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Résumé

L’objectif de cette thése est I'étude de leffet de 'humidité sur le comportement
mécanique en statique, en fatigue et en vibration d'un composite et des sandwichs a ame
auxétique réentrante. Les matériaux considérés sont constitués de fibres courtes de lin
associées a un biopolymere Acide Poly-Lactique « PLA ». Ces matériaux biosourcés sont

élaborés par la technique de fabrication additive « impression 3D ».

Tout d’abord, la cinétique de diffusion de 'eau dans la peau composite, dans 'ame
auxétique composée de 1, 2, 3 et 4 cellules ainsi que dans les sandwichs a été étudiée. Les
résultats d’absorption de I’eau sont analysés et le comportement de diffusion correspond a

celui du modéle de Fick.

Ensuite, I'effet du vieillissement hydrique sur le comportement en statique de la peau
composite et des sandwichs non vieillis et vieillis est étudié sous des sollicitations en
traction et en flexion. Une attention particuliére est portée sur 'étude des propriétés
élastiques en flexion pour les sandwichs. De plus, pour suivre '’évolution des mécanismes
d’endommagement, tous ces essais ont été instrumentés par la technique d’émission
acoustique (EA). Ainsi, les principaux événements acoustiques ont été analysés et associés

a des mécanismes d’endommagement a l'aide des observations microscopiques.

Par la suite, l'effet du vieillissement hydrique sur le comportement en fatigue de la
peau composite et des sandwichs est étudié. La durée de vie et I'évolution de
I'endommagement sont analysées en suivant la rigidité, la quantité d’énergie dissipée ainsi
que 'amortissement en fonction du nombre de cycles de fatigue. Comme dans le cas des
essais en statique, tous les essais en fatigue ont été instrumentés par la technique
d’émission acoustique (EA) afin d’analyser les principaux événements acoustiques et

détecter ceux entrainant des endommagements jusqu’a la rupture des matériaux.

En vibration, des essais d’analyses modales ont été menés dans le cas de vibration en
configuration encastrée/libre a 'aide d'un vibromeétre laser et la technique d’impulsion.
Les valeurs expérimentales du module de Young, de la rigidité équivalente ainsi que de
I'amortissement de la peau composite et des sandwichs non vieillis et vieillis ont été
analysées pour différentes durées d’immersion. Enfin, une modélisation basée sur la
méthode des éléments finis a été réalisée permettant d’évaluer le comportement vibratoire
des matériaux. Une bonne corrélation entre les résultats des essais expérimentaux et des
simulations numériques est obtenue pour les matériaux non vieillis et vieillis.

En plus de ce rapport, le travail de cette these a conduit aux publications et

communications suivantes :
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Introduction générale

Les matériaux composites sont généralement composés de matrice polymere et
renforcés par des fibres synthétiques. Ils sont utilisés depuis quelques décennies dans
différentes applications qui requierent a la fois rigidité et légéreté, notamment dans les
domaines du transport, de 'aéronautique, de 1'aérospatial et du loisir, etc... Néanmoins,
l'utilisation des fibres et des matrices synthétiques pose des problémes écologiques, notons
principalement le probléme de recyclabilité de fin de vie. De ce fait, la recherche dans le
domaine des composites s’est orientée ces derniéres années vers 1'’étude des matériaux
biosourcés qui apparaissent comme une alternative prometteuse sur le plan écologique.

En s’inscrivant dans ce cadre, le développement des composites a base de polymeres
renforcés de fibres végétales comme le lin, par exemple, semble étre un bon compromis
grace a leurs bonnes propriétés mécaniques spécifiques comparables a celles des fibres de
verre. Ces fibres peuvent aussi étre des constituants de base des matériaux sandwichs
biosourcés. Ces sandwichs sont constitués d’'une dme plus épaisse et 1égere et deux peaux
minces et rigides. Ils ont 'avantage de présenter des propriétés d’amortissements élevées
principalement en flexion et peuvent remplacer les sandwichs synthétiques en raison de
leurs propriétés spécifiques comparables. Le principe du sandwich consiste a écarter les
deux peaux extérieures avec I'dame au centre et donc d’augmenter le moment quadratique
global de la structure. Les &mes biosourcées peuvent étre composées de mousse, de bois ou
de structures architecturées. Parmi lesquelles, les ames architecturées auxétiques qui
présentent un coefficient de Poisson négatif. Elles se caractérisent par leur grande capacité
a absorber les vibrations et I'énergie.

Le point faible encore mal connu de ces matériaux, notamment, sandwichs
biosourcés est leur tenue a 'exposition dans un environnement humide, car il entraine un
affaiblissement de leurs propriétés mécaniques. C'est la nature hydrophile des matrices et
des fibres naturelles qui constitue un verrou majeur freinant encore leur développement et
affecte la durabilité et les mécanismes d’endommagement des composites biosourcés. En

plus, les matériaux composites, exposés a un environnement humide ou non, pendant leur
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cycle de vie, subissent des agressions conduisant a plusieurs types d’endommagement. De
ce fait, des méthodes de contrdle non destructif telle que 1'émission acoustique sont
souvent utilisées pour la caractérisation de ces défauts.

L’objectif de cette thése consiste a analyser I'influence du vieillissement hydrique sur
le comportement d’'une peau composite et des sandwichs a dme auxétique biosourcés.
Différents essais en statique et en fatigue suivis par la technique d’émission acoustique
ainsi que des essais en vibration ont été réalisés afin de comprendre l'effet du
vieillissement sur le comportement de ce type de composite. Le matériau étudié est 'acide
poly-lactique (PLA) renforcé par des fibres courtes de lin. L’dme des sandwichs étudiés est
une dme auxétique réentrante avec différents nombres de cellules dans la largeur des
éprouvettes a étudier. La peau composite ainsi que les sandwichs sont fabriqués par la
technique de fabrication additive « impression 3D ».

Le premier chapitre propose une étude bibliographique permettant de présenter les
matériaux composites, les sandwichs, les formes auxétiques et l'effet du vieillissement
hydrique sur le comportement des composites biosourcés. Une synthese des différents
types de matrices, de renforts et d’dmes ainsi que les différents procédés de fabrication est
présentée. Un intérét particulier a été porté sur les travaux de recherche des structures
auxétiques, particulierement les nids d’abeilles réentrants. Enfin, nous nous sommes
concentrés sur le vieillissement hydrique et son effet sur le comportement mécanique des
composites ainsi que les facteurs influencant ’absorption de I’eau. De plus, une description
des mécanismes d’endommagement des composites et du comportement en vibration est
proposée.

Le deuxiéme chapitre est consacré a la présentation des matériaux étudiés et du
processus de vieillissement. Une synthese concernant la peau composite, les sandwichs a
ames auxétique ainsi que le procédé de fabrication est présenté. Le matériau choisi est
100% biosourcé, recyclable et biodégradable. Ainsi, le PLA (acide poly lactique) renforcé
par des fibres de lin a été choisi pour la fabrication de la peau composite et des sandwichs
a ame en nid d’abeille auxétique réentrant. Le matériau utilisé est préparé en bobine pour

la fabrication additive car ’ensemble des éprouvettes est fabriqué au laboratoire (LAUM)
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en utilisant le procédé d’impression 3D. Ensuite, les résultats d’absorption de I’eau par la
peau composite et par les sandwichs sont analysés et comparés a un modele de type
Fickien.

Le troisieme chapitre met I'accent sur I'effet du vieillissement sur le comportement
en statique de la peau composite et des sandwichs en PLA/lin. Dans un premier temps, la
peau composite et les sandwichs avec des dmes architecturées de différents nombres de
cellules non vieillis sont testés sous des sollicitations statiques en traction et en flexion
respectivement. Ensuite, l'effet du vieillissement hydrique sur les matériaux est caractérisé
par les mémes essais réalisés sur des éprouvettes vieillis avec différents taux d’absorption.
Une attention particuliere est portée sur 'étude des propriétés élastiques en flexion des
matériaux sandwichs. De plus, pour suivre I'évolution des mécanismes d’endommagement,
tous ces essais ont été instrumentés par la technique d’émission acoustique (EA) afin
d’analyser les données acoustiques et de les associer a des mécanismes d’endommagement
suite a des observations microscopiques.

Dans le quatrieme chapitre, 'effet du vieillissement sur le comportement en fatigue
de la peau composite et des sandwichs est étudié. Les essais de fatigue sont réalisés en
contréle de déplacement. La durée de vie et I'évolution de I'endommagement sont
analysées en suivant la charge, la quantité d’énergie dissipée ainsi que 'amortissement en
fonction du nombre de cycles. Comme dans le cas des essais statiques, tous les essais de
fatigues ont été instrumentés par la technique d’émission acoustique afin d’identifier et
analyser I'évolution des mécanismes d’endommagement survenus au cours de la fatigue
des matériaux.

Le cinquiéme chapitre présente les résultats d’'une analyse expérimentale et une
étude numérique par éléments finis du comportement en vibration de la peau composite
et des sandwichs non vieillis et vieillis. Des essais d’analyses modales sont menés dans le
cas de vibration en configuration encastrée/libre. Les poutres sont excitées au moyen dun
marteau d’impact a c6té de l'encastrement et la réponse est détectée au niveau de

I'extrémité libre au moyen dun vibrometre laser. L'étude a permis de mesurer les

fréquences propres, le module d’élasticité, la rigidité équivalente ainsi que 'amortissement
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modal de la peau et des sandwichs. Ensuite, une modélisation basée sur le calcul des
structures par éléments finis a été développée. Cette modélisation permet de simuler le
comportement vibratoire des éprouvettes dans les mémes conditions que les essais
expérimentaux. Elle a été appliquée pour la peau et pour les sandwichs non vieillis et
vieillis. Par la suite, les propriétés dynamiques sont calculées par cette modélisation et
comparées aux résultats obtenus expérimentalement.

Enfin, tous les résultats obtenus sont synthétisés dans la conclusion générale de ce

manuscrit dont des perspectives sont proposées.
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Chapitre 1 : Etude bibliographique

Résumé

Ce chapitre présente une étude bibliographique sur les matériaux composites, les
sandwichs a ames auxétiques et leur vieillissement hydrique. Dans un premier temps, les
différents constituants d'un matériau composite sont décrits ainsi que les différents procédés
de mise en ceuvre. Ensuite, les sandwichs et plus précisément les sandwichs a dmes
auxétiques sont présentés.

D’autre part, leur vieillissement hydrique est proposé. La cinétique de diffusion, les
parametres qui l'influent ainsi que l'effet du vieillissement sur les propriétés mécaniques
sont abordés. Une revue de la littérature concernant la technique d’émission d’acoustique
et des mécanismes d’endommagement est réalisée.

Enfin, une étude bibliographique du comportement dynamique des composites ainsi

quun exemple de modélisation numérique sont présentés.
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Chapitre 1 : Etude bibliographique

1.1. Introduction

Poussée par le contexte environnemental et économique, la communauté
scientifique dans le domaine des composites propose le développement des solutions
moins consommatrices d’énergie, a savoir des polymeres biodégradables renforcés de
fibres végétales. Ces derniers présentent une alternative prometteuse des matériaux
conventionnels avec des propriétés mécaniques élevées et un poids léger. Toutefois, les
performances de ce type de matériaux dans un milieu agressif restent un obstacle,
susceptible de géner considérablement leur utilisation et constitue un verrou majeur qui
freine encore leur développement.

Ce chapitre de bibliographie présente, dans une premiére partie, les principales
caractéristiques des bio-composites, leurs architectures, ainsi que leurs procédés de
fabrication. Dans cette partie l'accent est mis, essentiellement, sur le sandwich en nid
d’abeilles de forme auxétique réentrante et sur le procédé d’impression 3D.

Dans une seconde partie, une attention particuliére est accordée aux principaux
travaux de recherche développés pour l'étude de la sensibilité de ces matériaux au
vieillissement hydrique, due notamment au caractére hydrophile des fibres végétales.

Les mécanismes d’endommagement des composites vieillis et les principales
techniques de contrdle et de détection des défauts font I'objet d'une troisiéme partie.

Enfin la derniere partie de ce chapitre est consacrée a la présentation des travaux
expérimentaux et numériques développés dans le cadre de la caractérisation du
comportement statique et dynamique des bio-composites.

1.2, Les matériaux composites

Les matériaux composites sont usuellement hétérogénes. Ils sont constitués de
différentes composantes nommeées renforts et matrices. La nature de ces composantes
dépend de lapplication visée et leur combinaison permet d’obtenir des propriétés
mécaniques spécifiques, équivalentes voire supérieures, a celles des matériaux les
constituants.

Le renfort représente l'armature du matériau composite, en assurant sa tenue

mécanique. Il est souvent de nature fibreuse ce qui donne au matériau un caractére
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directionnel. En fonction de I'agencement spatial des fibres, différentes architectures de
renforts fibreux peuvent étre obtenues.
1.2.1. Renforts
Les renforts d'un matériau composite existent sous différentes natures, a savoir : des
additifs, des charges ponctuelles, des fibres courtes ou bien des fibres longues. Pour avoir
un matériau composite avec des propriétés mécaniques élevées, les fibres présentent le
type de renforts le plus adapté
L’orientation des fibres courtes est souvent aléatoire. Dans ce cas, le matériau
composite est considéré comme homogeéne et isotrope équivalent. Cependant, I'orientation
des fibres longues est toujours controlée afin de renforcer les directions choisies. Les
renforts dans ce qui suit sont considérés de type fibres.
1.2.1.1.  Renforts synthétiques
Les renforts synthétiques peuvent étre d’origine organique (polyéthyléne, polyester,
etc...) ou bien inorganique (carbone, verre, etc...). Les renforts inorganiques sont les plus
utilisés dans l'industrie. Néanmoins, les problématiques liées au développement durable
encouragent l'utilisation des matériaux et des ressources renouvelables moins polluantes.
Dans ce cadre, les industriels et les chercheurs se sont orientés vers les fibres biosourcées.
1.2.1.2.  Renforts biosourcés
Motivées par le contexte environnemental et grice a leurs propriétés mécaniques et
acoustiques, les renforts biosourcés présentent une alternative prometteuse des fibres
synthétiques dans les industries et les laboratoires de recherche [1, 2, 3]. Le terme
biosourcé caractérise tout matériau issu directement ou indirectement de la biomasse.
11 existe trois familles de renforts biosourcés :
- fibres végétales cellulosiques ;
- fibres animales ;
- fibres minérales.
L’utilisation de fibres d’origines animales (soie, laine, plumes, etc...) est répandue dans le
domaine des textiles. Les faibles propriétés mécaniques de ce type de fibres inhibent leurs

utilisations pour la réalisation des matériaux composites. Par contre, les fibres d’origine
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végétale sont davantage intéressantes, et leurs propriétés soit proches des propriétés de
certaines fibres synthétiques comme les fibres de verre [4]. Ces fibres ont été classifiées par
Yan et al. [5] selon le type d'une fibre élémentaire (Fig. 1.1.). Plusieurs études ont été
réalisées sur les matériaux composites renforcés de différents types de fibres végétales [6]
comme les fibres de lin [7], de sisal [8] et de bambou [9].
Beaucoup de fibres biosourcées ont été utilisées dans la fabrication de composites pour étre
valorisées comme ressources locales. Ainsi, on trouve de nombreuses études portant sur les
composites a fibre de coco [10], d’alfa [11], ou de chanvre [12].
D’autres fibres naturelles a savoir les fibres d’orties existent avec des propriétés
mécaniques élevées mais elles sont moins connues et moins utilisées. Ces fibres ont été
étudiées par Bodros et al. [13]. IIs ont montré qu’elles possedent des propriétés mécaniques
plus élevées. Cependant, ces fibres ne sont quasiment pas utilisées a cause de 'inexistence
de filieres de culture. En revanche, I'utilisation des fibres de lin pour le renforcement des
composites est tres étudiée au cours des dernieres années. En effet, les fibres de lin ont des
caractéristiques physiques et mécaniques prometteuses et elles sont tres disponibles
surtout en Europe [14]. Annuellement, la production mondiale de lin dépasse 200 000
tonnes, dont 2/3 en Europe, et spécifiquement en France. Les domaines d’application des
fibres de lin sont multiples et innovants allant du domaine de textile aux industries de
l'aéronautique et de l'automobile. A cela, s’ajoute la nécessité de prendre en compte
l'impact environnemental des matériaux composites au cours de leur cycle de vie et la
possibilité aussi de valoriser les ressources agricoles [15].
Les fibres de lin sont extraites des tiges de lin de hauteur qui peut atteindre 1,20 m

pour un diametre de 1 a 3 mm. Elles sont extraites via les procédés suivants :

- le rouissage : élimination de 'écorce (Fig. 1.2.a) ;

- le teillage : extraction des morceaux de bois du xyléme contenus a l'intérieur des

tiges ;

- le peignage : alignement des faisceaux en les divisant en fibres techniques (Fig. 1.2.b).
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Figure 1. 1. Fibres naturelles courantes [5].

(a) (b)
Figure 1. 2. a) Tiges de lin rouies sous forme de balle et b) Méches de lin prélevées de peignage.

Au début, les graines de lin sont semées. Ensuite, apres des mois de levée, la récolte
s’effectue en arrachant les plantes bien feuillues. L’étape suivante est le rouissage ou les
tiges sont laissées a I'air libre pendant une durée de quelques semaines jusqu’a trois mois.
Une durée de rouissage courte empéche l'extraction des fibres alors qu'une durée longue

les dégrade. Lors du rouissage, la combinaison de pluie, de soleil et I'action des micro-
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organismes du sol, permet de donner le caractere rigide de la fibre. Enfin, 1'étape
d’extraction des fibres consiste au battage, décortication, parallélisme et calibrage [16].
1.2.2. Matrices

Les matrices, comparées aux renforts, possedent des propriétés mécaniques faibles.
Cependant, elles sont indispensables dans la composition d'un matériau composite afin de
protéger les renforts des agressions chimiques externes et de les garder sous la forme et la
géométrie voulues. Les matrices doivent avoir une déformabilité suffisante pour
transmettre les sollicitations mécaniques.
Il existe plusieurs familles de matrices, telles que les matrices céramiques, organiques,
métalliques ou polymériques. Les matrices polymériques sont les plus exploitées. Elles se
trouvent sous trois catégories qui sont les thermodurcissables, les thermoplastiques et aussi
les biopolymeres. Ces derniers sont issus des ressources naturelles, renouvelables et
biodégradables.
1.2.2.1. Matrices thermodurcissables

Les matrices thermodurcissables sont des polymeres non biodégradables élaborées a
partir d'une réaction chimique pour construire un réseau tridimensionnel de longues
chaines réticulées liées entre elles par des liaisons fortes dites « covalente » [17]. Cette
réaction chimique cruciale a rendu complexe la réutilisation et le recyclage de cette
matrice. Les matrices thermodurcissables couramment utilisées dans I'industrie sont les
résines polyesters, les phénoliques, les silicones, les époxydes, les mélamines, et les
polyuréthanes. Actuellement, des matrices thermodurcissables constituées partiellement
par des composantes biosourcées existent aussi [18,19]. Citons I'exemple des époxydes qui
posseédent 70% de contenu biosourcé.
1.2.2.2. Matrices thermoplastiques

Contrairement aux matrices thermodurcissables, les thermoplastiques sont
recyclables. Ceci résulte du fait que les chaines qui constituent un thermoplastique sont
des macromolécules ramifiées par des liaisons faibles dites « liaisons de type Van der
Waals ». Ces chaines sont linéaires et flexibles [20]. Le polyéthyléne, le polystyréne ou le

polypropyléne sont les matrices thermoplastiques les plus connues. De méme que les
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thermodurcissables, il existe des matrices thermoplastiques partiellement biosourcées
comme le polyéthyléne téréphtalate. L'utilisation de ce type de matrices améliore les
performances environnementales. Néanmoins, la résistance thermique et les propriétés
mécaniques des thermoplastiques sont limitées.

De ce fait, trouver un matériau composite faisant un compromis entre les propriétés
mécaniques et les performances environnementales est indispensable. En conséquence,
I'émergence des composites a constituants 100% naturels est trés remarquable ces
derniéres années.

1.2.23. Biopolymeéres

Les matrices 100% naturelles sont appelées biopolymeéres. Leur utilisation constitue
une avancée écologique dans l'industrie. Un polymeére est dit biopolymere lorsqu’il est issu
des ressources naturelles renouvelables. Ce type de matrice peut étre divisé en trois
catégories : les polymeres issus d’origine bactérienne comme le poly(hydroxybutyrate)
(PHB) ; les polymeres issus directement des ressources végétales comme les
polysaccharides et les protéines et les polymeres obtenus indirectement par
polymérisation de monomeéres eux-mémes issus de ressources végétales comme l'acide
lactique. Ce dernier résulte de la fermentation de sucres ou encore des composés
monomeres réactifs dérivés d’huiles végétales. Le PLA présente une solution qui répond
aux problemes environnementaux actuels liés a la pollution par le plastique. De plus, le
PLA est a la fois biosourcé et biodégradable comme le montre la figure 1.3 donnée par
Faruk et al [6]. La biodégrabilité est la décomposition d'un matériau, sous l’action
d’organismes vivants, en éléments dépourvus d’effet néfaste sur la nature. Un biopolymeére

n’est pas forcément biodégradable et vice versa [21].
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Figure 1. 3. Exemples de matrices polymeéres pétro ou biosourcés d'aprés Faruk et al. [6].

1.2.3. Classification des matériaux composites

Les matériaux composites se trouvent en plusieurs classes selon le type du renfort et

de la matrice utilisée. La figure 1.4 présente les quatre classes les plus utilisées en

industrie.

(@)

Figure 1. 4. Classes des matériaux composites : a) chargés, b) a fibres courtes, c) stratifiés et d) sandwichs.

(b)

(©)

La premiere classe est le composite chargé. Les charges sont utilisées pour améliorer

I’'adhérence entre les fibres et la matrice ou pour avoir des propriétés particulieres comme
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la coloration. La deuxiéme classe des composites est les composites a fibres courtes. Ils ne
sont pas destinés a des applications structurelles. Ils peuvent étre considérés comme des
matériaux isotropes. Selon la longueur des fibres, leurs performances peuvent étre
améliorées.

Les composites stratifiés représentent la troisieme classe. Ils sont obtenus suite a un
assemblage de différents plis superposés avec une séquence d’empilement adaptée.
L’orientation des plis peut étre un atout pour l'amélioration des caractéristiques
mécaniques. Les stratifiés avec des séquences d’empilement unidirectionnelles et un taux
de fibres supérieurs a 50% présentent les propriétés mécaniques les plus élevées. Ce type
de composite est utilisé pour concevoir des piéces structurelles.

1.3. Les matériaux sandwichs

Les matériaux sandwichs sont utilisés pour la fabrication de piéces de hautes
performances mécaniques en flexion et d'un poids allégé. Une ame légére est placée entre
deux peaux, généralement en composite, pour obtenir un sandwich. L’ame légere et
épaisse supporte les efforts de cisaillement et de compression. Les sandwichs sont utilisés
dans les pieces d’aménagement intérieur des avions, les coques des bateaux, ainsi que les
cloisons dans les batiments, etc...

1.3.1. Les peaux du sandwich

Les peaux supérieure et inférieure du sandwich supportent respectivement les efforts
de traction/compression. En conséquence, le matériau qui constitue les peaux composites
du sandwich doit étre choisi de maniere a supporter les efforts de traction/compression.
Aussi, elles ont un role de protection de 'ame contre les agressions extérieures et un role
esthétique dans le cas ou la piéce est visible.

1.3.2. L’ame du sandwich

Le role principal de 'ame consiste a écarter les deux peaux et donc augmenter le
moment quadratique global du sandwich (théoreme de Huygens). Comme décrit
précédemment, I'ame encaisse les efforts de compression pour les sollicitations en
compression et les efforts de cisaillement pour les sollicitations en flexion. De ce fait, les

ames de structures cellulaires (nid d’abeille, mousse, etc...) sont recommandées. La taille
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de la cellule peut varier afin de changer la masse volumique suivant l'utilisation.
L’amortissement [22], les propriétés thermiques [23] et les propriétés de retard de feu [24]
peuvent étre favorisées selon la structure de la cellule de 'ame. Les sandwichs a ames
cellulaires de type auxétiques possedent de bonnes propriétés en cisaillement et en
amortissement. L’ame cellulaire apporte au sandwich des fonctionnalités supplémentaires.
En effet, la compression/décompression de l'air contenu dans les cellules favorise

I'amortissement en vibration. La figure 1.5 présente un sandwich avec a dme en nid

d’abeilles.

==

p ac >
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—

’%"I
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Figure 1. 5. Exemple d'un sandwich a 4me en nid d abeilles.

A titre d’exemple, le liege et le balsa sont deux matériaux biosourcés utilisés en tant
qu’dame pour des sandwichs. Le liege est apprécié pour ses caractéristiques intéressantes
d’absorption d’énergie [25, 26, 27]. Le balsa, quant a lui, est reconnu pour ses propriétés
spécifiques rapportées a la masse en cisaillement et en compression [28, 29]. En
conséquent, un sandwich constitué par ces dmes et des peaux composites biosourcées est
dit 100% biosourcé.

1.3.3. Procédés de mise en ceuvre des sandwichs

La fabrication des composites sandwichs est assurée par trois grandes familles de
procédés : la mise en ceuvre par assemblage, le procédé dit « one-shot » et le procédé de la
fabrication additive.

