nous envisageons d’étendre et valoriser plus ’intérét
aux matériaux biocomposite, en particulier le Lin/Elium, a travers une ¢étude de leur
recyclabilité. Tout d’abord, 1’étude de la résine Elium seule recyclée apporterait de nouvelles
informations pour la revalorisation de la mati¢re. Ensuite, nous proposons une étude de la
stabilit¢ des propriétés rhéologiques, thermiques et mécaniques au cours de recyclage du
biocomposite entier. En effet, la valorisation de ces matériaux exige une recherche des
méthodes d’industrialisation de leur recyclage.

Pour les travaux ultérieurs, un vieillissement en humidité contrdlée, a différentes températures
et a différents pourcentages en humidité, serait une voix scientifique complémentaire
permettant de prédire l'effet du vieillissement hygrothermique pour des sollicitations
mécaniques imposées sur le biocomposite étudié. Ainsi, Il serait intéressant de construire un
mode¢le de comportement mécanique en tenant compte du vieillissement couplé a différents
parametres de sollicitation.

Par ailleurs, il nous apparait de grande utilité, en vue de fournir des cartes pour le
dimensionnement de structures, la connaissance et la maitrise du comportement mécanique du
composite Lin/Elium face a des chargements/sollicitations couplés (trajets combinés) du type
fatigue-impact et impact-fatigue. L’influence de la séquence d’empilement ainsi que le
renforcement par plis tissés semblent convenir comme critéres de comparaison et
d’évaluation. Des techniques non destructives, autre que 1’émission acoustique et la
microscopie ¢électronique MEB, peuvent étre utilisées pour la caractérisation de
I’endommagement tels que la tomographie X et la technique des ultrasons (C-scan).
Egalement, il convient de continuer le développement du modéle numérique prédictif du

comportement du composite. Les pistes éventuelles d’enrichissement du mod¢le seraient de
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déterminer la sensibilit¢ de 1’ensemble des parametres régissant les interactions entre les
constituants, en particulier, 1’interface fibre/matrice. =~ Aussi, d’autres critéres
d’endommagement spécifiques peuvent étre introduits. Enfin, les simulations numériques

permettraient de faire une plus large corrélation avec les résultats expérimentaux.
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Analyse multi-échelles du comportement mécanique d’un éco-composite, constitué d’'une
matrice a base de résine thermoplastique renforcée de fibres de lin.

Mots clés : Biocomposite, Fibres de lin, Résine thermoplastique, Endommagement, Emission acoustique,

Multi-échelles.

Résumeé : La recherche de solutions alternatives a
l'utilisation de composites issus totalement ou
partiellement  de ressources renouvelables
représente un enjeu environnemental majeur et un
levier de développement économique pour les
générations futures. La présente étude considére le
choix d’'un composite biosourcé élaboré a partir de
fiores de lin associétes a une résine
thermoplastique. L'objectif des travaux de recherche
consiste a analyser le comportement mécanique
global, a identifier les principaux phénomenes
physiques constatés, puis a analyser leurs
mécanismes associés. Une analyse expérimentale
du comportement mécanique en statique et en
fatigue des composites stratifiés unidirectionnels et
croisés est présentée. Les techniques de I'émission
acoustique et d’observations micro-méso-
macroscopiques sont les principaux moyens utilisés
pour la caractérisation des phénoménes de
'endommagement. Ensuite, une étude
expérimentale du comportement vibratoire des

poutres composites est réalisée. Dans un premier
temps, les propriétés dynamiques des composites
stratifiés, sains et endommagés ont été
déterminées. A savoir le module de flexion et le
facteur de perte sont évalués a partir des réponses
en fréquences obtenues en mode linéaire. Dans un
second temps, le comportement vibratoire non
linéaire des composites sains et endommagés est
exploré. Finalement, un modele analytique qui tient
compte des composantes propres a I'élasticité, a la
plasticité, a 'endommagement et des parameétres
de couplage est identifié et utilisé pour simuler le
comportement mécanique global du matériau
composite. Des simulations numériques predictives
sont proposées pour évaluer I'effet de sollicitations
dimpact a basses vitesses/énergies sur le
comportement mécanique des composites étudiés.
Les résultats numériques sont corrélés aux résultats
expérimentaux obtenus et sont en bon accord
permettant de conclure a la validité de I'approche et
des choix considéres.

Multi-scale analysis of the mechanical behavior of an eco-composite, consisting of a matrix
based on thermoplastic resin reinforced with flax fibers.

Keywords : Biocomposite, Flax fibers, Thermoplastic resin, Damage, Acoustic emission, Multi-scale.

Abstract : The search for alternative solutions to
the use of composites wholly or partly derived from
renewable  resources represents a  major
environmental challenge and a lever for economic
development for future generations. The present
study considers the choice of a bio-based composite
made from flax fibers associated with a thermoplastic
resin. The objective of the research is to analyze the
overall mechanical behavior, to identify the main
observed physical phenomena, then to analyze their
associated mechanisms. An experimental analysis of
the mechanical behavior in static and fatigue of
unidirectional and cross laminate composites is
presented. The techniques of the acoustic emission
and micro-meso-macroscopic observations are the
main means used for the characterization of the
damage phenomena. Then, an experimental study of
the vibratory behavior of the composite beams is

realized. At first, the dynamic properties of stratified,
healthy and damaged composites were determined.
Namely, the flexural modulus and the loss factor are
evaluated from the frequency responses obtained in
linear mode. In a second step, the nonlinear
vibration behavior of healthy and damaged
composites is explored. Finally, an analytical model
that takes into account the components specific to
elasticity, plasticity, damage and coupling
parameters is identified and used to simulate the
overall mechanical behavior of the composite
material. Predictive numerical simulations are
proposed to evaluate the effect of impact stresses
at low speeds / energies on the mechanical
behavior of the studied composites. The numerical
results are correlated with the experimental results
and are in good agreement to conclude the validity
of the approach and the considered choices.



