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Résumé

Les matériaux composites (& matrice polymere) ont connu ces derniéres années une forte croissance,
croissance aujourd’hui renforcée par les nouvelles normes européenne visant & diminuer les émissions de
COs d’ici 2020. En effet, les matériaux composites apparaissent comme une solution pour l’allégement des
structures dans le secteur des transports notamment(aéronautique et automobile). Néanmoins les coiits de
conception et d’élaboration d’une piece en matériaux composites sont encore un frein a leurs utilisation,
en particulier dans le cadre de la réalisation de pieces complexes. La réalisation de ces pieces complexes,
de par leurs géométries et/ou de leurs constituants (utilisation de différents matériaux) peut poser de
nombreuses problématiques de fabrication comme la formation de zones seches, ou la création de distorsions
géométriques. Les origines de ces problématiques sont souvent liées a un manque de connaissance et de
maitrise des phases d’imprégnation des renforts et de cuisson du matériau.

L’amélioration de la robustesse des procédés nécessite donc d’avoir une connaissance fine des phéno-
menes physiques qui ont lieu lors de I’élaboration. Cela requiert la mise en place de systemes d’instru-
mentation permettant de mesurer I'influence des parametres procédés sur la qualité de la piece finale en
temps réel. Ces informations sont primordiales pour d’une part, contréler le procédé en temps réel et
d’autre part valider les modeles numériques. Cette démarche permettant a terme d’améliorer la fiabilité
du procédé a travers notamment le choix des parameétres procédés (stratégie d’injection, cycle de cuisson
etc.) minimisant les risques de rebut. Dans cette perspective, nous avons étudié les procédés d’élaboration
de matériaux composites a travers la mise en place d’'un démonstrateur de laboratoire dans le cadre du
projet LCM Smart. Ce pilote d’injection a permis de valider des solutions d’instrumentation, a partir de
capteurs innovants (OFS) développés en partenariat avec le laboratoire d’optique Hubert Curien (La HC).
L’application de cette instrumentation dans le cadre du suivi du procédé RTM lors ’élaboration de pieces
« simples » a démontré les capacités des OFS pour le suivi des caractéristiques physiques de la piece (le
front d’écoulement, la température, les déformations résiduelles et le degré de cuisson). La comparaison
des caractéristiques mesurées avec des simulations numériques effectuées en collaboration avec ESI, a
montré une bonne corrélation.

De plus, l'instrumentation a permis de mettre en évidence et de mesurer expérimentalement 'impact
de linteraction outil/piece en particulier sur la formation de contraintes résiduelles lors du refroidissement
de la piece. Une solution d’outillage RTM en matériaux composites a été évaluée lors de cette these.
Cet outillage a été réalisé a partir du matériau HexTool fourni par Hexcel. Une étude comparative sur
des pieces de faible et forte épaisseur fabriquées avec un outillage en aluminium et composite a montré
une réduction des contraintes résiduelles dans la piece due a 'interaction outil/piece avec un outillage
composite. Néanmoins 'utilisation de ces outillages requiert d’étre attentif aux propriétés thermiques
lors de la conception de l'outillage, car c’est un élément primordial pour garantir des temps de cycle
compatibles en milieu industriel.

Enfin les solutions développées dans le cadre de cette these ont été étendues pour la conception et la
fabrication de deux démonstrateurs industriels développés par Issoire Aviation et SKF Aerospace dans le
cadre du projet LCM Smart.

Mots-clés: Procédé d’élaboration composites, suivi des procédés, capteur a fibre optique (OFS), Resin

Transfer Molding (RTM ), moule composite.
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Abstract

A significant growth in production and consumption of composite materials (polymer matrix) can be
seen recently ; growth reinforced by the new European standards, aimed at reducing C'O5 emissions by the
year 2020. Indeed, composites appear to be a solution for the structures mass reduction in transport and
other sectors (aerospace and automotive). However the cost of designing and developing a part made from
composite material is still an obstacle to use, particularly in the context of the complex parts production.
The producing of these complex parts can cause many difficulties for manufacturing because of their
geometries and / or their constituents (using of various materials). For example, the formation of dry
zones or the creation of geometric distortion. The origins of these difficulties are often related to a lack of
knowledge and control of the reinforcement’s impregnation phases and material curing.

Improving the robustness of the processes thus demands a detailed knowledge of physical phenomena
that occur during the producing. This requires the development of instrumentation systems to measure
the influence of process parameters on the quality of the final part in real time. Such information is crucial
to control the process in real time and also to validate the numerical models. It can ultimately improve the
reliability of the process by minimizing the risks of scrap part, particularly through the choice of process
parameters (injection strategy, curing cycle etc.). In this context, we studied the composite materials
production through the implementation of a laboratory demonstrator in the project LCM Smart. This
pilot injection was used to validate instrumentation solutions, from innovative sensors (OFS) developed in
partnership with the optical laboratory Hubert Curien (la HC). The application of this instrumentation
in the context of RTM process monitoring in the development of simple parts has demonstrated the
capabilities of OFS for monitoring physical characteristics of the part (the flow front, temperature, residual
strain and curing degree). The comparison of the measured characteristics with numerical simulations
carried out in collaboration with ESI showed a good correlation.

Furthermore, instrumentation has allowed us to identify and measure experimentally the impact of
the particular tool/part interaction on the formation of residual stresses during cooling of the part. A
solution of composite RTM tooling was developed in collaboration with Hexcel. This tooling was made
from the material HexTool provided by Hexcel. A comparative study of thick and thin parts with a tool
made of aluminum and composite showed a reduction of residual stresses in the part due to the interaction
tool/part with a composite tooling. Nevertheless the use of these tools requires to take account into the
thermal properties in the tooling design, because it is a crucial element to ensure consistent cycle times in
industry.

Finally the solutions developed in this thesis have been extended to the design and manufacturing
of two industrial demonstrator developed by SKF Aerospace and Aviation Issoire in the project LCM

Smart.

Keywords: Composites materials manufacturing, Monitoring process, Optical fiber sensor (OFS), Resin
Transfer Molding (RTM ), Composite Mold.
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LCM
RTM
VARTM
RFI
LRI
CLPT
TC

OF'S

OF
FBG

Liste des acronymes

Liquid Composite Molding

Resin Transfer Molding

Vacuum Assisted Resin Transfer Molding
Resin Film Infusion

Liquid Resin Infusion

Classical Laminate Plate Theory

Micro thermocouple

Capteur a Fibre Optique

Fibre optique

Fiber Bragg Grating
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Introduction générale

Les applications utilisant des matériaux composites hautes performances sont en pleine
expansion, en particulier, dans les structures aéronautiques. En effet, les industriels ont réussi a
exploiter, en partie, les avantages de ces matériaux notamment leurs propriétés spécifiques élevées
comparées a des solutions métalliques qui permettent d’apporter des allegements de structure.
On retrouve d’autres avantages a ces structures composites, tels que leur bonne résistance a la
fatigue et a la corrosion. Ces avantages ont largement contribué au développement de nombreuses
applications dans le domaine des transports. Néanmoins, le colit des matieres premieres et de
développement des pieces composites limitent encore leur usage a des applications de pointe.

Actuellement, I'accroissement du marché aéronautique continue & dynamiser le secteur des
matériaux composites hautes performances, mais implique de nouveaux challenges a relever. Les
récents programmes de Airbus et Boeing montrent une augmentation significative du pourcentage
de matériaux composites. Cette augmentation passe notamment par la réalisation de pieces de
plus en plus complexes. Complexité qui s’exprime tant par la géométrie et les dimensions de
la structure, que par le type de constituants utilisés. Ainsi la réalisation de ces pieces requiert
une démarche de conception rigoureuse, prenant en compte les contraintes liées au procédé
d’élaboration. D’autant plus que le développement et la réalisation des outils de production
d’une nouvelle piece composite représentent une part importante du cout totale de la piece. Par
conséquent, il est primordial de maitriser le procédé d’élaboration, afin que le cott de fabrication
d’une piece composite soit compétitif par rapport a d’autres solutions, en particulier métalliques.
La maitrise du procédé d’élaboration passe par un bon choix des parametres d’entrée du procédé
(cycle thermique, stratégie d’injection, pression, débit etc...). En effet, la performance et les
qualités d’une piece composite a matrice thermodurcissable sont fortement dépendantes du cycle
du procédé, en particulier du cycle thermique. Or, il est souvent difficile de prédire et maitriser
les parametres du procédé, car celui-ci met en jeu simultanément des phénomenes chimiques et
physiques tels que les transferts de chaleur, la rhéologie de ’écoulement de la résine dans un
milieu poreux et la polymérisation de la résine. De plus, la détermination des caractéristiques des

constituants et de la piece est rendue difficile par de nombreuses sources d’incertitudes dont celles
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engendrées par des étapes manuelles. Ce sont des éléments qui limitent la fiabilité du procédé.
De par ces difficultés, les industriels ont aujourd’hui souvent recours a des approches empi-
riques pour développer des nouvelles structures en matériaux composites. Ces approches sont
basées sur la réalisation de nombreux essais qui augmentent le colit de fabrication des pieces et
qui ont le désavantage de n’apporter aucune information directe de la sensibilité des parametres
procédé sur la qualité de la piece finale. Ainsi a chaque nouveau programme il est nécessaire de

reproduire toute la démarche de validation.

Dans cette these, on se propose d’apporter une vision plus amont du procédé, a travers
I'instrumentation et la simulation. Cette démarche doit permettre aux industriels d’avoir une
meilleure connaissance des phénomenes qui sont mis en jeux lors du procédé, et ainsi d’améliorer
leurs démarches de conception.

En effet, I'instrumentation des procédés a un role clef dans un développement d’une nouvelle piece,
car elle permet non seulement d’acquérir des informations sur 1’évolution des parametres procédés,
mais aussi de connaitre 'influence de ces parametres sur la qualité de la piece produite. Ces
informations mesurées en temps réel sont une source de données pour de nombreuses entreprises.
Elles peuvent permettre de mieux comprendre les mécanismes mis en jeu lors de 1’élaboration, en
comparant les données expérimentales aux modeles numériques actuels et/ou de caractériser des
parametres procédés en cycle de production. Cette démarche permet donc a court terme d’avoir
une meilleure connaissance, et de développer des outils permettant aux industriels d’améliorer et
faciliter le processus de développement de pieces complexes. A moyen terme, I'instrumentation est
aussi une premiere étape vers le développement de nouveaux procédés dit « SMART », équipés
d’un systeme de pilotage automatique permettant d’adapter les parametres procédés en cours
d’élaboration, afin de garantir la qualité de la piece finale.

A ce titre, cette these s’inscrit dans un projet national (LCM Smart) constitué par des acteurs
de premier rang dans le secteur aéronautique, mais aussi des laboratoires de recherche travaillant
sur des problématiques liées aux matériaux composites. Cette collaboration avec les partenaires a
suscité un échange scientifique et technique, qui a permis de développer des solutions techniques
visant a améliorer les procédés d’élaboration.

Dans cette étude, nous avons travaillé sur 'instrumentation du procédé d’injection RTM, dans le
but d’étudier des problématiques liées a 1’élaboration de pieces complexes en matériaux compo-
sites. Une attention toute particuliere a été portée sur la définition d’une méthodologie permettant
d’instrumenter ce procédé dans des conditions quasi industrielles, en vue de sa mise en place pour
des applications industrielles. Cette méthodologie comprend notamment la définition de capteurs
permettant de suivre des parametres clefs lors de 1’élaboration, mais aussi des solutions et outils
indispensables pour respectivement I'insertion des capteurs et 'interprétation des données issues
de ceux-ci. Des applications de cette instrumentation ont été proposées sur différents types de
pieces, permettant d’étudier des problématiques couramment rencontrées par les industriels, dont

la réalisation de piéces épaisses et avec variation d’épaisseur.



Une tres large partie de cette thése a été consacrée a la définition et a la mise en place d’un
démonstrateur de laboratoire (pilote d’injection instrumenté), en collaboration avec les partenaires
du projet LCM Smart. La collaboration avec Hexcel, Issoire Aviation, Skf Aerospace et Isojet,
nous a permis d’acquérir le savoir-faire indispensable & la fabrication de pieéces composites de
hautes performances. Ce démonstrateur est un procédé pilote permettant de réaliser des pieces
de référence (géométrie simplifiée), tout en maitrisant ’ensemble de la chaine des parametres
procédés. A cet effet, le procédé a été équipé de plusieurs types de capteurs, dont des capteurs
a fibre optique (OFS), pour suivre simultanément les parametres procédés et les parametres
physiques de la piece.

La coopération avec le laboratoire Hubert Curien (UMR CNRS 5516) a permis de développer des
capteurs a fibre optique avec des caractéristiques spécifiques adaptées aux applications composites.
Un capteur en bout de fibre optique a été utilisé pour la détection de résine et le suivi du degré de
réticulation de la résine. La technologie des capteurs a réseau de Bragg (FBG) a été employée pour
le suivi de température et de déformation de la piece. Le découplage température déformation a
fait 'objet d’une étude en vue de réaliser des mesures distribuées, tout en minimisant I'intrusivité
du capteur au sein du matériau. De plus, nous avons apporté des solutions sur l'insertion et le
positionnement de ces capteurs, afin d’une part, de résister au milieu hostile lié au procédé RTM,
mais aussi de garantir les spécifications du procédé, notamment les pressions de compaction et
niveaux de vides.

Les simulations des phases principales du procédé RTM ont été réalisées, a partir des modeles
couramment utilisés dans le cadre des procédés LCM. Une approche 2D a été mise en place sur
la base d’'un modele thermo-chimique pour la simulation de la phase de cuisson de la piece, et du
logiciel industriel PAM-RTM (commercialisé par ESI) pour la simulation de ’écoulement. Ces
résultats ont été complétés par une approche 3D du procédé RTM réalisée par la société ESI. Ces
modeles ont été appliqués aux différentes pieces définies pour le démonstrateur de laboratoire.
Les résultats issus des simulations ont été comparés aux données expérimentalles, afin de valider
a la fois les modeles et la méthodologie d’instrumentation sur des cas simplifiés.

La faisabilité d’'un outillage RTM en matériaux composite a été évaluée par 'intermédiaire d’un
premier prototype. Ce prototype a été réalisé en collaboration avec la société Hexcel (fournis-
seur du matériau HexTool), et le laboratoire LaMI (FR TIMS/CNRS 2856) spécialisé sur les
problématiques d’usinage. L’outillage a été équipé d’une instrumentation a coeur de moule, en
vue d’un suivi du procédé sans aucune perturbation dans la piece. L’instrumentation a permis
notamment d’évaluer I'influence de l'outillage (interaction outil/piece) sur la qualité de la piece

finale, en comparaison avec un outillage aluminium.

Enfin, la capitalisation de I’expérience acquise sur ce démonstrateur de laboratoire a permis
de développer et d’évaluer des solutions pour la mise en place d’une instrumentation maitrisée
en milieu industriel. Le concept d’un outillage « SMART » a été testé avec une instrumentation
intégrée au moule composite. Ce concept a démontré un potentiel pour le suivi du procédé RTM,

tout en n’ayant aucune perturbation a 'intérieur de la piece. Ce concept de moule innovant a été
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étendu a deux applications industrielles par Issoire Aviation et SKF Aerospace, pour I’élaboration

de deux pieces composites dédiées au secteur aéronautique.



Premiere partie

Contexte de I’étude






Sommaire

Contexte et cadre industriel de I'étude

1.1
1.2
1.3
1.4

1.5
1.6

Le milieu aéronautique et ses enjeux . . .. ... ... ...... 8
L’évolution du marché des matériaux composites en aéronautique 9
Matériaux composites structuraux . . . . . . . ... .00 ... .. 11
Les procédés d’élaborations . . . . . .. ... ... ......... 12
1.4.1 Le procédé Resin Transfer Moulding (RTM) . . . . ... ... ... 12
1.4.2  Une variante du procédé RTM : le RTM Light . . . . ... ... .. 13
1.4.3 Applications RTM . . . . . . ... ... 14
Vers une approche « scientifique » des procédés . ... ... .. 16
Contexte et objectifsdelathése . . . . ... ... ......... 17
1.6.1 Leprojet LCM Smart. . . . . . ... ... ... .. 17
1.6.2 Objectifs . . . . . . . . 18
1.6.3 Plandelathese . . . . . .. .. ... .o oo 19




Chapitre 1. Contexte et cadre industriel de [’élude

1.1 Le milieu aéronautique et ses enjeux

Historiquement, ’aéronautique est un secteur qui a toujours été propice a l'utilisation et
au développement des technologies de pointe. En effet, la conception de nouvelles structures
aéronautiques avec des matériaux innovants, ’amélioration des outils de navigation et 1'utilisation
de moteurs toujours plus efficaces a fortement contribué a I’accroissement du marché aérien. Ces
innovations ont permis non seulement d’améliorer la sécurité de ce moyen de transport, mais
aussi de le rendre tres compétitif face aux autres moyens de transport.

Cette démarche d’évolution n’en est qu’a ses débuts, car les prévisions de traffic aérien annoncent
une multiplication par 10 du nombre de passagers d’ici 2020. Cette évolution s’accompagne d’une
forte volonté de rendre les futurs avions encore plus efficients, en particulier en réduisant la
consommation en carburant. Cette démarche est renforcée par une charte européenne qui impose
une réduction de 50% des émissions de gaz a effet de serre (CO2) d’ici 2020. Autant dire que la
course a la réduction de la masse des aérostructures que se livre les deux constructeurs Airbus et

Boeing, n’en est qu’a ses débuts.



1.2. L’évolution du marché des matériaux composites en aéronautique

1.2 L’évolution du marché des matériaux composites en aéro-

nautique

Durant ces 40 dernieres années les applications composites se sont considérablement déve-
loppées, particulierement dans les domaines de hautes technologies telles que ’aéronautique et
le spatial. L utilisation de matériaux innovants tels que les matériaux composites a permis non
seulement de réduire la masse des aérostructures mais aussi de diminuer les cotits de maintenance.
Leurs résistances a la corrosion, aux dommages et la possibilité de les réparer au cours de la
durée de vie de la structure ont contribué a la diminution de ces couts. A ce jour, les matériaux
composites deviennent prépondérants car ils offrent d’excellentes propriétés spécifiques, a savoir,
les performances mécaniques du matériau ramenées a sa densité massique (figure 1.1). Ces
propriétés sont notamment exploitées pour alléger les structures. A titre d’exemple, pour I’A380
les gains de masses peuvent représenter jusqu’a 20% de la masse totale. Cela permet une économie

de 17% de la consommation en carburant de cet avion.
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Figure 1.1 — Comparaison entre les propriétés spécifiques de différents matériaux composites et

métalliques [133]

En 20 ans, la part de matériaux composites utilisés sur un avion est passée de 10% sur un Airbus
A320 & prés de 50% sur le futur A350 (figure 1.2). Cette évolution s’est accompagnée d’un fort
développement sur le type de pieces fabriquées. Il ne s’agit plus de fabriquer seulement des pieces

du fuselage, mais aussi des pieces de structures avec des niveaux de sollicitation élevés.
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Figure 1.2 — Evolution de la proportion en % de la part des matériaux composites utilisée en
aéronautique [133]

Par conséquent, les ingénieurs s’orientent de plus en plus vers la conception de structures
complexes, par leurs géométries, et par I'utilisation de différents types de matériaux. Pour étre
plus compétitif face aux solutions métalliques, ces pieces incluent tout ou partie des fonctions
finales de la pieces. Elle peuvent inclure par exemple les raidisseurs de la structure comme pour
la réalisation du fuselage du Boeing 787 Dreamliner(figure 1.3), ou le systeéme de fixation pour

les portes passagers de l'airbus A350 (figure 1.4).

Figure 1.3 — Trongon du fuselage du Boeing 787 Dreamliner [233]

Néanmoins les récents progres sur les matériaux composites et les procédés d’élaboration ne
limitent plus leurs utilisations & des domaines de hautes technologies, mais permettent d’envisager

leurs utilisation dans des applications de la vie courante telles que ’automobile.
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Figure 1.4 — Porte passagERS de l'airbus A350 réalisée en RTM par Latecoere [85]

1.3 Matériaux composites structuraux

Pour assurer de trés bonnes propriétés spécifiques a ses structures, 'aéronautique utilise des
matériaux composites renforcés par des fibres longues. On retrouve principalement des matériaux
a base de fibre de carbone et résine époxy. Ainsi il est possible d’obtenir d’excellentes propriétés
mécaniques dans la direction des fibres.