La fabrication par assemblage consiste a fabriquer séparément les deux peaux et
I’ame puis les coller ensemble a I'aide d’un adhésif [30]. Le choix d’'un bon adhésif, dans ce
cas, est primordial afin d’assurer un bon collage et une interface de bonne qualité. Pour ce
faire, il faut garantir la compatibilité de I'adhésif avec les différents constituants ainsi que
le degré de viscosité nécessaire. Un adhésif tres fluide ne participe pas a 'adhésion, coule

dans les cellules et influe certainement sur le comportement du sandwich. Il est a noter
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que I'état de surface des peaux et de I'ame peut améliorer I'adhérence en augmentant le
coefficient de la rugosité. Pour le cas des ames en nid d’abeille, ce procédé peut conduire a
des défauts pouvant étre catastrophiques pour les propriétés mécaniques.

La deuxiéme famille de mise en ceuvre des sandwichs, « one-shot », est utilisée pour
des sandwichs a peaux composites. La fabrication des peaux et 'assemblage avec 'ame
s'effectuent simultanément. La thermocompression et 'infusion de résine liquide (LRI)
sont considérées comme deux méthodes de cette famille de mise en ceuvre les plus
utilisées. La thermocompression est utilisée a condition que 'ame puisse résister a l'effort
de pression nécessaire pour la fabrication des deux peaux [31] et la LRI a condition que la
résine est liquide.

Enfin, une autre famille de fabrication adaptée avec la nouvelle technologie est
utilisée. C’est la famille de fabrication dite additive (Fig. 1.6). Elle consiste a déposer un
filament en fusion couche apres couche jusqu’a 'obtention de la piéce demandée. Cette
technique, rapporté par De Leon et al. [32], a été initiée par S. Scott Crump dans le dernier
quart du 20%™e siecle, qui a créé avec sa femme en 1989 la compagnie Stratasys. Ce procédé
a pour avantage de fabriquer des pieces complexes en minimisant les déchets. Parmi ces
pieces complexes, les sandwichs sont mis en ceuvre comme un seul objet sans besoin de
faire une couche d’adhésif.

La technique de fabrication additive permet de fabriquer des composites sandwichs
avec tous types de fibres courtes et des dmes architecturées. Avant de commencer la
fabrication, la piece a imprimer est créée au préalable a I'aide d'un logiciel CAO avec les
dimensions souhaitées et la simulation permet de la découper en plusieurs couches.
Ensuite, le modele 3D est converti au format compatible avec le logiciel de I'imprimante.
Plusieurs parametres doivent étre réglés avant le lancement de I'impression comme la
température de la téte extrudeuse et la plateforme sur laquelle sont déposées les couches
successives. Le réglage de ces parametres dépend du matériau utilisé. Récemment, le
procédé de fabrication additive a été utilisé dans le domaine des matériaux composites
[33,34]. Une formulation a été proposée par Leigh et al. [35] pour imprimer des capteurs

électroniques qui détectent la flexion et les changements de capacité d'un matériau
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composite thermoplastique (la polycaprolactone PCL) chargé par des carbones

conducteurs.
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Figure 1. 6. Processus d impression 3D.

1.4. Sandwich en nid d'abeilles conventionnelles-réentrantes
1.4.1. Généralité

Dans l'objectif d’avoir un compromis entre résistance et légereté, 'ame en nid
d’abeilles est souvent choisie pour élaborer les composites sandwichs. Toute cellule de
section hexagonale est désignée par le mot « nid d’abeilles ». En 1905, le procédé de
fabrication de papier kraft en nid d'abeilles a été congu par Budwig en Allemagne [36]. La
modernisation de fabrication de ces cellules a débuté vers la fin de 1930. Durant la
seconde guerre mondiale, la société Martin a utilisé le papier en nid d’abeilles pour
I’emballage des antennes radar. Pendant la méme période, le bombardier Mosquito a été
congu et fabriqué par la société Havilland Air-plane avec des panneaux sandwichs. L’avion
a présenté des performances améliorées ce qui a conduit a l'utilisation des sandwichs dans
le domaine de I'aéronautique. De ce fait, le développement des matériaux composites avec
différentes formes de 'ame ont enfin permis d’obtenir des sandwichs plus efficaces. La
figure 1.7 illustre la géométrie d'une cellule en nid d’abeilles définie par différents
parametres ; ’épaisseur des parois notée ¢, la longueur des parois verticales et inclinées
notées respectivement par 4 et /et enfin 'angle d’inclinaison des parois inclinées notée 6.
Cet angle est le parameétre le plus important pour caractériser la géométrie de la structure

en nid d’abeilles. Si I'angle posséde une valeur positive, la structure est dite nid d’abeilles
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conventionnelle. Dans le cas contraire, la structure est appelée structure en nid d’abeilles

auxétique réentrante.
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Figure 1. 7. Géométrie des cellules en nid d'abeilles et systéme de coordonnées utilisées dans les modéles
analytiques pour les structures a) conventionnelles et b) réentrantes [37].

Cette différence de signe de l'angle rend le comportement des deux structures tres
différent. La forme auxétique présente un coefficient de Poisson négatif. A I'inverse des
formes conventionnelles qui se rétrécissent sous des sollicitations de traction, les formes
auxétiques augmentent en volume dans le sens de la sollicitation. Plusieurs recherches ont
été menées pour comparer le comportement des deux structures. Le comportement en
compression des sandwichs avec structure en nid d’abeilles conventionnelles et
réentrantes a été étudié par Hou et al. [38]. Ils ont montré que la forme auxétique améliore
le module et la résistance en compression. Cela est expliqué par le fait que le coefficient de
Poisson négatif sert a absorber le déplacement dynamique maximal du sandwich.
Sparavigna [39] a étudié et comparé la dispersion phonique dans les structures auxétiques
a celles dans les structures en nid d’abeilles conventionnelles. Les résultats obtenus
montrent que les propriétés phoniques dans la structure auxétique sont améliorées.
1.4.2. Comportement des sandwichs a &mes auxétiques

Plusieurs études ont fait 'objet de 'analyse du comportement mécanique en statique
des sandwichs a dmes auxétiques. Zhang et al. [40] ont étudié le comportement des
structures auxétiques réentrantes a ’aide des essais de traction. Ils se sont intéressés a leurs
lois de comportement en statique a travers les courbes contrainte/déformation. Comme
prévu, ils ont confirmé I'expansion latérale du matériau lorsqu’il est sollicité dans le sens

opposé (Fig. 1.8). Cette expansion indique un coefficient de Poisson négatif, jusqu'a ce que
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les parois cellulaires, initialement inclinées, deviennent horizontales. Les auteurs Zhan et
al. [41] ont développé une étude numérique par éléments finis du comportement des
structures auxétiques. Les résultats des essais expérimentaux et des simulations
numériques sont en bon accord. La figure 1.9 montre I’évolution homogene des cellules
par éléments finis. Le méme comportement a été montré par Alomarah et al. [42] avec des
essais de compression. Tout d’abord les parois des cellules se courbent d’'une maniere
élastique linéaire et ensuite elles subissent un grand changement de géométrie présentant
un comportement non linéaire. Dans le méme cadre, Li et Wang [43] ont effectué des
essais de flexion en 3-points sur des composites sandwichs a dmes auxétiques réentrantes
imprimés par la technique d’impression 3D. Ils ont constaté que ces matériaux ont une
grande capacité a absorption de I'énergie. Quant a la rigidité en cisaillement transversal de
la structure auxétique, elle a été étudiée par Lira et al. [44]. En effet, contrairement aux
structures conventionnelles en nid d'abeilles, ils ont constaté que les nids d'abeilles
auxétiques présentent des améliorations du rapport de rigidité au cisaillement par la

masse.

(b) £=0,275

Figure 1. 8. Déformation d'une structure auxétique en traction [40].

(a) e=0 (b) =0,275 (c) e=0,7 (d) e=1,1
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Figure 1. 9. Evolution homogéne des cellules auxétique par éléments finis [41].

En mettant 'accent sur le comportement des sandwichs a dmes auxétiques en
vibration, plusieurs études ont été développées. Il a été démontré par Aumjaud et al. [22]
que le coefficient d’amortissement en vibration est meilleur avec ce type de structure.
Streck et al. [45] ont étudié les propriétés dynamiques d'un sandwich a dmes auxétiques
réentrantes. Ils ont constaté que ces propriétés sont tres sensibles au gradient de I'angle de
la forme auxétique. De méme, Hou et al [38] ont comparé des sandwichs a &me auxétique
de différentes tailles de cellules. Ils ont montré que le comportement des sandwichs en
flexion est affecté par I'angle d’inclinaison des parois cellulaires. Le module de cisaillement
et la rigidité en flexion sont améliorés avec le gradient d'angle.

1.5. Vieillissement des matériaux composites

Le vieillissement des matériaux est un phénomene d’évolution lente et irréversible
d’une ou plusieurs propriétés a partir de leurs états de référence sous l'effet des agressions
extérieures [46]. Ces agressions peuvent étre des contraintes mécaniques, une température
inadéquate, un taux d’humidité inapproprié ou une combinaison de plusieurs de ces
causes. Suite au vieillissement, la durée de vie et les propriétés mécaniques des matériaux
sont affectées [47].

Dans la suite de ce paragraphe, l'accent sera porté essentiellement sur le
vieillissement des composites a constituants naturels en présence de 'eau ou de 'humidité.
L’évolution de leurs propriétés mécaniques au cours du vieillissement sera mise en
évidence. Mais avant de détailler cette partie, il est essentiel de comprendre 1’évolution du
vieillissement ainsi que les phénomenes qui peuvent avoir lieu au sein du matériau
composite.

1.5.1. Cinétique de diffusion

Un matériau exposé a 'humidité ou immergé dans l'eau a tendance a absorber les
molécules d’eau qui se trouvent en contact direct avec sa surface. Par la suite, ces
molécules s’integrent dans les réseaux macromoléculaires en augmentant la masse du
matériau au cours du temps. La cinétique de diffusion de I'eau dépend de la nature du

matériau, des parameétres de leau (pH, salinité, etc.) et aussi d’autres parameétres
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thermodynamiques [48]. Le comportement de diffusion peut étre décrit, pour les
matériaux composites, par diffusion Fickienne ou diffusion non-Fickienne. Ce
comportement se distingue a partir de la forme de la courbe d’absorption en fonction de la

racine carrée de la durée d’immersion.

M., C A
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Figure 1. 10. Courbes gravimétriques d absorption de I'eau [47] : (F) Comportement de Fick, (A)
Comportement de pseudo-Fick, (B) Diffision en deux paliers, (D) Diffusion avec endommagement chimique
et (C) Diffusion avec endommagement mécanique.

La courbe F de la figure 1.10 de diffusion selon le modele de Fick présente trois parties.
Dans la premiere partie, l'eau absorbée par le composite augmente linéairement avec la
racine carrée du temps. En deuxieme partie, 'absorption ralentit avant d'atteindre la
saturation. La partie linéaire de cette courbe renseigne sur la diffusivité des molécules
d'eau qui dépend de leur vitesse de pénétration dans le matériau. La partie de saturation,
appelée aussi plateau de saturation, montre la masse d'eau absorbée par le matériau lorsque
le temps de vieillissement tend vers l'infini.

Dans le cas ot la diffusion de I'eau entraine un endommagement, la diffusion ne suit plus
le modele de Fick. Les courbes A et B de la figure 1.10 présentent un comportement
diffusif sans plateau de saturation due aux anomalies de diffusion liées au matériau. La
courbe A est associée a un modele de diffusion pseudo-Fickien tandis que la courbe B
présente deux paliers de saturation.

Les courbes C et D de la figure 1.10 présentent des comportements diffusifs qui
caractérisent certains matériaux composites. En effet la courbe C illustre une
augmentation rapide de la masse d’eau absorbée en raison d’endommagements

mécaniques. Quant a la courbe D, elle présente un effet inverse avec une perte de masse

d’eau absorbée a cause des endommagements chimiques.
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1.5.2. Comportement de diffusion

Plusieurs études ont été effectuées pour comprendre le comportement diffusif de ces
matériaux [49]. Les matériaux composites a constituants naturels sont tres sensibles a
I'humidité. Les molécules d’eau absorbées sont partagées entre molécules libres et autres
liées [50]. Les molécules libres s’installent dans les porosités et les défauts. Les molécules
liées sont absorbées par les groupes hydroxyles -OH qui se trouvent a la surface des
cristallites de cellulose. C'est un mécanisme de liaison appelé « pont hydrogene » [51-52].
L’infiltration des molécules d’eau dans les fibres, comme le montre la figure 1.11, réduit la

cohésion entre les microfibrilles et plastifie la matrice pectique en la transformant en gel

fluide [53].
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Figure 1. 11. Représentation schématique de Ia pénétration de I'eau dans un composite [48].

Le comportement de diffusion de 'eau par des composites a fibres de lin et résine
époxy a été étudié par Assarar et al. [54]. Ils ont montré qu’il s’agit d'un comportement de
diffusion selon le modele de Fick a une température ambiante. Ils ont constaté que les
composites a fibres naturelles absorbent plus d’eau que les composites a fibres
synthétiques. De méme, Abakar et al. [27] ont montré que l'absorption de l'eau des
composites greenpoxy/lin s’effectue selon le modele de Fick avec une saturation a environ
20%. En effet, cette absorption dépend de plusieurs parametres, tels que la nature et
l'orientation des fibres, la fraction volumique, la température, la nature de la matrice, le
procédé de fabrication, etc... [55, 56]. Dans la partie qui suit, I'effet de quelques facteurs
sera détaillé.

15.2.1. Influence de la température sur le comportement diffusif

L’effet de la température sur le vieillissement hydro-thermique d’'un composite a

base de propyléne renforcé par quatre types de fibres naturelles a été analysé par Espert et
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al. [57]. Pour trois températures choisies, les auteurs ont montré que le coefficient de
diffusion varie en fonction de la température. Pour un composite de chanvre/polyester,
Dhakal et al. [58] ont montré que le comportement de diffusion change en augmentant la
température. A 25°C, le comportement correspond au modeéle de Fick. En augmentant la
température jusqu'a I'ébullition, le comportement n’est plus de type Fickien. De plus, le
coefficient de diffusion et la masse a saturation augmentent avec la température. Les
auteurs ont conclu que cette différence de comportement est attribuée a la création des
microfissures au sein des composites ce qui augmente la vitesse de diffusion de I'eau. Le
méme effet a été signalé par Scida et al. [59] sur un composite lin/époxyde lors d'un
vieillissement a 20°C et 40°C. A partir de ces résultats, il a été conclu qu’a la température
ambiante, 'absorption de I’eau par des composites a fibres naturelles correspond bien au
modeéle de Fick. En augmentant la température, des endommagements liés a des
mécanismes chimiques ou physique apparaissent, et dans ce cas le comportement de
diffusion devient complexe [60-55].

Le tableau 1.1, cité en références [55, 57, 58, 59, 61], présente l'effet de la température sur

les parametres de diffusion de quelques matériaux composites.

Tableau 1. 1. Influence de la température du vieillissement sur les paramétres de diffiision de quelques
matériaux a fibres naturelles comparés 4 un matériau a fibre de verre.

Matrice Fibre T (°C) D (mm?/s) Me(%) Réf
28 3,62 108 -
PP Sisal 50 5,58 108 - [55]
70 6,86 108 -
23 10,90 107 -
PP Coco 50 39,30 107 - [57]
70 111,8 107 -
25 436103 10,97
Pol h ) ’
olyester Chanvre 100 67.00 10° 13.53 [58]
. 20 5,55 107 4,10
Epoxyde Lin 40 10,97 107 6,94 [59]
23 1,10 105 3,50
Polyester Verre 50 450105 3.75 [61]

1.5.2.2. Influence de la fraction volumique des fibres
La fraction volumique des fibres a une influence considérable sur la cinétique de

diffusion comme il a été montré dans les travaux cités en références [58-59-61-62]. Ceci
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est constaté par Lee et Wang [63] suite a une étude sur les bio-composites PLA/Bambou et
PBS/Bambou. Il a été observé qu’en élevant la teneur en fibres, la quantité d’eau absorbée
augmente avec une accélération de diffusivité. Pour le matériau composite
chanvre/polyester immergé dans I'eau déminéralisée a 25°C et 100°C, étudié par Dakhal et
al. [58], le résultat précédent est confirmé. Cette augmentation de l'absorption avec la
teneur des fibres est associée au caractére hydrophile des fibres et a 'augmentation de la
teneur en cellulose dans le matériau. De méme, apres des analyses faites par Arbelaiz et al.
[64], il a été prouvé que 'augmentation de la teneur en fibres accroit le coefficient de
diffusion. Ils ont étudié cet effet sur un composite lin/propyléne, avec des fibres courtes de
lin, immergé dans I'eau a 23°C.

Le tableau 1.2, cité en références [55, 64, 65] montre 'effet de la fraction volumique
des fibres sur la diffusivité et la masse a la saturation de quelques composites a fibres
naturelles comparées a celles a fibres de verre. Pour les composites a fibres naturelles, le
coefficient de diffusion ainsi que la masse a la saturation augmentent en augmentant le
taux de fibres. Contrairement, pour les composites a fibres de verre, le coefficient de

diffusion ainsi que la masse a la saturation diminuent en augmentant le taux des fibres.

Tableau 1. 2. Influence de la fraction volumique des fibres sur les paramétres de diffusion de quelques
matériaux a fibres naturelles comparés 4 un matériau a fibre de verre.

Taux de
. . 2 (0 ,
Matrice Fibre fibres (%) D (mm?/s) Me(%) Réf
10 1,45 108 -
PP Sisal 20 1,97 108 - [55]
30 3,62 108 -
30 1,52 107 5,92
. 40 4,73 107 9,09
PP Lin 50 9,72 107 11,36 [64]
60 17,45 107 13,96
25 12,00 10 3,60
Polyester Verre 65 1.10 105 350 [65]

1.5.2.3.  Autres facteurs influencant le comportement de diffusion

Autres facteurs que la température et la fraction volumique des fibres peuvent
influencer le comportement d’absorption de '’eau. Le procédé de fabrication est I'un de ces
facteurs. Pour le composite sisal/polyester, Sreekumar et al. [66] ont montré que pour les

composites fabriqués par RTM (Resin Transfer Moulding), la masse d’eau absorbée est plus
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faible par rapport aux composites fabriqués par moulage en compression. Cette derniére
technique entraine plus de contraintes internes et de porosités, ce qui favorise ’absorption
de l'eau. Pour les procédés d’injection et d’empilement de films (film stacking), Le Duigou
et al. [67] ont prouvé que le procédé n’a pas une influence remarquable pour un bio-
composite PLA/lin immergé totalement dans 'eau de mer. La figure 1.12 montre que la
saturation est atteinte plus rapidement pour les éprouvettes composites fabriquées par la
technique d’empilement de films. Les auteurs ont attribué cette différence a la surface des
bordures des échantillons qui est exposée a I'eau apres le découpage. Dans ce cas, I'eau

s’infiltre par capillarité au niveau des bordures.
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Figure 1. 12. Comportement d'absorption 2 20 et 40°C des bio-composites PLA/lin
fabriqués par injection et empilements de films [67].

Les traitements chimiques et physiques des fibres peuvent aussi influencer le
comportement de diffusion. Alix et al. [68] ont procédé a des traitements au styréne (S) et
au silane (Si) pour augmenter l'effet barriére contre I’humidité. Ces traitements sont
appliqués sur un composite lin/polyester immergé dans 'eau distillée a 20°C. La diffusivité
de 'eau dans les composites a fibres traitées est inférieure a celle des composites a fibres
non traitées. En effet, pour le traitement au styréne, la couche de styrene appliquée
présente une barriere et diminue le caractére hygroscopique des fibres.

1.5.3. Effet de ’humidité sur les propriétés mécaniques

Plusieurs études se sont focalisées sur I'analyse de l'effet de I'humidité sur les

propriétés mécaniques des matériaux composites a constituants naturels [21, 54, 69]. Ces

travaux ont montré que les propriétés élastiques et celles a la rupture diminuent
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progressivement avec le temps d’exposition a un milieu humide. Abakar et al. [70] ont
étudié l'effet du vieillissement a 'eau d’'un composite lin/greenpoxy a 'aide des essais de
traction statique et cyclique. Ils ont constaté une dégradation des propriétés en raison des
dommages et de la plasticité induits suite a 'absorption de I'eau. Quant a Chilali et al. [71],
ils ont montré le méme résultat pour des composites a matrices thermoplastiques et
thermodurcissables renforcées par des fibres de lin a I'aide des tests de traction monotones
et cycliques. Cette dégradation est engendrée par la dégradation des fibres et 'affectation
de l'interface fibre/matrice. Le comportement en statique et en dynamique des composites
lin/PLA immergés dans '’eau de mer a été étudié par Le Duigou et al. [67]. Le méme effet
est prouvé. Les propriétés mécaniques sont réduites avec la durée d’immersion. Thwe et
Liao [72] ont constaté que le module et la résistance a la traction diminuent
significativement pour un composite bambou/polypropyléne vieilli dans I'eau a 25°C.
Cette chute des propriétés a été expliquée par la dégradation des fibres, la dissolution et la
plastification de la matrice et donc le décollement de I'interface fibre/matrice. En outre,
Dakhal et al. [58] ont confirmé la baisse des propriétés mécaniques d'un composite stratifié
chanvre/polyester suite a l'immersion dans l'eau. Apres 150 jours d’immersion, il a
constaté une chute de 60% du module de Young et de 35% de la contrainte maximale.
Cette dégradation a été expliquée par la chute des caractéristiques des fibres et la
plastification de la matrice. De leur c6té, Cheour et al. [73] ont étudié l'effet du
vieillissement sur les propriétés mécaniques en vibration pour des matériaux composites
lin/époxyde ainsi que la réversibilité des propriétés apres séchage. Ils ont constaté que les
modules de flexion diminuent et les coefficients d’amortissement augmentent en fonction
de la durée d'immersion. Apres séchage, les variations des modules de flexion sont
irréversibles tandis que celles des coefficients d’amortissement sont réversibles. Scida et al.
[59] ont étudié l'effet de 'humidité sur le comportement mécanique d'un composite a
fibres de lin unidirectionnelles et sergées. Ils ont montré une diminution rapide du
module de Young deés les premiers jours d'immersion. Ensuite, cette diminution devient
progressive en augmentant la durée d'immersion. Apres 20 jours d’'immersion, le module

de Young diminue de 40% pour le composite a fibres unidirectionnelles alors qu’il
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diminue de 65% pour le composite a fibres sergées. Ils ont rapporté aussi que des les
premiers jours d’immersion, la déformation a la rupture augmente brutalement et atteint
une valeur limite pour le composite sergé, alors qu’elle augmente progressivement pour le
composite unidirectionnel. Au bout de 20 jours, cette augmentation de la déformation a la
rupture peut atteindre 150% pour les sergés et 50% pour les unidirectionnels.

1.6. Modélisation du comportement diffusif et des propriétés mécaniques

La fabrication des matériaux composites ainsi que les essais expérimentaux s’averent
longs et colteux. De ce fait, la prédiction du comportement de ces matériaux
numériquement ou analytiquement est nécessaire. D’autre part la caractérisation
expérimentale n’est pas tellement évidente lorsqu’il s’agit de déterminer les propriétés
d’un matériau composite vieilli par immersion dans ’eau. Plusieurs travaux ont modélisé
la diffusivité de l'eau dans les composites en se basant sur le modele de Fick [74]. La
diffusion de I'eau dans le matériau crée des contraintes internes [74]. Dans le cas des
matériaux composites a constituants naturels, la propriété hydrophile est trés importante
et donc les contraintes internes sont accentuées davantage. Par conséquent, le matériau
perd ses propriétés mécaniques progressivement avec la durée d’immersion. Une
prédiction précise de la diffusivité de I'eau et des contraintes hydrothermiques associées
est nécessaire pour comprendre 1'effet de 'exposition d’'un matériau composite a un milieu
humide sur le déclenchement de la défaillance. De ce fait, plusieurs études se sont
intéressées a la modélisation du comportement des composites soumis a des sollicitations
hydromécaniques [75, 76].

Regazzi et al. [74] ont élaboré un modéle en suivant quatre principales étapes qui
sont la modélisation de la diffusion, la modélisation du gonflement hydrique, la
modélisation de la dilation thermique et enfin la modélisation du comportement
mécanique. Ils ont étudié un matériau composite lin/PLA vieilli a différentes conditions
thermo-hydriques. Apres toute une démarche de modélisation, ils ont simulé I'évolution
des propriétés mécaniques et les valeurs obtenues sont bien en concordances avec celles

obtenues expérimentalement.
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1.7.  Suivis des mécanismes d’endommagement des matériaux composites

Les endommagements créés au sein des matériaux composites par ’humidité ou par
les essais mécaniques peuvent étre suivis par la technique d’émission acoustique (EA) [30].
Cette technique est considérée comme une méthode de contrdle non destructif (CND)
permettant de détecter et suivre I'évolution des mécanismes d’endommagement des
matériaux [77]. Elle consiste a fixer deux capteurs piézoélectriques sur la surface de
I'éprouvette lors des essais mécaniques afin de détecter I'énergie libérée par un
endommagement et enregistrer les signaux acoustiques résultants. Les parametres a
étudier doivent étre bien choisis et optimisés afin d’obtenir et classifier les signaux les plus
efficaces pour chaque type d’endommagement [78-79]. En association avec des
observations microscopiques, les classes trouvées sont attribuées a des mécanismes
d’endommagement. La méthode d’analyse a Microscope Electronique a Balayage (MEB) a
été utilisée par Essassi et al. [80] et Roundi et al. [81] pour caractériser les mécanismes
d’endommagement des composites. Ils ont observé des échantillons sains et endommagés
pour déterminer les défauts résultant de la fabrication ainsi que ceux engendrés par les
essais mécaniques.

La classification peut étre faite avec plusieurs méthodes. La méthode non supervisée
est largement utilisée dans la littérature [82-83-84] pour identifier et caractériser les
mécanismes d’endommagement des composites. Bien qu’il existe plusieurs parametres de
classification des signaux acoustiques, I’amplitude est le parametre le plus utilisé pour bien
présenter les classes obtenues. Les mécanismes d’endommagement des composites en
fibres de lin ont été identifiés dans de nombreux travaux [85-86]. Monti et al. [30] ont
classé les mécanismes d’endommagement en se basant sur le paramétre amplitude. Dans le
cas d'un composite lin/LPET étudié par Aslan et al. [85], les amplitudes les plus élevées ont
été attribuées a la rupture des fibres. Les mécanismes d’'endommagement des matériaux
composites lin/époxy ont été classifiés et identifiés par Habibi et al. [86]. Le tableau 1.3

présente les résultats obtenus dans cette étude.
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Tableau 1. 3. Caractéristiques des signaux acoustiques des sandwichs [86].

Mode Fissuration Décohésion Déchaussement-

. . . . . Délaminage )
d’endommagement matricielle fibre/matrice 5 rupture des fibres

Amplitude [dB] 35-60 45-70 50-80 60-100

Les plages des intervalles d’amplitude et leurs attributions a un mécanisme
d’endommagement peuvent changer selon le type des constituants du composite.

De méme, les mécanismes d’endommagement des sandwichs ont été étudiés par plusieurs
chercheurs [79, 87, 88]. Le sandwich a dme en nid d’abeilles a été étudié par Qispiputa et
al. [89] avec des essais de traction en fatigue. Quatre modes d’endommagement ont été

relevés. Ces modes ainsi que leurs caractéristiques sont regroupés dans le tableau 1.4.

Tableau 1. 4. Caractéristiques des signaux acoustiques des sandwichs [88-89)].

Mode Fissuration Décohésion . Déchaussement-
, . . . Délaminage .
d’endommagement matricielle fibre/matrice rupture des fibres
Amplitude [dB] 40-60 60-80 80-90 >90
Temps de montée Moyen Court Court Long
Energie Faible Moyenne Moyenne Elevée

Chilali et al. [90] ont étudié les mécanismes d’endommagement en utilisant un essai de
charge/décharge sur le lin/époxyde non vieilli et vieilli jusqu’a saturation. La figure 1.13
montre trois classes des signaux acoustiques. Ils ont montré que les événements

acoustiques augmentent avec le temps de I’essai ainsi qu’avec la durée d’immersion.
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Figure 1. 13. Distribution de I'amplitude des signaux d’EA en fonction du temps de I'essai pour le : a) lin-
époxyde non-vieilli et b) lin-époxyde vieilli [90].
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En plus de la classification des signaux d’émission acoustique, ils ont analysé les
observations microscopiques afin d’établir un lien entre les modes d’endommagement
observés et les signatures acoustiques obtenues. La premiere classe, a été associée a trois
mécanismes d’endommagement qui sont microfissures a l'interface fibre/matrice,
microfissures dans les faisceaux de fibres et fissuration de la matrice. La deuxieme classe
est associée a la décohésion fibre/matrice et enfin la troisieme classe est associée a
I'arrachement et la rupture des fibres.

En conséquent, il est indispensable d’effectuer des observations microscopiques pour
bien identifier les mécanismes d’endommagement.
1.8. Comportement en vibration des composites a fibres naturelles

Dans ce qui précede, les travaux analysant le comportement mécanique et les
endommagements des matériaux composites ont été cités. Bien que ces travaux présentent
une étape nécessaire pour le dimensionnement des structures en matériaux composites a
fibres naturelles, elle peut cependant s’avérer insuffisante dans certains cas. En effet, dans
le cas ou le matériau est soumis a des vibrations, la prise en compte de 'amortissement
intrinséque est primordiale. Il permet de maitriser les propriétés d’amortissement et donc
éviter les vibrations indésirables. Actuellement, les fibres naturelles sont utilisées comme
renforts dans les matériaux composites, non seulement pour des raisons écologiques, mais
pour 'amélioration des propriétés vibratoires. Ces fibres ont une capacité importante a
amortir les vibrations. De ce fait, elles sont de plus en plus utilisées dans certains domaines
a savoir le domaine de 'automobile, du sport et de 'aéronautique. Ce pouvoir amortissant
de ces fibres est dli essentiellement a leur structure, a leur nature viscoélastique ainsi qu'au
frottement entre les différentes composantes de la fibre et 'interface fibre/matrice [91]. En
l'occurrence, plusieurs travaux ont été menés sur le comportement vibratoire des
matériaux composites a fibres naturelles en vibration linéaire et non-linéaire. Duc et al.
[92] ont montré que les composites a fibres de lin possédent des propriétés comparables a
celles des composites a fibres de verre tout en améliorant 'amortissement. Ce pouvoir
d’amortissement a été attribué aux mécanismes de frottement a l'intérieur de la fibre de

lin. Dans d’autres travaux, les mémes auteurs ont également, attribué l'augmentation de
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I’amortissement a l'effet de la phase d’élaboration des fibres. En effet, le frottement intra-
filaire entre les fibres élémentaires et le frottement inter-filaire contribuent tous deux a
dissiper de 1'énergie. L'influence d'autres facteurs sur l'amortissement des composites de
fibres de lin a également été étudiée par les mémes auteurs [93]. Ils ont découvert que la
qualité de l'interface fibre/matrice a un impact considérable sur les capacités
d'amortissement des composites lin/époxy. Selon ces auteurs, la qualité de l'interface
favorise la dissipation de I'énergie a l'intérieur de la fibre de lin, ce qui entraine une
amélioration de I'amortissement du matériau composite. Prabhakaran et al. [94] ont étudié
le comportement des composites lin/époxy et verre/époxy. Ils ont montré que
I’amortissement du composite en fibres de lin a dépassé celui du composite en fibre de
verre de 51%, avec un gain de masse de 33 %. Ils ont également examiné les capacités des
deux composites a absorber les ondes sonores. L'absorption acoustique du composite en
fibres de lin est supérieure que celle du composite en fibres de verre de 21% pour les
hautes fréquences (au-dessus de 2000 Hz), alors qu'elle est de 1'ordre de 25 % pour les
basses fréquences (en dessous de 100 Hz). En conséquence, les composites de fibres en lin
ont un pouvoir d'amortissement nettement plus élevé ainsi qu'une capacité d'absorption
acoustique importante. Abakar et al. [27] ont étudié l'effet de 'humidité sur le
comportement vibratoire des sandwichs et ses différents constituants. Ces auteurs ont
montré que I'amortissement augmente avec I'augmentation du taux d’absorption de I'eau.
IIs ont attribué cette augmentation a 'endommagement des matériaux par I'eau. Dans ce
cas, le pouvoir d’amortissement des fibres naturelles et 'endommagement du matériau da
a labsorption de l'eau s’accumulent et augmentent la dissipation de l’énergie. Cette
augmentation de 'amortissement sous I'effet de 'absorption de l'eau a été montrée aussi
par Cheour et al. [95] pour des composites lin/époxyde. Tous ces travaux Ccités
précédemment ont analysé le comportement vibratoire en vibration linéaire.

Le comportement vibratoire non-linéaire des matériaux composites est étudié dans
plusieurs travaux de recherche. La méthode non linéaire de résonance en vibration est une
méthode de controle non destructif qui consiste a exciter une éprouvette par vibration et a

suivre les variations des fréquences de résonance et de 'amortissement des différents
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modes. En effet, 'amortissement et le décalage fréquentiel sont exploités pour le suivi et
I'analyse des endommagements des matériaux composites caractérisés par une forte
élasticité non-linéaire. Les endommagements au sein d’'un matériau composite augmentent
les non linéarités élastiques [96]. Meo et al. [97] ont utilisé cette technique pour détecter
des microfissures et des endommagements invisibles dans des composites. Cette méthode
est appliquée aussi par Daoud et al. [98] afin de caractériser des stratifiés élastiques et des
stratifiés viscoélastiques. Ils ont fait varier 'amplitude d’excitation pour mesurer les
parametres non linéaires relatifs au décalage fréquentiel appelé parameétre non linéaire
élastique et a 'amortissement appelé parameétre non linéaire dissipatif. Ils ont montré que
l'augmentation des parametres non linéaires est plus importante que celle des parametres
linéaires. Ces parametres donnent des informations complémentaires liées au
comportement des composites. Bentahar et al. [99] ont étudié les potentialités de la
méthode de vibration non linéaire afin d’analyser et suivre les dommages dans des
matériaux hétérogenes en bétons et en composites a base de polymere. Les constituants et
la composition chimique de ces deux matériaux composites sont tres différents. Ils ont
montré que pour les deux matériaux, les variations de la fréquence de résonance observées
en fonction du niveau d'excitation sont directement corrélées au niveau
d'endommagement. Aprés une forte excitation des éprouvettes endommagées, ils ont
observé un décalage vers les plus basses fréquences pour les deux matériaux.
D’apres tous ces travaux, il a été montré que les parameétres non linéaires sont plus
sensibles que les parametres linéaires au niveau de la détection des endommagements.
1.9. Conclusion

Ce chapitre présente une synthese bibliographique sur les matériaux composites
biosourcés, les sandwichs auxétiques et le vieillissement hydrique. Son principal intérét
est de se familiariser avec tous ces notions qui seront étudiées avec plus de détails dans la
suite du manuscrit. Tous d’abord, les définitions relatives aux composites biosourcés sont
rappelées. Il ressort de nombreux avantages associés a leur utilisation. Ensuite, les
sandwichs a ames auxétiques réentrantes sont définies ainsi que les procédés de

fabrication. Par la suite, le comportement mécanique de ces sandwichs est décrit. Apres
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avoir présenté les matériaux et l'intérét de leurs utilisations dans différents domaines,
I’aspect environnemental s'impose a cause de leur faible résistance a 'humidité. L’effet de
I’humidité sur le comportement mécanique des matériaux composites est bien détaillé.
Puis, les différents mécanismes d’endommagement des matériaux composites et les
méthodes de détection de ces endommagements sont discutés. Enfin, la derniére partie
présente quelques travaux de la littérature qui ont modélisé 'absorption et les propriétés
mécaniques.

Le but de ce chapitre est de constituer une base de connaissances qui permettra par
la suite I'analyse du comportement mécanique du composite et des sandwichs biosourcés
sous l'effet de '’humidité. Les chapitres suivants seront consacrés a une étude plus
approfondie du vieillissement hydrique et du comportement mécanique des matériaux
étudiés via des essais mécaniques en statique, en fatigue cyclique et en vibration.

Les points importants de ce travail sont :

e fabrication additive, par impression 3D, des matériaux : « peaux composites et des
sandwichs a ames auxétiques réentrantes avec différents nombres de cellules »,

e analyse de I'absorption de I'eau par les matériaux,

e études expérimentales de l'effet de I'absorption de 'eau sur le comportement en
traction statique et fatigue des peaux composites,

e études expérimentales de l'effet de I'absorption de l'eau sur le comportement en
flexion 3-points en statique et en fatigue des sandwichs,

o identification et suivi des mécanismes d’endommagement des matériaux par
émission acoustique,

e ¢études expérimentales et numériques de leffet de l'absorption de l'eau sur le

comportement en vibration des matériaux.
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Influence de I'humidité sur le comportement en statique et en dynamique d’un composite PLA/Lin

Chapitre 2 : Matériaux et vieillissement
hydrique

Résumé

Ce chapitre présente la méthodologie de sélection et choix du sandwich et de ces
constituants ainsi que le comportement d’absorption de I’eau des matériaux étudiés.
La sélection des fibres, de la matrice, de 'ame des sandwichs et le procédé de mise en ceuvre
sont expliqués. Le choix est basé sur la nature du matériau qui doit étre biosourcé et sur ses
caractéristiques spécifiques intéressantes. La matrice et les fibres sélectionnées sont I'acide
poly-lactique (PLA) et les fibres courtes de lin. La peau composite, I'ame et les sandwichs
sont fabriquées par le méme matériau PLA/lin. L’dme est choisie de forme en nid d’abeilles
auxétique réentrante. Le procédé de fabrication adopté est la technique d’impression 3D.

Ensuite, la peau, I'dme et les sandwichs sont soumis a un vieillissement hydrique. Il
s’agit d’'immerger des échantillons dans I’eau du robinet a température ambiante et de suivre
I'évolution de leurs teneurs en eau. Le comportement de diffusion de l'eau a été étudié et
comparé a celui décrit par la loi de Fick. Tous les échantillons ont présenté un

comportement diffusif selon le modéle de Fick.
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2.1. Introduction

L'épuisement des ressources fossiles (pétrole, gaz naturel...), la hausse constante des
prix du pétrole et une prise de conscience mondiale de la nécessité de limiter notre impact
sur l'environnement créent un contexte favorable au développement des produits
d'origine végétale. L'étude dans le domaine des composites s'oriente depuis de nombreuses
années vers les matériaux biosourcés, motivée par le contexte environnemental et
économique.

L’acide polylactique (PLA), en tant que matériau biosourcé, est disponible a partir de
I'amidon de mais, et son processus de production nécessite moins de ressources fossiles que
les plastiques a base de pétrole [29, 100, 101, 102, 103]. De plus, le PLA a également des
propriétés spécifiques élevées et aussi une compatibilité avec plusieurs fibres pour
remplacer en partie les plastiques synthétiques [9]. La plupart des matériaux composites
sont fabriqués avec des matrices biosourcées et des fibres végétales. Ces fibres ont apparu
dans de nombreux domaines pour remplacer les fibres synthétiques comme renfort dans
les matrices polymeéres en raison de leur propriétés spécifiques élevées, leur recyclabilité et
biodégradabilité [7]. Parmi la grande famille des fibres végétales, on trouve les fibres de lin
avec des propriétés mécaniques meilleures que celles des autres fibres naturelles comme
les fibres de ramie et de jute. Les fibres de lin, grace a leurs propriétés spécifiques
comparables a celles des fibres de verre, sont les meilleures candidates a remplacer ces
fibres synthétiques.

Les matériaux sandwichs a base de composites naturels deviennent de plus en plus
attractif dans plusieurs domaines. I’ame du sandwich en nid d’abeilles est recommandée
grace a ses propriétés mécaniques importantes. En plus, les sandwichs a ame auxétiques
présentent des caractéristiques intéressantes surtout grace a la quantité d’énergie qu’ils
sont capables d’absorber. La fabrication d'un sandwich a dme auxétique avec des
constituants 100% naturels est un défi pour les industries. Cependant, en raison de la
nature hygroscopique et la biodégradabilité des fibres de lin et du PLA, des effets néfastes
dus au vieillissement hydrique peuvent survenir. A partir de 'analyse bibliographique

détaillée dans le chapitre 1, le vieillissement hydrique influence la durée de vie des
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composites biosourcés [56, 67]. Par conséquent, il est nécessaire d’étudier leurs
comportements au vieillissement hydrique. C’est le contexte de ce chapitre.

2.2. Matériaux et procédé de mise en ceuvre

2.2.1. Matériaux

2.2.1.1.  Lesfibres de lin

Le lin est une plante 100% valorisable en allant des grains jusqu’aux résidus de la
tige. Cette plante est cultivée en France. Avec I'évolution de I'agronomie, les agronomes
ont pu développer cette plante avec des fibres plus résistantes afin d’étre utilisées entre
autres dans le domaine des composites. L’extraction des fibres de lin se fait suivant
différentes phases délicates: le rouissage, le teillage et le peignage (détaillé dans le
chapitre 1 paragraphe 1.2.1.2). Les fibres de lin possédent une microstructure tres
particuliére a 'origine de leurs bonnes propriétés spécifiques qui sont proches de celles des
fibres de verre comme le montre la figure 2.1. Les fibres de lin se composent de trois
parties concentriques. A I'extérieur, on distingue la premiere paroi primaire suivi d’'une
deuxieme paroi secondaire constituée de trois couches (S1, S2, S3) et du centre de la fibre
creux appelé le lumen (Fig. 2.2). Le lumen contribue a la circulation de l'eau et sa taille
permet de déterminer la qualité et le degré de maturité de la fibre. La composition

chimique des fibres de lin est décrite dans le tableau 2.1.
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Figure 2. 1. Diagramme de choix des matériaux [29).
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Figure 2. 2. Structure d'une fibre élémentaire [104].

Tableau 2. 1. Composition chimique de Ia fibre de Iin [105].

Hemi-
Constituants  Cellulose et Lignine Pectine Cires Solubles
cellulose
Taux moyens 70 17 25 2 15 6

(%)

D’autre part, les parois de la fibre sont constituées de microfibrilles de celluloses
imprégnées dans une matrice d’hémicellulose. Les constituants d'une tige de lin sont bien
présentés par Bos et al. [16] comme le montre la figure 2.3. En raison des procédés utilisés
pour l'extraction décrite dans le chapitre bibliographie, les industriels peuvent utiliser un
tissu de fibres de lin contenant plusieurs faisceaux de fibres ainsi que des fibres unitaires.
Ce tissu utilisé s’appelle un tissu de fibres techniques qui sont torsadées pour obtenir des

longueurs importantes.
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50-100 pm planl cell

@ 10-20 pm

breaking
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Figure 2. 3. Structure d’une tige de lin d’aprés Bos et al [16].
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La microstructure de la fibre de lin est responsable des bonnes propriétés mécaniques de

ces fibres. Le tableau suivant présente les principales propriétés des fibres de lin.

Tableau 2. 2. Propriétés des fibres de lin [106, 107].

Grandeur p E or &r
Unité kg.m3 GPa MPa %
Intervalle 1450-1550 35-75 450-2200 1,35-3,5

Les fibres de lin sont utilisées dans de nombreuses autres applications, comme la
production de l'huile alimentaire, la constitution des litieres animales et fabrication de
textiles a usage vestimentaire.
2.2.1.2. L’acide polylactique PLA

L’acide polylactique (PLA) est un polyester aliphatique thermoplastique linéaire. Il
est obtenu par la polymérisation de I'acide lactique. Dong, il est fabriqué industriellement
et ne se trouve pas a l’état naturel. Le PLA est non seulement biocompatible et
biodégradable, mais c'est un polyester aliphatique thermoplastique produit a partir de
ressources naturelles renouvelables non fossiles par fermentation de polysaccharides ou de
sucre extrait du mais, de la pomme de terre, de la betterave a sucre, etc. Sa fabrication a
partir de ces ressources naturelles avec sa biodégradabilité permettent ainsi de boucler le
cycle biologique (Fig.2.4.) du PLA, ainsi que le processus de photosynthese [108,109].

Poly(lactic acid) cycle
A
%
co,,

Biomass

| Polymerization I

| Processing |

Figure 2. 4. Cycle de vie du PLA [110].
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Le principal intérét de I'utiliser est son caractére biodégradable. Face aux problemes
environnementaux et écologiques, l'utilisation du PLA comme matrice d'un matériau
composite s’est développée dans plusieurs domaines. Les caractéristiques de la matrice
PLA puissent effectivement jouer un role clé dans la détermination des performances des
bio-composites.

Le tableau 2.3. présente les propriétés du PLA.

Tableau 2. 3. Propriétés du PLA [21, 111].

Grandeur Densité E Or &
Unité - GPa MPa %
Intervalle 1,24-1,25 3,0-3,8 30-60 3-30

2.2.1.3. Le composite PLA/lin

De nos jours, les composites a fibres de lin ont été étudiés pour des applications
industrielles. Les propriétés mécaniques en traction des composites en fibres de lin ainsi
que la classification des fibres en fonction de leurs diametres et de leurs emplacements
dans la tige ont été étudié par Satyanarayana et al. [112]. Les composites a fibres naturelles
possedent un comportement mécanique tres différent de celui des composites a fibres
synthétiques [7, 113]. I1 a été montré que les bio-composites ont des propriétés
mécaniques relativement élevées avec des faibles masses. Par ailleurs, les composites en
PLA renforcés avec plusieurs types de fibres ont été étudié par Oksman et al. [114]. IIs ont
comparé les caractéristiques mécaniques du PLA/lin et PP/lin (Poly Propyléne/lin) et ils
ont montré que la résistance du PLA/lin est supérieure de 50% par rapport au PP/lin. R.
Kumar et al. [115] ont prouvé la biodégradabilité du composite PLA renforcé par des fibres
de lin. L’effet du vieillissement a 'eau de mer ainsi que I'effet du recyclage ont été étudié
dans les travaux de Le Duigou et al. [67, 116] Ils ont trouvé que les propriétés mécaniques
du PLA/lin sont similaires aux celles du PP/verre. Le PLA renforcé par des fibres de kenaf
a été également étudié et sa biodégradabilité a été prouvée par Nishino et al. [117]. Le PLA
a été de méme utilisé avec des fibres de jute dans les travaux de Plackett et al. [118] et Hu
etal. [119]. Ces résultats montrent I'existence de vides entre les fibres de jute et la matrice

en PLA. En restant dans Le méme contexte, le comportement d'un composite en PLA avec
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des micros fibres de cellulose et des fibres de bambou a été étudié par Okubo et al. [120].
IIs ont confirmé que I’ajout des micros fibres en cellulose inhibe la croissance brusque des
fissurations en développant une interphase autour des fibres de bambou. Ce dernier est
utilisé aussi avec le kenaf et le coco pour des composites a matrice PLA par Yussof et al.
[121].

Dans cette étude, le matériau utilisé est un rouleau de 1,75 mm de diamétre en acide
poly-lactique (PLA) renforcé de fibres courtes de lin d'une densité de 1070 kg.m?3 et d'une
fraction volumique de lin inférieure a 20%. Ce matériau est fourni par la société

NANOVIA de Louargat France et présente les caractéristiques suivantes :

Tableau 2. 4. Caractéristiques du PLA/lin selon le fournisseur [NANOVIA].

. Module de traction Module de flexion Déformation a la rupture
Densité (g/cm3)
(MPa) (ISO527) (MPa) (ISO178) (%) (ISO527)
1,07 3400 2300 2

2.2.2. Sandwich a dme auxétique réentrante

Un sandwich se compose généralement de deux semelles appelées les peaux et une
couche centrale de faible densité appelée dme. L'idée principale derriére l'utilisation des
sandwichs est de combiner les deux avantages de la résistance des peaux et de la légereté
de I'ame flexible et plus épaisse. Par rapport aux structures conventionnelles avec un
coefficient de Poisson positif, les structures auxétiques possedent un coefficient de Poisson
négatif [122, 123, 124]. Ces derniéres présentent un intérét particulier de plusieurs
chercheurs grace a leurs propriétés d’amortissement vibratoire [125, 126, 127]. Le
comportement de ce type de structures est étudié par Li et Wang [43] en flexion. Ils ont
fabriqué des sandwichs a dmes en nid d’abeilles conventionnelles et d’autres a dme
auxétique réentrante avec la technique d’impression 3D. Les auteurs ont montré que les
sandwichs a dmes auxétiques possédent des capacités plus élevées d’absorption d’énergie
que les sandwichs a ame conventionnelle. De méme Essassi et al. [128] ont utilisé
I'impression 3D pour développer et caractériser des composites sandwichs a ames
auxétiques réentrantes et a constituants naturels. Ils ont montré que ces matériaux
présentent de bonnes propriétés d’amortissement vibratoire et d’absorption d’énergie. Des

études antécédentes sur les nids d'abeilles réentrantes par Lira et al. [129] ont prouvé
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qu’avec ces structures, le rapport rigidité/masse s’améliore en le comparant a celui des nids
d'abeilles conventionnels.

La forme auxétique étudiée dans ce travail est celle d'un nid d’abeilles auxétique
réentrantes. Elle a été présentée pour la premiere fois par Gibson et Ashby en 1982 [130].
Elle se base sur la géométrie hexagonale d'une structure en nid d’abeille conventionnelle.
La géométrie et les dimensions de 'dme en nid d'abeilles auxétique comportant une cellule
unitaire réentrante sont illustrées dans la figure 2.5.a. La longueur des parois inclinées est
présentée par « /» et celle des parois verticales par « 4 ». L’angle entre les parois inclinées
et la direction X est « &». L’épaisseur de I'éprouvette suivant 'axe Z et 'épaisseur de la
paroi cellulaire sont présentées respectivement par « b» et « t». « L» et « H» sont les
longueurs de la cellule suivant les axes Xet Y. Toutes les dimensions sont paramétrées afin
de mettre en place quatre architectures comme présenté dans la figure 2.5.b. Les
éprouvettes ont la méme largeur de 25 mm constituée de 1, 2, 3 et 4 de cellules

élémentaires.

3 cellules +38515 0 e I

LEhh
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(a) (b)

Figure 2. 5. a) Paramétres de ’ime et b) Les quatre architectures.
2.2.3. Procédé de fabrication
Les échantillons sont élaborés par un procédé de fabrication additive fonctionnant
par extrusion de matiére fondue (impression 3D). Il permet de développer des pieces a
géométries complexes avec le moindre colit et plus rapidement que les méthodes
d’élaboration conventionnelles.
Ce procédé consiste a extruder le matériau fondu couche aprés couche sur un plateau

chauffant afin d’obtenir la forme souhaitée en minimisant les défauts de fabrication.
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L’'imprimante utilisée dans cette étude est le MakerBot Replicator2 (Fig. 2.6). Elle est
constituée de trois principaux éléments : une bobine sur laquelle le filament de matiere est
enroulé, une téte d’extrusion a travers laquelle le filament passe et se fond et un plateau

chauffant sur laquelle la piece est imprimée.