Les concepteurs de structures composites privilégient généralement des drapages quasi-isotropes
qui ont I'avantage de donner a la structure des propriétés quasi isotropes dans le plan, équivalentes
a celles d’'un matériau métallique. On parle de solution « Black Aluminium ». Néanmoins cette
stratégie de conception, se basant sur les matériaux métalliques ne permet pas de tirer tout
I’avantage d’un matériau composite. En effet, pour exploiter au mieux ces matériaux il est
nécessaire d’exploiter I’anisotropie du matériau pour renforcer la structure dans les directions ou
celle-ci va étre sollicitée mécaniquement.

De plus, a la différence des matériaux métalliques, les propriétés mécaniques du matériau sont
en partie fixées lors du procédé d’élaboration. Par conséquent, les concepteurs de structures
composites doivent intégrer a la fois les propriétés des constituants, ainsi que les conditions
d’élaboration afin d’assurer les performances mécaniques de la structure finale. Le procédé joue

donc un role clef dans la détermination des performances mécaniques de la piece finale.
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1.4 Les procédés d’élaborations

Les procédés d’élaboration de matériaux composites sont treés importants car c’est lors de
I’élaboration que 'on va donner a la piece ses propriétés finales. L’objectif du procédé est de
donner et de figer 'orientation des renforts dans la ou les directions désirées.

On retrouve généralement deux étapes importantes qui sont I'imprégnation du réseau des fibres
de renfort par la résine, puis la consolidation de la piece a travers un cycle de réticulation. On
parle plus couramment, de cycle de « cuisson ». Pour réussir & donner les bonnes propriétés a la
piece il est nécessaires de maitriser I’ensemble des parametres procédés. A titre d’exemple on
pourra parler de cycle d’injection (pression, débit d’injection) et de cycle de cuisson (température
de palier, vitesse de chauffe).

Durant ces dernieres années de nombreuses techniques ont été développées. On peut, toutefois,
distinguer les procédés par deux méthodes.

La méthode par voie « séche » consiste a mettre en forme des renforts pré imprégnés avec une
résine thermodurcissable ou thermoplastique. On dispose alors d’un semi-produit. La réalisation
se déroule en deux étapes :

— la fabrication et le stockage du semi-produit ;

— la mise en forme et la polymérisation du semi-produit.

La méthode par voie « humide » consiste a imprégner les renforts, au cours du processus de
fabrication du produit. Ainsi le produit et le matériau composite sont réalisés simultanément.
On se limite ici a la présentation du procédé RTM et a I'une de ses variantes, qui sont couramment

utilisés en industrie pour I’injection de pieces complexes.

1.4.1 Le procédé Resin Transfer Moulding (RTM)

Les fibres de renfort sont placées dans un moule fermé avec ’orientation désirée pour constituer
la préforme de la piece. Cette préforme peut aussi étre réalisée a 'extérieur du moule. Lors
de cette premiere phase, on va donner a la préforme la géométrie de la piece ainsi que le taux
volumique de fibre désiré (Tvf). La résine est ensuite injectée dans le moule par I'intermédiaire
d’une pompe basse pression (figure 1.5). La cuisson de la résine se fait par chauffage controlé du
moule. La durée de polymérisation varie de quelques minutes a quelques heures selon le type
de résine et la géométrie de la piece. Pour améliorer la qualité de la piece on peut réaliser une
dépression en sortie de moule. Cela permet de réduire le taux de porosité de la piece produite.
Ce procédé permet d’élaborer une grande gamme de pieces composites avec de trés bonnes
caractéristiques mécaniques (on peut atteindre des Tvf allant jusqu’a 60%) et un bon état de
surface finale. Il permet aussi de réaliser des pieces avec différentes architectures de renforts, dont
des préformes 3D. De plus, il est déja possible d’automatiser une partie des étapes de fabrication
tel que le drapage et le préformage de la préforme, ce qui permet de réduire le colt de production
d’une piece.

Malgre 'ensemble de ces avantages, ce procédé n’est pas encore exploité au maximum de ses

capacités, car il requiert une phase de développement assez longue pour mettre au point les
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1.4. Les procédés d’élaborations

parametres procédés. Pour autant, c’est un procédé tres prometteur pour la réalisation de pieces

complexes en petite et moyenne série.

r

Mise en forme
de la préforme

[

Injection de la résine

N

Cuisson de la piéce

Préforme séche Piéce finale J

Figure 1.5 — Schéma de principe du procédé RTM

1.4.2 Une variante du procédé RTM : le RTM Light

Le procédé RTM Light aussi appelé Vaccum Assisted Resin Transfer Moulding (VARTM) est
particulierement adapté pour des applications de petite et moyenne série. Ce procédé est similaire
au procédé RTM, excepté qu’en plus de l'injection de résine, on va préalablement faire le vide
dans la cavité de moule, de sorte a créer une aspiration de la résine (figure 1.6). Contrairement au
procédé RTM, celui-ci nécessite simplement un demi moule, le moule supérieur étant semi-rigide
ou une bache flexible. La résine passe a travers la préforme sous l'effet d’une dépression créé dans
la cavité. L’écoulement de la résine ne peut pas étre accéléré au-dela de la pression appliquée
sur la bache (généralement la pression atmosphérique). La pression d’injection est typiquement
limitée a 1 bar. L’injection se faisant a basse pression, on rajoute un drainant sous la bache, pour
faciliter I'imprégnation de la préforme.

Ce procédé a I'avantage de permettre une réduction de coiit, du fait de 1'utilisation d’un seul
demi-moule rigide. Cependant les cadences de production sont plus faibles qu’avec un procédé
RTM, et I'état de surface coté bache a vide n’est pas tres bon. De plus 'utilisation d’une bache a

vide limite I'utilisation de ce procédé a des applications avec des géométries simples.
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Figure 1.6 — Schéma de principe du procédé VARTM

1.4.3 Applications RTM

Parmi les nombreuses utilisations de ce procédé (figure 1.7(b)), on peut citer la réalisation du
fuselage d’un hélicoptere de 'armée (NH90). C’est une piece de grande dimension incluant les
raidisseurs a la structure. La piece est réalisée en une seule phase par le procédé VARTM.

Un autre type de piece qui a mis en évidence un saut technologique dans le milieu des composites,
est la réalisation des hélices de moteur par le groupe Safran (figure 1.7(c)). Cette piece a été
réalisée grace a une préforme en 3D, injectée entre deux moules rigides. Le procédé RTM a permis
non seulement d’injecter ce type de piece mais en plus a permis d’envisager I'industrialisation de
ce type de piece.

Cet engouement pour le procédé RTM a été confirmé par I’ambitieux programme de Boeing,
qui a réalisé une partie du train d’atterrissage du Boeing 787 en matériaux composites. Il s’agit
de pieces de structures primaires, appelées contres fiche, qui permettent de transmettre les
efforts venant du train d’atterrissage a la structure de l’avion (figure 1.7(a)). Tout comme les
hélices, elles sont réalisées par l'intermédiaire d’une préforme 3D, qui confere a la piece de
tres bonnes caractéristiques mécaniques suivant les trois dimensions. Le procédé RTM apparait
comme 1'un des procédés le plus adéquat pour 'injection de ce type de préforme et en vue de
I'industrialisation de petite et moyenne série. L’investissement de départ peut ainsi étre amorti

relativement rapidement. Il est donc en ce sens tres prometteur pour ’avenir.
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]

(c) (d)
Figure 1.7 — Applications des procédés RTM et VARTM : (a) Train d’atterrissage du Boeing

787 comprenant des biellettes en Composite réalisées en RTM ; (b) Contre fiche de 1'hélicoptere

NH90 développée par Eurocarbon avec le procédé RTM; (c) Fuselage d’un hélicopteére réalisé en
VARTM par AEROTEC; et, (d) Hélices d’'un moteur de Jet réalisées en RTM par SNECMA.
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1.5 Vers une approche « scientifique » des procédés

Malgres sa relative facilité d’utilisation, ce procédé met en jeu de nombreux phénomeénes
complexes liés, notamment a ’écoulement de la résine a travers une préforme seche et a la cuisson
de la piece. Il nécessite donc un temps de développement conséquent pour mettre au point les
différents éléments du procédé, tels que le nombre et la position des points d’injection/évent, la
stratégie et les parametres d’injection etc. Chacun d’eux doit étre défini en lien avec le design
du futur moule. Par conséquent toute modification ultérieure a un coiit non négligeable. C’est

pourquoi la phase de développement du procédé est cruciale pour la rentabilité de la piece produite.

Les difficultés que I'on peut rencontrer lors du procédé RTM apparaissent essentiellement
lors de la phase de remplissage et de cuisson de la piece. En effet la phase de remplissage est
une opération tres sensible aux caractéristiques de la préforme et notamment aux opérations
nécessaires a sa réalisation. Ces opérations de préparation peuvent induire beaucoup de variabilité
(découpe, empilement, et placement de la préforme), qui limitent l’anticipation des phénomeénes
liés a I’écoulement. Ces variations ont de lourdes conséquences sur la distribution de perméabilité,
et ainsi influencent directement 1’écoulement de la résine au sein de la préforme. Dans certains
cas, on peut avoir ’apparition de zones seches qui sont nuisibles aux caractéristiques mécaniques
de la piece finale. L’écoulement peut étre aussi perturbé par des variations de la géométrie de
la préforme. L’industrie se dirige de plus en plus vers la conception et la réalisation de pieces
complexes. Comme on I’a déja vu, un exemple type de ce besoin est la réalisation du Boeing
Dreamliner 787(R) qui comporte des piéces composites de grande dimension avec des architectures
de préforme 3D, et notamment des variations d’épaisseurs. Ces variations engendrent des modifi-
cation locales de la perméabilité de la préforme qui affectent I’écoulement. Il est donc impératif
de prendre en compte ces singularités afin d’adapter les parametres du procédé (Pression/débit
d’injection, stratégie d’injection) en conséquence.

La phase de cuisson peut étre aussi déterminante pour la réalisation de pieces complexes. En
particulier, la réalisation de pieces épaisses pose des difficultés, du fait du caractere exothermique
de la réaction de polymérisation, et de la faible conductivité thermique des composites. Ces
difficultés peuvent conduire a des cycles de cuisson non maitrisés qui peuvent fragiliser localement

la piece.

Pour éviter ces problemes il est donc impératif d’avoir une maitrise de I’écoulement et du
cycle de température. En effet, pour assurer un bon écoulement, et donc un remplissage complet
de la préforme, on peut agir sur différents parametres propres au procédé tels que la pression,
le débit et la température d’injection, la position des points d’injection/évent etc., autant de
parametres qu’il faut déterminer voire controler.

Actuellement, les industriels font appels principalement a des approches empiriques basées sur
la méthode « trials and errors » pour la mise au point des procédés. Cette méthode nécessite,

d’une part de capitaliser de ’expérience, et d’autre part de développer la piece en réalisant

16



1.6. Contexte et objectifs de la thése

des essais successifs. Cette méthode est souvent longue et fastidieuse. Ainsi le temps et le cott
de développement d’une piece peut tres vite augmenter suivants la complexité. L’inconvénient
majeur de cette approche est que I’on n’a aucune information sur la sensibilité des parametres
procédés. Ainsi a chaque nouvelle piece il faut reproduire tous les essais.

Pour faire face aux nouveaux défis, une approche scientifique tend a se développer ces dernieres
années. Celle-ci vise a s’appuyer sur les récentes avancées en terme de modélisation et simulation
des procédés d’élaboration. Néanmoins les simulations numériques ne peuvent pas se substituer
a elles seules aux expérimentations. Pour valider et développer les modeles il est nécessaire de
comparer les résultats numériques a des mesures effectuées sur le procédé. Ces modeles couplés
a une instrumentation adaptée contribuent & acquérir des informations clefs de 'influence des
parametres procédés sur la qualité de la piece finale et ainsi a rendre le procédé plus robuste.
Dans le futur cette démarche pourra aboutir a des procédés « Smart », par I'intermédiaire de
systemes permettant, a la fois, de suivre en temps réel la qualité de la piece produite, mais aussi,
d’avoir des boucles de contre réaction permettant de modifier les parametres procédés lors de la

détection d’une perturbation.

1.6 Contexte et objectifs de la these

1.6.1 Le projet LCM Smart

Cette these s’inscrit dans un projet national labellisé « LCM Smart » par le Fonds Unique
Interministérielle (FUT). Il a pour objectif le développement d’un systéme LCM (Liquid Composite
Moulding) utilisant une instrumentation par fibre optique, afin d’optimiser les paramétres
d’injection de la résine a travers des préformes fibreuses pour la fabrication de pieces composites
complexes. On entend par pieces complexes, des pieces dont la géométrie est défavorable a
I’écoulement. Il s’agit de pieces avec de fortes variations d’épaisseurs, ou avec des faibles rayons
de courbure, ou méme des pieces avec des préformes de propriétés physiques différentes. Pour
répondre & ce besoin, le projet s’appuie sur trois éléments qui sont :

— le développement d’outils de simulation numérique des phénomenes et des procédés ;

— le développement d’une instrumentation « In Situ » et de moules en composites ;

— le pilotage assisté en temps réel.

L’ensemble de ces avancées permettra la conception d’un pilote d’injection de laboratoire (procédé
pilote) et de deux démonstrateurs industriels. Le pilote de laboratoire permettra d’étudier des
problématiques ciblées liées a I'instrumentation du procédé et a la fabrication de pieces dont
le cahier des charges a été fixé par les industriels. Les démonstrateurs industriels bénéficieront
de toutes les avancées technologiques qu’aura apporté le projet pour la fabrication de pieces
complexes en matériaux composites.

13 partenaires se sont regroupés autour de ce projet. Il s’agit d’entreprises renommées pour leurs
compétences dans la fabrication de pieces en matériaux composites, et d’universitaires travaillant

sur des problématiques liées aux matériaux composites.
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Le projet est décliné en 6 taches, dont chacun des partenaires a en charge tout ou partie.
Voici I’ensemble des taches :

— tache 1 : Définition des démonstrateurs

— tache 2 : Sélection et caractérisation des matériaux

— tache 3 : Réalisation des moules

— tache 4 : Validation des capteurs et méthodes expérimentales

— tache 5 : Validation de la méthodologie sur démonstrateurs de laboratoire

— tache 6 : Qualification de la méthode de pilotage sur démonstrateurs industriels
L’ensemble de ces taches est planifié sur une durée de 3 ans. Le projet est piloté par ’entreprise
Hexcel Reinforcement, avec M. Patrick HENRAT, puis M. Frank MEISSIMILLY responsables de
projet et M. Alain VAUTRIN responsable scientifique (Ecole des Mines de St-Etienne).

1.6.2 Objectifs

La tache 5 de ce projet pose le cadre et les objectifs de la these. Il s’agit de définir et mettre en
place un démonstrateur pertinent, permettant d’étudier des problématiques liées a 1’élaboration
de matériaux composites, a travers des géométries de « référence ». Le pilote permet de mettre
en évidence la faisabilité de 1'utilisation d’une nouvelle technologie de capteur a fibre optique
pour le suivi en temps réel des parametres physiques de la piece élaborée. L’intérét d’une telle
instrumentation est d’étudier I'influence des différents parametres de fabrication (température,
pression d’injection etc.), et I'interaction outil/piece, sur la qualité de la piece finale. Les données
issues des capteurs sont, par la suite, comparés a des résultats de simulation numérique du
procédé, réalisées avec la société ESI. Cette démarche permet d’enrichir en premier lieu nos
connaissances sur les phénomenes qui ont lieu lors de I’élaboration, notamment par la mesure de
parametres « in situ », et également de valider des outils numériques de simulation du procédé.

L’objectif est de travailler sur 'intégration d’une instrumentation par capteur a fibre optique
au procédé RTM, a travers un démonstrateur de laboratoire. Il s’agit donc dans un premier
temps de mettre en place les équipements nécessaires a la réalisation de matériaux composites
dans des conditions proches des conditions industrielles. Puis dans un second temps, il s’agit de
capitaliser les connaissances acquises par le laboratoire sur I'instrumentation par fibre optique, et
de développer avec le laboratoire Hubert Curien (La HC) les capteurs répondant au besoin de ce
projet.

Une fois la méthodologie validée dans le cadre de I'injection d’une géométrie de piece simplifiée.
Celle-ci est appliquée a 1’élaboration de piece de faible et « forte » épaisseur, afin d’étudier
I'influence des phénomenes exothermiques, puis a une piece avec une variation d’épaisseur, dans
le but d’étudier I'influence d’une singularité géométrique couramment rencontrée sur des pieces
complexes.

Enfin, un dernier objectif consiste a étudier la faisabilité liée a 1'utilisation d’un outillage RTM

composite en HexTool avec une instrumentation par fibre optique du moule. L’instrumentation
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1.6. Contexte et objectifs de la thése

permet ici d’évaluer les performances thermomécaniques de ce type de moule et en particulier de
quantifier son influence sur la création de contraintes résiduelles dues a 'interaction outil/matiere.

L’exploitation de ce retour d’expérience et des modeles numériques contribuera a donner
aux industriels de nouveaux outils leurs permettant de déterminer les parametres procédés plus
rapidement. Cela permettra donc de réduire les temps de développement des nouvelles pieces, et
par conséquent leur cott de fabrication. Un transfert de cette méthodologie d’instrumentation
est réalisé sur les deux démonstrateurs industriels de ce projet. Il s’agit d’appliquer les solutions
technologiques et le savoir faire acquis sur le pilote de laboratoire, pour 1’élaboration de deux

pieces types regroupant les principales difficultés rencontrées dans le milieu aéronautique.

1.6.3 Plan de la thése

Le chapitre 2 propose une revue des phénomenes mis en jeux par les procédés d’élaboration
LCM, et des principales problématiques rencontrées lors de ’élaboration des matériaux composites
par injection de résine.

Le chapitre 3 présente la définition du pilote de laboratoire et de ses outillages, ainsi que les
principaux matériaux mis en ceuvre dans cette étude.

Le chapitre 4 est consacré au développement des capteurs a fibre optique de cette étude, et a la
description des parametres procédés mesurables, en vue de la réalisation d’applications de suivi
des procédés LCM.

Le chapitre 5 décrit les modeles utilisés dans cette these pour simuler les différentes phases du
procédé RTM.

Le chapitre 6 présente une application simplifiée montrant le potentiel des capteurs a fibre
optique (OFS) pour le suivi de parametres physiques. Il s’agit d’un suivi des caractéristiques
physiques d’une résine thermodurcissable lors de son cycle de réticulation.

Le chapitre 7 présente le cas utilisé pour la validation des équipements du pilote de laboratoire
ainsi que de la méthodologie d’instrumentation. La validation a été réalisée sur le cas de la
fabrication d’une piece plane de faible épaisseur par une injection périphérique.

Le chapitre 8 est consacré a ’application de la méthodologie sur différentes géométries de pieces,
permettant de mettre en évidence certaines problématiques liées a 1’écoulement de la résine et a
la réticulation de la résine.

Enfin le chapitre 9 présente une premiere application d’un outillage RTM instrumenté réalisé
en matériaux composites (HexTool). Le comportement thermomécanique a été évalué dans les
conditions du procédé RTM. Une comparaison outillage aluminium/composite est réalisée afin
de mettre en évidence les différences entre les deux technologies de moule en vue de I'utilisation

de moules composites sur les démonstrateurs industriels.
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Chapitre 2. Les procédés d’élaboration composite LCM

2.1 Introduction

La qualité et les performances mécaniques d’un matériau composite, constitué d’une matrice
thermodurcissable, sont dictées par I’histoire mécanique et thermique que subit le matériau.
D’ou cette nécessité de maitriser le procédé de fabrication et notamment le cycle de cuisson.
Cependant les procédés LCM mettent en jeux de nombreux phénomenes (figure 2.1) qui rendent
difficile I’anticipation du procédé. Cette maitrise requiert une bonne connaissance des propriétés
des matériaux utilisés et des phénomenes physiques qui ont lieu lors du procédé. Dés lors il
est nécessaire de mettre en place des plans expérimentaux pour acquérir des connaissances
supplémentaires sur les mécanismes mis en jeux et les caractéristiques clefs qui permettent de
maitriser le procédé.