(b)
Figure 2. 6. a) Makerbot 3D et b) Bobine PLA/Iin Nanovia.

Avant de lancer I'impression, la conception des peaux, des dmes auxétiques et des
sandwichs est réalisée a I'aide d'un logiciel de CAO « SOLIDWORKS ». Le fichier obtenu
est traduit en instruction compatible avec 'imprimante par le logiciel MakerBot. A I'aide
de ce dernier, tous les parameétres d’'impression sont réglés. Suite aux réglages d'impression
proposés par le fournisseur du matériau, la température de la plate-forme de l'imprimante
est fixée a 55°C et celle de la buse d'extrusion est fixée a 210°C. L'impression s’effectue
couche apres couche avec la buse qui se déplace sur les trois axes. Apres chaque couche le
plateau chauffant descend jusqu’a 'obtention de I’échantillon fini.

23. Vieillissement hydrique du sandwich et ses constituants
2.3.1. Protocole expérimental

Bien que les composites a constituants naturels soient renouvelables et recyclables,
les fibres végétales présentent des propriétés mécaniques comparables a celle des fibres de
verre. Cependant, elles sont sensibles a '’humidité et présentent un obstacle qui freine
encore leur développement. De ce fait, il est indispensable d’étudier la cinétique de
diffusion de 'eau dans ces composites a constituants naturels. Le procédé de vieillissement

utilisé dans ce travail est le vieillissement hydrique. Il s’agit d’'immerger totalement les
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éprouvettes présentées sur la figure 2.7 dans I'eau du robinet a température ambiante.

Cing échantillons de chaque matériau ont été étudiés.

EREE
&
B = €=

ERfs re

(a) (b) (c)
Figure 2. 7. Echantillons 2 immerger : a) Peau, b) Ames et c) Sandwichs

Le tableau 2.5 présente la désignation et les dimensions des échantillons. Les
échantillons sont retirés du récipient périodiquement afin d’étre essuyés, pesés
immédiatement et remis en immersion rapidement. La pesé est faite a 'aide d’'une balance
avec une précision de 10* grammes de marque STARTORIUS (Fig. 2.8). Pour éviter la
dispersion de mesure, cinq pesées ont été réalisées consécutivement. La moyenne de ces

relevés a été ensuite enregistrée.

Tableau 2. 5. Désignation et dimensions des échantillons 4 immerger.

Matériaux Désignation | Longueur (mm) | Largeur (mm) Epaisseur (mm)
Peau - 25 25 5
Ames ave:\c. 1 cellule ALC
auxétigue
Amesa 3\)22; C?u(;eéllules A2C
Ames avec 3 cellules 29 29 2
o A3C
auxétiques
Ames ave;c_ 4 cellules AAC
auxétiques
Sandwichs a ame avec 1
. S1C
cellule auxétique
Sandwichs a &me avec 2
o S2C
cellules auxétigues
e 25 25 7
Sandwichs a ame avec 3
i S3C
cellules auxétiques
Sandwichs a ame avec 4 s4C

cellules auxétiques
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Figure 2. 8. Balance STARTORIUS.
2.3.2. Mesure d’absorption de 'eau
L’absorption de l'eau aprés immersion est déterminée par le pourcentage en masse

d’eau absorbée défini par ’équation (2.1) suivante :

W, — W,
— 9% 100 (%) (2.1)
Wo

M, =
Ou W, est la masse de 1'échantillon non immergé a =0 et W, est la masse des échantillons
apres une durée d'immersion ¢ donnée.
2.3.3. Modele de diffusion de Fick

Lors de I'exposition des matériaux composites dans un environnement humide, ils
absorbent les molécules d’eau qui pénéetrent par la suite dans tout le volume du matériau.
Cette pénétration de 1’eau est régie par la loi de diffusion Fickienne. Cette loi repose sur

une hypothése supposant que le flux de 'espéce diffusante @ est proportionnel au gradient

de la concentration C'selon 1'équation (2.2) :
@ = —D.grad(C) (2.2)

ou D est le coefficient de diffusion. En combinant 1'équation (2.2) avec la loi de

conservation de la masse, la seconde loi de Fick est obtenue [131] :

aC _—
— = _D. (2.3)
% grad(C)

Lorsqu’on se place dans I'hypothése d'un matériau isotrope, la diffusivité est indépendante
de la direction de diffusion. De méme, le coefficient de diffusion est considéré comme
indépendant du temps et de la concentration et est supposé homogéene dans le matériau. 11
est supposé aussi que le mode de diffusion est selon I'épaisseur compte tenu de la faible
dimension par rapport aux autres. Sous ces hypotheéses classiquement admises méme pour

les composites [132], la masse de 'espece diffusante est donnée par 1'équation (2.4) :
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8 i —(2n+1)2n2.D.t
T T L2 %P ( h? )

(2.4)

ou A est 1'épaisseur du solide soumis a la diffusion, D le coefficient de diffusion, ¢ le temps

de diffusion, M: la teneur en eau a l'instant ¢ et Mm est la masse maximale de l'eau a

équilibre.
Si le rapport Al:l—t est inférieur a 0,6, 'équation (2.4) devient :
m
M, 4 [D.t

— ==X |—
M,, h s

Si le rapport AI:I—t est supérieur a 0,6 'équation (2.4) devient [133, 134] :

Mm—l—exp( 73><( )075

(2.5)

(2.6)

Le coefficient de diffusion D peut étre ainsi déduit de I’équation (2.6). Son expression est

la suivante :

D=mX k 2

ou 4 est la pente de la partie linéaire de la courbe M, = f (%)

2.4. Résultats d’absorption

2.4.1. Absorption de I'eau par la peau

2.7)

La figure 2.9 montre l'évolution de l'absorption de I’eau en fonction de la durée

d'immersion. Le comportement diffusif du PLA renforcé par les fibres de lin est proche du

modele de Fick avec une prise d'eau jusqu'a saturation apreés une durée d'immersion

d'environ d'un mois et demie. Initialement, I'eau absorbée par le composite augmente

linéairement avec la racine carrée du temps puis ralentit avant d'atteindre la saturation.

Ce modele diffusif du PLA/lin est bien décrit par le modeéle de diffusion de Fick. La

saturation pondérale du composite est de 1,2% avec un coefficient de diffusion D de

I'ordre de 4,464.10° mm?/s.
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Figure 2. 9. Evolution de 1'absorption de I'eau par Ia peau composite.

La partie linéaire de cette courbe renseigne sur la diffusivité des molécules d'eau qui
dépend de la vitesse de pénétration dans le matériau. L'étape de saturation montre la
masse d'eau absorbée par le matériau lorsque le temps de vieillissement tend vers l'infini.
Cette étape est atteinte apres 45 jours d’immersion qui correspond sur la courbe a 380
Vs /mm.

Le tableau 2.6 répertorie les valeurs d'absorption de I’eau a saturation, le coefficient de
diffusion et le coefficient de diffusion corrigé. Ces derniers sont calculés a l'aide des
équations mentionnées précédemment.

Tableau 2. 6. Propriétés d absorption du PLA/lin.

M.% Dx10¢ (mm?/s)
1,2 4,464

Dans les composites biosourcés, la diffusion de l'eau est controlée par trois
mécanismes différents [135, 136]. Le premier mécanisme consiste a la diffusion de l'eau a
travers les microcavités qui se trouvent entre les chaines polymériques. Le deuxiéme
mécanisme est la diffusion de 1’eau par capillarité dans les défauts au niveau de I'interface
fibre/matrice et les porosités. Ce mécanisme apparait dans les matériaux composites
fabriqués par des procédés autres que l'impression 3D. Ces procédés génerent une
mauvaise imprégnation des fibres par la matrice. Pour notre cas, ce deuxiéme mécanisme
est faible car le composite est un rouleau PLA/lin prét a I'emploi et les échantillons sont
fabriqués par impression 3D. Le Duigou et al. [67] ont observé que le procédé de
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fabrication n'influence pas la cinétique de diffusion de 1'eau des composites biosourcés
lorsqu'ils sont completement immergés. Enfin, le troisieme mécanisme est le transport de
l'eau par les porosités dans la matrice. La pénétration de l'eau consiste a remplir les
surfaces externes et a s’infiltrer apres a 'intérieur au sein des porosités de la matrice et des
fibres. Les fibres végétales sont déja considérées comme des matériaux composites
constitués de fibres de cellulose noyées dans une matrice amorphe de lignine et
d'hémicellulose tres hygroscopique [137, 138]. L'activité hydrophile des fibres végétales
est largement due aux groupes hydroxyle -OH qui attirent l'eau. Les groupements
hydroxyles sont captés par les molécules d'eau présentes a la surface des cristallites de
cellulose dans les régions amorphes de la cellulose ou au niveau des hémicelluloses [139].
Les molécules d'eau se lient aux groupes hydrophiles des chaines macromoléculaires, ce
qui entraine une mobilité moléculaire accrue. De plus, la partie creuse au centre de la fibre
de lin élémentaire (lumen) contribue fortement au processus d'absorption de I’eau
résultant des matériaux composites avec une capacité d'absorption de ’eau plus élevée
[140]. Cela peut entrainer des dommages et des contraintes précoces, en particulier a
l'interface fibres/matrice, ce qui peut potentiellement affecter les propriétés mécaniques et
réduire considérablement la durabilité.

Pour le PLA, au cours de I'absorption le phénomeéne dominant est la densification
accélérée des chaines macromoléculaires [141]. Il a été prouvé par Vyavahare et al. [142]
que 'absorption de I’eau augmente le taux de cristallisation du PLA. Par la suite, 1'eau
absorbée dans les composites biosourcés est constituée d'eau libre et d'eau liée [135]. L'eau
libre est constituée de molécules d'eau capables de se déplacer indépendamment a travers
les vides tandis que 1'eau liée constitue des liaisons avec les groupes polaires du composite.
Ce syndrome est généralement observé dans les régions amorphes. Le taux de cristallinité
de la cellulose, rend difficile l'infiltration de 1’eau [143, 144, 145].

Bien que la cellulose amorphe et la lignine soient hydrophiles, 1'hémicellulose est
principalement responsable de l'absorption de 1’eau, ce qui est confirmé par Le Duigou et
al. [146], ainsi l'absorption de I’eau des bio-composites est totalement contrdlée par les

fibres de lin qui contiennent une grande quantité d’hémicellulose.
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2.42. Absorption de I'eau par 'dme

Le suivi de I'absorption de I’eau par les éprouvettes des d&mes auxétiques a été réalisé.
Les quatre architectures de cellule sont étudiées en vue de déterminer l'influence du
nombre de cellules sur 'absorption et donc sur la cinétique de diffusion de I’eau dans
I'dme. La figure 2.10 montre I'évolution du taux d’absorption en fonction de la racine carré

de la durée d’immersion rapportée a I’épaisseur de I’échantillon.

18
= \l0déle de Fick
16 1 o AlC
ud{ ¢ A2C
_ ¢ A3C
124 o
§ 10
=
§, 8
< 6
4
2 B
0
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p
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Figure 2. 10. Evolution de 1'absorption de I'eau par les quatre dmes auxétiques.

Les courbes présentées sur la figure 2.10 présentent les moyennes et les écarts types
des mesures des cinq échantillons pour les quatre d4mes avec différents nombres de
cellules. L’absorption de I'eau par I'dme suit la prédiction du modele de Fick pour les
différentes architectures. Le comportement diffusif des ames avec 2, 3 et 4 cellules s’avere
similaire avec différentes valeurs d’absorption a la saturation. Pour 'ame a une seule
cellule (A1C), 'absorption augmente linéairement et au bout de cinq jours elle ralentit
jusqu’a 26 jours ou la saturation commence. Une des raisons qui peut expliquer le
phénomene, est la faible surface de contact avec I'eau.

Le tableau 2.7 présente les niveaux ainsi que la durée de saturation pour les quatre dmes

constituées de différents nombres de cellules.
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Tableau 2. 7. Valeurs a saturation des dmes.

~

Ame Valeur de saturation (%) Nombre de jours d’'immersion
AlC 5,9 26
A2C 13,7 28
A3C 14,5 30
A4C 15,7 40

Compte tenu du fait que l'architecture, a plusieurs nombres de cellules, possede plus de
surface de contact avec l'eau, la valeur a saturation ainsi que le coefficient de diffusion D
sont élevés. En augmentant le nombre de cellules, la surface de contact augmente et le
mécanisme d’absorption s’accélére. La différence du niveau de saturation peut s’expliquer
par ce phénomene.
2.4.3. Absorption de I'eau par les sandwichs

Cinq échantillons de chaque type de sandwichs sont immergés et pesés afin de
comparer l'effet du nombre de cellule sur 'absorption de I'eau. La figure 2.11 montre les
mesures du taux d’absorption de I'eau par les sandwichs a dmes avec différents nombres de
cellules dans 'ame. Les points de chaque courbe présentent la moyenne obtenue a partir

des mesures des cinq échantillons immergés pendant plus de 80 jours.

12
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Figure 2. 11. Evolution de 1'absorption de I'eau par les quatre sandwichs.
Les résultats représentent le pourcentage d’absorption de I’eau en fonction de la
racine carrée de la durée d’immersion rapportée a 1’épaisseur du sandwich. L’absorption
des quatre sandwichs augmente en fonction de la durée d’'immersion jusqu’a la saturation.
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Pour les quatre sandwichs, les courbes d’absorption augmentent aussi linéairement en
fonction de la racine carrée du temps au début et ralentissent jusqu’a la saturation. Ce
comportement correspond bien au comportement décrit par le modele de Fick.
L’absorption de I’eau dans les sandwichs est une combinaison entre 'absorption de la peau
composite et 'absorption de 'ame. Dans notre cas, les peaux et 'ame sont constitués du
méme matériau composite PLA/lin. La différence des résultats des sandwichs en
absorption et en saturation est due essentiellement aux nombres de cellules (1 a 4) de
I’ame du sandwich. On remarque que le sandwich constitué d’'une ame avec seule cellule
présente le taux d’absorption le plus élevé par rapport aux autres sandwichs. Cette montée
rapide peut étre expliquée par la présence de 1’eau emprisonnée dans les vides des cellules
de 'ame et les peaux du sandwich. Il est a noter que la taille de la cellule est plus élevée
dans le cas d'une ame avec une seule cellule. Pour le sandwich constitué d'une ame avec
quatre cellules, le comportement diffusif est proche de celui de la peau. En effet,
l'augmentation du nombre de cellules de 'ame rend le sandwich de plus en plus compact
ce qui empéche la pénétration de I'eau dans le coeur de I'ame du sandwich. Le pourcentage
d’absorption de I’eau par la peau est inférieur a celui absorbé par les sandwichs. Ceci est
expliqué par la cristallinité rapide du PLA de la peau composite qui est compacte. Cette
cristallinité empéche 'eau de pénétrer en profondeur de ’échantillon.

25. Conclusion

Dans ce chapitre, la méthodologie et le choix des constituants naturels du composite
et du sandwich sont présentés. Aussi, le comportement diffusif du composite et des quatre
sandwichs vieillis dans ’eau du robinet a température ambiante est étudié.

Parmi les grandes familles des fibres végétales et des biopolymeres, les fibres de lin et
le PLA sont choisies en raison de leurs propriétés spécifiques élevées. Pour réaliser des
structures légeres avec des propriétés mécaniques en flexion statique et dynamique
élevées, le choix est orienté vers le sandwich a ame en nid d’abeilles auxétique réentrante.

Le procédé de mise en ceuvre par impression 3D des constituants (peaux et ame) et
des sandwichs est adopté. Ce procédé de fabrication additive permet de réaliser des

architectures complexes comme l'auxétique réentrante. La cinétique de diffusion de I’eau
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dans la peau, dans I'ame auxétique (1, 2, 3 et 4 cellules), ainsi que dans les sandwichs a été
étudiée. Tous les échantillons ont présenté un comportement de diffusion selon le modele
de de Fick avec des taux d’absorption a la saturation différents justifiés par la surface de
contact avec 'eau.

Bien que ce composite biosourcé posséde des propriétés intrinseéques satisfaisantes,
son exposition a un milieu humide présente un obstacle qui freine encore son utilisation
massive. Ce qui justifie, 'étude de 'absorption de 1’eau par un composite PLA/lin 100%
biosourcé et de son effet sur le comportement mécanique. Le chapitre suivant étudie le
comportement statique des peaux et des quatre sandwichs a différentes durées

.. }
d’immersion.
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Influence de I'humidité sur le comportement en statique et en dynamique d’un composite PLA/Lin

Chapitre 3 : Effet du vieillissement hydrique
sur le comportement statique

Résumé

Ce chapitre présente I'étude de 'effet du vieillissement hydrique sur le comportement
statique de la peau composite en traction et des sandwichs en de flexion. Les sandwichs
étudiés sont constitués de peaux composites et d'une ame en nids d’abeilles avec différents
nombres de cellules réentrantes auxétiques dans la largeur des éprouvettes.

D’abord, l'effet du vieillissement hydrique sur les propriétés mécaniques de la peau
composite est caractérisé par des essais de traction statique pour différentes durées
d’immersion. Les résultats obtenus ont montré une diminution du module de Young et de
la contrainte ainsi qu'une augmentation de la déformation résultant de la pénétration des
molécules d’eau dans le matériau. Ensuite, une attention particuliére est portée sur I’étude
des propriétés élastiques en flexion 3-points des sandwichs non vieillis et vieillis. Les
propriétés mécaniques déduites de ces essais dépendent a la fois du nombre de cellules dans
I’ame et du taux d’absorption de 'eau par le matériau.

De plus, les essais réalisés sur le composite et les sandwichs sont suivis au moyen de la
technique d’émission acoustique. Les résultats de cette analyse, associés a des observations
microscopiques, ont permis d’identifier et de suivre les principaux mécanismes
d’endommagement survenant a ’échelle du composite et des sandwichs. Quel que soit le
matériau non vieilli ou vieilli, seul deux classes correspondant a deux mécanismes
d’endommagement apparaissent simultanément dés le début de l'essai et leurs nombres

évoluent jusqu’a la rupture totale du matériau.
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3.1. Introduction

La flexion et la traction sont les deux principales modes de sollicitation des
sandwichs et des peaux composites. Dans ce chapitre, I'effet du vieillissement hydrique sur
le comportement des peaux composites et des sandwichs biosourcés a dmes en nids
d’abeilles réentrantes a été étudié en statique sous des sollicitations de flexion et de
traction. Les éprouvettes testées sont élaborées en utilisant la technique de l'impression
3D.

D’abord, la peau composite est testée en traction afin d’obtenir les propriétés
mécaniques pour différentes durées d'immersion. Des observations microscopiques a 'aide
du microscope électronique a balayage (MEB) sont effectuées afin d’observer les facies de
rupture et d’identifier les différents mécanismes d’endommagement. Ensuite, les
sandwichs a Ame avec des différents nombres de cellules sont testés en flexion 3-points
pour différentes durées d'immersion. Tous ces essais de traction et de flexion statique sont
instrumentés par des capteurs d’émission acoustique afin de suivre et analyser I’évolution
des mécanismes d’endommagement qui peuvent apparaitre pour différentes durées
d’immersion.

Finalement, I'identification des mécanismes d’endommagement est réalisée a I'aide
de la classification non supervisée en utilisant une technique statistique multivariable. Les
signaux acoustiques détectés sont classés a 'aide de I'algorithme dit des k-moyennes.

3.2.  Protocoles expérimentaux

Les éprouvettes d’essais de traction et de flexion sont élaborées par un procédé de
fabrication additive (impression 3D). Ces éprouvettes sont immergées dans l'eau du
robinet a température ambiante et sont sorties avant chaque essai.
3.2.1. Essai de traction

Afin de déterminer les propriétés mécaniques en statique de la peau composite, des
essais de traction ont été menés suivant la norme ASTM D638 [147]. Les éprouvettes a
tester ont une forme d’haltere avec une zone utile de 70 mm, une largeur de 10 mm et une
épaisseur de 4 mm (Fig. 3.1.). Une machine hydraulique de traction de type INSTRON est

utilisée pour l'essai avec un capteur d’effort de 10 kN et une vitesse de 1 mm/min.
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Figure 3. 1. Dispositif expérimental de la traction.
3.2.2. Essai de flexion

Les essais de flexion ont été réalisés pour étudier les propriétés mécaniques en
flexion 3-points des sandwichs a ames auxétiques réentrantes. Ils ont été effectués selon la
norme ASTM C393 [148]. L’essai consiste a appliquer une charge Pau milieu d'une poutre
supportée par deux appuis espacés d’une distance (d) égale a 110 mm (Fig. 3.2.). La charge
quasi-statique a été appliquée avec une vitesse de déplacement de 5 mm/min. Les essais
ont été réalisés avec un capteur de force de 1 kN. Ils ont été menés jusqu’a la rupture des
éprouvettes. Cette étude est effectuée sur quatre sandwichs et permet d’analyser I'effet du
vieillissement hydrique ainsi que 'effet du nombre de cellules de I'dme auxétique sur le
comportement en flexion de ces matériaux. Les éprouvettes possedent une longueur totale
de 130 mm, une largeur de 25 mm et une épaisseur de 7 mm (1 mm pour chacune des
deux peaux et 5 mm pour I'ame).

Par la suite, une étude des propriétés élastiques des sandwichs a été réalisée avec des
éprouvettes de longueur totale 270 mm et de mémes épaisseur et largeur que les
précédentes. Par conséquent, chaque sandwich a été testée dans sa gamme linéaire
élastique, avec différentes distances entre appuis allant de 100 mm a 250 mm. Ces essais
sont menés afin d’évaluer le module de Young de la peau en flexion et le module de
cisaillement de 'ame en fonction de la durée du vieillissement et du nombre de cellules

dans ’ame.

Zeineb Kesentini 57



Chapitre 3 : Effet du vieillissement hydrique sur le comportement statique

Figure 3. 2. Dispositif expérimental de Ia flexion 3-points.
3.2.3. Suivi par émission acoustique des essais de traction et de flexion
Afin d’identifier les mécanismes d’endommagement dans les peaux composites et les
sandwichs au cours des essais de traction et de flexion, la technique d’émission acoustique
a été associée a ces essais. Pour se faire, deux capteurs piézoélectriques avec une bande
passante entre 100 kHz et 1 MHz ont été fixés sur les éprouvettes a I'aide de deux pinces

comme le montre la figure 3.3.

(b)

Figure 3. 3. Dispositif de suivi par émission acoustique des essais de : a) traction et b) flexion.

Au cours des essais, les capteurs détectent les ondes élastiques dues a I'initiation et a
la propagation des endommagements au sein des éprouvettes. L’acquisition des
évenements acoustiques a été réalisée par le logiciel AEWIN avec une fréquence de 5MHz.
Afin d’éviter les bruits parasites et de ne pas masquer certains phénomeénes, un seuil
d’acquisition de 38 dB a été fixé.

Pour réaliser l'adaptation en impédance et augmenter la tension du signal pour

I’'amener au systeme d’acquisition dans de bonnes conditions, deux préamplificateurs de
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gain 40 dB ont été utilisés. Le systéme d’acquisition nécessite également d’autres réglages
préliminaires pour certains parametres de configuration afin de définir les fenétres
temporelles d’acquisition (Fig. 3.4). Ils sont définis comme suit [149] :
- Le PDT (peack definition time) détermine le temps de montée de I'’évenement
acoustique. PDT=50 ms
- Le HDT (Hit Definition Time) détermine la fin de I’événement acoustique.
HDT=100 ms
- Le HLT (Hit Lock-out Time) crée un temps mort a la fin de chaque évenement

acoustique afin d’exclure les réflexions tardives. HLT=200 ms.

Tension Temps de montée Nombre de coups
4 —

Fin de I’événement

/ Seuil
TS

Amplitude

v

Début de /

I’événement H

-_—
K
-—]

Durée

PDT

Figure 3. 4. Paramétres d acquisition des événements acoustiques [150)].
En plus, pour s’assurer que tous les parametres sont bien réglés et que les capteurs
fonctionnent correctement, des tests de « casse mine » ont été effectués avant les essais.

A la fin de l'essai, les données acoustiques acquises ont été analysées a l'aide du
logiciel NOESIS. En exploitant les travaux réalisés au sein du laboratoire [149, 150] sur les
composites biosourcés, cinq parametres temporels ont été choisis pour la classification. Ces
parametres sont : 'amplitude, le temps de montée, la durée, I'énergie absolue et le nombre

de coups.

Zeineb Kesentini 59



Chapitre 3 : Effet du vieillissement hydrique sur le comportement statique

Il existe deux familles de méthode de classification : méthodes de classification supervisée
et méthodes de classification non supervisée.
Les méthodes de classification supervisée consistent a attribuer chaque signal a une classe
déja enregistrée dans la bibliothéque dont il est proche. Pour ces méthodes, les classes sont
déja connues. Dans cette famille, on trouve la méthode LVQ (Learning Vector
Quantization), la méthode d’analyse de Fisher ou la méthode des k-plus proches voisins.
Dans I’étude proposée ici, la classification non supervisée est utilisée en adoptant
I'algorithme des k-moyens. Cette méthode consiste a séparer les données en un nombre
optimal de classes. C'est une approche itérative du partitionnement des données qui
minimise la variance intra-groupe, ou la somme des carrés des distances entre tous les
éléments d'une classe et son centre. Toutes les données ont été normalisées pour comparer
les grandeurs des descripteurs (parameétres) qui n’ont pas la méme unité et pour éviter
qu'un descripteur ne devienne plus significatif que les autres. Par conséquent, la

transformation suivante a été appliquée sur tous les signaux acoustiques :

. Xi _mxp
Vieldy,pelzg=—" (3.1)

Ox,
Avec : (), est 'ensemble des données, A est 'ensemble de classificateurs, x; est le signal de
I'événement i, m,, est la moyenne de £, et oy, est I'écart type de A.