L’utilisation d’une instrumentation spécifique peut contribuer a diminuer cette phase de déve-
loppement, en permettant ’acces a des caractéristiques « in situ » de la piece, en temps réel
pendant I’élaboration. On peut ainsi réduire le temps de développement d’une nouvelle piece,
voire méme limiter le nombre de rebuts lors du cycle de production, en ayant un suivi et un
controle du procédé en temps réel.

L’objectif de ce chapitre est de présenter les différents aspects des procédés d’élaboration des
matériaux composites par voie « humide », en particulier le procédé RTM et ses caractéristiques.
Il s’agit de décrire les mécanismes mis en jeux lors de I’élaboration d’une piece composite et les

principales problématiques rencontrées par les industriels.

Loi de Darcy

E lem nt *  Pression/débit d'injection
couieme I

de la résine *  Caractéristiques préforme

Viscosité résine

Degré de cuisson

Transferts =
L de chaleur >

Réticul'ation

Chaleur degagee

Bilan Thermique : Cinétique de réticulation
Conduction
Convection parois moule
Dissipation visqueuse
Chaleur de réaction

Figure 2.1 — Phénomenes mis en jeux lors du procédé RTM
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2.2. La préforme et ses caractéristiques

2.2 La préforme et ses caractéristiques

La préforme est une structure trées complexe. Elle est constituée de torons de fibres de
carbone ou de verre qui contiennent d’une centaine a plusieurs milliers de fibres. Ces torons
sont alignés ou tissés, afin de former le plus souvent des plis plans. Ces plis sont ensuite
empilés suivant des directions particulieres. Cet ordre d’empilement est trés important, car il va
déterminer les principales caractéristiques mécaniques de la piece. Cette structure est donc par
définition hétérogene, ce qui complique la caractérisation de ses principaux parametres. Hormis
les parametres de fabrication (type de fibres, orientation des fibres etc.) qui sont connus, la
perméabilité est un élément essentiel dans les procédés LCM. De nombreuses équipes travaillent sur
la caractérisation de ce parametre car il est 'un des parametres primordiaux pour la modélisation

de I'écoulement.

2.2.1 La perméabilité

La perméabilité d’une préforme représente sa capacité a étre traversée par un fluide. Cette
grandeur est exprimée en m?, et peut étre assimilée & ’aire moyen des pores de la préforme. C’est
Darcy qui a introduit ce parametre en 1856, lors d’une expérience ou il essaya de déterminer le
débit de I’écoulement de 1’eau a travers du sable, et en tira une loi reliant le débit au gradient de
pression via la perméabilité ([50]).

Dans le cadre des matériaux composites, il est tres difficile d’exprimer cette grandeur en fonction
des parametres géométriques de la préforme. Carmen-Kozeny ont proposé une loi qui donne une
évolution de la perméabilité en fonction du taux volumique de fibre, mais elle ne donne souvent
qu’'une approximation. Il est donc nécessaire de déterminer la perméabilité en effectuant des

mesures expérimentales.

2.2.2 La perméabilité et le taux volumique de fibre

Lorsque I'on réalise des matériaux composites hautes performances, on cherche a avoir un taux
de fibre le plus élevé possible. L'un des moyens pour augmenter ce parametre est de comprimer
la préforme, pour réduire les vides inter torons. Ainsi on a une réduction des canaux & travers la
préforme, qui conduit a une chute de la perméabilité. Les premiers a avoir modélisé ce phénomene
sont Carman & Kozeny. Ils ont développé un modele de capillarité basé sur la mécanique des
sols. Ils établissent la relation suivante entre la perméabilité, le taux volumique de fibre et le

rayon des fibres :
(L—Tvp)rp
C

K est la perméabilité principale suivant la direction de I’écoulement et C est une constante liée a

K= (2.1)

I’architecture de la préforme. Ainsi la perméabilité doit étre déterminée pour chaque architecture
de matériaux. Néanmoins, pour des taux volumiques de fibres entre 0,3 et 0,8, des études [23, 79|

ont montré qu’'une constante de Kozeny de 5 semble convenir. 7}, est le rayon moyen hydraulique
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Chapitre 2. Les procédés d’élaboration composite LCM

défini par la relation suivante :

1-T
py = 4= Tvy)

2.2
T (2.2)

Avec d le diameétre de la fibre.
Cette relation permet d’avoir une estimation de l'influence du taux volumique de fibre sur
la perméabilité du matériaux. La Figure 2.2 montre une courbe typique calculée, donnant la

variation de perméabilité pour un tissu.

4)(10']2_

3x10° 12 4 \

2% 10712 \
el \

0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 07

Tvf

Permeéabilité (m?)

Figure 2.2 — Perméabilité plane en fonction du taux de fibre d’un tissu [4]

Des techniques expérimentales ont été mises en place ces dernieres années, afin de déterminer
précisément les valeurs de perméabilité pour un renfort donné ([11, 59, 79, 141, 223, 268]). Elles se
concentrent essentiellement a caractériser une perméabilité plane et transverse. Malgres quelques
difficultés de reproductibilité des mesures lors des débuts, ces mesurent semblent & présent la

meilleure issue pour la détermination de cette caractéristique mais pas satisfaisant (cf. benchmark

11)).

2.2.3 Caractérisation de la perméabilité plane

Dans le cadre du procédé RTM, on utilise des préformes qui sont généralement bidimension-
nelles (mats, tissus), les directions principales peuvent étre supposées dans le plan des plis du
renfort (figure 2.3).

Les techniques a I’heure actuelle se concentrent essentiellement a déterminer la perméabilité
plane dans les directions X et Z. Il est a noter toutefois, que dans le cadre des procédés d’infusion,

il peut étre utile de caractériser la perméabilité transverse.
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2.8. Les phénomenes mis en jeu lors du procédé RTM

%

Pli

Yz

Figure 2.3 — Perméabilités planes et transverse

Pour caractériser la perméabilité d’'un matériau, on s’appuie sur la loi de Darcy, afin d’exprimer
les caractéristiques de I’écoulement au sein d’un milieu poreux. On mesure ainsi la pression et
la vitesse du fluide. Pour effectuer cette mesure on utilise généralement un fluide inerte avec
une viscosité connue. La valeur de la perméabilité est déterminée en faisant correspondre le
modele aux résultats expérimentaux. La perméabilité est généralement étudiée dans deux cas,
qui sont I’écoulement unidirectionnel, et I’écoulement radial (2D). Dans les deux cas, on exploite
le méme principe, seuls le dispositif expérimental et la géométrie de la préforme different. Les
perméabilités des renforts utilisés dans cette these ont été caractérisées expérimentalement par

I’entreprise Hexcel.

2.3 Les phénomenes mis en jeu lors du procédé RTM

La mise en ceuvre du procédé RTM repose sur des phénomenes physiques et chimiques
qu’il est impératif de maitriser, pour garantir les spécifications de la piece finale. On distingue
principalement trois phases (figure 2.4). La premiére phase consiste en une mise en forme des fibres
de renforts, ou ’on va donner a la préforme a la fois la géométrie de la piece et les caractéristiques
mécaniques a travers la fraction volumique de fibre. La seconde étape est la phase d’injection qui
est essentiellement gouvernée par 1’écoulement de la résine au sein de la préforme. Enfin la phase
de cuisson va permettre de consolider le matériau. Celle-ci est principalement gouvernée par la
réticulation de la résine.

Bien entendu s’ajoutent a cela les phénomenes thermiques qui contribuent a faciliter I’écoulement
de la résine et a activer la cinétique de polymérisation. Ce sont principalement ces deux étapes
(infusion et cuisson) qui sont & l'origine de nombreux rebuts. Il est donc primordial d’avoir une

bonne connaissance de ces deux phases pour concevoir et réaliser une piece composite.
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Compaction

Infusion

préforme :>

. |:> Cuisson
Résine

Piece finale

Figure 2.4 — Les principales phases du procédé RTM

2.3.1 L’imprégnation des renforts

- Caractere multi-échelle de I'écoulement

La description de I’écoulement au sein d’une préforme nécessite une observation a deux
échelles. Comme nous 'avons vu précédemment la préforme est formée par 'empilement de
plis, eux méme constitués de torons de fibres. Cela a pour conséquence la création d’espaces, de
dimensions différentes, avec des espaces inter toron qui peuvent étre assez larges, et des espaces tres
faibles entre les fibres d’un toron (figure 2.5). De nombreux auteurs [31, 113, 145, 200, 203, 219]
distinguent deux échelles pour étudier I’écoulement de la résine a travers la préforme : 1’échelle
microscopique correspondant a 1’étude des comportements a la dimension d’une fibre, et 1’échelle
mésoscopique correspondant a I’étude des comportements a 1’échelle du toron de fibre. Selon que
I’on se place a ’échelle microscopique ou mésoscopique le comportement du remplissage n’est pas
le méme car on met en jeu des phénomenes différents. Par exemple, le flux mésoscopique assure
une grande partie du remplissage du moule alors que le flux microscopique assure 'imprégnation
des torons.

La modélisation de ’écoulement d’un fluide a travers une préforme nécessite la résolution de
deux équations. Une équation de transport propre a 1’écoulement du fluide et une équation de
Darcy liée a I’écoulement dans un milieu poreux. Néanmoins, dans le cadre du procédé RTM, la
description de I’écoulement a 1’échelle mésoscopique par l'intermédiaire de la loi de Darcy permet
d’avoir une modélisation homogene équivalente représentative des phénomenes d’écoulement ;

c’est a ce niveau que la caractérisation de la perméabilité revét toute son importance.

- Equation de Darcy

Lorsqu’un fluide traverse un milieu poreux, celui-ci lui oppose une réaction caractérisée par

la perméabilité. Introduite par Darcy, elle relie le gradient de pression au débit du fluide qui
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Figure 2.5 — Illustration du caractére multi-échelle d’un pli

traverse un milieu poreux, soit en 3D pour un élément de volume :

7= —I;(?P +09) (2.3)

avec U le champ de vitesse du fluide, ?P le gradient de pression et p? un terme de pesanteur.
La perméabilité s’écrit sous la forme d'un tenseur K supposé symétrique, dans le repere principal

de la préforme :

 [K. 0 0
K=|0 K, 0 (2.4)
0 0 K,

Ainsi la connaissance de 6 parametres indépendants permet de déterminer la perméabilité dans
toutes les directions du matériau. L’application de la loi de Darcy au procédé RTM impose
quelques hypotheses :

— le fluide est supposé Newtonien et incompressible;

— le milieu poreux est indéformable ;

— P’écoulement est supposé laminaire ;

— le milieu poreux est supposé totalement saturé en fluide.
Ces hypotheses sont parfois discutables notamment concernant la saturation du milieu poreux
qui n’est pas vrai lors du remplissage, car on a une zone de saturation partielle au niveau du

front de résine ([206]). Ainsi il faut étre treés vigilant lors de I'utilisation de cette loi.

- Le remplissage de la préforme

Modélisation macroscopique

La plupart des modeles d’écoulement de résine sont orientés sur une description mésoscopique
de I’écoulement, c’est-a-dire a I’échelle du pli. On considere généralement que la région derriere
le front de résine est saturé. Le modele le plus employé utilise la loi de Darcy qui caractérise

Pécoulement du fluide & travers un milieu poreux (la préforme), en négligeant les effets de
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Chapitre 2. Les procédés d’élaboration composite LCM

pesanteur. En reprenant 1’équation de Darcy (Eq. 5.1) et en lappliquant & un écoulement

bi-directionnel, on a une expression du champ de vitesse ¥ :

g Bgp [ =)o LB D & (2.5)
Ui 'Uy n 0 Ky @

On dispose d’une seconde équation issue de la conservation de la masse qui est ’équation de

continuité pour un fluide incompressible. Celle-ci s’exprime sous la forme suivante :

V.Y =0 (2.6)

Ainsi en regroupant ces deux équations on arrive a I’équation d’écoulement au sein du milieu

poreux, appelée également équation de Richards :

v. <I§€P> —0 (2.7)

L’écoulement est donc décrit par deux parametres qui sont la perméabilité de la préforme et la
viscosité de la résine. Ceci est vrai dans les conditions d’applications de la loi de Darcy et si le

flux macroscopique est prépondérant.

2.3.2 La cuisson du matériau

Pour étudier le procédé RTM, il est indispensable de connaitre les éléments qui gouvernent
la réaction de cuisson de la résine. La chaleur apportée au systeme et la vitesse de montée en
température sont deux parametres clefs qui vont affecter la cinétique de cuisson.

Le diagramme Temps Température Transformation et les modeles de cinétique de cuisson sont

des outils permettant de connaitre I'influence du cycle thermique sur I’état de la résine.

- Diagramme Temps Température Transformations (TTT)

Les diagrammes de temps-température-transformation (TTT) sont couramment utilisés pour
prévoir les changements de phase d’une résine thermodurcissable au cours de son cycle de
cuisson(figure 2.6). La température de transition vitreuse T, est un parametre qui caractérise
le passage de I’état vitreux a I’état caoutchoutique de la résine. Lorsque la température est
supérieure a T}, on défini un état caoutchoutique et a I'inverse lorsque la température est inférieure
a T, on défini un état vitreux. On distingue ainsi sur ce diagramme 3 grandes parties.

A des températures inférieures a Ty le polymere est toujours a ’état vitreux et seules des
mécanismes de diffusion sont possibles, ainsi la réaction peut prendre plusieurs mois. C’est en
général dans cet état que les résines sont stockées.

Quand la température se situe entre Tyg et Tyoo, la polymérisation commence a 1’état liquide.
L’avancement de la réticulation diminue la mobilité des chaines et le liquide visqueux se transforme
irréversiblement en un gel élastique. Lorsque 'on atteint la ligne de gélification, la mobilité des

chaines est restreinte par 'augmentation de la viscosité. La polymérisation continue jusqu’a
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2.8. Les phénomenes mis en jeu lors du procédé RTM

croiser la courbe de vitrification ou il se transforme en un solide vitreux. A I'inverse du début
de la polymérisation, la réaction est majoritairement controlée par des mécanismes de diffusion
plutét que par le potentiel chimique de la réaction. Lors de la modélisation il sera nécessaire de
prendre en compte ce changement de mécanisme. Au dessus de la température Ty, la résine se

transforme en un gel caoutchoutique mais ne se vitrifie jamais.
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Figure 2.6 — Diagramme TTT d’un polymere [201]

En pratique pour assurer les propriétés mécaniques du matériau en service, on lui fait subir une
post-cuisson au-dessus de Ty afin de terminer la vitrification et d’ainsi limiter d’éventuelles
réactions.

Lors de la cuisson du matériau composite, on va retrouver ces différents états de la résine. Ces
changements d’états vont s’accompagner d’une évolution des caractéristiques mécaniques et
physiques de la matrice (figure 2.7). On constate qu’au fur et a mesure de la cuisson du matériau
le degré d’avancement va passer de zéro a un. Cette augmentation va s’accompagner d’une
augmentation de la température de transition vitreuse et de la viscosité de la résine. Pour cette
résine on distingue le passage de ’état liquide a 1’état caoutchoutique aux alentours de 75 min et
a un degré d’avancement de 70 %. Dans cette phase la résine peut théoriquement transmettre
des efforts d’origines thermique et/ou chimique. La polymériqation de la résine continue jusqu’a
ce que la T, dépasse la température de cuisson. A cet instant (t=125 min) la résine passe de ’état
caoutchouteux a I’état vitreux. Cette transition s’accompagne d’une augmentation significative
du module d’élasticité de la résine. A ’état vitreux, la résine se comporte comme un solide et les
contraintes ne peuvent plus étre relaxées.

Par conséquent, la cinétique de cuisson est tres importante car elle va contribuer & donner les
propriétés finales de la piece. Ainsi il est primordial de connaitre 1’évolution de cette cinétique et

les parametres qui 'influencent, afin de la controler.
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Figure 2.7 — Evolutions des propriétés physiques de la résine CYCOM 890RTM (époxy) lors d’un
cycle de réticulation [125]

- La cinétique de polymérisation de la résine

Dans le cadre de ce projet, la résine utilisée est une résine thermodurcissable RTM6 commer-
cialisée par Hexcel. Celle-ci est livrée en version mono composant, c’est a dire avec le mélange
résine et agent réticulant au préalablement effectué. La réaction chimique de réticulation est
activée thermiquement et peut donner lieu a un pic d’exothermie, du & une libération de chaleur
lors de la formation du réseau 3D.

Les mécanismes de réactions des résines époxy sont de nos jours assez bien connus. On peut
caractériser cette cinétique en réalisant une analyse thermique différentielle par la technique par
calorimétrie différentielle a balayage (DSC). En mesurant 1'énergie nécessaire a la mise en tempé-
rature d’un échantillon de résine, il est possible d’estimer 1’évolution du degré d’avancement de la
réaction. A partir de la mesure de 'enthalpie libérée, le degré de cuisson est défini comme étant
le ratio entre 'enthalpie dégagée H a l'instant t par I’entalpie totale libérable Hg. L’enthalpie

totale de réaction peut étre déterminée de la maniere suivante :

tr

e f 2

0

(2.8)

avec ty le temps nécessaire pour finir la réaction. De méme I’enthalpie accumulée H peut étre

t
_ [
o= [
0

Ainsi le degré d’avancement peut étre calculé par :

déterminée par :

(2.9)

30



2.8. Les phénomenes mis en jeu lors du procédé RTM

_H
=,

A partir de cette caractérisation, des auteurs [14, 191] ont proposé des modeles de cinétique

o (2.10)

de réticulation. On distingue dans la littérature plusieurs modeles, fondés essentiellement sur
celui proposé par Kamal et Sourour [14]. Les modeles proposés sont généralement des évolutions
de ce modele permettant de prendre en compte des mécanismes physiques supplémentaires, en
particulier les mécanismes de diffusion qui ont lieu en fin de réticulation.

La cinétique de cuisson est typiquement modélisée, soit par des modeles d’ordre n, soit par des
modeles auto catalytiques dans le cadre d’analyses isothermes. La majorité des cinétiques de
réaction pour les résines thermodurcissables sont des modeles issus d’une approche semi empirique
qui exprime le taux de réaction en fonction du degré de réticulation et de la température (équation
2.11).

Cc% = F(a,T) (2.11)
Dans ce type d’approche, les modeles se basent sur I'identification et la cinétique des groupes
fonctionnels réagissants ([201]). Ces modeles ne donnent donc aucune information sur la cinétique
de cuisson, mais néanmoins permettent d’obtenir une relation entre le taux de réaction, la

température et le degré de conversion de la résine.

Modéle de Kamal et Sourour

Il s’agit d’une loi phénoménologique qui permet d’approximer la cinétique de réaction d’une
résine thermodurcissable. Kamal et Sourour [110] proposent un modele avec deux ordres de
réaction m et n qui s’écrit en fonction de deux constantes de réaction chimique sous la forme

suivante :

do

i (k1 + k2a™)(1 — )" (2.12)
ou « représente le degré de cuisson de la réaction, ‘fl—i‘ la vitesse de conversion, ki et ko les
constantes de réaction. Dans le cas d’une réaction non isotherme, on peut modifier ces constantes,

pour tenir compte de la température & travers une loi d’Arrhénius. Ainsi on a :
ki = A;exp (—Ei/RT> Aveci = 0,1 (2.13)

Avec A; est un facteur pré exponentiel, et F; une constante de cinétique de réaction indépendante
de la température. Les constantes Ay, Az, m et n permettent d’ajuster le modele en fonction
d’essais de DSC réalisés a différentes isothermes.