Par la suite, l'algorithme des k-moyens peut étre utilisé. Initialement, une segmentation
aléatoire a été appliquée avec une distance Euclidienne bien choisie [151,152]. Ensuite,
I'algorithme a été appliqué plusieurs fois par des séquences de 1000 itérations en faisant
varier les classes de 2 4 5. A chaque étape, le coefficient de Davies et Bouldin [153] a été
calculé par I'équation (3.2) :

1v d; + d;

R;;(D&B) = EZ maxl-(d—i]_) (3.2)
ou K est le nombre de classes, diet d; slo_nt respectivement les distances moyennes dans les
classes i et j et d;; est la distance moyenne entre les classes i et j. La plus faible valeur de
ce coefficient nous renseigne sur le nombre de classe optimal.

Afin d’identifier les mécanismes d’'endommagement survenant pendant les essais et de les

attribués a des signatures acoustiques, des observations micrographiques sur les facies de
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rupture ont été effectuées en utilisant un microscope électronique a balayage (MEB). Des
petits échantillons récupérés des éprouvettes testées (dimension 1 x 1 cm?) ont été
préparés délicatement pour ne pas endommager les facies de rupture. Le principe du MEB
consiste a émettre un faisceau d'électrons fin par un canon a électrons et des lentilles
électromagnétiques permettent de focaliser le faisceau d'électrons sur 1'échantillon.
L'interaction entre les électrons et l'échantillon provoque la formation d'électrons
secondaires de plus faible énergie. Ils sont amplifiés puis détectés et convertis en un signal
électrique. Ce processus est réalisé en chaque point de 1'échantillon par un balayage du
microscope. L'ensemble des signaux permet de reconstruire la typographie de 1'échantillon
et de fournir une image en relief. Pour cela, la surface des échantillons a étudier est
couverte par une fine couche d’or pour la rendre conductrice.
3.3. Effet du vieillissement hydrique sur le comportement statique de la peau
3.3.1. Caractérisation en traction statique

Le but de cette étude est d’analyser l'effet du vieillissement sur le comportement
statique en traction des peaux. La figure 3.5 présente les courbes contrainte/déformation
de 5 échantillons au moins pour chaque durée d’immersion. Les résultats de ces essais
permettent de déterminer le module d’élasticité, la contrainte et la déformation ultimes de
traction des éprouvettes. Le module d’élasticité est calculé dans une petite portion de la
partie linéaire de la courbe contrainte/déformation. Dans cette analyse, des éprouvettes
avec plusieurs durées d'immersion ont été testées. A titre d’illustration, seuls les résultats
de quatre durées sont présentés (non vieilli et vieilli 3, 30 et 45 jours) couvrant tout le
domaine d’absorption (Fig. 2.9.). Le comportement mécanique de ces matériaux présente
une partie élastique qui correspond a la partie linéaire de la courbe. Par la suite, les
courbes montrent une réponse non-linéaire qui peut étre attribuée a la déformation
plastique de la matrice et a 'endommagement au niveau de l'interface fibre/matrice. Nous
constatons que les parties élastiques linéaires des courbes sont bien superposées pour
chaque durée de vieillissement. La partie non-linéaire diminue lorsque la durée du

vieillissement augmente. Ainsi, la durée de vieillissement tend a diminuer la ductilité du
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composite. Les propriétés a la rupture présentent une dispersion qui reste faible et qui est

de l'ordre de moins de 5%.
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Figure 3. 5. Courbes contrainte/déformation pour différentes durées d’immersion.
La figure 3.6 rassemble les courbes moyennes contrainte/déformation pour les
différentes durées d’absorption. Elle met en évidence l'effet de I'absorption de I'eau sur le

comportement mécanique en traction de la peau composite.
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Figure 3. 6. Courbes contrainte/déformation pour les quatre durées d immersion.
On remarque que la pente de la courbe diminue lorsque le temps d'immersion
augmente. Les caractéristiques mécaniques calculées pour les différentes durées

d’immersion (11 durées: 0, 1, 5, 8 heures et 1, 3, 6, 10, 20, 30, 45 jours) sont présentées

dans la figure 3.7.
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Figure 3. 7. Evolution des propriétés statiques en fonction de 1 absorption : a) Module de Young, b)
Contrainte et ¢) Déformation.

La figure 3.7.a présente une diminution du module de Young en fonction du taux de
I'absorption. La peau composite non vieilli a la valeur la plus élevée du module d’élasticité
qui est de 'ordre de 2,2 GPa. Aprés immersion de 45 jours, ou le composite est saturé en
eau, le module diminue jusqu'a 1,7 GPa. De méme, la contrainte décroit et passe de 38
MPa pour le matériau non vieilli a 30 MPa pour le matériau saturé (Fig. 3.7.b). Par contre,
la déformation augmente en fonction du taux d’absorption de I'eau de 3 a 4% (Fig. 3.7.c).
Ce comportement montre que les caractéristiques mécaniques sont inévitablement
affectées par I'absorption de l'eau.

La diminution du module d’élasticité et de la contrainte ainsi que 'augmentation de
la déformation résultent de la pénétration des molécules d’eau dans le matériau et par la
suite la plastification de ce dernier. Ce phénomene de plastification rend le matériau plus
ductile [67, 146, 154]. Methacanon et al. [155] ont attribué ce comportement a |'effet
lubrifiant des molécules d'eau causé par le glissement des fibres lors de 'essai de traction
qui engendre la lubrification des surfaces de contact entre ces composants. Des travaux

antérieurs ont montré les mémes types d’évolutions sur d’autres matériaux composites
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biosourcés renforcés par des fibres végétales comme le lin [67,146], le bambou [50], le sisal
[55], le chanvre [58] et le jute, [156, 157]. En effet, Le Duigou et al. [146] ont constaté une
baisse d’environ 40% du module de Young et de la contrainte a la rupture des composites a
matrice acide polylactique (PLA) renforcée par des fibres de lin dés les premiers jours
d’immersion dans 'eau de mer a 20°C. Cette baisse constatée avec I'augmentation du taux
d’absorption de I'eau est due a la nature hydrophile des fibres de lin et du PLA d’une part
et a 'interface fibre/matrice d’autre part. En effet, la structure de la fibre de lin avec le
lumen facilite I'absorption de I'eau. Aussi, les différentes couches concentriques de la fibre
offrent plusieurs zones de transition et affaiblissent les interfaces intra-fibres [141, 145,
158, 159, 160]. D’autre part, I'absorption de I'eau par le composite peut engendrer des
concentrations de contraintes a I'interface fibre/matrice a cause de la variation du volume
des fibres. Ce phénomeéne provoque une mauvaise transition de charge entre la matrice et
les fibres et donc une baisse des propriétés mécaniques du matériau composite [141].
L’augmentation de la déformation a la rupture en fonction de la durée d’immersion est due
principalement a la plastification du composite [50]. De plus, les fibres de lin deviennent
de plus en plus ductiles en présence de I'eau ce qui est expliqué par la coupure des chaines
macromoléculaires de cellulose [48].
3.3.2. Résultats de la classification par émission acoustique
3.3.2.1. Analyse et caractérisation des classes

A Tissue des essais, les données d’EA ont été traitées avec le logiciel NOESIS selon la
méthode décrite au paragraphe 3.2.3. Deux classes d’évenements acoustiques ont été
identifiées dans pratiquement toutes les éprouvettes. Les résultats obtenus ont été décrits
en analysant ces classes dans le plan amplitude/temps. De plus, la chronologie et
I'évolution des différentes classes ont été étudiées au moyen du suivi du nombre de coups
cumulés en fonction du temps. Afin de se rendre compte de la séparation ou du
chevauchement éventuel des différentes classes, les données d’EA sont projetées dans le
plan porté par les deux composantes principales de plus fort poids [161]. Afin de mettre en
évidence l'effet de I'absorption sur l'évolution des mécanismes d’endommagement,

plusieurs durées d’'immersion ont été considérées. A tire d’exemple, seuls les résultats
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obtenus dans des éprouvettes non vieillies et vieillies a 3, 10, 30 et 60 jours sont présentés
dans ce paragraphe.

La figure 3.8. présente les résultats d’analyse des données d’émission acoustiques. La
figure 3.8.(a) montre que les signaux obtenus lors des essais de traction possédent des
amplitudes entre 38 et 75 dB. Pour les différentes durées d’immersion, deux classes
acoustiques notées 1 et 2 sont mises en évidence. Lors des essais, la multiplication et la
propagation des endommagements dépendent de la charge appliquée qui augmente jusqu’a
la rupture ou les évenements acoustiques augmentent considérablement. Les classes 1 et 2
ont des amplitudes comprises respectivement entre [38dB, 50dB] et [50dB, 75dB]
respectivement. Pour les éprouvettes non immergées, les premiers évenements
acoustiques ne sont détectés qu’apres un certain temps d’essai. Par contre, les éprouvettes
qui ont été immergées, les premiers événements détectés sont treés importants des le début
de lessai. La détection immédiate d’événements dans ce cas est expliquée par la
pénétration des molécules d’eau dans la structure du matériau fragilisant ainsi le matériau.

La figure 3.8.(b) présente la chronologie d’apparition des événements acoustiques. La
classe 1 présente un nombre d’événements plus élevé par rapport la classe 2. On remarque
aussi qu’'en augmentant la durée d’'immersion, le nombre d’évéenements augmente. Il est de
l'ordre de 600 pour une éprouvette non immergée pour atteindre un nombre de I'ordre
1400 événements pour une éprouvette immergée pendant 60 jours. Cette augmentation
indique que des endommagements sont plus précoces dans le matériau vieilli, par rapport
au matériau non vieilli. Ce résultat peut expliquer ainsi les pertes importantes des
propriétés mécaniques du matériau vieilli observées précédemment.

Méme si les classes ne sont pas bien séparées dans les figures donnant
I'amplitude/temps, la projection dans le plan de deux composantes principales de poids le
plus fort (Fig. 3.8.c) permet de mettre en évidence la séparation entre les deux classes a

I’issus de la classification.
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Les caractéristiques moyennes des cinq parametres choisis pour la classification ont
été comparées pour les différentes durées d’immersion (Fig. 3.9). Il ressort de cette
comparaison que l'amplitude et I’énergie absolue sont les deux parameétres séparateurs

pour la premiére classe alors que pour la classe 2, c’est I’énergie absolue est le principal

séparateur.
Classe 1 Classe 2
Ojours =3 jours =10 jours 0jours =23 jours =10 jours
=30 jours = 60 jours =30 jours 60 jours
Risetime Risetime
ms
100! 1000
100
Absolute 10 Countsto Absolute Countsto
energy [aJ] peak [-] energy [aJ] peak[-]
Amplitude Duration
Amplitude Duration [dB] [ms]
[dB] [ms]
(a) (b)
Figure 3. 9. Caractéristiques moyennes obtenues pour les différentes durées d’immersion de Ia : a) classe 1 et
b) classe 2.

La signature acoustique de la classe 1 est caractérisée aussi par une durée courte des
événements, une énergie relativement basse et un faible temps de montée.
3.3.2.2. Attribution des classes d’EA aux mécanismes d’endommagement

Le suivi des événements acoustiques par EA a été associé a des observations
microscopiques en utilisant le microscope électronique a balayage (MEB).

La figure 3.10 présente les observations des facies de rupture obtenus en traction
d’une éprouvette non vieillie et d'une éprouvette vieillie jusqu’a saturation. Les photos de
cette figure montrent de nombreux mécanismes d’endommagement. En synthétisant les
différentes analyses effectuées a savoir les résultats de 'EA et des observations avec le
MEB, il est possible de proposer une attribution des mécanismes d’endommagement aux
différentes classes d’EA obtenues. Quelle que soit le matériau non vieilli ou vieilli, les
classes 1 et 2 apparaissent simultanément dés le début de l'essai et le nombre des
évenements évoluent jusqu’ a la rupture de I'éprouvette. On peut, par exemple, trouver
dans les deux peaux composites (non vieillies et vieillies) des fissures dans la matrice PLA
(label 1) correspondant a 'amorcage des dommages. La classe 1 présente une amplitude et

une énergie inférieure a celle de la classes 2. D’apres la littérature, ce type de signal
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correspond a la fissuration matricielle. Il est également observé la présence des
décohésions entre de la matrice et les fibres (label 2), qui peut correspondre a une
propagation apparente des endommagements au cours des essais. Ce type
d’endommagement peut étre attribué a la deuxieme classe qui est la décohésion
fibre/matrice. D’apreés la littérature, une amplitude des signaux acoustiques entre 38 et 50
dB correspond a la fissuration matricielle et une amplitude entre 45 et 75 dB correspond a

la décohésion fibre/matrice.

traction TIBOhim4 ; F. traction T1B Oh im &
=l

IMAG: 30x_HV: 5kV_WD: 16mm MAG: 70x HV: 5kV WD: 16mm

WP G i
tractiond5jours 2 1 M ctis
MAG: 30x HV: 10kV WD: 16mm MAG: FOX" HV: 10KY" WD: 16mm

(b)

Figure 3. 10. Observations microscopiques d une éprouvette : a) non vieillie et b) vieillie jusqu 3 saturation.

3.4. Effet du vieillissement hydrique sur le comportement statique des sandwichs
3.4.1. Caractérisation en flexion 3-points statique

L’effet du vieillissement sur le comportement des sandwichs est déterminé suite a la
caractérisation des propriétés mécaniques par des essais de flexion 3-points des
éprouvettes non vieillies et vieillies a différentes durées d’immersion.

A titre d’illustration, la figure 3.11. présente les courbes force/déplacement pour les
quatre sandwichs et pour quatre durées d'immersion (non vieilli et vieilli 10, 30 et 40
jours). Sur ces courbes, nous observons le comportement classique [162] des sandwichs a
ames en nids d’abeilles : d'abord un comportement élastique linéaire jusqu'a un
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déplacement de l'ordre de 5 mm, puis un comportement non linéaire ou la rigidité
diminue progressivement, la courbe tendant vers un plateau jusqu'a la rupture finale de
b4 . .

éprouvette. La comparaison des courbes obtenues pour les quatre sandwichs montre une
rigidité plus élevée du sandwich a ame avec quatre cellules (54C), ainsi qu'une force
maximale plus élevée associée a un déplacement a la rupture légerement plus faible. Nous
observons que les courbes pour les différentes durées de vieillissement sont semblables
avec une valeur maximale supérieure pour le sandwich non vieilli. La force maximale et la

rigidité diminuent lorsque la durée d'immersion augmente.
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Figure 3. 11. Force/dép]ac(e;ent pour différentes durées d immersion des sandwf'c]is d dme avec : a) 1 cellule,
b) 2 cellules, c) 3 cellules et d) 4 cellules.
3.4.2. Etude du comportement élastique
Les quatre sandwichs ont été sollicités en flexion 3-point dans leurs domaines
élastiques en faisant varier la distance entre appuis afin de déterminer les caractéristiques

élastiques des constituants a savoir les modules de cisaillement G, et les modules de Young

des peaux E,.
3.4.2.1. Rigidités équivalentes
Pour le calcul des rigidités équivalentes, une méthode de variation des distances

entre appuis peut étre utilisée pour la flexion 3-point. L’équation (3.3) données dans les
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travaux d’Essassi et al. [162], représente de la charge appliquée P en fonction de la fleche

W pour une distance entre appuis d :

w a3 d

P~ 28D aN (3.3)

Ou D est la rigidité équivalente en flexion et /V est la rigidité équivalente en
cisaillement.
Ainsi, en faisant varier la distance entre appuis d et en écrivant ’équation 3.3 sous la

forme :

w d? 1

- =4 = 3.4
Pd 48D+4N B4

Le tracé de W /(Pd) en fonction de d ? permet d’obtenir une droite. La pente de cette
droite permet de déduire D et de I'ordonnée a l'origine permet de calculerN.

Les essais sur les quatre sandwichs ont permis de calculer de la rigidité (Z/W) en
fonction de la distance entre appuis (d). Les résultats sont présentés dans figure 3.12.
L’analyse de ces résultats montre que le comportement mécanique des matériaux
sandwichs dépend a la fois de la distance entre appuis et du nombre de cellules dans I’dme.
Pour de grandes distances entre appuis ou le sandwich est sollicité en flexion pure, il a été
observé un comportement pratiquement linéaire jusqu’a la rupture des éprouvettes. Cette
rupture est intervenue apres la rupture de la peau en contact avec I'appui central. Lorsque
la distance entre appuis diminue, les résultats ont fait apparaitre d’abord un comportement
linéaire puis non linéaire. Dans ce cas le matériau est sollicité en flexion et en cisaillement.
La rupture totale des éprouvettes est induite par la rupture de la peau en contact avec
I'appui central en traction et de I'ame en cisaillement. L’augmentation du nombre de
cellules de 'ame conduit a une augmentation de la charge a rupture et a une rigidité plus
élevée des matériaux sandwichs. Cette augmentation est d’autant plus importante que la

distance entre appuis est faible.
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Figure 3. 12. Variation de Ia raideur des sandwichs.

La figure 3.13 présente 1'évolution des rapports W /(Pd) en fonction de d? pour les

différentes durées d’immersion. Chaque figure présente une comparaison des quatre

sandwichs pour une durée de vieillissement donnée.
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Figure 3. 13. Evolution du rapport P/(Wd) en fonction du carré de la distance entre appuis pour les 4
sandwichs vieillis pendant : a) 0 jours, b) 10 jours, c) 30 jours et d) 60 jours d’ immersion.

Les points expérimentaux peuvent alors étre interpolés par une droite. D’apres 1'équation

3.4, les pentes et ordonnées a 'origine de ces droites permettent alors de déterminer les

rigidités équivalentes en flexion et en cisaillement pour les quatre sandwichs et différentes

durées de vieillissement. Les résultats sont présentés dans le tableau suivant :
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Tableau 3. 1. Caractéristiques des sandwichs en fonction de la durée dimmersion

 Rigidités D[105 N.mm?] N[KN]
équivalentes
Nbre de 0 10 30 60 0 10 30 60

jours
S1C 1,045 0995 0915 1,003 | 1,495 1813 3009 1,912
$2C 1,118 1,028 1,008 1055 | 3453 2349 2920 2,863
$3C 1,203 1,084 1,105 1,09 | 3755 1,084 298 5675
S4C 1,258 1,193 1,147 1,189 | 4427 1,193 4189 4253

3.4.2.2. Propriétés des constituants

Les sandwichs a ame en nids d’abeilles sont des structures hétérogénes en raison de
la complexité de leur géométrie, ce qui pose des problémes de calcul. La méthode
d’homogénéisation est une solution pour surmonter ces difficultés. Certains travaux
expérimentaux et numériques ont été réalisés pour déterminer les propriétés élastiques
équivalentes de cette structure [163]. La complexité de la géométrie et des conditions aux
limites des sandwichs en nids d’abeilles ont fait de ’'homogénéisation analytique une
solution tres utile et efficace. En tenant compte de cette hypotheése et a partir des résultats
précédents, les propriétés des constituants des sandwichs peuvent étre déduites a partir des
rigidités équivalentes D et N comme suit [148] :

_ E,bey(e, + eg)?
2
N = b(e, + €4)Gq (3.6)

(3.5)

Le module de Young des peaux composites E), ainsi que le module de cisaillement de

I'ame G, peuvent étre déduits par :

2D
L s e—— (3.7)
be,(e, + e4)
N
(3.8)

G, =——
" b(e, +eg)
Avec e, et e, sont respectivement les épaisseurs des deux peaux et de I'dme, et

b présente la largeur de 'éprouvette.

Ainsi, le module de Young des peaux E, et le module de cisaillement des ames G,
sont déterminés et présentés en fonction du nombre de cellules et pour différentes durées
d’immersion en figure 3.14. On remarque que le module de Young des peaux diminue en
fonction de la durée d’'immersion et augmente avec le nombre de cellules. Ce résultat est
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similaire a celui obtenu dans le cas des essais de traction sur la peau seule. La diminution
du module de Young est attribuée a la pénétration des molécules d’eau dans le réseau
macromoléculaire du composite PLA/lin. En revanche, le module de cisaillement

augmente en fonction de la durée d’immersion. Ceci est di a la cristallisation des chaines

de la structure du composite suite a la pénétration de 1'eau dans les parois cellulaires de

A
ame.
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Figure 3. 14. Propriétés des constituants des sandwichs déduites des essais de flexion pour différentes durées
d’immersion : a) Module de Young des peaux et b) Module de cisaillement des 4mes.

Ce comportement a été révélé par Osman et al. [164]. Ils ont travaillé sur des composites
renforcés par des fibres biosourcés. Ils ont montré que les propriétés en flexion diminuent
en fonction de la durée d’immersion. Aussi, Prabhakaran et al. [94] se sont intéressés a
leffet de T'absorption de l'eau sur les propriétés en flexion des composites sandwichs
biosourcés. Les essais de flexion ont permis de conclure que les propriétés mécaniques des
sandwichs augmentent avec la densité de I'dme et diminuent en fonction de la durée
d’immersion.
3.4.3. Résultats de la classification par émission acoustique

La méthode décrite dans le paragraphe 3.2.3. a été utilisée pour la classification des
signaux d’émission acoustiques émis lors des essais de flexion statique sur les sandwichs.
Les résultats de cette analyse sont présentés dans les figures de 3.17. a 3.20. pour les quatre
sandwichs et pour différentes durées du vieillissement (non vieilli et vieilli 10, 30 et 60
jours). Ces figures représentent la distribution d’amplitude associée a l'évolution de la
charge en fonction du temps (Fig. 3.17.a. a 3.20.a), I’évolution du nombre de coups

cumulés, des différentes classes acoustiques détectées en fonction du temps (Fig. 3.17.b a
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3.20.b) et I'analyse en composantes principales (ACP) (Fig. 3.17.c a 3.20. c). Le choix des
durées permet de mettre en évidence l'effet du vieillissement sur I'évolution et les

caractéristiques des événements acoustiques.
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Figure 3. 15. Analyse des données d’émission acoustiques des sandwichs a 4me avec 1 cellule pour
différentes durées d’immersion (non vieilli et vieilli 3, 30, 60 jours) : a) Représentation des événements en
Amplitude/Temps, b) Chronologie d'apparition et évolution des classes et c) Analyse en composantes
principales.
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Figure 3. 16. Analyse des données d'émission acoustiques des sandwichs 2 4me avec 2 cellules pour
différentes durées d’immersion (non vieilli et vieilli 3, 30, 60 jours) : a) Représentation des événements en
Amplitude/Temps, b) Chronologie d'apparition et évolution des classes et c) Analyse en composantes
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Figure 3. 17. Analyse des données d’émission acoustiques des sandwichs 2 4me avec 3 cellules pour
différentes durées d’immersion (non vieilli et vieilli 3, 30, 60 jours) : a) Représentation des événements en
Amplitude/Temps, b) Chronologie d'apparition et évolution des classes et c) Analyse en composantes
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Figure 3. 18. Analyse des données d’émission acoustiques des sandwichs a2 4me avec 4 cellules pour
différentes durées d’immersion (non vieilli et vieilli 3, 30, 60 jours) : a) Représentation des événements en
Amplitude/Temps, b) Chronologie dapparition et évolution des classes et c) Analyse en composantes
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L’analyse de ces résultats permet de remarquer que l'activité acoustique des quatre
sandwichs non vieillis ne commence pratiquement qu’a la fin de 'essai. Pour les quatre
sandwichs, il existe deux classes acoustiques d’amplitude variant de 38 dB et 75 dB. La
premiere classe est plus marquée et son nombre augmente plus rapidement que la
deuxieme classe. De ce fait, 'endommagement des sandwichs non vieillis et vieillis est
principalement engendré par la fissuration matricielle. Ce mécanisme d’endommagement
est caractérisé par des faibles amplitudes entre 38dB et 50dB. La deuxiéme classe avec des
amplitudes entre 45dB et 75dB caractérise le deuxieme mécanisme d’endommagement est
attribuée a la décohésion fibre/matrice qui évolue jusqu’a rupture totale des éprouvettes.
On constate aussi que le nombre de coups cumulés augmente avec le nombre de cellules
de ’ame du sandwich. En fin d’essai, et pour le sandwich a &me avec une seule cellule non
vieilli, ce nombre est de I'ordre de 105 alors qu’il est de 270 pour un sandwich a une dme
avec 4 cellules.

Enfin, ces résultats mettent aussi en évident I'effet de ’humidité sur les mécanismes
d’endommagement. En effet, pour les sandwichs non vieillis, les évenements acoustiques
détectés apparaissent progressivement durant l'essai, puis s’accélerent vers la fin de I'essai.
Concernant les sandwichs vieillis, les événements démarrent deés le début de 'essai. Ceci
est di a 'endommagement des constituants des sandwichs par 'absorption de I'eau qui
s'est infiltrée dans la matrice en PLA et les fibres de lin. Ce phénoméne d’absorption
entraine des endommagements précoces, en particulier a l'interface fibres/matrice comme
décrit en détail dans le chapitre 2. L’accumulation des évenements au début de l'essai
indique un endommagement initial des sandwichs vieillis. Cette constatation justifie la
perte importante des propriétés mécaniques, essentiellement, le module de Young,
observés dans la figure 3.7 du paragraphe 3.3.1.