Ce type de modele s’appuie sur une hypothese forte qui est que 'on a qu'une seule valeur de
taux d’avancement (derniére réaction majoritaire), alors qu’en général le taux de réaction ne
dépend pas seulement de la concentration des groupes fonctionnels, mais aussi des concentrations

des autres especes, tels que des produits intermédiaires.
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Ce type de modele donne de bon résultats pour une polymérisation en chaine, avec des réactivités

initiales identiques. Il marche donc trés bien pour une résine époxy.

Modéle avec mécanisme de diffusion

Lors de la polymérisation, d’'une résine on peut distinguer deux phases. Au début de la
polymérisation on a une augmentation de la masse molaire des chaines de monomeres qui
s’accompagne d’une augmentation de la température de transition vitreuse (Tg). Lorsque celle-ci
atteint la température de cuisson, la mobilité des chaines de monomeres est limitée et ainsi la
réaction est principalement gouvernée par des mécanismes de diffusion. Il est donc nécessaire de
considérer ces mécanismes afin d’avoir une modélisation rigoureuse de la cinétique de cuisson de
la résine. La modélisation nécessite donc la définition d’une nouvelle constante de réaction liée
aux mécanismes de diffusion qui dépendent de la phase ou se trouve la résine. L’évolution de
T, par rapport a la température de cuisson 7; peut permettre de définir I’état de la résine a un
instant donné.

Pour tenir compte de ces phénomenes de diffusion, il est donc nécessaire de modifier le modele
de Kamal Sourour. Il existe plusieurs méthodes pour ce faire. La premiere méthode consiste a
utiliser un coefficient de diffusion f; qui va annuler la relation 2.12 pour un degré de réticulation
préalablement défini. Ainsi comme 'utilisent Jochum et al. [109], il est possible de réécrire le

modele cinétique sous la forme suivante :

9o — (ky + ko.a™)(1 — )" fa(c)

Avec  fi(a) = W !

(2.14)

ou b et ay sont des parametres empiriques déterminés a partir des résultats expérimentaux
obtenus par DSC. L’avantage de cette approche est d’avoir une modélisation approchée assez
rapide, sans introduire des parametres supplémentaires, qui peuvent étre parfois difficiles a
caractériser.

Une autre méthode consiste a modifier les constantes de réaction, en les exprimant sous la forme
de deux contributions, I'une étant controlée par la chimie k., et 'autre controlée par la diffusion
kaifr. La nouvelle constante de réaction peut s’écrire sous la forme suivante :

1 1 1

r_1, 2.15
k ch Kaips (2.15)

De nombreux auteurs [17, 67, 117] utilisent cette nouvelle formulation avec la constante k.

identique a celle définie précédemment et kg; ;s sous la forme suivante :

keh = Agexp (_Ed/RT) exp (—b/f) avec f = 0,00048(T — T,) +0.025  (2.16)

avec Ay un facteur pré exponentiel et F; I’énergie d’activation de diffusion, R la constante des
gaz universelle et T la température en Kelvin. f représente la fraction de volume libre par rapport

au volume totale en fonction de la température T. Le phénomeéne de diffusion est pris en compte
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a travers I’évolution de la température de cuisson et de transition vitreuse.

Ainsi avec ce modele il est possible d’avoir une bonne description de la cinétique de polymérisation,
en particulier I’évolution lente du degré de réticulation durant la phase controlée par les phéno-
menes de diffusion. En contrepartie il nécessaire de caractériser des parametres supplémentaires,

ce qui rend plus difficile la mise en place de cette approche.

- Evolution des parametres physiques

Viscosité

La viscosité caractérise la capacité d’un fluide a résister lorsqu’il s’écoule. Elle est donc
particulierement importante dans le cadre des procédés par voie « humide », car elle va contribuer
a la bonne imprégnation du réseau fibreux. En effet si la viscosité est trop élevée il sera difficile
de remplir les vides intra-torons.

La viscosité va dépendre de la température et du degré de réticulation de la résine. Lors de la
réticulation, la chaine moléculaire de la résine va augmenter, et nécessiter plus d’efforts pour
déplacer les molécules, ainsi la viscosité augmente. Il est donc nécessaire de connaitre précisément
I’évolution de la viscosité avec le degré de réticulation et la température, pour bien calibrer la
fenétre d’injection. On privilégiera une injection avec des parametres procédés qui minimisent la
viscosité.

La caractérisation de la viscosité de la résine a I'aide d’un rhéometre permet d’établir des modeles
d’évolution de ce parametre avec la température et le degré de conversion. De maniere générale la
viscosité d’une résine thermodurcissable chute avec 'augmentation de la température et augmente
avec le degré d’avancement. Ces évolutions peuvent étre modélisées par une courbe exponentielle
sous différentes formes. Kiuna et al. [131] utilisent une relation proposée par Stolin [241] qui suit

une loi empirique :

U
(T, a) = ny exp <TR + Da) (2.17)

avec U D'énergie d’activation de la résine, R la constante des gaz parfait et D un coefficient
qui tient compte de la réaction chimique. U est indépendant du degré de cuisson et dépend du
systeme de résine employé. Néanmoins pour des résines thermodurcissable, il est plus couramment
utilisé un modele mathématique basé sur I’équation de Williams Landel Ferry (WLF). Ainsi

I’évolution de la viscosité peut étre décrite par I’équation suivante :

CyT

Les constantes Cy,Cset (3 sont a déterminer en fonction de la résine. Ce modele permet

C1 1
n(T,a) = no exp <1 + Cgoz) (2.18)

généralement d’avoir une bonne prédiction des évolutions de la viscosité avec la température et

le degré d’avancement.
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Température de transition vitreuse T,

La température de transition vitreuse peut permettre de caractériser I’état de la résine. Lorsque
la température est supérieure a T}, la résine va passer de I’état vitreux a I’état caoutchoutique.
Ainsi il souhaitable d’avoir des matériaux avec une T, élevée pour garder leurs performances
mécaniques, sur une grande gamme de température.

Lors de I’élaboration, la phase de cuisson de la résine va s’accompagner d’une augmentation
de T,. Comme nous l’avons vu précédemment il est important de connaitre son évolution, car
elle caractérise 1’état de la chaine moléculaire du polymere, et ainsi ’évolution des propriétés
physiques du matériau avec la température. La T, d’'un matériau peut étre caractérisée par un
essal thermomécanique (TMA). La T, va correspondre & une discontinuité de la variation du
volume spécifique avec la température (figure 2.12). Par conséquent les coefficients de dilatation
thermique a I’état vitreux et caoutchoutique sont différents.

La réalisation de cet essai (TMA) a différents degrés de cuisson peut permettre de connaitre
I'évolution de T, avec le degré de cuisson et ainsi d’établir des modeles. L’évolution de T, avec le

degré de cuisson peut-étre donnée par la relation proposée par Hesekamp [98] :

Ty(r) = T(0) exp (gzgl_aa) (2.19)

avec g1, g2 et T,(0) qui sont déterminés par une approximation d’une courbe expérimentale de T,
en fonction de «. La relation de Pascault et Williams est plus couramment utilisée pour décrire
I'évolution de T, avec le degré d’avancement. Elle s’écrit sous la forme suivante :
T, —T, Fa
990 _ (2.20)
Tooo —Tgo 1—(1—-F)o

ou F' est un parametre d’ajustement.

Conductivité thermique,dilatation thermique et chaleur spécifique

Ces parametres sont généralement évalués par une loi des mélanges en fonction des caracté-
ristiques obtenues dans les deux états de la résine, vitreux et caoutchoutique. Ainsi Bailleul et al.
[14] et Olofsson [191] proposent une relation de la forme suivante pour évaluer les caractéristiques

du matériau dans les différents états :

P(a,T) = (1 —a)P(0) + aP(1,T) (2.21)
avec P représentant la conductivité thermique A, la dilatation thermique CTE ou la chaleur
spécifique C). P(0) est la caractéristique de la résine a ’état non réticulé et P(1,T) est la
caractéristique a I’état « cuit ».

2.3.3 Les transferts thermiques

Le champ de température est un des parameétres clefs lors de 1’élaboration de pieces en

matériaux composites. En effet le cycle de température va déterminer la cinétique de cuisson et
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un bon nombre des propriétés finales du matériau.

Lors du procédé RTM on applique au moule un champ de température, dans notre cas par
I'intermédiaire d’une presse a plateaux chauffants. Le champ de température est donc transmis
par conduction a travers le moule puis a la piece. Les propriétés physiques, en particulier
la conductivité thermique du moule et du matériau composite, vont déterminer les temps
caractéristiques de ce transfert thermique. La réaction de réticulation de la résine va elle aussi
contribuer au transfert thermique puisque lors de cette réaction on a un dégagement de chaleur.
Il est possible de prédire la variation de température au sein d’une piece durant le cycle de
cuisson de la résine. Le couplage thermo-chimique s’appuie sur un bilan d’énergie thermique
et la cinétique de réticulation (décrite précédemment) de la résine. Sous certaines hypotheses
simplificatrices il est possible de résoudre ce couplage, et ainsi d’étudier la réponse thermique du
systeme en fonction du champ de température appliqué sur les moules. Nous nous intéresserons
donc ici principalement aux transferts thermiques entre le moule et la piece, lors du cycle de

cuisson.

- Bilan thermique

Il est possible de déterminer les champs de température présents au cours de I’élaboration
d’une piece composite a partir d’un bilan des transferts thermiques. Le bilan thermique total
comprend des termes propres a des échanges par conduction et convection, mais aussi a la
génération de chaleur créée par la réaction de réticulation du polymere (¢(t)).Advani et Sozer
[4] ont effectué ce bilan thermique dans le cadre générale des procédés d’élaboration de pieces
composites. Lorsqu’un matériau composite est soumis a un champ de température, le bilan
thermique ci-dessous est établi :

pccpca—f 4 peCoeV NT = V. (kﬁT) o (vv) +6(t) (2.22)

0

avec pe, pr, Cpe et k. respectivement la densité massique du composite et de la résine, la capacité
calorifique et la conductivité thermique du matériau composite. V est le vecteur vitesse du fluide
et 7 la partie déviatorique du tenseur des contraintes.

Cette équation est valable dans le cas générale. Il est néanmoins possible de réaliser des hypotheses
sur les phénomenes physiques qui ont lieu lors du procédé, qui vont simplifier ce bilan thermique.
Par exemple, I’écoulement et le taux de réaction de la résine étant relativement lents, on peut
considérer un équilibre thermique instantané entre la résine et les fibres de renforts. De plus les
vitesses d’écoulements étant faibles, la dissipation visqueuse liée a la création de chaleur lors
de I’écoulement de la résine a travers les pores de la préforme peut étre négligée. Une derniere
hypothese concerne la présence de vide, on considere que I’ensemble des pores de la préformes
sont remplis en fin d’injection.

Par conséquent le bilan thermique permettant de calculer la distribution de chaleur en trois

dimensions, lors de 1’élaboration d’un matériau composite peut se réduire sous la forme suivante :
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oT L
S+ PV VT = V. (kﬁT) + (1) (2.23)

Cette équation s’applique principalement a la phase d’imprégnation de la résine, néanmoins lors

Pc Cpc

de la cuisson du matériau, la vitesse de I’écoulement est quasi nulle, ce qui a pour conséquence
d’annuler le terme propre au transfert de chaleur par convection. Si I’on se restreint a ’étude de

la phase de cuisson, le bilan thermique lors de la phase de cuisson se réduit a 1’équation suivante :
oT ? ?
peCpeg, = V- (k T) + o(t) (2.24)

- Chaleur dégagée lors de la réticulation

Comme nous 'avons vu précédemment, la réaction de réticulation d’une résine thermodurcis-

sable s’accompagne d’une libération de chaleur. L’exothermie, si elle n’est pas controlée peut
conduire a un champ de température non uniforme dans la piece, voire a la dégradation des
caractéristiques de la résine. On rencontre généralement cette problématique dans le cadre de
I’élaboration de pieces de fortes épaisseurs.
Pour caractériser le flux de chaleur libéré d’une résine au cours de sa réticulation, on a recours
a des essais de DSC. Ce flux est généralement considéré comme étant une fonction linéaire du
degré de cuisson avec une pente qui correspond a la variation d’enthalpie massique de la réaction
(AH™).

da(T,t)
dt
dpr

On suppose généralement la variation de densité tres faible (<5- ~ 0). AHR est dépendant de

6(t) = pr Vo AHR(T) (2.25)

la température. Ce terme est déterminé lors des essais de DSC. V,. est la fraction volumique de
résine. On constate notamment que pour controler I’exothermie, il est nécessaire de maitriser la

vitesse de réticulation de la résine.

2.4 Les problématiques industrielles et leurs origines

Comme nous l'avons vu dans la section précédente, le procédé RTM met en jeux de nombreux

phénomenes, qui rendent le systeme tres complexe lorsqu’ils interagissent simultanément. Lorsque
ces phénomenes ne sont pas maitrisés cela conduit généralement a des pieces défectueuses, qui
peuvent représenter un colt non négligeable selon la complexité de la piece.
On retrouve principalement deux types de problématiques. L’une est liée a la phase de remplissage,
qui peut donner lieu & des zones seches lorqu’elle est mal maitrisée. L’autre est liée a la phase
de cuisson qui peut étre a 'origine de distorsions (non-respect des propriétés dimensionnelles)
qui résultent de la formation de contraintes résiduelles dans la piece. Ces contraintes sont
particulierement néfastes, car en plus de réduire les performances mécanique de la piece, elles
peuvent nuire a ’assemblage de sous ensembles.

On se propose dans cette section de revenir sur les origines et les sources de ces problématiques.
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2.4.1 La formation de zones « séches » et de porosité

L’imprégnation des fibres de renfort par la résine est une phase cruciale. Le but est de remplir
tous les pores de la préforme par la résine. Néanmoins lorsque cette phase n’est pas maitrisée, elle
peut conduire a la formation de porosités dans le matériau voire a des zones seches. Ces porosités
nuisent aux performances mécaniques de la piece. Le critere retenu en aéronautique est un taux
de porosité inférieur & 3 %. Ce taux peut descendre & 1 % pour les piéces de structures primaires.
Pour atteindre ces taux, il est nécessaire de définir rigoureusement la stratégie d’injection, afin

de minimiser le taux de porosité.

- Formation des zones seches

Lorsque que la stratégie d’injection est mal définie, une poche d’air peut se former a I'intérieur
de la piece. On parle de formation de « zones seches ». Ces zones se forment lorsqu’il y a une
fermeture du front d’injection avant que celui-ci n’atteigne 1’évent. Cette fermeture du front
d’injection provient généralement d’une augmentation locale de la vitesse de la résine, engen-
drée par une variation de perméabilité. Or on retrouve ces zones de variation de perméabilité
fréquemment dans les pieces complexes. En effet, 'utilisation de différents matériaux dans une
meéme piece, ou les singularités géométriques telles que les variations d’épaisseurs sont de plus
en plus utilisées pour la réalisation de pieces industrielles. Une illustration de I'influence d’une
variation de I’épaisseur sur le front d’écoulement est donnée par Lawrence et al. [143]. Il s’agit
de l'injection d’une piéce plane avec une variation d’épaisseur (figure 2.8). On constate qu’au
passage du front d’injection sur la singularité géométrique on a une modification de ’écoulement
qui favorise la fermeture du front avant d’atteindre I’évent et qui conduit donc & la formation

d’une « zone seche » au milieu de la piece.
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Figure 2.8 — Exemple de formation de « zones seches » [143]

De plus la fermeture du front d’injection peut étre favorisée par des phénomenes de « Race-
tracking » qui ont lieu aux bords de la préforme. Ces phénomenes engendrent une accélération
locale de la résine. L’origine de ce phénomene est lié a I’ajustement entre la préforme et le moule
nécessaire a la mise en place entre la préforme et le moule. Quelque soit la technique de mise
en place de la préforme il subsiste un espace entre la préforme et le moule, majoritairement
constitué d’air, qui conduit donc a une perméabilité élevée. Cette augmentation de perméabilité
a pour principale conséquence un écoulement préférentiel sur les bords. Bickerton et Advani
[28] ont étudié ce phénomene dans le cadre des procédés LCM. Ils réalisent une piece plane en
injection RTM, avec un espace libre entre la préforme et le moule sur I'un des flancs de la piece,
afin de caractériser le phénomene de « Racetracking »(figure 2.9). La corrélation entre le front
de fluide mesuré par caméra et 1'utilisation d’une simulation d’écoulement (loi de Darcy), leur
permet de définir une perméabilité constante sur les bords. L’utilisation de cette perméabilité
semble permettre la prise en compte des phénomenes de « Racetracking » dans la simulation de

la phase de remplissage.

»
—" :Lg.: : ';ﬂ
“

Figure 2.9 — Exemple du phénoméne-de race tracking [28]

Pour éviter la formation de « zones seches », il est préconisé d’assurer un front d’injection qui
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progresse uniformément vers I’évent. C’est-a-dire un front qui se déplace sous la forme d’une
ligne droite ou d’'un demi cercle en 2D, et plan ou hémisphérique en 3D. Généralement des
points d’injection ou d’évent sont rajoutés afin de garantir une propagation uniforme du front
d’injection.

Certains auteurs [108, 142, 171, 216, 238] ont développé des systémes permettant de suivre et
controler I’évolution du front d’écoulement. Les capteurs placés en surface de moule permettent
de détecter une perturbation de front de résine, par comparaison du front mesuré avec le
front d’injection issu de simulations numériques. Des scénarios prédéfinis permettent d’anticiper
I’évolution du front de résine et de le corriger en actionnant des points d’injection/évent ou en
modifiant localement la pression ou le débit d’injection. Cette technique permet de prendre en
compte toutes les variabilités qui peuvent survenir lors du procédé d’élaboration et les singularités
de la piece. Néanmoins cela nécessite 'intégration d’un systeme d’instrumentation compatible
avec les spécifications du procédé, et un systeme de controle permettant de prendre en compte

tous les scénarios de remplissage possibles.

- Formation et transport des porosités

Lors de la phase de remplissage, au fur et a mesure de 'avancée du front de résine, la résine
va non seulement remplir les vides inter toron (mésoscopiques), mais aussi imprégner les torons.
Les torons de filaments étant trés denses, les espaces a 'intérieur des torons sont tres faibles.
Ainsi 'imprégnation des torons est beaucoup plus lente que 'imprégnation des espaces inter
toron. C’est pourquoi il est nécessaire d’avoir a I'esprit ces deux échelles, en particulier pour la
détermination des conditions d’élaboration qui minimisent I’emprisonnement des bulles d’air dans
la piece. Parnas et al. [200] ont mis en évidence ces phénomenes d’écoulement a deux échelles.
De maniere générale, on constate qu’a faible pression, 'imprégnation des filaments constituants
le toron est favorisée, celle-ci étant gouvernée majoritairement par des effets de capillarité. A
I'inverse pour des pressions moyennes (3 a 5 bars en RTM), 'imprégnation des vides inter torons
est majoritaire, elle est dominée par 'effet des forces visqueuses.

Hayward et Harris [96] ont montré apport du maintien du vide lors de la phase d’imprégnation
sur les performances mécaniques de la piece. La mise sous vide de la préforme tend a diminuer le
taux de porosité et semblerait favoriser I'imprégnation des fibres au niveau du front d’injection,
en réduisant Pair contenu a l'intérieur des torons de fibre. En effet Hayward et Harris [96] et
Lundstrom et al. [155] montrent qu’en considérant la loi des gaz parfait, la création du vide au
front d’injection tend a réduire la taille des bulles d’air emprisonnées, allant jusqu’a les dissoudre
dans la résine. Une autre étude de Staffan et Lundstrom [239] confirme cet effet et montre que la
pression et la vitesse jouent aussi un réle déterminant dans la dissolution des bulles d’air.

De nombreuses études [20, 100, 113, 134, 145, 202, 203, 219] montrent qu’il existe une vitesse
d’injection optimale qui minimise la formation des vides. Patel [202, 203] a étudié 'influence des
forces de capillarité sur la formation de vides. Il met en évidence de maniere expérimentale la
dépendance entre le volume des vides et un nombre sans dimension dérivé du nombre capillaire

qui s’exprime par :
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c__nv
Ca” = v cos(f)

(2.26)
avec V la vitesse de la résine, n la viscosité, v la tension de surface air/résine et 6 'angle de
contact entre la résine et les fibres. Il constate expérimentalement que pour un faible Ca* il y a
formation de macro vide, les forces visqueuses étant minoritaires, et que pour un Ca* élevé il y a
formation de micro vide, les forces capillaires étant minoritaires. Il est donc possible d’établir de
maniére empirique une relation entre le pourcentage de macro/micro vide et le nombre capillaire.
Cette relation est donnée par :

Vi = —A— BlogCa* (2.27)

avec Vs le pourcentage de vide. Labat et al. [134] se sont appuyés sur cette relation afin
d’optimiser les parameétres d’injection en RTM. Cela leurs permet de déterminer une fenétre de
processabilité, avec comme critere la minimisation du pourcentage de vide. En effet le nombre
capillaire étant directement lié a la vitesse on peut déterminer une vitesse optimale d’injection

pour un fluide donné (figure 2.10).

Taux de vides en fonction du nombre capillaire Ca

Taux de vides en fonction de la vitesse d'injection
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Figure 2.10 — Evolution du taux de vide avec le nombre capillaire Ca* a gauche et avec la vitesse
d’injection a droite [134, 145]

Plus récemment, Leclerc et Ruiz [145] ont étudié I’évolution de la porosité lors de la fabrication
de pieces composites par le procédé RTM. Ils déterminent expérimentalement le pourcentage de
vide au sein de plusieurs pieces fabriquées avec des parametres procédés différents. Ils montrent
qu’avec une pression d’injection constante on a une concentration de vide a proximité de 1’évent.
Cela s’explique par la chute de la pression et de la vitesse de I’écoulement au fur et a mesure que
I’on s’éloigne du point d’injection. Il est donc essentiel d’assurer une vitesse optimale au niveau
du front de résine. Cette vitesse est déterminée en fonction de la résine et du type de renfort, par
I'intermédiaire du nombre capillaire. Ils retrouvent les caractéristiques de la figure 2.10.

Ruiz et al. [219] ont utilisé & leur tour la notion du nombre capillaire pour optimiser le pourcentage
de vide, au cours du remplissage d’une préforme. Ils déterminent numériquement le C'a*™ optimal,
afin d’évaluer I’évolution du débit d’injection nécessaire au maintien d’une vitesse optimale
du front de résine (correspondant a ce Ca*). Ils intégrent une boucle de correction du débit

d’injection & une modélisation par éléments finis de I’écoulement de la résine au sein d’une
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préforme. Les résultats sont treés prometteurs, car a ’aide de cet outil numérique ils déterminent
les parametres d’injection permettant de minimiser le pourcentage de vide. Grace a un cycle
optimisé ils montrent une réduction de plus de 50% du pourcentage de vide. Néanmoins cette
démarche requiert la caractérisation de nombreux parametres liés aux constituants, qui peut
s’avérer tres laborieuse.

Au vu de cette section, la détermination et le pilotage de la pression d’injection s’averent donc

étre des parametres a maitriser dans la fabrication de pieces composites hautes performances.

2.4.2 Les sources de distorsions résiduelles

La consolidation d’un matériau composite se fait par I'intermédiaire d’une phase de cuisson
qui est commandée par un cycle de cuisson. Selon les caractéristiques de la résine et la géométrie
de la piece le cycle de cuisson peut comporter plusieurs paliers de température. Dans le cadre de
la résine RTMG6 et de nos pieces, Hexcel préconise un cycle de cuisson de 1h a 180°C.

Lors de ces évolutions de température, la réticulation de la résine et la différence de comportement
mécanique des différents constituants du matériau peuvent étre a ’origine de contraintes résiduelles.
Celles-ci peuvent nuire aux performances mécaniques de la piece finale, allant jusqu’a engendrer
des distorsions géométriques. Un exemple connu, qui illustre bien ce phénomene est la réalisation
du fuselage du Boeing 787. Les trongons du fuselage sont réalisés en une seule piece, puis assemblés
chez le constructeur de ’avion avec I’ensemble des sous éléments. Lors de la phase d’assemblage,
Boeing a constaté des défauts dimensionnels de plus de 7 mm (figure 2.11) qui ont fortement

compromis la jonction des différents trongons.

A gap between Dreamliner sections

During assembly of the first 787 Dreamliner in
Everett, the join between the nose-and-cockpit
section and the section behind it was

initially an imperfect fit.

COMPANIES BUILDING THE SECTIONS:

Agap as large [N spirit: Nose and cockpit section
as 0.3 inch
occurs in this B Kawasaki: Fuselage section

area of the join.

Figure 2.11 — Défauts dimensionnels lors de 1’assemblage du fuselage du Boeing
Dreamliner 787 [78]

Il est donc primordial de limiter la formation de ces contraintes. Pour ce faire il est nécessaire
d’avoir une bonne compréhension des principaux mécanismes qui sont a l’origine de la formation
de ces contraintes. On trouve principalement quatre origines qui sont :
— le phénomene de contraction volumique de la résine (« Shrinkage »), qui a lieu lors de la
réticulation de la résine;
— la consolidation non uniforme de la piece (gradients thermiques) ;

— le retrait d’origine thermique des constituants, qui a lieu lors du refroidissement du matériau
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composite ;

— linteraction entre le moule et la piece.

- Le retrait chimique de la résine

Le retrait chimique d’une résine thermodurcissable intervient lors de la réticulation de la
résine. La formation d’un réseau 3D va engendrer une déformation de compression isotrope de
la résine. On peut illustrer ce phénomene en tragant la variation de volume lors d’un cycle de

cuisson (figure 2.12).

Volume

N
»

T0 Tg Tc
Température

Figure 2.12 — Variation du volume spécifique d’une résine lors d’un cycle de réticulation

Le segment a-b correspond a la phase de montée en température, donc on a un phénomene
de dilatation thermique de la résine qui est mis en jeu. On a un changement de pente a la
température de gélification ou la résine passe d’un état liquide a un état de gel caoutchoutique.
Puis lors de la cuisson de la résine (segment b-c) on a une contraction volumique de la résine
due a la réticulation. On parle de retrait chimique de la résine. La variation de volume associée
a ce retrait chimique peut atteindre 10% en fonction du type de résine. Il est admis que cette
variation de volume est indépendante de la température de cuisson. Le segment c-d correspond a
la phase de refroidissement, sous l'effet de la chute de température la résine se contracte avec
une pente différente de celle observée en montée de température, car la résine a changé d’état.
Sur le segment a-b la résine est en phase liquide et caoutchoutique, alors que sur le segment c-d
la résine est en phase vitreuse. Il est donc nécessaire de considérer ’état ou se trouve la résine
pour définir ses caractéristiques.

En résumé, la variation de volume de la résine, lors d’un cycle de réticulation, peut s’exprimer

sous la forme d’une contribution d’origine thermique et chimique comme ci-dessous :

1 dv 1dV 1 dv
Lav _ (= + (=2 2.28
<Vb dt >t0tale <‘/0 dt >thermz'que <Vb dt >chimique ( )

42



2.4. Les problématiques industrielles et leurs origines

- Consolidation non uniforme

Lorsque les dimensions d’une piece deviennent grandes, des gradients de propriétés peuvent
se former et engendrer des contraintes résiduelles. C’est particulierement le cas pour des pieces
épaisses, du fait de la faible conductivité thermique dans le sens transverse par rapport a celles
dans le plan, et du caractere exothermique de la réaction de réticulation. En effet lorsque le
cycle thermique est mal maitrisé, I’exothermie de la résine peut engendrer une élévation de
température au cceur du matériau qui va augmenter la vitesse de réticulation et ainsi conduire a
une réticulation prématurée au cceur du matériau.

Ruiz et Trochu [220] ont étudié I'influence de ces gradients de propriétés sur la qualité de la piece
finale par I'intermédiaire d’un modele thermomécanique. Dans le cadre de la réalisation d’une
piece de 15 mm d’épaisseur, ils montrent qu’une cinétique de réticulation non homogene dans
I’épaisseur engendre des contraintes résiduelles, conduisant a la fissuration de la matrice (figure
2.13). En effet, lors d’un cycle de réticulation & haute température, on peut avoir un cycle de
cuisson du type « outside-to-inside », c’est a dire un degré de cuisson qui évolue plus rapidement
en surface de piece qu’au centre. Cela conduit a la formation d’une contrainte résiduelle de
compression élevée au cceur du matériau. Une autre condition particulierement préjudiciable aux
qualités dimensionnelles de la piece est une cuisson « One side cure ». Comme son nom l'indique
il s’agit d’une cuisson qui est accélérée sur un c6té de la piece. C’est typiquement le cas lorsqu’un
plateau de la presse a une température supérieure a l’autre. Cela conduit & un niveau moins élevé
de contrainte dans le matériau que le type de cuisson précédent, mais a une distribution non

symétrique de la contrainte qui peut conduire a un gauchissement de la piece au démoulage.

Figure 2.13 — Fissuration de la matrice lors de ’élaboration d’une piece épaisse [220)]

La maitrise du cycle de cuisson est donc primordiale pour la réalisation des pieces industrielles.
Pour minimiser I’apparition de ces contraintes résiduelles, de nombreux auteurs [7, 33, 43, 70, 84,
87, 167, 168, 189, 191, 195, 196, 199, 231, 237, 278] ont travaillé sur I'optimisation du cycle de
cuisson a travers la définition de nouveaux cycles thermiques appliqués au moule. L’optimisation
est réalisée a partir d’'une modélisation des phénomeénes thermo chimiques qui ont lieu lors du
procédé, en modifiant le nombre, la valeur et la durée des paliers de température ainsi que la
vitesse de température. Ils ont pour principal objectif I’homogénéisation du cycle de réticulation,
en particulier dans le cadre de la fabrication de pieces de « forte » épaisseur ou avec changement

d’épaisseur.

- Le retrait thermique

Une source importante de contraintes résiduelles, provient de la contraction thermique

différentielle des constituants qui composent le matériau composite, lors du refroidissement du
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matériau. En effet, la résine ayant un coefficient de dilatation thermique (&~ 60ue/°C) plus élevé
que celui des fibres de renfort (= 0,4ue/°C pour des fibres de carbone dans le sens des fibres), on
observe & ’échelle micro la formation de contraintes proportionnelles & la température. A cette
échelle cette contrainte reste faible et n’a pas d’impact sur la géométrie de la piece, néanmoins
elle peut diminuer les performances mécaniques du matériau [270].

On retrouve ce phénomene a 1’échelle des plis qui composent une piece. Par exemple le coefficient
de dilatation thermique d’un pli UD dans la direction des fibres est de 'ordre de 1 a 2ue/°C,
alors que dans le sens transverse il est de 30ue/°C. Cette différence de comportement crée des
contraintes dans les plis qui peuvent donner lieu a des déformations géométriques importantes. 11
est possible de mettre en évidence ces déformations en réalisant une piece plane avec un drapage
asymétrique. Lors du refroidissement de la piece on peut observer la formation d’une courbure

(figure 2.14) proportionnelle a 'écart entre la température de cuisson et la température ambiante.

Figure 2.14 — Courbure lors de ’élaboration d’un panneau [0z, 902]

Il est cependant possible de prévoir assez rapidement le comportement thermomécanique de ce
type de géométrie (plaque) par la théorie des plaques stratifiées (CLPT). La figure 2.15 montre le
champ de déformation obtenu par la CLPT a la suite d’un chargement thermique AT = —160°C,
qui peut étre assimilé & la phase de refroidissement. On peut observer notamment que les
déformations thermiques pour un drapage asymétrique ont pour conséquence le déplacement de
I’axe neutre de flexion. Cela explique la courbure observée expérimentalement.

L’utilisation de cet outil peut donc permettre d’évaluer le comportement d’un stratifié donné
et d’optimiser par exemple le plan de drapage afin de limiter les contraintes résiduelles dans le

matériau.
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Figure 2.15 — Exemple d’application de la CLPT : champ de déformation en fin de
refroidissement (AT = —160°C)

- L’interaction moule/piéece

La nature et donc les propriétés mécaniques du moule peuvent avoir une grande influence
sur la création de contraintes résiduelles. Bien que les surfaces du moule sont traitées avec un
agent démoulant, il subsiste un contact entre la piece et le moule. Lors du refroidissement, la
différence de coefficient de dilatation thermique a cette interface moule/piece peut engendrer
une contrainte de cisaillement lors de la phase de refroidissement. Le cisaillement a l'interface
moule/piece va ainsi créer une contrainte hétérogene dans la piece (figure 2.16). La dimension de
la piece et la différence de coefficient de dilatation thermique sont les principaux parametres qui

vont déterminer le niveau de ces contraintes.

EpI

Moule

AT|

L N .
AN Piéce — Condition
libre a

th :
c linterface
< mmmp Moule qumm

‘r Condition
« lige » a
Oyl mmmp  Moule <4 | interface

Figure 2.16 — Description de l'interaction outil/piece

Antonucci et al. [7] ont mis en évidence l'influence de I'interaction moule/piece a travers I’étude
expérimentale et numérique de la réticulation d’un échantillon de résine. Lors de la montée en
température, ils constatent une influence du moule dés le point de gélification de la résine. La

résine est dans un état de compression du fait du faible coefficient de dilatation du moule comparé
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a celui de la résine. A 'inverse dans la phase de refroidissement, la résine se contracte plus que
le moule, ce qui met la résine dans un état de traction. Ils effectuent une comparaison de la
déformation obtenue en fin de refroidissement entre un moule aluminium et un moule en acier.
Ils constatent que le niveau de déformation est plus grand avec un moule en aluminium, ce qui
montre que le moule a une influence importante sur I’évolution de déformation de la résine.
Mihnea et Khairul Alam [170] ont étudié I'influence de I'utilisation de moules en composite et
en acier par une approche numérique appliquée a une géométrie de piece composite avec un
angle a 90°. Le modele numérique mis en place permet de mettre en évidence une contrainte de
compression dans la piece 8 fois plus grande avec un moule en acier qu’avec un moule composite.
Cette contrainte engendre un écart entre angle apres fabrication et 1’angle initial (90°) deux fois
plus grand avec un moule en acier. Néanmoins ces résultats sont a prendre avec précautions car
ils reposent sur une hypothese forte a 'interface moule/piece. En effet les auteurs imposent un
contact parfait entre la piece et le moule ce qui a pour conséquence de surestimer les contraintes
induites par cette interaction lors du refroidissement.

Twigg et al. [254] ont largement étudié ce phénomene dans le cadre des procédés par voie seche.
I1s ont mis en évidence 'influence du cisaillement a l'interface moule/piece sur des pieces de faibles
épaisseurs, réalisées en autoclave. Ils ont constaté que toutes les pieces étaient non conformes,
c’est a dire qu’elles s’étaient déformées, malgré un drapage unidirectionnel [0],. Ils montrent,
entre autre, que cette déformée augmente avec la longueur de la piece. Le dispositif expérimental
mis en place dans cette étude permet de montrer qu’il existe une contrainte de cisaillement au-dela
de laquelle il y a un détachement entre la piéce et le moule. A partir ce ces mesures ils proposent
une modélisation du contact moule/piece qui associe deux conditions (2.17). Une premiere partie
prend en compte une condition de contact parfait jusqu’a une contrainte de cisaillement maximale,
puis la seconde partie correspond a un contact avec une contrainte constante dépendante du
degré de réticulation du matériau a. La difficulté repose sur la définition de I'interface en contact
avec la piece (9), car celle-ci est mobile au cours du refroidissement. En effet & un instant t du

refroidissement seule une partie de la piece est en contact avec le moule.
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Figure 2.17 — Conditions & l'interface outil/piece [254]

de Oliviera et al. [52] et Khoun et al. [127] ont comparé V'effet de différents types de moule,
métallique, aluminium et composite, en particulier, les déformations engendrées au sein d’une
piece composite au cours du procédé par autoclave. L’originalité de ces travaux est la mesure
des déformations résiduelles au cours du procédé d’élaboration par un réseau de Bragg. Une
comparaison est réalisée entre des mesures de déformation du moule et des déformations de la
piece in situ. Les résultats montrent que le moule joue un role prépondérant dans la création de

contraintes au début de la phase de refroidissement.

- Autres effets

Influence du cycle de cuisson

Kim et Daniel [129] ont étudié expérimentalement l'influence du cycle thermique de cuisson
sur des pieces avec un drapage asymétrique, réalisées par le procédé RTM. Ils constatent que la
courbure de la piece est réduite de 30% pour un palier de cuisson avec une température de cuisson
faible. Néanmoins pour atteindre le degré de cuisson maximum il est nécessaire d’accroitre la
durée du palier de cuisson. De plus ils constatent que les contraintes formées au dessus de la T,
du matériau n’ont pas d’influence sur la courbure de la piece. Ainsi ces contraintes semblent étre
relaxées.

Par contre, Kaynak et al. [121] constatent que pour des températures de cuisson élevées on a une
chute des performances mécaniques du matériau en particulier lors de la caractérisation par un
essai de traction. Ils attribuent cette chute a une mauvaise imprégnation de la préforme, due
d’une part a une gélification prématurée de la résine et d’autre part, a un accroissement de la

taille des bulles d’air dans la résine par la température.

Influence de la vitesse de refroidissement

Sarrazin et al. [222] ont étudié 'influence de la vitesse de refroidissement sur la courbure

d’une piece avec un drapage asymétrique. Ils constatent qu’un panneau réalisé avec une vitesse de
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refroidissement de 0,6°C/min donne une courbure plus faible qu’un refroidissement a 4, 2°C/min.
Les auteurs expliquent que lorsque I'on a une vitesse de refroidissement assez lente, on peut avoir
une relaxation des contraintes résiduelles, ce qui peut expliquer la diminution de courbure. Ce
résultat a été confirmé par White et Kim [269] qui ont étudié I'influence des parametres procédés

par I'intermédiaire d’un modele viscoélastique.

2.5 Conclusion

Nous avons vu dans ce chapitre que les procédés d’élaboration des matériaux composites
par voie humide mettent en jeux de nombreux phénomenes qui ont lieu simultanément. C’est
pourquoi il est tres difficile de prédire ’évolution des parameétres procédés, d’autant plus qu’il
existe de nombreuses sources d’incertitude sur les propriétés matériaux et leurs évolutions.
Cependant, la détermination des parametres procédés est un point essentiel pour le développement
d’une piece composite. Nous avons vu que la non maitrise d’un cycle d’injection ou de réticulation
peut conduire a des défauts non admissibles tels que la formation de porosité ou de contraintes
résiduelles.

Bien souvent, les industriels s’appuient sur leur expérience pour la définition de leurs outillages et
des parametres procédés associés. Des lors que les pieces deviennent complexes, par la structure
des matériaux utilisés ou de la géométrie de la piece, ils ont recours a des campagnes d’essais
(trials and errors), qui accroissent considérablement le cotit de conception et de fabrication d’une
nouvelle piece composite.

Néanmoins il existe aujourd’hui de nombreuses approches pour améliorer le processus de déve-
loppement d’une nouvelle piece composite, en particulier pour la détermination des parametres
procédés mais aussi pour le controle du procédé. Cela suppose au préalable une bonne connais-
sance des défauts et de leurs origines, ainsi que des parametres influencant leurs apparitions. Les
principaux défauts rencontrés lors de la réalisation d’une piece composite par voie liquide, ainsi

que les parametres qui ont le plus d’influence sur eux sont listés dans le tableau suivant :
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Phase d’imprégnation

défauts parametres
zones seches Stratégie d’injection
porosité Pression/Débit d’injection

Phase de cuisson

défauts parametres
Distorsions dimensionnelles Dilatation thermique des constituants
Retrait chimique de la résine
Drapage du stratifié
Température de cuisson

Expansion thermique du moule

Tableau 2.1 — Principaux défauts et leurs origines

Nombres de ces défauts peuvent étre évités. Cela requiert une maitrise et un controle des
parametres procédés. Ceux-ci peuvent s’opérer « Off line » pour la détermination et 'optimisation
des parametres procédés avant fabrication, et/ou « On line » pour le controle en temps réel de la
qualité de la piece lors de I’élaboration. Cela passe par la mise en place de modeles numériques
et d’un systeme d’instrumentation adapté au procédé.