3.5. Conclusion

L’effet du vieillissement hydrique sur le comportement statique de la peau composite
et des sandwichs a été étudié a l'aide des essais de traction et de flexion. Les essais
mécaniques ont été associés a la technique d’émission acoustique afin d’identifier et suivre

les mécanismes d’endommagement.
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Les résultats expérimentaux en statique montrent que le vieillissement entraine une
diminution des propriétés mécaniques de la peau composite et des sandwichs. En
comparant les sandwichs a dme avec différents nombres de cellules, on constate que les
propriétés mécaniques des sandwichs a ame avec 4 cellules sont plus élevées que les autres,
notamment, celui a dme avec une seule cellule. L’analyse des événements acoustiques
obtenus et la classification a permet de ne détecter que deux classes associées a deux modes
d’endommagement : la fissuration de la matrice et la décohésion fibre/matrice. Tous les
matériaux ont présenté les mémes types d’endommagement avec des chronologies
d’apparition des évenements acoustiques différentes. Le vieillissement hydrique accélere

I'apparition de 'endommagement et sa propagation dans le matériau composite biosourcé.
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Chapitre 4 : Effet du vieillissement hydrique
sur le comportement en fatigue

Résumé
Ce chapitre présente une étude de l'effet du vieillissement sur le comportement en

fatigue cyclique de la peau composite et des sandwichs. Les essais sont menés en traction
pour la peau et en flexion 3-points pour les sandwichs.

Dans un premier temps, une description du protocole expérimental utilisé est
présentée. Par la suite, les résultats trouvés en termes d’évolution des propriétés mécaniques
en fonction du nombre de cycles pour différentes durées d'immersion sont discutés.
L’énergie dissipée au cours des cycles de fatigue ainsi que 'amortissement sont calculés a
partir des données expérimentales en fonction du nombre de cycles et de la durée
d’immersion.

De plus, pour suivre I'évolution des mécanismes d’endommagement, tous ces essais
sont instrumentés par la technique d’émission acoustique (EA) afin d’analyser les principaux
évenements acoustiques et de les associer aux mécanismes d’endommagement suite a des

observations microscopiques.
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4.1. Introduction

La fatigue des matériaux composites résulte de la dégradation progressive de leur
intégrité sous l'effet de sollicitations extérieures variables au cours du temps. Ainsi, des
sollicitations d’origine mécanique peuvent considérablement affecter les propriétés
mécaniques telles que la rigidité, la résistance, la durée de vie etc... Dans ce contexte, il est
important d’analyser le comportement mécanique des bio-composites sandwichs en
fatigue cyclique. L'endommagement par fatigue cyclique de ce type des matériaux est un
probleme crucial a prendre en compte lors de l'élaboration d'une structure. Ainsi, les
contraintes mécaniques durant le cycle de vie d'un composite biosourcé sont sensiblement
inférieures a ses contraintes statiques de rupture. Par conséquent, plusieurs défauts se
forment et se propagent dans le matériau sous des chargements cycliques, entrainant une
perte des caractéristiques mécaniques et une éventuelle détérioration.

L’étude du comportement mécanique des sandwichs a ames auxétiques en fatigue a
fait 'objet de plusieurs travaux de recherche. Néanmoins, l'effet du vieillissement
hydrique sur ce comportement présente encore un verrou pour la communauté
scientifique.

L’objectif de ce chapitre consiste ainsi a analyser, expérimentalement, 'effet du
vieillissement hydrique sur le comportement en fatigue de la peau composite et des
sandwichs a &mes auxétiques réentrantes en PLA/lin.

Dans un premier temps, les essais de fatigue sont effectués sous des sollicitations
cycliques en traction pour la peau composite, puis en flexion 3-points pour les sandwichs.
Quatre types de sandwichs sont étudiés. Ils se différencient par le nombre de cellules dans
I’ame suivant la largeur des éprouvettes (1 cellule, 2, 3, 4 cellules).

En plus, tous les essais de sollicitation de fatigue sont instrumentés par des capteurs
d’émission acoustique afin de suivre et analyser I'évolution des mécanismes

d’endommagement qui peuvent apparaitre pour différentes durées d’'immersion.
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4.2. Protocoles expérimentaux
Les essais de fatigue sont réalisés effectués a 1'aide d'une sollicitation sinusoidale en
contr6lant le signal déplacement avec un rapport de chargement R et niveau de

chargement rdéfinis par I'équation (4.1) et (4.2).

d..;
R = _mn (4.1)
max
d
r=_—"& (4.2)
drup

Ou din et dpqy sont respectivement les déplacements minimal et maximal appliqués au
cours du cycle et d,,, est le déplacement a la rupture en statique.

La machine hydraulique universelle de type INSTRON modele 8801 est utilisée avec
une cellule de force de 10 kN pour les essais de traction en fatigue et avec une cellule de
force de 1 kN pour les essais de flexion en fatigue.

4.2.1. Essai de traction en fatigue de la peau composite

Les essais de traction en fatigue cyclique sont réalisés selon la norme ASTM D638
[147] sur des éprouvettes imprimées en 3D d'une longueur de 150 mm, d'une largeur de 10
mm et d'une épaisseur de 5 mm (Fig. 4.1.). Afin d'évaluer l'influence du vieillissement sur
les propriétés mécaniques en fatigue, des éprouvettes sont immergées a différentes durées
0, 3, 10, 30, 45, 60, 80 jours) permettant de couvrir tout le domaine d’absorption du
composite (Fig. 2.9.).

L'essai de traction en fatigue cyclique est réalisé avec une fréquence de 10 Hz, un

rapport de chargement de 0,4 et un niveau de chargement de 0,7.

— e

Figure 4. 1. Eprouvette haltére.
4.2.2. Essai de flexion en fatigue des sandwichs
Les essais de flexion en fatigue sur les sandwichs sont menés en flexion 3-points,
selon la norme ASTM D790-86 [165]. Les éprouvettes des sandwichs sont constituées de
deux peaux d’épaisseur 2 mm (1 mm par peau) et d'une dme de 5 mm d’épaisseur et une

largeur de 25 mm. Les quatre types de sandwichs de différentes dmes (1 cellule ; 2 ; 3 et 4

cellules) sont considérés. Des éprouvettes des différents sandwichs sont immergées a
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différentes durées (0, 3, 20, 30, 60 jours) permettant de couvrir tout le domaine
d’absorption des sandwichs (Fig. 2.11.). La distance entre appuis est fixée a 110 mm. Un
déplacement sinusoidal avec une fréquence de 5 Hz est imposé pendant les essais de

fatigue avec un rapport de chargement de 0,2 et un niveau de chargement de 0,5.

e
RN IR IR IR IR I I I I Iy [
—_—

ARUAR A A Y AN NN

AC

T—

Figure 4. 2. Sandwichs a 4mes auxétiques réentrante avec différents nombres de cellules.

4.2.3. Calcul de I'amortissement en fatigue

Au cours des essais en fatigue, 200 points de relevés expérimentaux au moins sont
enregistrés pour chaque cycle. Les cycles d’hystérésis sont ensuite obtenus a partir des
données expérimentales de la charge et du déplacement en fonction du temps (Fig.4.3).
Pour le calcul des énergies potentielles et dissipées et par la suite le calcul de
I'amortissement en fatigue, la méthode des trapézes est utilisée. L'énergie dissipée E,
correspond a l'aire délimitée par la courbe d'hystérésis (charge/décharge). L'énergie
potentielle maximale E,,, représente la surface totale sous la partie de chargement.

F * ) Energie dissipée
@ Energie restituée

f(di+1)

a(di+1)
fldi)

a(di)

dj dj+1
Figure 4. 3. Représentation d'un cycle d'hystérésis.

Pour un cycle donné, 'énergie potentielle E, est donnée par I'équation (4.3) développée

dans les références [166, 167] :

N| =

By =5  (@iss — d) (A1) + F(d) 43)
i=1

Zeineb Kesentini 84



Chapitre 4 : Effet du vieillissement hydrique sur le comportement en fatigue

En plus, I'énergie restituée E, qui présente l'aire sous la courbe de décharge, est

donnée par I'équation (4.4) :

E —1 . d d d d 4.4
T_E;( i+1— d)(g(diz1) + g(dy)) (4.4)

Enfin, la différence entre ces deux énergies correspond a l'aire de la surface
intérieure du cycle d’hystérésis et constitue 1'énergie dissipée Ej;. Elle est déterminée par

I’équation (4.5) :

1 n
Ea=3 Z(d”l —d) (f(disn) + £(d) — (9(disn) + 9(dD)) 4.5)
i=1

D’autre part, I'amortissement 7 est défini comme le rapport entre 1’énergie dissipée

7

et I’énergie potentielle et est donné par ’équation (4.6) :

- 2mE,

n (4.6)

43. Effet du vieillissement sur le comportement du composite en fatigue

Cette partie présente les résultats de l'effet du vieillissement sur le comportement
sous sollicitation de traction en fatigue de la peau composite. L’accent est mis
essentiellement sur 'évolution de la rigidité, les cycles d’hystérésis, les énergies dissipées,
ainsi que 'amortissement.
4.3.1. Evolution des propriétés mécaniques

La figure 4.4 décrit les résultats de I'évolution de la charge maximale rapportée a
celle des premiers cycles en fonctions du nombre de cycles pour quatre durées

d’immersion (non vieilli et vieilli 3, 30 et 60 jours) avec une échelle semi-logarithmique.

1 4
0,8 A
3
é 06
% 0 jours
£ 04 1 —3 jours
=30 jours
0.2 1 =60 jours
0

1 0t 102 108 10
Nombre de cycles

Figure 4. 4. Evolution de Ia charge en fonction du nombre de cycles pour quatre durées d'immersion.
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La perte de rigidité de la peau composite, caractérisée par le rapport Fpqy/Fomax-> S€

déroule en deux phase. Dans une premiere phase se manifeste une diminution brutale deés

les premiers cycles, la diminution devient ensuite trés lente dans la deuxiéme phase,

correspondant a la quasi-totalité de la durée de vie des éprouvettes quel que soit la durée

du vieillissement.

Afin de mettre en évidence l'influence du vieillissement hydrique de la peau

composite sur le comportement en fatigue, les résultats sont illustrés en termes de rigidité

en fonction de la durée du vieillissement pour quelques nombres de cycles. La figure 4.5

donne I'évolution de la rigidité (Fqy/Fomax,) €n fonction de la durée d'immersion pour

les nombres de cycles de 10!, 10?%, 10% et 10
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Figure 4. 5. Evolution de Ia rigidité (Fma/Fomex) en fonction de la durée d immersion pour différents nombres
de cycles de fatigue : a) 10 cycles, b) 1(P cycles, c) 1P cycles et d) 10¥ cycles.

Pour des faibles nombres de cycles (10 cycles), la rigidité est pratiquement constante

quelques soit la durée du vieillissement (Fig. 4.5.a). Alors que, pour des nombres de cycles
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plus élevés (10* cycles), la rigidité diminue avec l'augmentation de la durée du
vieillissement (Fig. 4.5.d). A 10* cycles de fatigue, la rigidité passe de 72% dans le cas de la
peau composite non vieilli a pratiquement 50% pour la peau composite vieillie dans I'eau
pendant 60 jours. Cette dégradation peut s'expliquer dune part par l'apparition de
plusieurs endommagements au cours des cycles de fatigue du composite et d’autre part par
la dégradation des constituants due a la pénétration de l'eau dans les chaines
macromoléculaires du composite.

4.3.2. Amortissement du composite en fatigue

La dissipation de I’énergie dans les matériaux composites a constituants naturels est
induite par différents mécanismes, tels que le comportement viscoélastique de la matrice
et des fibres de lin, 'amortissement a l'interface fibre/matrice et 'amortissement due aux
endommagements. En régle générale, 'amortissement des composites sains (non vieillis)
est faible et augmente avec 'endommagement. Dans le cadre de cette étude, nous avons
calculé les énergies potentielle et dissipée en utilisant les équations (4.3) et (4.5)
développées dans le paragraphe 4.2.3.

La figure 4.6 présente I’évolution des énergies potentielle (Fig. 4.6.a) et dissipée (Fig.
4.6.b) en fonction du nombre de cycles de fatigue et pour quelques durées de
vieillissement (non vieilli et vieilli 3, 30 et 60 jours). On constate que 'énergie potentielle
diminue avec l'augmentation du nombre de cycles de fatigue du composite. Cette
diminution est beaucoup plus marquée lorsque la durée d’immersion augmente (60 jours).
En revanche, I'énergie dissipée diminue pendant les premiers cycles et augmente avec le
nombre de cycles de fatigue. Comme pour l'énergie potentielle, 'augmentation de
I'énergie dissipée est beaucoup plus marquée pour des durées de vieillissement élevées. Ce
phénomeéne décrit la capacité du matériau a dissiper de 1'énergie suite a I'absorption de

I'eau et a 'accumulation des endommagements créés suite aux cycles de fatigue.
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Figure 4. 6. Evolution des énergies en fonction du nombre de cycles pour quelques durées d immersion : a)
Energie potentille et b) Energie dissipée.

L’amortissement est déduit a partir du rapport des énergies par I'’équation (4.6). La
figure 4.7 présente I'évolution de 'amortissement du composite en fonction du nombre de
cycles de fatigue pour différentes durées d'immersion. Ces résultats montrent que, pour
une durée donnée, 'amortissement reste pratiquement constant au cours des premiers
cycles de fatigue (jusqu’a 102 cycles). Ensuite, 'amortissement augmente avec le nombre
de cycles. Pour un nombre de cycles donné, 'amortissement augmente avec la durée du
vieillissement. Pour le composite non vieilli, la valeur de I'amortissement passe de 0,6% au
début de T'essai a pratiquement 1% a 10* cycles de fatigue. Pour le composite vieilli
pendant 60 jours dans I’eau, la valeur de 'amortissement passe 0,7% en début d’essai a 2%

a 10* cycles de fatigue.
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Figure 4. 7. Evolution de ] amortissement en fonction du nombre de cycles pour différentes durées
d’immersion.

Ces résultats montrent une corrélation entre la fatigue, 'absorption de l'eau du
composite et la dissipation de I'énergie. La faible variation au début des essais de

I'amortissement, comme le montre la figure 4.7, correspond a linitiation de quelques
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endommagements dus a la fatigue. Ensuite une deuxiéme phase est observée et correspond
a une augmentation brutale de I'amortissement. Cet accroissement de 'amortissement
avec le nombre de cycles est di a la propagation et la multiplication des mécanismes
d’endommagement au cours des cycles de fatigue de la peau composite.

La figure 4.8 met en évidence l'effet de la durée du vieillissement sur les valeurs de
I’'amortissement du composite. Elle donne I’évolution de I’amortissement en fonction de la
durée du vieillissement pour quelques nombres de cycles (10, 102, 10% et 10* cycles). Il est

a noter que I'amortissement augmente avec la durée du vieillissement.
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Figure 4. 8. Evolution de I'amortissement en fonction de la durée d immersion pour différents nombres de
cycles de fatigue : a) 10 cycles, b) 1P cycles, c) 1P cycles et d) 10# cycles.

Cette augmentation et beaucoup plus marquée lorsque le nombre de cycles de
fatigue est élevé (10). Cette augmentation est engendrée par la plastification du composite
suite a la pénétration des molécules d’eau. Ces molécules, une fois fixées sur les groupes

hydrophiles, entrainent une forte mobilité au niveau des chaines macromoléculaires.
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Malgré tout, il est envisageable que le taux d’absorption entraine des endommagements
qui soient dissipatifs. Il est important de noter aussi que les endommagements et la
plastification causés par l'absorption de l'eau s'accompagnent d'une augmentation de
l'énergie dissipée.

4.3.3. Analyse des mécanismes d’endommagement

Un suivi par émission acoustique (EA) est effectué tout au long des essais de fatigue.
La méthode adoptée et les parametres d’acquisition acoustique sont détaillés dans la
section 3.1.3 et dans la figure 3.4 du troisieme chapitre. Deux classes d’événements
acoustiques sont identifiées. Une analyse des classes acoustiques dans le plan
amplitude/temps est présentée ainsi que la chronologie de I'apparition et I’évolution des
classes. De plus, afin de séparer les chevauchements des classes percues dans les graphes
amplitude/temps, une analyse en composante principale est réalisée. Cette analyse permet
de projeter les composantes principales ayant le poids le plus fort dans le méme plan.
Différentes durées d’'immersion sont choisies (non vieilli et vieilli 3, 10, 30 et 60 jours)
pour mettre en évidence leffet du vieillissement sur les évenements acoustiques du
composite.

Les figures 4.10 présentent les courbes des distributions de I'amplitude en fonction
du temps (Fig. 4.10.a), la chronologie d’apparition des classes (Fig. 4.10.b) et enfin
I'analyse en composantes principales (Fig. 4.10.c). Pour 'ensemble des durées d’immersion
étudiées ici, seules deux classes d’événements acoustiques notées 1 et 2 sont identifiées.
Elles apparaissent toutes les deux des le début de l'essai de traction en fatigue. Leurs
nombres augmentent en fonction du nombre de cycles de fatigue. La classe 1 est
prépondérante et augmente plus rapidement que la classe 2. En comparant les résultats
d’amplitude des classes avec les données de la littérature [21] et en se basant sur les
micrographies des facies de rupture (Fig. 4.9) sur des composites non vieillis et vieillis de
30 jours, on peut présumer que ces classes sont attribuées a la fissuration matricielle (label
1) et a la décohésion fibre/matrice (label 2). La fissuration matricielle présente un nombre
plus important des événements détectés durant l'essai de traction fatigue. Les signaux

d’émission acoustique associés a ces événements sont identifiés par de faibles amplitudes,
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centrées autour de 40 dB. Les signaux de la décohésion fibre/matrice (classe 2) sont
caractérisés par des amplitudes plus élevées comprises entre 45 et 75 dB.

En se basant sur le nombre de salves cumulés, on remarque que le nombre d’événements a
tendance a diminuer avec la durée d'immersion, c’est la conséquence des
endommagements causés par I'absorption de l'eau avant I'essai mécanique et donc non
détectés par I'EA. Cette diminution a été constatée aussi par d’autres auteurs comme
Saidane et al. [168] dans le cas des composites a matrice époxyde renforcée par des fibres

de lin.

(a)

fatigue30jours 15
MAG: 70 HV: 10KV WD: 18mm

fatigue30jours 14
MAG: 30x_HV: 10KV WD: 15mm

(b)

Figure 4. 9. Observations microscopiques des : a) composite non vieilli et b) composite vieilli pendant 30
Jjours,

L’absorption de l'eau combinée aux cycles de fatigue provoquent des
endommagements dans le composite et par conséquent une augmentation de la dissipation

d’énergie.
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Figure 4. 10. Analyse des données acoustiques du composite : a) Représentation des événements en
Amplitude/Temps, b) Chronologie d'apparition et évolution des classes et c) Analyse en composantes
principales.
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4.4. Effet du vieillissement sur le comportement des sandwichs en fatigue

L’effet du vieillissement sur le comportement en fatigue des sandwichs sous
sollicitations de flexion fait 'objet de la présente étude. Elle se focalise essentiellement sur
I'évolution de la rigidité, des énergies dissipées et de I'amortissement en fonction de la
durée du vieillissement.

44.1. Evolution des propriétés mécaniques

L’évolution de la force appliquée, pour un déplacement controlé, est déterminée en
fonction du nombre de cycles pour les quatre sandwichs. Les résultats sont présentés en
termes de réduction de rigidité (le rapport entre la charge maximale pour un nombre de
cycles donné et la charge maximale des premiers cycles Fyuy/Fomay) €n fonction du
nombre de cycles (avec une échelle semi-logarithmique).

A titre d’exemple, la figure 4.11 présente ’évolution de la rigidité en fonction du
nombre de cycles pour les quatre sandwichs et quatre durées de vieillissement (non vieilli
et vieilli 3, 30 et 60 jours). Il est a noter que pour I'ensemble des sandwichs, la perte de
rigidité se déroule en trois phases. Une premiere phase avec une légére diminution brutale
du rapport Fax/Fomax qui apparait des les premiers cycles. Cette diminution correspond
a une perte rapide des propriétés mécaniques des sandwichs. Cette phase correspond a
I'initiation des endommagements dans le matériau composite du fait de la mise en
chargement. Ensuite, une diminution progressive de la rigidité se manifeste jusqu’a la
rupture de I'éprouvette, et ceci pour la quasi-totalité des essais. En effet, cette phase
correspond a la propagation des endommagements dans les sandwichs. Finalement, la
défaillance totale de l'éprouvette est caractérisée par une diminution soudaine de la
rigidité essentiellement pour les sandwichs a ames avec 3 et 4 cellules dans la largeur. Ces
derniers présentent une réduction de rigidité plus sévere que ceux a dmes avec 1 et 2
cellules. En effet, plus le nombre de cellules augmente dans la largeur de ’dame, plus la
surface de contact entre les peaux et 'ame augmente. La transmission des contraintes de
cisaillement entre les peaux et I'dme s'en trouve accrue et donc la résistance du sandwich

s'en trouve réduite.
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Figure 4. 11. Dégradation de Ia rigidité (Frna/Fomex) en fonction du nombre de cycles pour a différentes durées
d’immersion pour les sandwichs 4 4me avec : a) 1 cellule, b) 2 cellules, c) 3cellules et d) 4 cellules.

Pour les quatre sandwichs, plus la durée du vieillissement augmente plus rigidité
diminue. En effet, la pénétration de I'eau dans les constituants des sandwichs provoque la
coupure des chaines macromoléculaires du PLA/lin avec la création de nouvelles liaisons
avec les molécules d’eau. Ce phénomeéne affaiblie la structure et crée des
endommagements qui augmentent et se propagent avec la fatigue du matériau.

Afin de mettre en évidence l'influence du vieillissement hydrique sandwichs sur le
comportement en fatigue, les résultats sont illustrés en termes de rigidité en fonction de la
durée du vieillissement pour quelques nombres de cycles (10, 102, 103, 10%). Les figures de
412 a 4.15 donnent I'évolution de la rigidité (F,ax/Fomax) €n fonction de la durée
d'immersion pour différents nombres de cycles. On constate que pour les quatre
sandwichs la rigidité diminue avec I'augmentation de la durée du vieillissement.

Cette dégradation s'explique d’'une part par I'apparition de plusieurs endommagements au
cours des cycles de la fatigue et d’autre part par la dégradation des constituants due a la

pénétration de I'eau dans le matériau.
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4.4.2. Amortissement des sandwichs en fatigue

La capacité a dissiper 1'énergie est une des caractéristiques des formes auxétiques. Ces
formes dissipent plus d'énergie lorsqu'elles sont utilisées en tant qu’ames des sandwichs
soumises a des sollicitations mécaniques. Les essais de fatigue permettent de quantifier
I'énergie potentielle emmagasinée ainsi que 1'énergie dissipée par le sandwich afin de
calculer I'amortissement. La méthode des trapezes utilisée pour les composites dans la
section 4.2.3. est adoptée aussi pour le calcul des énergies dans le cas des matériaux
sandwichs soumis a des sollicitations en flexion .

L’évolution de l'énergie dissipée en fonction du nombre de cycles des quatre
sandwichs et pour quatre durées d’immersion (non vieilli et vieilli 3, 30, 60 jours) est
présentée dans la figure 4.16. On note que I'énergie dissipée décroit légerement au cours
des premiers cycles qui est la conséquence de la dégradation de la force appliquée pour un
déplacement donné. Puis, elle se stabilise et devient pratiquement constante pour les

nombres de cycles élevés.
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Figure 4. 16. Energie dissipée en fonction du nombre de cycles pour différentes durées d immersion des
sandwichs 4 4mes avec : a) 1 cellule, b) 2 cellules, c) 3 cellules et d) 4 cellules.

On constate aussi que le taux d’absorption de l'eau a une grande influence sur I'énergie

dissipée. En effet, pour les quatre sandwichs, l'énergie dissipée augmente avec
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l'augmentation de la durée d’immersion. L'énergie dissipée dépend aussi du nombre de
cellules de I'ame. Le sandwich avec une dme de plus grand nombre de cellules dissipe plus
d’énergie que les autres.

Comme pour la peau en composite, I'amortissement en fatigue des sandwichs est
calculé a partir des énergies potentielle et dissipée par I'équation (4.6). Les résultats sont
donnés dans la figure 4.17. Cette figure présente I’évolution de I'amortissement en fatigue
en fonction du nombre de cycles (avec une échelle semi-logarithmique) pour les quatre
sandwichs et pour quatre durées d’immersion. Les résultats montrent une légere
diminution durant les premiers cycles, suivie d'une phase croissante pour des nombres de
cycles élevés. On constate aussi que I'amortissement augmente en fonction de la durée

d’immersion quelque soit le sandwich.
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Figure 4. 17. Evolution de I'amortissement en fonction du nombre de cycles & différentes durées
d’immersion des sandwichs & 4me avec : a) 1 cellule, b) 2 cellules, c) 3 cellules et d) 4 cellules.