Malgré la complexité du procédé, les modeles numériques permettent aujourd’hui d’avoir une
bonne estimation de l'influence des parametres procédés sur la qualité de la piece finale. Par
conséquent il est possible notamment de connaitre 1’évolution du front d’injection lors de
I'imprégnation de la préforme, et de simuler différentes stratégies d’injection en vue de sélectionner
celle qui va minimiser le risque de formation de zones seches. De méme pour le cycle de cuisson
de la piéce, 'utilisation de modeéles thermochimiques peut permettre de définir les cycles de
température de sorte a favoriser un champ de température homogene dans la piece. De plus
I’adjonction d’un modele mécanique peut permettre d’évaluer le niveau de contraintes dans
le matériau, et de prendre en compte les distorsions associées en amont de la fabrication des
outillages.

Néanmoins pour étre pertinents, ces modeles doivent étre corrélés a des mesures effectuées en
temps réel sur le procédé. En effet il existe de nombreuses sources d’incertitudes liées a des
opérations manuelles, mais aussi a la définition et I’évaluation des données d’entrées des modeles

nécessitant le recours & des hypotheses simplificatrices.
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Définition d’un pilote d’injection de laboratoire
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Chapitre 3. Définition d’un pilote d’injection de laboratoire

3.1 Introduction

Nous avons développé dans ce projet un pilote d’injection de laboratoire, qui a pour objectif de
valider la méthodologie et les solutions nécessaires au suivi des parametres procédé en condition
quasi-industrielle, tout en maitrisant et garantissant les spécifications de la piéce produite.
Pour ce faire, nous avons défini et mis en place ce pilote au sein de I’école des Mines de Saint-
Etienne basé sur le principe du procédé d’injection RTM. Ce procédé a été couplé a un systeme
d’instrumentation innovant, a base de capteurs a fibre optique, qui permet de suivre I’évolution des
parametres procédés, en particulier I’état physique de la piece « insitu » au cours de 1’élaboration.
L’implantation de ces nouveaux capteurs pour le procédé nécessite de développer d’une part
des solutions technologiques permettant leur intégration, et par la suite de définir des cas
d’élaboration permettant de mettre en évidence les apports de ces nouveaux capteurs, en
particulier les parametres procédés accessibles. L’expérience acquise a travers la mise en place de
ce pilote permet a terme d’établir des recommandations de mise en ceuvre avant 'application de
ces technologies sur des applications industrielles.

Ce chapitre présente donc la définition des équipements et des pieces retenues pour ce pilote de

laboratoire ainsi que les principaux matériaux utilisés.

3.2 Les équipements

Dans le cadre du projet LCM Smart nous avons fait 'acquisition des équipements nécessaires
a la mise en place du procédé RTM (figure 3.1). Il comprend une unité d’injection de résine, et
une presse a plateaux chauffants. Ces équipements permettent d’élaborer des pieces en matériaux
composites aussi bien en injection qu’en infusion.
Le choix de ces équipements a été réalisé en concertation avec les partenaires industriels de ce
projet, et en particulier avec ’entreprise Isojet fournisseur d’équipements pour la mise en ceuvre
de matériaux composites. On se propose de décrire brievement I'unité d’injection et la presse a

plateaux chauffants qui composent ce démonstrateur.

Presse @ plateaux

| Unite d’injection |
chauffants

Outillage RTM

Figure 3.1 — Les équipements du démonstrateur de laboratoire
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3.2. Les équipements

Unité d’injection

L’unité d’injection permet de mettre sous pression et a température une résine contenue dans
une cuve. L’avantage de cet équipement est d’avoir une chauffe locale de la résine. En effet avec
cet équipement il n’y a que la résine en contact avec le piston qui est portée a température
d’injection (figure 3.2). Ainsi on préserve les caractéristiques de la résine contenue dans la cuve.
De plus, le controle en débit/pression de la résine sur la ligne d’injection est assuré par une
pompe volumétrique et un capteur de pression, couplés a un controleur PID. L’interface opérateur
permet d’imposer le cycle d’injection désiré en pression ou débit imposé. Le tableau 3.1 résume

les principales caractéristiques de cet équipement.

Moteurbrushless a
codeurintégré

Pistans pneumatiques

Capteurde

Caolonnes plateau y
pression

4

Pompe
d’injection

Pression l

1

Injection
‘ V I Pression

Furge Al

CHAUFFANT

Plateau chauffant avec
joints d'étanchéité

Figure 3.2 — Schéma de principe de 'unité d’injection

Ft de résine

Caractéristiques Symboles Unités Valeurs

Température Max Trax °C 150
Pression Max Piras bar 10
Débit Max O Maz em3 /min 360

Tableau 3.1 — Principales caractéristiques de I'unité d’injection
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Chapitre 3. Définition d’un pilote d’injection de laboratoire

Presse a plateaux chauffants

Lors du procédé RTM, l'injection de la résine a travers les moules nécessite de maintenir
fermés ces moules par I'intermédiaire d’une pression de fermeture. Cette pression de fermeture est
d’autant plus importante que la pression d’injection est élevée, et que les dimensions de la piece
sont grandes. Ce sont les éléments principaux qui dimensionnent la presse. Dans le cadre de ce
pilote les dimensions maximales de nos outillages sont de 500x500 mm?. Un systéme pneumatique
permet d’assurer une pression de fermeture de I'ordre de 40 t, par l'intermédiaire d’une manche
gonflable (figure 3.3). Cette pression permet de garantir la fermeture de nos outillages avec un
coefficient de sécurité de 2 pour des injections ne dépassant pas 5 bars. Nous avons privilégié
des plateaux de 650x650 mm? afin d’assurer un champ de température homogene dans la piece
(limitation des effets de bord).

Le chauffage des moules est réalisé par des résistances électriques réparties dans les deux plateaux
de la presse. Un controleur PID permet d’appliquer les cycles de température propres au procédé

RTM et a la résine utilisée. Le tableau 3.2 en résume les principales caractéristiques.

M// Tiges filetées q‘

Course 60 mm

/

Chariot Mabile Inf
Chauffé par des résistances électriques

Manches Gonflables

Figure 3.3 — Schéma de principe de la presse a plateau chauffant

Caractéristiques Symboles Unités Valeurs
Température Max Triaz °C 200
Effort de fermeture Max Piras t 40

Tableau 3.2 — Principales caractéristiques presse a plateaux chauffants
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3.3 Définitions des géométries de référence

La définition des pieces réalisées sur ce pilote a été réalisée en concertation avec les partenaires
du projet. Nous avons sélectionné des géométries en ayant a l’esprit que ’objectif principal du
pilote est de valider un systeme d’instrumentation, tout en maitrisant et garantissant la qualité de
la piece. Cela impose des choix de piéce avec des géométries simplifiées qui permettent d’étudier
séparément chacune des problématiques.

Les discussions avec les partenaires industriels de ce projet et la littérature suggerent deux
problématiques clefs pour garantir la fabrication de piéces complexes qui sont :

— l'influence des variations d’épaisseur au sein de la préforme sur la phase de remplissage ;

— D’élaboration de pieces épaisses.

La fabrication de pieces épaisses en matériau composite avec une matrice thermodurcissable pose
des difficultés, en raison d’une libération de chaleur lors de la réaction de réticulation et de la
faible conductivité thermique du matériau dans la direction de I’épaisseur. Ces difficultés peuvent
conduire a des cycles de cuisson mal maitrisés du fait d’exothermies locales, susceptibles de
fragiliser la piece. Il est donc important de suivre et controler industriellement les évolutions de
température du moule et de la piece, afin de limiter leurs impacts sur les propriétés mécaniques
finales de la piece.

Les variations d’épaisseurs, quant & elles engendrent localement des variations de perméabilité
qui peuvent modifier I’écoulement de la résine. De plus, il est généralement nécessaire d’adopter
une stratégie d’arrét de pli pour réaliser une variation d’épaisseur, qui peut elle méme étre a
Porigine de canaux préférentiels d’écoulement.

Pour étudier ces problématiques nous avons défini des cas tests, correspondant a des géométries
simplifiées. Chacune de ces géométries a ’avantage de se focaliser sur une problématique
particuliere et de rendre a priori plus aisées la compréhension et la modélisation des phénomenes
survenant lors de I’écoulement et de la cuisson.

Trois pieces ont donc finalement été retenues, des panneaux de faible et « forte » épaisseur et un
panneau avec une variation d’épaisseur en son milieu. Ces mémes problématiques seront étudiées
dans le cadre du projet LCM Smart, pour la réalisation de deux démonstrateurs industriels, a

savoir une poutre en A pour SKF Aerospace et un cadre en U pour Issoire Aviation (figure 3.4).

(a) (b)
Figure 3.4 — Résultats numériques de la cuisson d’une résine thermodurcissable : (a)
Bielle SKF'; (b) Poutre en U Issoire Aviation
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Chapitre 3. Définition d’un pilote d’injection de laboratoire

3.3.1 Pieéce de faible et « forte » épaisseur

- Géométrie

La piece plane a été retenue, comme piece de référence. Elle permet en effet en premier
lieu de valider les nouveaux équipements et de valider la méthodologie d’élaboration. Cette
géométrie (figure 3.5) permet aussi de réaliser les échantillons nécessaires a la caractérisation des
performances des matériaux utilisés dans notre étude. De plus cette géométrie est couramment
utilisée pour qualifier les nouveaux matériaux en industrie. Cela nous permet donc de faire
facilement des comparaisons avec des pieces réalisées en milieu industriel par Hexcel. Cette piece

de référence est réalisée avec un outillage RTM en aluminium (référence industrielle) et HexTool

©.

Figure 3.5 — Vue 3D de la piece : plaque plane 350 x 330 mm?

Nous avons sélectionné trois épaisseurs différentes 2,4 et 10 mm, qui permettent d’étudier
I'influence de ce parametre sur 'avancée du front de fluide et les propriétés physiques et mécaniques
de la piece finale. De plus, la piece de 10 mm permet d’introduire des éventuelles phénomenes
exothermiques propres a la réaction chimique de réticulation. En effet pour la résine RTM6, c’est
a partir de cette épaisseur que 'on peut observer des influences sur le champ de température de

la piece.

- Plan de drapage

Le tableau 3.3 synthétise ’ensemble des drapages et matériaux utilisés pour la réalisation de
ces pieces. L’ensemble des renforts sont des tissus composés principalement de fibres de carbone.
Ces renforts sont fournis par Hexcel. Les préformes ont été réalisées afin d’atteindre un Tvf aux
alentours de 60% et ainsi d’étre le plus proche possible des Tvf utilisés pour la fabrication de
pieces de structure primaire.

Une grande partie des pieces a été réalisée avec le matériau référencé 48580 (Hexcel), qui est un
quasi UD tissé. Ce matériau a été retenu pour permettre 'insertion des capteurs a fibre optique
dans les préformes. Comme nous le verrons dans le chapitre suivant I'insertion des capteurs

dans des plis UD limite l'intrusivité du capteur et permet une analyse du champ de déformation
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présent dans le stratifié. De plus, les 3% de fibre de verre dans la direction de la trame nous
permettent de manipuler facilement les plis, en particulier pour la réalisation des préformes.
Ce matériau a été utilisé pour plusieurs empilements, dont un empilement [0]; pour valider le
démonstrateur et caractériser les propriétés mécaniques et thermiques du pli, des stratifiés croisés
[902, 03, 902] et [90, 02, 90] pour étudier 'influence des plis & 0 et 90 degrés, et enfin un empilement
asymétrique [902, 02] pour mettre en évidence les contraintes résiduelles.

Un cas de « forte » épaisseur a été réalisé en associant deux matériaux différents, a savoir le
quasi UD 48580 et un tissu équilibré 48400 (architecture taffetas), afin de mesurer notamment les
contraintes résiduelles dans un stratifié constitué majoritairement d’un tissu équilibré. Enfin un
dernier cas a été réalisé avec le tissu G0986 (architecture sergé) et un empilement quasi isotrope
[+45, —45, 90, 0]3s pour tester la faisabilité de 'instrumentation dans un cadre plus général.
Une partie des pieces a été réalisée avec des outillages en aluminium et composite afin de mesurer

I'influence de l'outillage sur la qualité de la piece finale.
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3.8. Définitions des géométries de référence

3.3.2 Piece avec saut d’épaisseur

- Géométrie

La géométrie avec saut d’épaisseur (figure 3.6) est une singularité couramment rencontrée sur
des pieces complexes. Elle est constituée d’une zone de faible épaisseur et d’une zone renforcée
avec une épaisseur et un nombre de pli plus importants. Ainsi la zone renforcée peut étre utilisée
pour réaliser des jonctions entre différentes pieces par boulonnage. La zone intermédiaire entre la
faible et « forte » épaisseur permet d’arréter un certain nombre de plis, nécessaire pour effectuer
le saut d’épaisseur.

Le saut d’épaisseur conduit & une pente de 30°. Ce qui correspond a la pente maximale observée
au sein des préformes utilisées pour les pieces retenues par les industriels. Cette piece permet
donc d’étudier les éventuelles conséquences de cette singularité géométrique, en particulier sur
I’écoulement au passage de la zone d’arrét de plis. Cette piece avec saut d’épaisseur est réalisée

avec un outillage RTM aluminium.

Figure 3.6 — Vue 3D de la piece : plaque avec saut d’épaisseur 350 x 330 mm?

- Plan de drapage

Pour des questions de temps, cette piece a été réalisée avec le quasi UD 48580 et un empilement
unidirectionnel. Cela permet de réaliser la préforme en limitant le nombre de plis et de découpe.
Le tableau 3.4 présente le plan de drapage retenu pour la réalisation de cette piece. Elle est
constituée de 8 plis dans la zone de faible épaisseur et 26 plis dans la zone de « forte » épaisseur.
La stratégie d’arrét de pli a été établie a partir des recommandations de nos partenaires industriels.
Elle consiste a alterner ’arrét successif de 3 plis en décalant progressivement ’arrét dans la zone
de variation d’épaisseur avec un pli de continuité. Enfin deux plis viennent reprendre I'intégralité
de la préforme. Il s’agit 1a d’une stratégie d’arrét de plis tres simplifiée, qui ne prend pas en
compte des criteres visant a optimiser le comportement mécanique de la structure, en particulier

des criteres de conception visant a minimiser les sources de délaminage.
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Zone Ep. 14 mm | Zone mixte | Zone Ep. 4 mm
N° pli
1 48580 0
2 48580 0 43 mm
3 48580 0 +3 mm
4 48580 0 43 mm
) 48580 0
6 48580 0 +6 mm
7 48580 0 46 mm
8 48580 0 +6 mm
9 48580 0
10 48580 0 +9 mm
11 48580 0 +9 mm
12 48580 0 +9 mm
13 48580 0
14 48580 0
15 48580 0 +12 mm
16 48580 0 +12 mm
17 48580 0 +12 mm
18 48580 0
19 48580 0 415 mm
20 48580 0 415 mm
21 48580 0 +15 mm
22 48580 0
23 48580 0 +18 mm
24 48580 0 418 mm
25 48580 0 418 mm
26 48580 0

Tableau 3.4 — Plan de drapage piece avec variation d’épaisseur
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3.4 Outillages RTM modulaires

3.4.1 Outillage aluminium

Des outillages spécifiques ont été réalisés pour fabriquer les pieces de ce projet. Ils intégrent
toutes les fonctions nécessaires a la fabrication de pieces composites telles que les systemes de
distribution de résine, d’insertion de capteur et d’étanchéité. Ces outillages ont été développés a
partir d’un outillage de référence utilisé par la société Hexcel.

Un premier outillage « référence » a été réalisé a I'identique pour effectuer les essais de validation
de I’équipement. Il s’agit d’un moule permettant d’élaborer des panneaux de dimensions 430x430
mm?, par injection périphérique, 'injection se faisant sur le bord de la piece et 1’évent étant

central.

Figure 3.7 — Outillage RTM en aluminium : (a) Schéma de 'outillage ; (b) Outillage

réalisé
Le second outillage permet de réaliser les pieces du démonstrateur de dimensions 350x330 mm?,
par un systeme d’injection frontale (figure 3.7), sur I'un des flancs de la piece. L’outillage est
composé de deux supports en aluminium et d’un cadre en acier en plusieurs parties. Ainsi en
changeant de cadre, il est possible de réaliser des panneaux avec des épaisseurs de 2, 4 et 10 mm,
tout en conservant la majorité des pieces constituants I'outillage. La piece avec saut d’épaisseur
est quant a elle réalisée en positionnant un insert métallique dans le cadre du moule (figure 3.8).
L’avantage de cet outillage modulaire réside dans les géométries de ses éléments qui sont de
formes simples et donc relativement faciles a réaliser. En effet, la simplicité des éléments était
un point du cahier des charges de cet outillage, afin que celui-ci soit réalisable dans la durée du
projet par le laboratoire LaMi (IFMA), partenaire du projet LCM Smart. La contre partie de
cette simplicité est la mise en ceuvre de cet outillage qui requiert de la précision, afin d’assurer les

tolérances géométriques de la piece, en particulier 'ajustement et le montage du cadre métallique.
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<

o

o

Figure 3.8 — Vue 3D du cadre et de I'insert : plaque avec saut d’épaisseur

3.4.2 Outillage composite

Un proptotype d’outillage composite a été développé afin, d’une part de tester la faisabilité d’un
outillage RTM en composite, et d’autre part d’étudier I'influence du moule sur les caractéristiques
physiques des pieces élaborées. Ainsi pour faire une comparaison avec des pieces élaborées avec
I'outillage en aluminium, nous avons conservé les mémes géométries et dimensions d’outillage.
L’ensemble des éléments du moule a donc été réalisé a partir de blocs HexTooL fournis par
Hexcel, sur le méme principe que l'outillage précédent (figure 3.9). Seul le cadre métallique a été
conservé, pour éviter d’éventuels problemes de fabrication, du fait de la faible épaisseur de cette

piece.

(a) (b)
Figure 3.9 — Outillage RTM en composite : (a) Schéma; (b) Outillage réalisé

3.4.3 Insertion des capteurs

L’insertion des capteurs est une partie importante du pilote développé dans le cadre de ce

projet. En effet 'un des objectifs principaux est de valider des solutions permettant I’insertion
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de capteurs dans le moule, afin d’acquérir des informations sur les phénomenes qui ont lieu lors
du procédé d’injection. Les capteurs développés dans ce projet sont des capteurs a fibre optique
qui ont sont réalisés sur des fibres optiques d’'un diametre de 250 pm, comparable au diametre
d’un cheveu.

Nous avons donc développé dans ce projet des solutions permettant d’une part 'insertion des
capteurs « InSitu » dans la préforme pour mesurer les évolutions de parametres physiques au

coeur de la piece, et d’autre part des solutions d’instrumentation en surface d’outillage.

- Insertion dans la préforme

L’une des difficultés de I'instrumentation du procédé RTM est I'insertion des capteurs a
Iintérieur du moule. A I'inverse des procédés d’infusion, la présence de parois rigides impose de
mettre en oeuvre des solutions technologiques permettant d’insérer les capteurs dans le moule,
tout en garantissant les spécifications du capteur et du procédé. De plus, les solutions d’insertion
de capteur doivent étre suffisamment robustes pour étre applicables en milieu industrielles.

Par conséquent, le systeme d’insertion doit remplir les trois fonctions suivantes :

— Insérer un ou plusieurs capteurs dans le moule

— Positionner le capteur a l'intérieur du moule

— Garantir I’étanchéité du moule
La veille technologique réalisée sur les systemes d’insertion de capteur étanches a permis de
sélectionner un systeme basé sur le principe du presse étoupe. Il s’agit d’un systéeme qui permet de
se fixer a une paroie et de réaliser ’étanchéité par compression d’un joint conique (figure 3.10). On
a donc retenu le systéme commercialisé par Spectite qui permet de réaliser ces fonctions sur des
éléments de faible dimension. Néanmoins ce systéme nécessite quelques précautions d’utilisation
car il n’a pas été développé pour des éléments fragiles comme la fibre optique. Ainsi ce systeme
a été adapté de sorte a réaliser I’étanchéité et la protection de la fibre. Les capteurs sont donc
préalablement insérés dans des gaines en téflon pour les protéger mécaniquement. L’étanchéité
est ensuite réalisée par déformation de la gaine téflon sur la fibre optique. Ainsi on limite les

risques de détérioration du capteur.