De méme, lorsque le nombre de cycles augmente, la quantité des endommagements
augmente. Ainsi, sous I'effet combiné des mécanismes de friction et de 'absorption de
I'eau, une quantité croissante d’énergie se trouve dissipée par effet Joule. Ce phénomene

. ) . ) . , \ . 5 .
explique l'augmentation de I'amortissement observée a partir d'un certain nombre de

cycles. Le taux d’absorption a un effet significatif sur I'amortissement et ceci pour les
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quatre sandwichs. Il a été observé par Abakar et al. [102] des phénomeénes similaires dans
leur étude sur des sandwichs constitués de peaux en greenpoxy/fibres de lin et dme en
liege. Ces auteurs ont montré que l'augmentation du taux d’absorption de I'’eau provoque
une augmentation de I'amortissement.

Enfin, 'amortissement croit avec I'augmentation du nombre de cellules de 'ame du
sandwich. Il a été observé que les matériaux sandwichs a dme auxétique dissipent plus
d’énergie en cisaillement a travers I'dme que d’énergie en traction/compression a travers
les peaux [80]. Plus le nombre de cellules de I'dme est élevé plus d’énergie dissipée en
cisaillement du sandwich augmente. Donc, 'amortissement du sandwich a dme avec
quatre cellules est plus élevé que celui du sandwich a &me avec une seule cellule.

Les figures de 4.18 a 4.21 montrent de facon plus claire 'effet de la durée du vieillissement
sur les valeurs de I'amortissement des différents sandwichs. Elles donnent I'évolution de

I'amortissement en fonction de la durée du vieillissement pour quelques nombres de
cycles (101, 102, 103 et 10* cycles).
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Figure 4. 18. Evolution de I'amortissement en fonction de la durée d immersion du sandwich 4 4me avec une
seule cellule S1C pour différents nombres de cycles de fatigue : a) 10 cycles, b) 107 cycles, c) 1(P cycles et d)
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Figure 4. 21. Evolution de I'amortissement en fonction de la durée d immersion du sandwich & 4me avec
quatre cellules S4C pour différents nombres de cycles de fatigue : a) 10 cycles, b) 1(F cycles, c) 1P cycles et
d) 1t¥ cycles.

Pour les quatre sandwichs l'amortissement augmente avec la durée du vieillissement.
Cette augmentation est beaucoup plus marquée lorsque le nombre de cycles de fatigue et
le nombre de cellule sont élevés. Cette augmentation est engendrée par la plastification du
composite suite a la pénétration des molécules d’eau.
4.4.3. Analyse des mécanismes d’endommagement

Les essais menés en fatigue sur les sandwichs sont instrumentés avec la technique
d’EA afin de suivre et analyser l'évolution des mécanismes d’endommagement. Les
résultats de la classification des événements acoustiques obtenus au cours de la fatigue des
quatre sandwichs sont reportés dans les figures 4.22 a 4.25. Ces figures présentent les
distributions de 'amplitude des signaux acoustiques en fonction du temps (Fig. 4.22.a a
4.25.a), la chronologie d’apparition des classes d’émission acoustique (Fig. 4.22.b a 4.25.b)
et I’analyse en composantes principales (Fig. 4.22.c a 4.25.c). A titre d’exemple, 'effet du
vieillissement est illustré en considérant quatre durées d’immersion (non vieilli et vieilli 3,
30 et 60 jours). Seules deux classes d’événements acoustiques sont observées au cours des
essais de fatigue des quatre sandwichs a quatre durées de vieillissement. Ces deux classes
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apparaissent simultanément des le début de l'essai et d'une maniere précoce pour les
sandwichs vieillis. Les deux classes possedent des amplitudes comprises entre 38 et 75 dB.
Des zones de chevauchement entre les différentes classes sont observées dans la
distribution des amplitudes d'événements en fonction du temps. L'analyse en composantes
principales est utilisée pour améliorer l'affichage des résultats de la classification des

données acoustiques.
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Figure 4. 22. Analyse des données acoustiques du sandwich SIC 4 4me avec 1 cellule pour différentes durées
d’immersion : a) Représentation des événements en Amplitude/Temps, b) Chronologie d'apparition et
évolution des classes et c) Analyse en composantes principales.

Zeineb Kesentini 102



Chapitre 4 : Effet du vieillissement hydrique sur le comportement en fatigue

75 40000 a
70 4 ,%J 35000 4 SZCOjOlIl‘S 6 4
o= 65 - g 30000 { «Classe 1 il
=] o 3
=60 - £.25000 1 . Classe 2 - 1
55 1 2 20000 4 3
£ . B
25044 4 % 15000 - a3
[5)
Fas e N £ 10000 4 7
x
40 422 E 5000 A R .
35 0 A -12
0 02 04 06 08 1 00z 04 06 03 1 203 g 13 18
th it FCAD
35000
i l1 2l 1 -,
30000 - S2C 3 jowrs
g * Classe 1
325000 - 1
o & Classe 2
£20000 e
2 ]
215000 a
=1
©10000
=}
E so00
=
0 .
00,2 04 06 05 |1
thE
75 12000
70 = S2C 30 jours
. EIDDDD 1 = Classe 1
[us]
= a0 5 g0 » Classe 2
© = 5
ERE 2 6000 3
= L] ~
55” = 4000
45 £
40 & 2000
=
35 0
00,2 04 06 03 1
tf
75 30000 .
20 & S2C 60 jours
225000 .
— 65 g = Classe |
m g
= 40 =20000 1 4 Clagse 2
» =y =
E 55 215000 I}
= I =5
55” 10000
45 £
a0 E 5000
35 04— . . . .
002 04 06 0,8 |1 2 i 2
i PCAD

(b) (c)
Figure 4. 23. Analyse des données acoustiques du sandwich S2C 4 4me avec 2 cellules pour différentes durédes
d’immersion : a) Représentation des événements en Amplitude/Temps, b) Chronologie dapparition et
évolution des classes et ¢) Analyse en composantes principales.

Zeineb Kesentini 103



Chapitre 4 : Effet du vieillissement hydrique sur le comportement en fatigue

75 20000 g
- S3C 0 jours
w0 E * Classe 1 & 4 ad
—§5 £ 15000 A
% 60 - 2 s Classe 2 3 4 .
) N . % — Y
255 & 2 10000 - 30 A
.50 " ¥ o PO
545 - N ié 5000 ,r, s
- a
40 2 -
=1 " a
35 F—— o M mue wo” 9 : : ,
002 04 06 08 1 002 04 06 08 1 4 1 5 11
thf HiF PCAD
75 50000 5
0 - %"3 S3C 3 jours
g5 540000
L g * Claszze 1
— 60 e
-5 %BDDDD & Classze 2 3
E] 55 3 [
§5D 220000 =
43 ‘10000 o
40 2
35 0
002 04 06 0,8 1 12
thE
75 30000
70 8 S3C 30 jours
— 65 525000 1 =cClasset
ED [&]
=60 &20000 & Clagse 2 :
E 55 £ 15000 3.
= [ o
Ejg & 10000
=}
40 E 5000
=
35 0
00z 04 06 03 1
thf
75 .. 300000 5
5 ) S3C 60 jowrs ]
0 E 250000 1, Classejl *
I 65 g 3
— 60 3200000 1 »Classez 2 4
ERE 2 150000 <
E 22 8 E U I -
= o A J
550 = 00000 0
< 45 = -1 A
40 E 50000 2
35 = 0 N -3 ———
00z 04 06 03 1 2 1 4 7 10
thf PCAO

(a) (b) ()
Figure 4. 24. Analyse des données acoustiques du sandwich a 4me avec 3 cellules pour différentes durées
d’immersion : a) Représentation des événements en Amplitude/Temps, b) Chronologie d'apparition et
évolution des classes et ¢) Analyse en composantes principales.

Zeineb Kesentini 104



Chapitre 4 : Effet du vieillissement hydrique sur le comportement en fatigue

40000 g
B 35000 4 S—1C0_]Ollls &
EBDDDD | =Classe 5 1
2
§2SDDD | ®Classe2 -y
2 20000 §
= 15000 -1
[5)
£ 10000 4 ]
S 5000
i 7 . . . .
0 0z 04 0,6 08 1 -2 1 4 7 10
titf PCAD
75 80000 4
70 é'mooo { S4C 3 jours
@ 65 §60000 {1 *Classe 1
< 60 £50000 1 4 Classe 2
E 55 £40000
EL 50 %30000
< 45 520000
40 ;10000
35 0 4 -8 T T T

[}
I
-l

0 02 04 06 08 1
t/tf

100000 .
B S4C 30 jours
£ 80000 { x Classe 1
=
1)
2 60000 2 Classe 2
g
-8 40000
7]
2 20000
(=}
4
0
0 02 04 06 08 1
tf
75 100000 -
70 8 S4C 60 jours
— 65 £ 80000 { *Classe 1
=
= o Classe 2
5 N g 6ooo0 { “ T
ES e Lt 2
gso 2 40000
45 =
20000
40 5
3/ T ' 0
0 02 04 06 08 1 0 02 04 06 08 1
t/tf i

(a) (b)

Figure 4. 25. Analyse des données acoustiques du sandwich a 4 cellules pour différentes durées d’immersion

: a) représentation des événements en Amplitude/Temps, b) chronologie dapparition et évolution des classes
et ¢) analyse en composantes principales.
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4.5. Conclusion

Ce chapitre a présenté l'effet de 'absorption de '’humidité sur le comportement
mécanique de la peau composite et des sandwichs a différentes ames auxétiques
réentrantes soumis a des sollicitations dynamiques avec suivi des mécanismes
d’endommagement par la technique d’émission acoustique.

Le comportement en fatigue cyclique de la peau sollicitée en traction et des
sandwichs sollicités en flexion 3-points est étudié. La rigidité, 1'énergie dissipée ainsi que
I'amortissement sont utilisés pour examiner 1'évolution des caractéristiques mécaniques de
ces matériaux en fonction de la durée d'immersion. Les résultats montrent que la rigidité
diminue avec I'augmentation du taux d’absorption de 'eau. D’autre part, I'énergie dissipée
et I'amortissement augmentent avec la durée d’immersion. Aussi, I'amortissement croit
avec 'augmentation du nombre de cellules dans la largeur de 'ame des sandwichs. En
effet, I'eau absorbée, le nombre de cellules ainsi que le nombre cycles de fatigue vont
augmenter la quantité d’énergie dissipée ce qui fait augmenter ’amortissement.

Quant a l'identification des défauts par émission acoustique, la classification des
évenements acoustiques montre l'existence de deux classes issues de modes
d’endommagement. La fissuration matricielle est le premier mode d’endommagement qui
est prépondérant par rapport au deuxieme mode qui est la décohésion fibre/matrice. Ce
résultat est confirmé par des observations microscopiques des facies de rupture de la peau
et des sandwichs.

D’autre part et pour les matériaux étudiés (peau et sandwichs), il est observé que
I'humidité accélere le phénomene d’apparition précoce des mécanismes

d’endommagement.
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Influence de I'humidité sur le comportement en statique et en dynamique d’un composite PLA/Lin

Chapitre 5 : Effet du vieillissement sur le
comportement vibratoire

Résumé

Ce chapitre présente une analyse expérimentale et une simulation par éléments finis
de Teffet du vieillissement hydrique sur le comportement vibratoire de la peau composite
et des sandwichs.

Nous nous sommes intéressés, dans un premier temps, a lidentification de
Iamortissement et des propriétés élastiques de ces matériaux et a leur évolution en fonction
de la fréquence et de la durée du vieillissement. L’étude expérimentale de la réponse en
fréquence a une impulsion, menée a l'aide d'un vibrometre laser, a permis de mesurer
lamortissement et les propriétés élastiques de ces matériaux autour de chaque pic de
résonance.

Dans un second temps, une analyse par éléments finis du comportement vibratoire de
la peau composite et des sandwichs est développée. Elle a permis d’évaluer I’amortissement
et les propriétés élastiques de ces matériaux en fonction de la fréquence et la durée de
vieillissement. Une bonne corrélation entre les résultats des essais expérimentaux et des

simulations numériques est obtenue pour les matériaux non vieillis et vieillis.
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5.1. Introduction

Les industriels sont préoccupés par le probleme de vibration des structures. La
connaissance et la maitrise de 1'amortissement sont nécessaires pour minimiser divers
impacts négatifs, notamment l'usure structurelle et le transfert de vibrations a d'autres
systemes. Comparativement aux matériaux métalliques, les composites présentent souvent
de fortes performances mécaniques ainsi que de bonnes qualités dissipatives, ce qui leur
permet de répondre aux exigences de nombreux domaines. De nombreuses études ont été
menées pour examiner les caractéristiques dynamiques des composites, en particulier
I'amortissement. Le pouvoir amortissant de ce type de matériau se traduit par une
dissipation d’énergie qui dépend de plusieurs facteurs tels que la composition du matériau.
Dans le cas des matériaux sandwichs, le type de I'ame influe sur la quantité d’énergie
dissipée. La prise en compte de l'effet de vieillissement hydrique sur les propriétés
dynamiques du composite est indispensable pour pouvoir les utiliser dans tous les milieux
(sec et humide).

Dans ce cadre, l'effet du vieillissement hydrique sur le comportement en vibration
de la peau composite et des sandwichs a &me auxétique a base de PLA et fibres courtes de
lin sera étudié dans ce chapitre. Les essais de vibration de la peau composite et des
sandwichs en configuration encastré-libre seront effectués pour plusieurs durées
d’immersion afin de déterminer l'effet de l'absorption de l'eau sur leurs propriétés
dynamiques. Comme pour les chapitres précédents quatre sandwichs a dme auxétique
réentrante sont étudiés. Ils sont constitués de peaux composites et une ame avec 1, 2, 3 ou
4 cellules dans la largeur (Voir tableau 2.5).

Enfin, une modélisation numérique par éléments finis sera développée pour évaluer
le comportement des matériaux.

5.2. Méthodes expérimentales d’analyse modale

Les fréquences propres d'une poutre composite en flexion peuvent étre calculées en
analysant son comportement en vibrations libres ou forcées. Pour étudier le
comportement en vibrations libres, une excitation ponctuelle est créée avec un marteau
d’impact. Ensuite, a l'aide d'un vibrometre laser mono-point, des mesures de la réponse de
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la poutre peuvent étre réalisées. Pour analyser le comportement en vibrations forcées, une
gamme de fréquences est balayée en utilisant un pot vibrant sur lequel est fixée la poutre.
Dans notre étude, une configuration encastrée/libre est adoptée, 1'analyse modale
expérimentale de la poutre soumise a une excitation proche de I'extrémité encastrée est
réalisée en mesurant la réponse a 1'extrémité libre. La fonction de réponse en fréquence
(FRF) présente la réponse observée, a l'excitation, du matériau, en fonction de la
fréquence et sera ensuite utilisée pour identifier ses caractéristiques modales. Les
diagrammes dans le plan de Bode et le plan de Nyquist sont les représentations les plus
typiques d'une FRF. Les diagrammes dans le plan de Bode montrent I'évolution du module
ou de l'amplitude en fonction de la fréquence, ainsi que I'évolution de la phase. Quant aux
diagrammes dans le plan de Nyquist, ils décrivent 1'évolution de la partie imaginaire du
signal complexe par rapport a sa partie réelle. Les modes de résonance dans un plan de
Bode correspondent aux pics observés ainsi qu'a une phase de 7/2 La figure 5.1 présente

les deux exemples de FRF.

® FRF expérimentale
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Figure 5. 1. Exemple de FRF d’un sandwich : a) Diagramme dans le plan de Bode et b) Représentation du
mode 2 dans le plan de Nyquist [149].

Plusieurs autres méthodes de mesure des caractéristiques modales peuvent étre dérivées
des représentations acquises de la FRF. Les méthodes les plus utilisées sont la méthode de
“Circle Fitting” [169] et la méthode de “la bande passante” [169].

La deuxiéme approche, dite "bande passante" [169], consiste a isoler chaque pic de

résonance de la FRF et a 'analyser. Cette approche de bande passante (-3dB) est décrite
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dans le paragraphe suivant et elle est utilisée pour traiter les résultats des essais
expérimentaux.
5.2.1. Méthode de la bande passante a -3 dB

La méthode de la bande passante a -3 dB consiste a séparer les pics de résonance de
la FRF et les traiter. Cette méthode permet de déterminer les fréquences propres ainsi que

I'amortissement. La figure 5.2 illustre la méthode de calcul.
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3 ]
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-60 4

-70 T T T T T T T -50 T
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Fréquence [Hz] Fréquence [Hz]
(a) (b)
Figure 5. 2. Méthode de la bande passante a -3dB : a) Représentation de la FRF, b) Isolation d’un pic de
résonance.

Pour chaque pic isolé, la bande passante a -3 dB est définie par rapport a la valeur
maximale de 'amplitude. La différence des fréquences correspond a la largeur de cette

bande. L'amortissement peut étre calculé par 'équation (5.1) :

Afi _fa—h
i (5.1)
7]1 f:l f'l
Le module de Young E de la peau composite est calculé par 1’équation (5.2) [29, 170] :
4 2
_ 12p0 (5.2)
e2C?

ou p est la densité du matériau, / et e sont respectivement la longueur libre de la poutre et
I'épaisseur dans la direction de vibration, f, est la fréquence de résonance du 7*™ mode de
flexion et C; est un coefficient pour le 7*™ mode de vibration en configuration encastré-
libre. Les valeurs de C, sont les suivants :

C,=0,55959, C,= 3,5069, C5=9,8194 et C,, = (1/2) X (n — 0.5)2 pour n > 3 [171].
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Dans le cas des matériaux sandwichs, en plus du coefficient d’amortissement, nous avons
opté pour le calcul de la rigidité équivalente pour chaque mode de flexion. Cette rigidité

est donnée par ’équation (5.3) [172] :

l2
(EDeq = (DQ@Tf) A ry)? 53)

(DL

ou m est la masse du sandwich, L et / sont respectivement la longueur totale et libre, f; est la
fréquence de résonance du 77*™ mode de flexion et (fn/) est un coefficient pour le nieme
mode de vibration en configuration encastré-libre. Les valeurs de (fu/) sont les suivants :
pil =1,8751, B,l =4,66940, Bl =7,8547, F,1=10,9955, S5l = 14,1371 et B,l=
(r/2) x (2n — 1) pour > 5 [173].
5.2.2. Protocole expérimental

La méthode expérimentale d’excitation par impact est appliquée afin de déterminer
les caractéristiques vibratoires de la peau composite d'une part et des sandwichs d’autre
part. L'effet de 'humidité sur le comportement vibratoire est illustré en considérant
plusieurs durées de vieillissement.
La figure 5.3 présente le dispositif expérimental en configuration encastrée/libre.
Les éprouvettes ont une largeur de 25 mm, une épaisseur de 5 mm pour la peau composite
et de 7 mm pour le sandwich (2mm pour les peaux et 5 mm pour I'ame). Afin d’éviter
d’endommager le sandwich lors du serrage au niveau de I'encastrement, un bloc de 40 mm
de longueur a été imprimé avec toutes les éprouvettes. Trois longueurs, 170 mm, 200 mm
et 230 mm, ont été testées pour faire varier les fréquences de résonance.
A proximité de l'encastrement, le matériau est excité a l'aide d'un marteau d’impact
(PCB084A14). A I'extrémité libre et les signaux sont détectés a I'aide d’'un vibrometre laser
(OFV 303 Sensor Head). Ensuite, ces signaux sont numérisés avec la carte d’acquisition et
traités avec le logiciel NVGate.

Pour tous les matériaux testés, chaque essai a été répété plusieurs fois et les cing

meilleures acquisitions ont été retenues et moyennées pour tracer la FRF finale. De plus,
pour prendre en compte la variabilité des propriétés des différents constituants, un

minimum de trois éprouvettes ont été testées pour les différentes durées d’immersion.
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La fonction de réponse en fréquence (FRF) a été examinée avec une boucle
automatisée développée sous MATLAB. Suite a cette analyse, les amortissements et les
fréquences des modes de résonances sont déterminés. Par la suite, le module de Young et

les modules équivalents décrits dans les équations (5.2) et (5.3) ont été déduits.

Systéme de traitement Systeme
NVGATE d’acquisition

Vibromeétre

laser

Bloc

Extrémité libre d’encastrement

de I'éprouvette

Marteau
() d’impact
Figure 5. 3. Dispositif expérimental de vibration

5.3. Effet du vieillissement sur le comportement vibratoire de la peau composite
5.3.1. Effet du vieillissement sur le module de Young

La figure 5.4.a présente I'évolution du module de Young de la peau composite en
fonction de la fréquence de vibration pour différentes durées d'immersion (non vieilli et
vieilli 3, 30 et 40 jours). Quelque soit la durée d’immersion, le modules de Young diminue
légérement lorsque la fréquence augmente. Cette diminution est principalement liée a la
structure des fibres de lin et a la dégradation de l'interface fibre/matrice au cours de la
vibration. D’autre part, les modules de Young des composites diminuent avec la durée
d’immersion. A faible fréquence, le module décroit de 3.5 %, 6.75 % et 10.22 % apres
respectivement 3, 30 et 45 jours d'immersion. Pour bien illustrer I'effet de I'absorption de
l'eau, la figure 5.4.b présente la courbe d’absorption ainsi que les courbes des modules de

Young pour 3 fréquences données (250, 1000 et 2500 Hz). Les résultats montrent que les

Zeineb Kesentini 112



Chapitre 5 : Effet du vieillissement hydrique sur le comportement vibratoire

modules de Young diminuent avec I'augmentation du taux d’absorption de I'’eau. Pour une
fréquence de 250 Hz, le module a une valeur de 'ordre de 2.3 GPa pour le composite non
vieilli pour atteindre une valeur de l'ordre 1,9 GPa a saturation. Cette diminution est

beaucoup plus prononcée pour des valeurs de fréquences élevées (2500 Hz).
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Figure 5. 4. Evolution du module de Young de la peau composite : a) en fonction de la fréguence pour
différentes durdes d immersion et b) en fonction de la durée d’immersion pour trois fréquences.

La présence de I'eau au sein du matériau composite rend les zones de transition entre les
différentes composantes hydrophiles des fibres de lin fragiles et dégradables. C’est cet
affaiblissement qui engendre par la suite la diminution des propriétés mécaniques de la
peau composite. Ces phénomenes de dégradation ont été aussi observés par Le Duigou et
al. [146] sur des composites PLA/lin en immersion dans ’eau de mer. Ils ont montré que
laffaiblissement des propriétés est dii au décollement des fibres et a la solubilité de
certains composants du composite. En plus, la perte des propriétés mécaniques peut étre
provoquée par la plastification de la matrice et des fibres de lin. Célino et al. [76] sont
amenés aux mémes conclusions. Ils ont déduit que la pénétration des molécules de 1'eau
dans le réseau des chaines macromoléculaires des fibres de lin conduit a la formation de
liaisons hydrogéne entre I'eau et les sites hydrophiles des fibres de maniere a diminuer le
module. En plus, ils ont précisé qu’a partir un certain niveau de teneur en eau, le matériau
devient plus flexible et souple.
5.3.2. Effet du vieillissement sur I’amortissement

L’évolution de 'amortissement en fonction de la fréquence de vibration de la peau
composite non vieillie et vieillie est illustrée dans la figure 5.5 pour trois durées
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d’immersion (3, 30 et 40 jours). Malgré les nombreux essais, on note un chevauchement
entre les résultats des différentes durées d’immersion. Ces résultats montrent que
I'amortissement augmente avec la fréquence de vibration. La valeur de I'amortissement est
de lordre de 1,6% a faible fréquence et pour un matériau non vieilli pour atteindre une
valeur de 3,3% pour un matériau vieilli pendant 40 jours a une fréquence de 4500 Hz.
Ainsi, pour évaluer I'effet du vieillissement sur 'amortissement, les résultats de trois
fréquences (250, 1000 et 2500 Hz) sont superposés a la courbe d’absorption en fonction de

la durée d’'immersion.
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Figure 5. 5. Evolution de I'amortissement de la peau composite : a) en fonction de la fréquence pour
différentes durdes d immersion et b) en fonction de la durée d’immersion pour trois fréquences.
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Ces courbes montrent que, pour une fréquence donnée, I'amortissement augmente
avec la durée d'immersion. Cette augmentation peut étre attribuée aux énergies dissipées a
cause de la déformation les fibres due a I'absorption de I'eau d'une part. D’autre part,
I'absorption de I'eau facilite le frottement entre les différents composants des fibres de lin
et de la matrice ce qui peut entrainer 'augmentation de I'amortissement.
5.4. Effet du vieillissement sur le comportement vibratoire des sandwichs
5.4.1. Effet du vieillissement sur la rigidité équivalente

Les essais de vibration sont effectués sur les quatre sandwichs avec les différentes
ames de cellules auxétiques et pour différentes durées de vieillissement jusqu’a saturation.

Les résultats sont présentés sur la figure 5.6. Cette figure donne I’évolution de la
rigidité équivalente calculée a partir de I'équation (5.3) en fonction de la fréquence et pour

différentes durées d’immersion (non vieilli et vieilli 10, 30 et 60 jours). Ces résultats
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montrent que la rigidité équivalente dépend a la fois de la fréquence de vibration et du
taux d’absorption et évolue de la méme maniere pour les quatre sandwichs. La rigidité
équivalente diminue avec I'augmentation de la fréquence et cette diminution est d’autant
plus importante que la durée d'immersion élevée. En effet, la présence des molécules de
l'eau au sein du matériau biosourcé entraine un affaiblissement des liaisons

macromoléculaires qui le constituent.
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Figure 5. 6. Evolution de Ia rigidité équivalente en fonction de la fréguence pour différentes durédes
d’immersion du sandwich a 4me auxétique avec : a) 1 cellule S1C, b) 2 cellules S2C, c) 3 cellules S3C et d) 4
cellules S4C.

La modification des propriétés mécaniques du composite par le vieillissement est
potentiellement due au phénomene de décohésion ou par la génération de microfissures
dans la matrice. Pantaloni et al [174] ont montré que les deux types d’endommagements
sont liés a 'absorption de I'eau par le composite biosourcé.

Afin de mettre en évidence l'effet du vieillissement sur la rigidité équivalente, la
figure 5.7 présente les courbes des rigidités équivalentes associées aux courbes

d’absorption pour 3 fréquences données (250, 1000 et 2500 Hz). La aussi, il a été relevé
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une diminution de la rigidité équivalente avec I'augmentation du taux d’absorption de

Ieau.
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Figure 5. 7. Evolution de Ia rigidité équivalente en fonction de la durée d’immersion pour trois fréquences
du sandwich a 4me auxétique avec : a) 1 cellule SI1C, b) 2 cellules S2C, c) 3 cellules S3C et d) 4 cellules S4C.

5.4.2. Effet du vieillissement sur 'amortissement

Comme pour les caractéristiques élastiques, I’amortissement a été déduit au pic de
résonance. La figure 5.8 illustre les résultats obtenus suite a cette analyse pour les
différents sandwichs non vieillis et wvieillis. Cette figure donne Iévolution de
I’'amortissement des quatre sandwichs, calculé par 'équation (5.1), en fonction de la
fréquence et pour quatre durées d’'immersion (non vieilli et vieilli 10, 30 et 60 jours). Ce
résultat révele que l'amortissement augmente avec la fréquence de vibration. Cette
augmentation est beaucoup plus marquée que la durée de vieillissement est élevée. A titre
d’exemple, dans le cas du sandwich avec ame d’une cellule (Fig. 5.8.a), pour des fréquences
allant de 0 et 3000 Hz, la valeur de 'amortissement passe 2,2% a 3% pour le sandwich non

vieilli et de 3,2% a 4,5% pour le sandwich immergé 60 jours dans I'eau.
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Figure 5. 8. Evolution de I'amortissement en fonction de Ia fréquence pour différentes durées d’immersion
du sandwich & 4me auxétique avec : a) 1 cellule S1C, b) 2 cellules S2C, c) 3 cellules S3C et d) 4 cellules S4C.

L’effet du vieillissement sur 'amortissement des sandwichs est donné dans la figure
5.9. Cette figure présente 1’évolution 'amortissement, associé a 'absorption, en fonction
de la durée d’'immersion des quatre sandwichs et pour trois fréquences données (250, 1000
et 2500 Hz). Les résultats obtenus dans les quatre sandwichs sont similaires. Ils montrent
que l'amortissement augmente avec la durée du vieillissement. Cette augmentation est
beaucoup plus importante que la fréquence est élevée et le nombre de cellules dans I’ame
du sandwich est faible.

L’augmentation de I'amortissement est probablement due a la dissipation de ’énergie
vibratoire a travers le matériau d’'une part et par la pénétration de l'eau d’autre part. La
nature viscoélastique des fibres de lin et de la matrice en PLA ainsi que les vides créés par
les cellules auxétiques favorisent la dissipation de 1’énergie. L’absorption de 'eau joue un
role important dans la mobilité des chaines macromoléculaires, responsable de I'évolution

des propriétés dynamiques. Les molécules d’eau entrainent la formation des liaisons de
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type hydrogéne en remplacant les liaisons dans le réseau du composite. D’autre part,
I'énergie est dissipée par friction entre les différentes couches élémentaires de la fibre et
aussi entre les fibres et la matrice. Une quantité d’énergie est dissipée a travers les vides
des cellules auxétiques. De ce fait, les sandwichs a une seule cellule dans 'ame possédent
Iamortissement le plus élevé. A saturation et pour une fréquence de 2500 Hz, la valeur de
I’amortissement est de 'ordre 4.7% pour le sandwich a dme avec une cellule alors que
cette valeur n’est que 3.4% pour le sandwich a 4&me avec quatre cellules. La combinaison

de tous ces phénomenes explique I’évolution des propriétés dynamiques.
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Figure 5. 9. Evolution de I'amortissement en fonction de Ia durée d’immersion pour trois fréquences du
sandwich 2 4me auxétique avec : a) 1 cellule SIC, b) 2 cellules S2C, c) 3 cellules S3C et d) 4 cellules S4C.

5.5. Analyse par élément finis du comportement vibratoire
Une modélisation numérique basée sur la méthode des éléments finis est utilisée
pour analyser le comportement vibratoire de la peau composite et des sandwichs. Cette

hY

modélisation consiste a mailler 'éprouvette en un certain nombre d'éléments finis de

géométrie simple et soumise aux mémes conditions que les essais expérimentaux. Ensuite,
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les champs des contraintes et des déformations sont déterminés en fonction des fréquences
de résonances. Les résultats de cette simulation permettent de déterminer le module de
Young et l'amortissement de la peau composite et la rigidité équivalente et
I’'amortissement des sandwichs pour différentes durées de vieillissement.
5.5.1. Présentation du modéle éléments finis

La CAO de la peau composite et des sandwichs est réalisée a 1'aide du logiciel
Solidworks. Ensuite, chaque modéle géométrique est converti en instructions compatibles
avec le logiciel d’éléments finis ABAQUS, avec lequel des simulations numériques ont été
réalisées. Tous les modeles sont étudiés dans une configuration encastrée-libre. Des
conditions aux limites avec les 6 degrés de liberté en translation et en rotation sont
imposés nuls, simulant ainsi 'encastrement d’'une extrémité de ’éprouvette (Fig. 5.10.a).
Une force nodale de 10 N est appliquée en un nceud proche de l'extrémité fixe. Elle est
imposée a tous les modeéles pour simuler le marteau d’impact du banc de vibration. La
réponse est relevée en un nceud (point de mesure) proche de lextrémité libre de
I'éprouvette, permettant de comparer les résultats du modeéle numérique et ceux des essais
expérimentaux. Le comportement mécanique de la peau composite et des sandwichs est
considéré élastique linéaire. Les lois de comportement utilisées pour les matériaux non
vieillis et vieillis sont celles déterminées a partir des essais de traction et de flexion du
chapitre 3. Pour la peau, les éléments de maillage utilisés sont des éléments hexaédriques.
Pour les sandwichs qui sont plus complexes, des éléments de maillage tétraédriques sont

utilisés (Fig. 5.10.b). La taille des éléments est fixée selon chaque configuration.
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Extrémité libre Charge ponctuelle

Extrémité fixe

()

(b)

Figure 5. 10. a) Conditions aux limites et b) Exemple de maillage d'un sandwich SIC avec une dme 4 1
cellule

5.5.2. Détermination des fréquences propres

L’algorithme de LANCZOS [175] du logiciel ABAQUS est utilisé pour déterminer les
fréquences propres des poutres encastrée/libre. La figure 5.11 présente l'exemple d'un
spectre obtenu apres calcul de structures par éléments finis. Les fréquences propres sont
déduites a partir des pics des courbes de résonances des différents matériaux et différentes

durées de vieillissement.

& A N
1<) IS S
L L .

Amplitude [dB]

&%
S
L

——Numérique

-100

0 1000 2000 3000 4000 5000

Fréquence [Hz]
Figure 5. 11. Spectre des fréquences propres simulées.

A titre d’exemple, la figure 5.12 compare les courbes de résonance (Fig. 5.12.a) les
résultats des fréquences propres (Fig. 5.12.b) obtenues par éléments finis et celles obtenues
expérimentalement dans le cas d'une peau composite non vieillie. Il est a noter qu’il y a
une légere différence entre les réponses en fréquence numériques et expérimentales et un

bon accord entre les valeurs des fréquences.
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Figure 5. 12. Comparaison des résultats numériques et expérimentaux : a) courbes de résonance et b)
Fréquences propres.

La Figure 5.13 illustre un exemple des déformées modales obtenues de I'analyse par
éléments finis pour quatre modes de flexion du sandwich S3C a dme auxétique avec 3
cellules. Les déformées modales présentées ci-dessous correspondent aux modes de flexion
numéro : 1, 3, 6 et 7. Du fait de la position du point de mesure sur 'extrémité libre, les

modes de torsion ne sont pratiquement pas détectés lors de I'analyse expérimentale.

Figure 5. 13. Déformées modales des quatre modes propres du sandwich S3C 4 4me auxétique avec 3 cellules
suivant la largeur de I'éprouvette.

Suite a ces résultats, le module de rigidité et 'amortissement de la peau composite et

des sandwichs sont calculés et comparés aux résultats expérimentaux.
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5.5.3. Evaluation des caractéristiques mécaniques

5.5.3.1. Matériaux non vieillis

Dans un premier temps, les résultats obtenus par éléments finis de la peau composite

et des sandwichs non vieillis sont comparés aux résultats des essais expérimentaux. Ils sont

présentés dans la figure 5.14 en termes de module de Young et amortissement pour la peau

composite et dans les figures 5.15 et 5.16 en termes de rigidité équivalente et

amortissement pour les sandwichs.
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Figure 5. 14. Comparaison des résultats expérimentaux et numériques de la peau composite non vieilli : a)
Module de Young et b) Amortissement.
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Figure 5. 15. Comparaison des rigidités équivalentes expérimentales et numériques pour les quatre
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Figure 5. 16. Comparaison des amortissements expérimentaux et numériques pour les quatre sandwichs non
vieillis 4 4me avec : a) 1 cellule, b) 2 cellules, c) 3 cellules et d) 4 cellules.

La comparaison proposée présente une concordance des résultats des essais
expérimentaux et de la simulation numérique. Néanmoins, un léger décalage est observé.
L’écart peut étre attribué a des imprécisions de forme dans le processus de fabrication de la
peau et des sandwichs et des écarts des mesures expérimentales et des restrictions ou
hypotheses dans la méthode de calcul utilisée. De plus, pour effectuer le serrage avec la clé
dynamométrique afin de réaliser les essais de vibration, une dispersion peut avoir un
impact sur les fréquences et les coefficients d'amortissement de chaque éprouvette. Pour le
modeéle numérique, le matériau est considéré comme homogéne dans toutes les analyses
par éléments finis. Tous ces facteurs semblent, pour nous, étre a l'origine de non
coincidence des résultats numériques et les résultats des essais expérimentaux.
5.5.3.2. Matériaux vieillis

Une concordance entre les résultats numériques et les résultats des essais
expérimentaux a été démontré pour les matériaux non vieillis. Dans le cas des matériaux
vieillis, les résultats des simulations numériques obtenus sont présentés dans les figures de

5.17 a 5.26. Celles-ci comparent les évolutions des modules et des amortissements en
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fonction de la fréquence obtenues expérimentalement et numériquement pour le la peau

composite et les quatre sandwichs avec différents nombres de cellules dans 'ame et pour

différentes durées d’'immersion.

Les résultats expérimentaux et ceux obtenus par la modélisation sont en bon accord.

Un léger écart est cependant observé, résultant des imprécisions de mise en forme des

matériaux, des écarts de mesures expérimentales, des hypothéses dans les calculs des

structures par éléments finis et des conditions d’essais (serrage des éprouvettes), etc...

En conclusion, disposant d’'une loi d’évolution des caractéristiques mécaniques en

fonction de la durée du vieillissement mesurées expérimentalement, le modeéle ainsi

développé peut étre généralisé et appliqué aux différentes durées d’immersion des

composites et des matériaux sandwichs PLA/lin.
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Figure 5. 17. Comparaison des résultats expérimentaux et numériques de la peau vieillie durant 3 jours, 30
Jours et 45 jours : a) Module de Young, b) Amortissement.
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Figure 5. 18. Comparaison des résultats expérimentaux et numériques du sandwich S1C 4 4me avec une
seule cellule vieilli durant 10 jours, 30 jours et 60 jours : a) Rigidité équivalente, b) Amortissement.
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Figure 5. 19. Comparaison des résultats expérimentaux et numériques du sandwich S2C 2 4me avec deux
cellules vieilli durant 10 jours, 30 jours et 60 jours : a) Rigidité équivalente, b) Amortissement.
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Figure 5. 20.. Comparaison des résultats expérimentaux et numériques du sandwich S3C a 4me avec trois
cellules vieilli durant 10 jours, 30 jours et 60 jours : a) Rigidité équivalente, b) Amortissement.
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Figure 5. 21. Comparaison des résultats expérimentaux et numériques du sandwich S4C 4 4me avec quatre
cellules vieilli durant 10 jours, 30 jours et 60 jours : a) Rigidité équivalente, b) Amortissement.
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5.6. Conclusion

Ce chapitre a permis de déterminer et d’analyser l'effet de I'humidité sur les
propriétés dynamiques en vibration de la peau composite et des sandwichs a ames
auxétiques réentrantes a partir des essais expérimentaux et d'un modele numérique.

Une étude expérimentale est effectuée sur la peau composite ainsi que sur les
sandwichs non vieillis et vieillis afin d’évaluer leurs propriétés dynamiques a savoir les
fréquences propres, les amortissements modaux et le module de flexion. Les résultats sont
déterminés a partir de la fonction de réponse en fréquence en configuration
encastrée/libre. Tous les résultats montrent une diminution du module de flexion et une
augmentation de l'amortissement avec l'augmentation de la durée d’immersion. Ces
résultats peuvent s’expliquer par la dissipation de I’énergie vibratoire a travers le matériau
et par la pénétration de 'eau. La nature viscoélastique du PLA/lin ainsi que les vides créés
par les cellules auxétiques favorisent la dissipation de I'énergie. La pénétration de l'eau
joue un role important dans la réponse des propriétés dynamiques. De plus, une quantité
d’énergie est dissipée a travers les vides des cellules auxétiques. De ce fait, les sandwichs a
une seule cellule dans 'dme possedent 'amortissement le plus élevé.

Dans un second temps, un modele basé sur la méthode des éléments finis est
développé. Il a permis d’évaluer le comportement vibratoire du composite et des
sandwichs étudiés, en introduisant les propriétés des matériaux obtenues lors des essais
statiques.

Le spectre des fréquences de résonance pour les différents matériaux est ainsi déterminé.
Par la suite, le module de flexion ainsi que les amortissements sont calculés. Une bonne
concordance entre les résultats des essais expérimentaux et des simulations numériques est
obtenue pour les matériaux non vieillis et vieillis. Une méthode itérative sera proposée

dans des prochains travaux afin d’automatiser la réponse via une procédure itérative.
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Conclusion générale et perspectives

Poussée par le contexte environnemental et économique, le développement des
biopolymeéres renforcés de fibres végétales, notamment des fibres de lin, semble étre
intéressant du fait des bonnes propriétés mécaniques spécifiques de ces fibres, comparables
a celles des fibres synthétiques, a savoir un pouvoir d’amortissement beaucoup plus élevé.
Néanmoins, les performances d'un matériau 100% biosourcé dans un milieu agressif
demeurent un obstacle. Ils suscitent de grands efforts d’investigation pour que l'effet du
vieillissement hydrique sur le comportement soient suffisamment compris. Nous avons
présenté a travers ce mémoire notre contribution a l'étude et l'analyse de leffet du
vieillissement hydrique sur le comportement mécanique du bio-composite PLA/lin en
mettant 'accent sur 'étude des sandwichs a &me auxétique réentrante.

Le procédé de fabrication exploité pour la mise en ceuvre des éprouvettes est la
technique de fabrication additive : impression 3D. Le protocole expérimental développé
pour 'étude du vieillissement hydrique consiste a immerger des éprouvettes dans ’eau du
robinet a température ambiante, de suivre I'évolution de 'absorption de I'eau et d’analyser
les propriétés mécaniques du matériau non vieilli et vieilli. Des sollicitations mécaniques
en statique, en fatigue et des études vibratoires sont réalisées pour caractériser le
comportement de la peau composite et des sandwichs a différentes durées d’'immersion.

Dans un premier temps, le matériau a étudier et le procédé de fabrication sont choisis.
Le composite est constitué d'une matrice PLA (acide polylactique) renforcée par des fibres
courtes de lin. C’est un matériau 100% biosourcé, biodégradable et recyclable. La structure
de l'ame des sandwichs est une structure architecturée en nid d’abeille auxétique
réentrante avec différents nombres de cellules suivant la largeur des éprouvettes.

Dans un second temps, les échantillons de la peau composite et des sandwichs avec
différent nombre de cellules auxétiques sont immergés dans I’eau afin de suivre I'évolution
de labsorption de l'eau. Apres le traitement des données, 'analyse des résultats de la

diffusion de l'eau dans les échantillons est de type Fickien. Pour les sandwichs, une
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différence au niveau du taux d’absorption et du nombre de jours jusqu’a saturation est
constatée a cause de la structure cellulaire des dmes auxétiques. Pour le sandwich
constitué d’'une ame avec quatre cellules, le comportement diffusif est proche de celui de
la peau. En effet, 'augmentation du nombre de cellules de I'ame rend le sandwich de plus
en plus compact et donc le taux d’absorption de I'’eau diminue lorsque la masse volumique
augmente.

Ensuite, l'effet du vieillissement hydrique sur le comportement statique de la peau
composite et des différents sandwichs est analysé avec des essais de traction et de flexion.
Toutes les éprouvettes non vieillis et vieillis ont montré un comportement élasto-
plastique. En comparant les résultats des éprouvettes non vieillies et vieillies, 'effet du
vieillissement a pu étre établi. Le module de Young ainsi que la contrainte a la rupture
diminuent avec l'augmentation de la durée d’immersion. La déformation a la rupture
présente un comportement inverse. Elle s’intensifie avec I'augmentation de la durée
d’immersion pour tous les matériaux. Cette variation des propriétés mécaniques est
principalement due a linfiltration de l'eau dans le matériau d'une part et a I'interface
fibre/matrice d’autre part. En effet, la structure de la fibre de lin avec le lumen facilite
I'absorption de l'eau. Aussi, les différentes couches concentriques de la fibre offrent
plusieurs zones de transition et affaiblissent les interfaces intra-fibres. L’absorption de
l'eau par les fibres peut engendrer des concentrations de contraintes a l'interface
fibre/matrice a cause de la variation du volume des fibres. Ce qui provoque une mauvaise
transition de charge entre la matrice et les fibres et donc une baisse des propriétés
mécaniques des matériaux. L’augmentation de la déformation a la rupture en fonction du
temps d’immersion est due principalement a la plastification du composite.

De plus, des essais en fatigue cyclique sont effectués sur la peau composite et les
sandwichs en traction et en flexion respectivement. Différentes durées d’immersion sont
choisies afin d’analyser l'effet du vieillissement sur le comportement en fatigue des
matériaux. Les résultats expérimentaux de ces essais ont permis d’évaluer les propriétés en
fatigue, telles que la rigidité, I'énergie dissipée et l'amortissement. Il est observé que

l’'augmentation du taux d’absorption engendre une dissipation d’énergie plus importante et
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donc une augmentation de I'amortissement. Bien que les éprouvettes présentent un
amortissement élevé, la durée de vie diminue en fonction de la durée d'immersion.

Pour tous les essais menés en statique et en fatigue, la technique d’émission acoustique
a été utilisée afin d’identifier et suivre les différents mécanismes d’endommagement. Suite
a une étude bibliographique et a des observations microscopiques, deux mécanismes
d’endommagement sont identifiés. Pour les éprouvettes non immergées, les premiers
événements acoustiques ne sont détectés qu’apres un certain temps d’essai. Par contre, les
éprouvettes qui ont été immergées, les premiers événements détectés sont trés importants
des le début de I'essai. La détection immédiate d’événements dans ce cas est expliquée par
la pénétration des molécules d’eau dans la structure du matériau fragilisant ainsi le
matériau.

La derniere partie de cette these est consacrée a I'analyse de I'effet du vieillissement
sur le comportement vibratoire de la peau composite et des différents sandwichs. Dans un
premier temps, des essais expérimentaux sont effectués sur des éprouvettes en
configuration encastré-libre. Un marteau d’impact est utilisé pour exciter les éprouvettes
pres de 'encastrement. La réponse est détectée avec un vibromeétre laser sur la partie libre.
Ensuite, cette réponse est exploitée pour évaluer les fréquences propres, le module de
Young et I'amortissement. Les résultats ont montré que le module de Young diminue et
I'amortissement augmente avec la durée d’immersion. Ceci est expliqué par la dissipation
de I'énergie vibratoire a travers le matériau d’une part et par la pénétration de 'eau d’autre
part. La nature viscoélastique des fibres de lin, de la matrice ainsi que les vides créés par
les cellules auxétiques favorisent la dissipation de 1’énergie. De ce fait, 'augmentation du
nombre de cellules dans I’ame du sandwich amplifie 'amortissement.

Enfin, une modélisation basée la méthode des éléments finis a été réalisée
permettant d’évaluer le comportement vibratoire des matériaux. Les caractéristiques du
matériau utilisées sont celles obtenues lors des essais statiques. Le spectre des fréquences
de résonance pour les différents matériaux est ainsi déterminé. Par la suite, le module de

flexion ainsi que les amortissements sont calculés. Une bonne concordance entre les
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résultats des essais expérimentaux et des simulations numériques est obtenue pour les
matériaux non vieillis et vieillis.
En perspectives, il serait intéressant d’explorer d’autres pistes, a savoir :
v' Tétude de leffet du vieillissement hydrique sur le comportement du PLA/lin et des
sandwichs sous d’autres types de sollicitations : impact, vibration non linéaire... ;
v' Tétude de la réversibilité des propriétés mécaniques du PLA/lin et des
sandwichs suite a un procédé de séchage ;
I’étude de la recyclabilité du composite PLA/lin imprimés en 3D ;
le développement d’'une méthode itérative sur Python, lié a Abaqus, qui automatise
les données en insérant la seule variable qui est la durée d’immersion et qui calcule
et affiche le résultat de I'amortissement, du module de Young ou de la rigidité

équivalente.
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Résumeé : L’objectif de cette thése est I'étude
de [leffet de [I'humidité sur le comportement
mécanique en statique, en fatigue et en vibration
d’'un composite et des sandwichs a dme auxétique
réentrante. Les matériaux considérés sont
constitués de fibres courtes de lin associées a un
biopolymére Acide Poly-Lactique « PLA ». Ces
matériaux biosourcés, sont élaborés par la
technique de fabrication additive « impression 3D ».
Tout d’abord, la cinétique de diffusion de I'eau dans
la peau composite, dans I'ame auxétique composée
de 1, 2, 3 et 4 cellules ainsi que dans les sandwichs
a été étudiée. Les résultats d’absorption de I'eau
sont analysés et le comportement de diffusion
correspond & celui du modeéle de Fick. Ensuite,
l'effet du vieilissement hydrique sur le
comportement en statique de la peau composite et
des sandwichs non vieillis et vieillis est étudié sous
des sollicitations en traction et en flexion. Une
attention particuliere est portée sur I'étude des
propriétés élastiques en flexion pour les sandwichs.
Par la suite, I'effet du vieillissement hydrique sur le

comportement en fatigue de la peau composite et
des sandwichs est étudié. La durée de vie et
I'évolution de 'endommagement sont analysées en
suivant la rigidité, la quantité d’énergie dissipée
ainsi que I'amortissement en fonction du nombre de
cycles de fatigue. De plus, pour suivre I'évolution
des mécanismes d’endommagement, tous ces
essais ont été instrumentés par la technique
d’émission acoustique (EA). Ainsi, les principaux
évenements acoustiques ont été analysés et
associés a des mécanismes d’endommagement a
laide des observations microscopiques. En
vibration, des essais d’analyses modales ont été
menés dans le cas de vibration en configuration
encastrée/libre a l'aide d’'un vibromeétre laser et la
technique d’impulsion. Enfin, une modélisation
basée sur la méthode des éléments finis a été
réalisée permettant d’évaluer le comportement
vibratoire des matériaux. Une bonne corrélation
entre les résultats des essais expérimentaux et des
simulations numériques est obtenue pour les
matériaux non vieillis et vieillis.

Effect of hydric aging on the static and dynamic behavior of a PLA/Lin composite

Keywords : Biosourced composites, auxetic, 3D printing, hydric aging, dynamic, acoustic emission

Abstract : The objective of this thesis is the
study of the effect of hydric aging on the mechanical
behavior of a composite and reentrant auxetic core
sandwiches made from flax fibers associated with a
bio-polymer Poly-Lactic Acid “PLA”. The bio-based
materials are produced using the additive
manufacturing technique “3D printing”. First, the
kinetics of water diffusion is studied through the
composite skin, the auxetic core with 1, 2, 3 and 4
cells, as well as through the sandwiches. The water
absorption results are analyzed and the diffusion
behavior corresponds to the Fick model. Then, the
effect of water aging on the static behavior of the
unaged and aged composite skin and sandwiches is
studied under tensile and bending tests. Particular
attention is paid to the study of elastic properties of
sandwiches. Subsequently, the effect of aging on
the fatigue behavior of the composite skin and the
sandwiches is studied. The lifetime and the
evolution of the damage are analyzed by following

the stiffness, the dissipated energy as well as
the damping according to the number of cycles.
During mechanical tests, the acoustic emissions
(AE) technique is used to identify the emergence of
damage processes and to follow their evolution. To
confirm the reality of the damage mechanisms
observed, microscopic observations are associated
with acoustic emission data. Experimental
investigation of the vibration behavior of the
different materials is implemented using beam test
specimens and an impulse technique. The
experimental values of Young's modulus, equivalent
stiffness as well as damping of unaged and aged
composite and sandwiches are analyzed for
different immersion times. Finally, a finite element
model is used to calculate the Young’s modulus and
modal loss factors of different materials. A close
correlation between the numerical and experimental
results is observed for the unaged and aged
materials.