- Insertion en surface de moule

Une solution d’instrumentation en surface de moule a été testée. L’avantage de ce type
d’instrumentation est d’intégrer I’ensemble des capteurs a l'outillage. Ainsi cette instrumentation
est plus propice a étre utilisée en milieu industriel, et de plus elle n’induit aucune intrusivité
des capteurs dans la piece. L’objectif du pilote est de tester ce concept d’instrumentation, et
d’étudier la réponse des capteurs en comparaison avec les mesures réalisées dans la préforme, afin
de conclure sur le type de parametres procédé accessible. La figure 3.11 décrit I'instrumentation
intégrée au moule composite. Elle est composée d’une fibre optique avec 3 capteurs inscrits sur la

fibre et de 3 thermocouples. Ces capteurs sont placés le long d’une gorge a fond semi sphérique
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(a) (b)

Figure 3.10 — Solution d’insertion de capteur dans la préforme : (a) Schéma; (b) Systeéme utilisé

de 2 mm de profondeur, a fleur de la surface fonctionnelle. Cette gorge est ensuite rebouchée a
I’aide d’une résine chargée en fibre de carbone qui a des propriétés proche de celles de I'outillage.
Nous reviendrons plus en détails sur la description et ’exploitation de cette instrumentation

dans le chapitre 9.
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— —s Thermocouples
OFS

(b)

Figure 3.11 — Solution d’insertion de capteur dans 'outillage : (a) Schéma de principe; (b)

Outillage instrumenté.
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3.5 Les matériaux

3.5.1 Résine RTM6

La résine RTTM6 commercialisée par Hexcel a été utilisée pour la réalisation de I’ensemble
des pieces du démonstrateur de laboratoire. C’est une résine thermodurcissable couramment
employée pour la fabrication de piece composite de hautes performances, particulierement dans
le secteur aéronautique. En effet c¢’est une résine qui a de bonnes caractéristiques mécaniques
avec une Ty de I'ordre de 180°C (a ’état cuit). Les propriétés de cette résine sont présentées a

I'état caoutchoutique et vitreux respectivement dans les tableaux 3.5 et 3.6 [117, 160, 244].

Caractéristiques Symboles Unités Valeurs
Module de Young Er GPa 2,89
Coefficient de poisson v - 0,3
Module de cisaillement G GPa 1,1
Module de compression hydrostatique K GPa 2,4
Densité pr kg/m? 1140
Chaleur spécifique Cp, J/kg. K 1238
Conductivité thermique ky W/m.K 0,22
Coefficient d’expansion thermique Qy 1076/K 55
Coefficient de retrait chimique % % 1,8

Tableau 3.5 — Propriétés RTM6 a I’état vitreux

Caractéristiques Symboles Unités Valeurs
Module de Young Er GPa 0,07
Coefficient de poisson v - 0,50
Module de cisaillement G GPa 0,02
Module de compression hydrostatique K GPa 15,2
Densité pr kg/m? 1110
Chaleur spécifique Cp, J/kg.K 1238
Conductivité thermique k. W/m.K 0,22
Coefficient d’expansion thermique o 1076/K 135
Coefficient de retrait chimique % % 1,8

Tableau 3.6 — Propriétés RTM6 a 1’état caoutchoutique

3.5.2 Les renforts

Les renforts ont été sélectionnés a partir des matériaux utilisés par les partenaires industriels
de ce projet. Il s’agit de renforts tissés a base de fibre de carbone commercialisés par Hexcel. Le

matériau référencé 48580 est un UD tissé composé de 97% des fibres en carbone dans le sens
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chaine, et 3% des fibres en verre dans le sens de la trame, avec une architecture tafettas et un
grammage de 580g/mm?. Le 48400 est quant & lui un tissu équilibré en fibre de carbone, avec
une architecture tafettas et un grammage de 400g/mm?. L’ensemble des renforts est poudré, ce
qui permet de réaliser les opérations de pré-formage avant la phase d’injection. Les principales
propriétés mécaniques et physiques des fibres de carbone sont synthétisées dans les tableaux 3.7
et 3.8.

Caractéristiques Symboles  Unités  Valeurs
Rigidité longitudinale Ey GPa 240
Rigidité transverse E; GPa 20
Coefficient de poisson v - 0,2
Module de cisaillement G GPa 83,33
Densité Py kg/m? 1770
Conductivité thermique A W/m.K 17
Coefficient d’expansion thermique longitudinal %) 107%/K -0,1
Coefficient d’expansion thermique transverse oy 107%/K 10

Tableau 3.7 — Propriétés des fibres de renfort 48580

Caractéristiques Symboles Unités Valeurs
Rigidité longitudinale Ey GPa 230
Rigidité transverse E, GPa 20
Coefficient de poisson v - 0,2
Module de cisaillement G GPa 83,33
Densité Py kg/m? 1800
Conductivité thermique A W/m.K 9
Coefficient d’expansion thermique longitudinal Qy 107%/K -0,38
Coefficient d’expansion thermique transverse Qy 107%/K 10

Tableau 3.8 — Propriétés des fibres de renfort 48400

Les propriétés mécaniques et thermiques des plis ont été obtenues par I'intermédiaire des modeles
micro mécaniques, couramment utilisés pour la modélisation des plis unidirectionnels (cf. Annexe
C). Un coefficient d’atténuation 7y a été utilisé pour tenir compte de 'ondulation des fibres de
carbone induite par ’architecture du tissu. Les propriétés des plis a I’état « vitreux » ont été
ajustées a partir d’essais de caractérisation effectués sur le stratifié. L’ensemble des caractéristiques

est présenté en Annexe D.
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3.5.3 HexTool

Comme nous ’avons vu, 'un des objectifs des fabriquants de matériaux composites est
de réduire les cotits de production des structures. Dans le cadre des procédés LCM l'outillage
représente un investissement non négligeable. Cet investissement est d’autant plus conséquent
que les dimensions des pieces sont grandes et que les tolérances dimensionnelles sont tres faibles.
Une des voies possible pour opérer cette réduction de cotlt est I'utilisation de nouveaux matériaux
composites pour outillage qui ont des propriétés proches des pieces réalisées.

La Société Hexcel a développé un pré-imprégné haute température nommé HexTool pour la
fabrication d’outillage en matériaux composite. Il est constitué d’une matrice Bismaléimide (BMI),
et de renforts en fibre de carbone. Ce matériau apparait comme une solution trés prometteuse pour
ce type d’application. Il permet de concevoir des outillages avec une bonne stabilité dimensionnelle
car il a un coefficient de dilatation thermique dans le plan proche de celui des pieces élaborées
(cf. figure 3.9). De plus ses bonnes performances mécaniques a volume identique et ses conditions
de mise en ceuvre permettent de réaliser des outillages de grandes dimensions directement a la
forme de la piece. Ce qui permet des gains de matiere premiere de poids et aussi de cout de
production de l'outillage. Ce matériau a été retenu pour la fabrication d’une partie des outillages
de ce projet. L’objectif pour nous est de tester dans quelle condition il est possible de mettre en
oeuvre ce nouveau matériau pour la réalisation d’outillage, notamment ici a travers une étude

comparative avec des outillages métalliques.

Les constituants du matériau

- Matrice bismaléimide (BMI)

L’HexTool est commercialisé sous deux versions, l'une (M86) avec une résine époxy et
lautre (M61) avec une résine Bismaléimide. Dans notre étude, nous avons utilisé le matériau
HexTool dans sa version M61, c’est a dire avec une matrice Bismaléimide qui est un polymere
thermodurcissable. Ce type de matrice a des propriétés comparables a celles des matrices époxy
mais peut travailler a des températures plus élevée. En effet les matrices thermodurcissables type
époxy ne permettent pas d’atteindre des températures de service de plus de 180°C. Or certains
cycles de cuisson peuvent atteindre cette température. Le matériau HexTool dans la version
M61 permet de réaliser des cycles thermiques avec des températures maximale de ’ordre de
200°C, ce qui convient donc a la majorité des applications aéronautiques nécessitant de hautes

performances mécaniques et thermiques.

- Fibre de carbone

Les renforts employés se présentent sous la forme de lamelles de fibre de carbone découpés a

une longueur de 3 cm disposés aléatoirement dans le plan (figure 3.12). Cette disposition permet
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d’obtenir des propriétés quasi-isotropes.

Figure 3.12 — Fibre de renfort utilisées pour le matériaux HexTool

Propriétés et format de I’'HexTool M61

Le matériau se présente sous la forme d’un pré imprégné quasi isotrope d’une épaisseur
nominale de 1,25 mm. On peut atteindre des taux volumiques de fibre de l'ordre de 60%, ce qui
lui confere de tres bonne caractéristiques mécaniques (tableau 3.9).

De plus, les fibres de carbone qui constituent ce matériau lui conferent un tres faible coefficient
de dilatation thermique, trés proche de celui d’un Invar (2,3 1075/K). On obtient ainsi des
volumique faible. Néanmoins les propriétés thermiques dans ’épaisseur du pli ou de la piece sont
plus contraignantes pour des applications d’outillages RTM, car ce matériau a un tres faible
coefficient de conductivité thermique dans cette direction ainsi qu’un tres grand coeflicient de
dilatation thermique. Il est donc primordial de prendre en compte cette anisotropie du matériau
lors de la conception d’un outillage afin d’exploiter au mieux les propriétés de ce matériau en

particulier pour garantir et optimiser la mise en température des outillages.
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Caractéristiques Symboles Unités Valeurs
Température de gélification (& I’état cuit) T, C 275
Température Max de service Ty C 218
Conductivité thermique dans le plan key = ke, W/m.K 4,75
Conductivité thermique hors plan ke, W/m.K 0,4
Coefficient de dilatation thermique dans le plan o, = oy, 1079 /K 4,6
Coefficient de dilatation thermique hors plan Q 107%/K 44.6
Rigidité dans le plan E,=E, GPa 32
Rigidité hors plan E, GPa 12,1
Module de cisaillement Gy GPa 14,4
Coefficient de Poisson Uy — 0,3

Tableau 3.9 — Propriétés thermiques et mécaniques de 'HexTool M61 a I’état « cuit »

Les applications « outillage »

Ce matériau est principalement employé pour la fabrication d’outillage utilisé dans le cadre
de la fabrication de pieces composites par les procédé par voie « seche ». Il permet notamment
de réaliser des moules de grandes dimensions avec des faibles coefficients de dilatation thermique
(figure 3.13).

La réalisation d’un moule s’opere en quatre étapes :

— Pempilement des plis pré imprégnés a la dimension désirée ;

— la cuisson en autoclave sous bache a vide;

— l'usinage des formes du moule;

le polissage a la main pour lui donner un état de surface optimal.

Cette mise en ceuvre du matériau permet de limiter la quantité de matiere utilisée, car on
drape directement la surface fonctionnelle du moule a la géométrie de la piece désirée avec
une sur-épaisseur d’usinage. La qualité de surface obtenue apres moulage, nécessite donc un
usinage, d’une part pour atteindre la géométrie désirée et un bon état de surface. L’état de
surface peut étre obtenu par une étape de poncage manuel ou par une étape d’usinage. Cette
derniere possibilité a été étudiée dans le cadre de ce projet par le laboratoire LaMi (IFMA). II a
été montré qu’il était possible d’atteindre des rugosités de surface proche des cahiers des charges
d’un outillage métallique (Ra=0,4). Un autre avantage de ces moules est la possibilité de les
réparer. C’est a dire qu’il est possible de reboucher localement le moule, suite par exemple & une
usure du moule. Cela contribue donc a augmenter la durée de vie de I'outillage. L’évolution des
propriétés de 'outillage fera I'objet d’une étude sur les démonstrateurs industriels.

Malgre ces nombreux avantages, il existe actuellement tres peu de moules en HexTool car le

développement de ce type d’outillage n’en est qu’a son début. Les applications de ce matériau sont
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d’ores et déja tres prometteuses car on peut réaliser des moules tres légers avec une rigidité élevé,
et avec des dilatations thermiques faibles dans le plan. Ce qui peut représenter des avantages

conséquents par rapport aux matériaux métalliques.

Figure 3.13 — Exemple d’outillage HexTool pour la fabrication d’une porte d’avion
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Chapitre 4. Développement des capteurs a fibre optique de cette étude

4.1 Introduction

Comme nous ’avons vu précédemment, I’élaboration d’un matériau composite met en jeu
des phénomenes mécaniques, thermiques et chimiques. Il est donc tres difficile de modéliser ces
phénomenes, d’autant plus qu’ils ont lieu simultanément.

Les capteurs a fibre optique ont été largement développés ces derniéres années, et permettent
aujourd’hui de mesurer de nombreux parametres physiques tels que la température, la déformation,
la pression, le degré de cuisson, I’humidité etc. On peut accéder a ces grandeurs physiques soit
en exploitant directement l'intensité lumineuse réfléchie en bout de fibre, soit en modifiant
localement les caractéristiques de la fibre optique de sorte a la rendre sensible & un ou plusieurs
parametres. Les OFS apparaissent comme la technologie la plus prometteuse pour le suivi des
performances mécaniques des structures aéronautiques et des procédés.

En effet 'instrumentation par OFS des procédés permet non seulement d’acquérir des parametres
clefs lors de I’élaboration, mais peuvent aussi permettre le suivi des caractéristiques mécaniques
de la structure tout au long du cycle de vie de la piece. Ces informations contribuent a fiabiliser le
procédé d’élaboration de la conception de la piece jusqu’a sa mise en service. En plus de réduire
les couts de conception et réalisation de la piece, on peut imaginer dans le futur réduire les
colits d’inspection et de maintenance en ayant un suivi en temps réel de la santé matiere d’une
structure. La figure 4.1 présente un concept d’avion équipé de « Smart structure » a des points

stratégiques.

Figure 4.1 — Concept d’un avion équipé d’un systeme de capteur intelligent a des endroits

stratégiques
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Néanmoins il reste encore de nombreux points & améliorer tels que l'insertion de la fibre optique
dans les structures aéronautiques, et la robustesse et la fiabilité du capteur. Dans cette étude,
nous nous limitons au développement de deux grandes familles de capteurs a fibre optique, les
capteurs & modulation d’intensité (exploitation en bout de fibre sur le principe de Fresnel), et a
modulation de longueur d’onde (Fiber Bragg Grating). Ces deux types de capteurs permettent a
eux seuls d’acquérir I'essentiel des parametres clefs nécessaires au suivi des procédés d’élaboration.
Le challenge étant d’exploiter la réponse de ces capteurs optiques a ’aide de modeles permettant

d’obtenir des informations sur la qualité de la piece en cours d’élaboration.

4.2 Les capteurs a fibre optique

4.2.1 Description d’un OFS

Ferdinand [71] définit un capteur a fibre optique comme étant un dispositif comprenant au
moins une fibre optique et permettant de recueillir des informations représentatives de grandeurs
observées par I'intermédiaire d’ondes lumineuses circulant dans la ou les fibres.

Les capteurs a fibre optique sont réalisés en rendant sensible une partie de la fibre optique au
milieu ambiant. La fibre optique joue donc a la fois le role du guide d’onde et de transducteur.
On distingue plusieurs types de capteurs a fibres optiques selon la grandeur optique modifiée.
Dans cette étude nous nous limiterons a 1'utilisation de deux types de capteurs a fibres optiques
dits & modulation d’intensité et de longueur d’onde.

Le principe des OFS a modulation d’intensité consiste a mesurer une variation d’intensité
lumineuse, qui peut étre générée par des micros courbures ou par une réflection en bout de
fibre optique sur le principe de Fresnel. Le principe des OFS a modulation de longueur d’onde
consistent a mesurer I’évolution du spectre lumineux qui traverse la fibre optique. On peut rendre
la fibre optique sensible localement & une longueur d’onde particuliere en y inscrivant un réseau

de Bragg. Ces deux types d’OFS seront présentés en détail dans la section suivante.

4.2.2 La fibre optique

Une fibre optique est constituée de deux parties qui sont le coeur et la gaine (figure 4.2).
Tous les deux sont en silice, la seule différence réside dans le fait que le coeur est dopé en
Germanium, afin d’accroitre son indice de réfraction, c’est a dire sa capacité a dévier la lumiere. 11
est donc primordiale pour la fibre d’avoir un indice de réfraction du coeur plus grand que l'indice
de la gaine, afin d’assurer la propagation de 'onde a travers une réflexion totale a 'interface

coeur/gaine.
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Figure 4.2 — Représentation d’une fibre optique monomode (en haut), multi-

propagation gaine optique

mode (en bas)

On trouve deux catégories de fibre optique, les fibres monomode et multimode. Le diametre du
coeur d’une fibre monomode est d’environ 9 pm, alors que le diametre pour une fibre multimode
est d’environ 50 um. Le diametre extérieur des fibres varie entre 80 et 250 pm, ce qui garantit une
faible intrusivité. La fibre optique possede de trés bonnes caractéristiques élastiques et permet
des déformations de l'ordre de 5%. Le revétement des fibres les protégent des micro cassures
et de I’humidité. Néanmoins il est souvent préférable d’utiliser la fibre sans revétement afin
d’améliorer le transfert de charge entre la fibre optique et le milieu ou elle est insérée. Ce qui a
pour conséquence de la rendre tres fragile. Le tableau 4.1 synthétise les principales caractéristiques

des fibres optiques.

Coefficients Indice Module Coefficient  Coefficient Coefficient
de Pockels  de réfraction d’Young de Poisson dilat. therm. thermo-opt.
Py Pp n E(GPa) v a(1075/°C)  £(1076/°C)
0,113 0,252 1,458 70 0,17 0,55 7,3

Tableau 4.1 — Les principales caractéristiques des fibres optiques en silice.

Les coefficients de Pockels seront utilisés a partir de la section 4.3.

4.2.3 Les OFS comme un outil de conception et validation

Les OFS peuvent étre tres utiles, car ils permettent d’acquérir beaucoup d’informations et
donc de connaissances sur le procédé d’élaboration, voir sur le comportement de la structure.
En effet ils peuvent permettre de mesurer de nombreuses grandeurs physiques dont notamment
la température, la progression du front de fluide, le retrait chimique de la résine, la dilatation,
le retrait thermique du matériau, ainsi que le degré de réticulation du matériau (figure 4.3).
L’ensemble de ces parametres permet ainsi d’accéder a 1’état du matériau en cours d’élaboration

et en temps réel.
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Figure 4.3 — Potentiel des OFS pour le suivi des parametres procédés

En phase de développement du procédé d’élaboration, ’acquisition d’informations sur le procédé
permet de définir les parametres procédés garantissant la qualité de la piece finale. Il est alors
possible d’étudier I'influence de parametres procédés tels que la température sur le niveau de
contrainte résiduelle dans la piece. Lors du remplissage il est possible d’optimiser les séquences
de remplissage, en plagant des capteurs a des endroits susceptibles d’étre le lieu d’apparition
d’une zone seche. Ainsi on peut, par ’établissement de regle de remplissage, assurer un débit et
une pression permettant d’imprégner la zone de singularité. De plus la connaissance de ’état de
réticulation de la résine est un élément important, aussi bien pour la phase de remplissage que
pour la phase de cuisson. Cela permet de connaitre ’état de réticulation de la résine et donc
d’optimiser la fenétre de processabilité de la résine, ainsi que la durée du cycle de cuisson.

Une fois ces capteurs intégrés a la structure, ils continuent & délivrer leurs informations. Ainsi on
peut les interroger afin de connaitre le comportement mécanique de la structure, ou éventuellement
de détecter un défaut qui pourrait survenir lors de 'utilisation de la structure.

La capitalisation de ces données constitue une base importante permettant de mieux connaitre les
mécanismes physiques qui ont lieu au cours de procédé, et de développer des outils numériques.
L’ensemble de ces outils permet, a terme, de faciliter et d’optimiser la démarche de conception et
de développement d’une structure complexe, et ainsi contribue a diminuer le cout de conception

et de fabrication d’une nouvelle structure.
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4.2.4 Définition des spécifications recherchées

Dans notre étude, nous nous intéressons a l'utilisation des OFS pour le controle des procédés
d’élaboration, en vue d’un suivi « In Situ » des parametres physiques de la piece en cours
d’élaboration. Le tableau 4.2 liste les principaux parametres procédés qui sont pertinents au vu

des partenaires de ces projets.

Parametres Priorité Objectifs
1 Haute
2 Faible
Front d’injection Détecter localement la présence de résine
1 Min 3 points
2 Fréquence 1s
Température 1 Précision 1°C
2 Fréquence 1s
Déformation 1 Précision 50ue
2 Fréquence 1s
Degré de cuisson 1 Précision 0,1
2 Fréquence 1s

Tableau 4.2 — Spécifications des OFS de notre étude

L’ensemble des parametres a été déterminé par rapport aux grandeurs physiques qui caractérisent
le procédé et des temps caractéristiques propres au procédé (dynamique de I’écoulement et de la
cuisson).

Bien entendu, a ces spécifications s’ajoutent les problématiques d’insertion des capteurs. C’est a
dire que les capteurs ne doivent pas perturber I'alignement des fibres de renfort, ou créer des
zones riches en résine. Ainsi l'intrusivité doit étre minimale afin de capter les phénomenes qui

ont lieu lors de I’élaboration sans les perturber.
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4.3 Description des capteurs de cette étude

4.3.1 Mesures en bout de fibre optique

Ce capteur développé initialement au sein du laboratoire MPE par Vacher [255] permet
de mesurer 'indice de réfraction du milieu ambiant au bout d’une fibre optique. L’indice de
réfraction est obtenu a travers le principe de Fresnel appliqué en bout de fibre optique et la
conversion du signal optique en signal électrique. La valeur absolue de l'indice de réfraction
n’est pas tres utile en soi pour nous. Néanmoins I’exploitation de I’évolution de cette grandeur
physique peut permettre dans le cadre des procédés d’élaboration de relier la variation d’indice
de réfraction du milieu 7, a la détection de présence de résine pour la phase de remplissage,
voire a la variation du degré de réticulation de la piece a travers la variation de densité du milieu
p(T, o) pour la phase de cuisson (figure 4.4). Il est donc possible d’accéder a des parametres

procédés clefs au prix d’une bonne exploitation des signaux optiques.

Figure 4.4 — Exploitation des grandeurs physiques d’un capteur en bout de fibre

4.3.1.1 Dispositif expérimental

L’objectif de ce montage est d’interroger ’'OFS en bout de fibre, en injectant un faisceau de
lumiére & travers la fibre optique et en mesurant 'intensité réfléchie en bout de fibre. Le montage
integre une détection synchrone permettant d’amplifier le signal réfléchi.

Le dispositif (figure 4.5) a été développé par Vacher [255]. Il comprend une diode laser, un
coupleur, et un systeme de détection de signal optique (photodiode). Le faisceau lumineux est
envoyé par 'intermédiaire d’une diode laser modulable en fréquence a 'entrée d’un coupleur 2x2.
La diode laser est commercialisée par Power Technology Inc. sous la référence PPMT15/559.
Elle émet a une longueur d’onde de 660 nm avec une régulation en température. Un signal TTL
permet de moduler l'intensité de la diode, afin d’amplifier par la suite simplement la partie
du signal contenant I'information recherchée. Le signal réfléchi I,. est ensuite récupéré par une

photodiode et traité par un systeme d’amplification.

Coupleur 1x3

Diode

laser Coupleur 2x2

@ L 3-capteurs

Figure 4.5 — Schéma de principe d’un capteur en bout de fibre

Photo
diode

81



Chapitre 4. Développement des capteurs a fibre optique de cette étude

Pour répondre aux exigences du projet, en particulier en terme de détection de résine, nous avons
augmenté le nombre de voies de mesure, afin de permettre de faire de la détection de résine a
trois points différents de la piece. Pour ce faire un coupleur 1x3 a été ajouté en sortie de montage
(figure 4.5). Ainsi au passage de la résine, on a théoriquement une diminution du signal de 1/3,
en négligeant les pertes engendrées par I'ajout du coupleur.

Ce méme principe avait déja été testé par le laboratoire pour caractériser les temps de passage
d’un fluide a travers une préforme Drapier et al. [59]. Les résultats en terme de détection de
fluide s’étaient montrés concluants, ¢’est pourquoi nous avons remis en oeuvre ce principe pour

notre étude. La figure 4.6 présente le montage utilisée.

Fibre optique

« i

TELEVEELE TR T

Conditionneur
e rn

: _

Figure 4.6 — Montage utilisée pour la détection et le suivi de réticulation de la résine

4.3.1.2 Mesure de I’indice de réfraction

Ce capteur repose donc sur la mesure de la variation d’intensité lumineuse au bout d’une
fibre optique. Il est possible de relier la variation d’intensité lumineuse en bout de fibre I,. a la
variation du coefficient de réflexion de Fresnel Rp,., qui est proportionnel a la différence d’indice
de réfraction entre le cceur de la fibre ny et le milieu ambiant de la fibre nj,. Le schéma 4.7 illustre

le principe de la mesure en bout de fibre optique.
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2
=1
Rp =11
Signal / ”f +17,
d'entré fg
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Signal réfléchi /, = R [,

Figure 4.7 — Réflexion en bout de fibre optique
Ainsi I'intensité lumineuse I, mesurée peut étre relié au coefficient de réflexion Rp, par la relation

suivante :

I,=ARp, I+ B (41)

avec Iy l'intensité lumineuse émisse dans la fibre optique par la diode laser et le coefficient de

réflexion de Fresnel Ry, qui s’exprime sous la forme suivante :

2
ng—mnp

Rpy = (4.2)

nf+np
Le coefficient A est une constante qui comprend les coefficients liés a la sensibilité de la photodiode,
Patténuation du signal transmis dans le montage (coupleurs, micro courbures, et connexions des
fibres). Le coefficient B est une constante qui est assimilée aux bruits du signal.

Si 'on s’intéresse a la valeur absolue de l'indice de réfraction du milieu il faut donc déterminer
précisément A et B. Vacher [255] calibre le capteur avec l'intensité lumineuse réfléchie par des
liquides ayant différents indice de réfraction connus. L’inconvénient de cette calibration est qu’il
est nécessaire de recalibrer le capteur avant chaque manipulation, ce qui restreint son utilisation
en milieu industriel.

Chang-Bong et Chin [39] mesurent directement l'indice de réfraction du milieu ambiant, en
effectuant une mesure comparative avec l'indice de réfraction d’un liquide de référence mesurée
avec la seconde branche du coupleur (figure 4.5). Ainsi ils effectuent une mesure relative par
rapport a l'indice de ce liquide. Cela leur permet d’effectuer une mesure de I'indice de réfraction
avec une résolution de 2.5 107°.

Malgre I’existence de ces techniques de calibration, elles s’averent difficile a mettre en oeuvre
surtout en vue d’intégration des capteurs en milieu industriel. C’est pourquoi dans notre étude
nous nous limiterons & I’exploitation de I’évolution de 'indice de réfraction du milieu et non de

sa valeur absolue.

83



Chapitre 4. Développement des capteurs a fibre optique de cette étude

4.3.1.3 Application a la détection de résine

Les évolutions d’indice de réfraction du milieu ambiant sont des informations intéressantes
car il est possible d’effectuer une analogie avec la détection de résine. En effet lors du remplissage
de la préforme, les poches d’air inter torons vont progressivement étre remplacées par de la
résine. Ainsi au passage de la résine on a une variation d’indice de réfraction. A savoir, avant le
passage de la résine, on mesure l'indice de l'air (n=1), alors qu’apres le passage de la résine on
mesure 'indice de réfraction de la résine (n=1,57). Cette variation importante d’indice permet
de distinguer tres nettement le temps de passage de la résine.

Lors de la these de Wang [261] nous avons comparé la réponse du capteur a fibre optique présenté
précédemment avec la réponse de deux thermocouples placés autour de 'OFS, lors d’un essai

d’infusion. La figure 4.8 présente la réponse de ces capteurs.
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Figure 4.8 — Détection de présence de résine [261]

On constate qu’au passage de la résine on a une chute nette de l'intensité réfléchie en bout de
fibre. La réponse des thermocouples montre une chute de température due a la différence de
température entre la résine et la préforme. En effet dans le cadre du procédé LRI la résine est
préchauffée a 80°C et la préforme a 120°C. Ainsi il est possible, lors de I'imprégnation de mesurer
une variation de température, dont le minima peut étre assimilé au front de résine. Dans cette
étude nous avons constaté que la réponse des thermocouples semblait anticiper le front réel de
la résine d’environ 30 secondes. Cela peut s’expliquer par la conductivité thermique élevée des
fibres de carbone qui composent la préforme.

Tuncol et al. [252] ont utilisé des thermocouples montés en surface de moule pour le suivi de front
de résine dans le cadre du procédé RTM. Ils ont mis en place un modele thermique qui montre que
dans le cas d’un outillage avec une conductivité élevée (aluminium ou acier), ’énergie thermique
apportée par la résine est rapidement dissipée par conduction dans le moule. Ce qui démontre la
limite a 'utilisation des thermocouples comme méthode pour le suivi de front d’injection avec
des outillages RTM.
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4.3. Description des capteurs de cette étude

La technique par OFS a quant a elle 'avantage d’étre indépendante du champ de température.
Celle-ci permet donc d’avoir une mesure tres précise du front d’injection. Néanmoins elle nécessite
autant de fibres optiques que de points de mesure. Ainsi cette technique peut devenir tres

rapidement difficile & mettre en place et a gérer.

4.3.1.4 Application a la mesure de degré de conversion

La mesure du degré de conversion est un parametre tres important pour la fabrication d’un
matériau composite, car elle permet de connaitre 1’état physique de la résine. Pour les industriels,
ce parametre leurs permet de gérer au mieux les fenétres de processabilité et les temps de cycle
de cuisson.

Le degré de conversion « représente le ratio entre le nombre de liaisons chimiques du mélange
monomere-réactif, et le nombre maximal de liaisons atteignables lors de la réticulation. Lors
de la cuisson d’une résine thermodurcissable, la masse moléculaire de la résine va augmenter,
entralnant la transformation de la résine de I’état liquide a 1’état caoutchoutique, puis a 1’état
vitreux. L’avancement de cette réaction s’accompagne d’une augmentation de la densité de la
résine. Cusano et al. [47] ont exploité le lien entre la densité d’un matériau et son indice de
réfraction pour suivre I’évolution du degré de conversion au cours du cycle de réticulation. En
effet, la loi de Lorenz-Lorentz permet de relier I'indice de réfraction ny au degré de conversion de

la résine « (figure 4.4).

2
ny —1 N
= 4.3
n% + 2 3Mey & ( )

avec N le nombre d’Avogadro, M la masse moléculaire de la chaine répétée du polymere, &g
la permittivité du vide, 8 la polarisabilité et p la densité du milieu. Cette relation donne la
possibilité de développer un capteur a fibre optique permettant de suivre I’évolution du degré de
conversion de la résine a partir de la mesure de l'indice de réfraction de la résine.
Théoriquement il n’est pas évident d’exploiter la relation de Lorentz-Lorenz, car lors du processus
de transformation de la résine, les caractéristiques physiques d’une résine thermodurcissable a
I’état liquide et de gel évoluent continuellement, du fait de la réaction de polymérisation. Ainsi
pour mesurer le degré de conversion par OFS il est nécessaire d’une part de calibrer le capteur,
et d’autre part d’avoir un systéme de mesure avec une tres bonne résolution. A titre d’exemple
lors de la réticulation de la résine, la variation d’indice de réfraction est de I'ordre de 0,01 & 0,05.
Il est donc nécessaire d’utiliser un montage d’amplification du signal réfléchi. Généralement pour
suivre cette variation d’indice, il est nécessaire d’utiliser des montages avec une résolution de
I'ordre de 1073 & 1074,

Plusieurs études [2, 7, 47, 255] ont montré que la calibration du capteur permet d’avoir une bonne
mesure de I’évolution du degré de conversion. Cusano et al. [47] utilisent une fibre optique pour
le suivi du degré de réticulation en temps réel. Ils effectuent des mesures de taux de réticulation
d’une résine par fibre optique, en appliquant des cycles de cuisson isothermes et les comparent a

des essais en DSC. Ils normalisent le signal réfléchi en bout de fibre entre 0 et 1, et affectent la
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valeur maximale du signal & un degré de conversion de 1. Ils trouvent une loi quasi linéaire entre
le degré de conversion et I'indice de réfraction de la résine. La comparaison de ces résultats avec
des caractérisations de la résine par des essais en DSC montre une bonne corrélation.

Vacher [255] calibre son capteur & partir de courbes d’évolution du degré de conversion, obtenues
par DSC pour différentes températures de cuisson. Il trouve comme Cusano une courbe quasi
linéaire entre le degré de conversion et U'intensité réfléchie en bout de fibre (figure 4.9(a)). Il
applique cette calibration pour le suivi du degré de conversion lors d’un essai de DSC pour
évaluer le capteur a fibre optique (figure 4.9(b)). Cette calibration lui permet d’évaluer le degré

final de conversion de la résine avec une erreur de moins de 3%.
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Figure 4.9 — Calibration du capteur de Fresnel pour la résine RTM6 [255] : (a) Courbe

de calibration entre le degré de conversion et le signal réfléchi; (b) Comparaison de

’évolution du degré de conversion obtenu par DSC (traits continus) et par OFS (points)
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Chapitre 4. Développement des capteurs a fibre optique de cette étude

4.3.2 Mesures distribuées par FBGs
4.3.2.1 Description d’un capteur Fiber Bragg Grating (FBG)

Les fibres a réseau de Bragg sont obtenues en créant une variation locale de l'indice de
réfraction de la fibre optique (figure 4.10). Celle-ci peut se faire sur le coeur ou sur la gaine de la

fibre. Néanmoins la variation est couramment réalisée sur le coeur de la fibre.
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Figure 4.10 — Schéma d’un capteur a réseau de Bragg (FBG)

Lorsque le faisceau lumineux émis par une source large bande est transmis dans un réseau de
Bragg, une seule longueur d’onde est réfléchie alors que toutes les autres sont transmisses a la
sortie du réseau (figure 4.10). Cette longueur d’onde réfléchie correspond & la longueur d’onde de

Bragg notée Ap. Elle s’exprime par 'intermédiaire de la relation de Bragg suivante :

)\B = 2neffA (4.4)

La longueur d’onde de Bragg est donc proportionnelle au pas du réseau A et a l'indice de
réfraction du mode fondamental n.f¢. Ces deux parametres étant sensibles a la température et a
la déformation, il est donc possible de les évaluer a partir de la la mesure de variation de longueur
de Bragg. Cependant I’évaluation de ces grandeurs n’est pas toujours triviale en particulier
lorsque les variations de température et de déformation ont lieu simultanément, et d’autant plus
lorsque le champ de déformation aux bornes du réseau est complexe (champ tridimensionnel).
Nous reviendrons dans la section suivante sur les techniques que nous avons mises en oeuvre
dans ce projet pour relever ces deux challenges.

Les principales caractéristiques physiques d’un réseau de Bragg sont la longueur d’onde de Bragg
(AB), la bande spectrale (AAg), la longueur du réseau (L) et la variation d’indice de réfraction
(An). Ce sont ces caractéristiques qui vont donner les propriétés du réseau. C’est a dire les
sensibilités thermique et mécanique, ainsi que la réponse spectrale du réseau. Ces propriétés sont

établies, lors de ’élaboration du réseau, a travers le profil d’indice , le pas (ou la longueur du
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réseau) et le temps d’exposition aux Ultra Violets (UV). Le profil d’indice (figure 4.11) correspond

a une distribution de l'indice de réfraction du coeur de la fibre suivant son axe tel que :

An(z) = Anpmoy + AN moa €os <2Xz> (4.5)
avec Anpqy la variation moyenne d’indice, Any,oq la modulation d’amplitude de I'indice et A la
période du réseau.
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Figure 4.11 — Profil d’indice de réfraction d’'un FBG

4.3.2.2 Fabrication des FBGs

La réalisation de la variation d’indice de réfraction du coeur est possible en exploitant la

photosensibilité des fibres optiques. A cet effet, avant de réaliser le profil d’indice de réfraction,
il est nécessaire d’augmenter le caractere photosensible de la fibre optique grace a une phase
d’hydrogénation la fibre optique (conditionnement sous hydrogene). L’exposition aux Ultra violet
(UV) de la fibre optique ainsi obtenue va avoir pour conséquence une variation de l'indice de
réfraction, conduisant une variation locale de d’indice de réfraction de la fibre de 'ordre de
51074,
Il existe plusieurs techniques pour inscrire les réseaux de Bragg, qui s’appuient sur la méthode
holographique qui consiste & faire interférer sur le cceur de la fibre deux rayons Ultra Violet
(figure 4.12). A lintersection des rayons on a une formation d’interférences qui produisent une
forte intensité d’UV, et par conséquent une variation de 'indice de réfraction localement. Les
techniques par masque de phase, miroir de Llyod, ou point par point sont différentes techniques
couramment employées pour la fabrication des réseaux de Bragg. Le temps nécessaire a 1’opération
est généralement de quelques minutes.

Dans le cadre de notre projet les réseaux ont été réalisés en collaboration avec le laboratoire
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Hubert Curien (La HC), afin de développer des capteurs spécifiques qui répondent aux besoins
du projet LCM Smart.

Polymer fibre coating

UV Beam UV Beam

. Fibre Claddin,
Fibre Core NS FBG period, A d

Figure 4.12 — Fabrication d’un FBG sur le principe d’insolation aux UVs

4.3.2.3 Réponses spectrales d’un FBG

Comme nous 'avons vu, la détermination des grandeurs physiques accessibles par les capteurs
OFS se fait a travers l'interprétation des spectres réfléchis du FBG. Cette interprétation est
capitale, en particulier pour le champs de déformation aux bornes du réseau. Elle est facile
lorsque le réseau est utilisé sans milieu environnant, comme on peut le retrouver dans le génie
civil pour le suivi et le controle des structures, mais néanmoins elle nécessite une étude plus
approfondie lorsque le réseau est inséré dans un matériau composite. Il est dans ce cas nécessaire
d’utiliser des modeles prenant en compte I’état de chargement du réseau. Nous allons revenir plus
en détails sur les différents états mécaniques qui peuvent étre pris en compte pour I'interprétation
des spectres issus des réseaux.

Pour décrire précisément la relation entre les grandeurs physiques & mesurer et la réponse spectrale
d’un réseau de Bragg il est nécessaire de définir un repere globale (1,2,3), I’axe 1 correspondant a
I'axe de la fibre optique (figure 4.13). On note o7° et £5° respectivement le champ de contrainte
et de déformation dans le stratifié, et o et € respectivement le champ de contrainte et de
déformation dans le capteur stockés selon la notation de Voigt (e1,23= déf. normales et 45 6=
déf. de cisaillement). AT et AT sont les variations de température du milieu ambiant que I'on

considere identique dans le stratifié et dans le capteur.

sSi=16

c¥i=16
I

AT

Figure 4.13 — Description des reperes liées a la fibre optique
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4.3. Description des capteurs de cette étude

Lorsqu’un réseau de Bragg est soumis a une variation de température ou de déformation, la
réponse spectrale du réseau va évoluer. En reprenant I’expression de la longueur d’onde de Bragg
(4.4), on peut la différencier en fonction de la température et de la déformation pour mettre en

évidence les sensibilités du capteur.

1 8neff 1 0A 1 6n€ff
Ag’ - on i AT 4.6
Ades  nepy Oe® >Tcst = (A or " nefp OT es=cst 0

Axg (1 0A
A\p
On obtient ainsi deux termes, I'un dépendant de la température et I'autre de la déformation qui

représentent respectivement les sensibilités en mécanique et température. Il est donc nécessaire

d’étudier ces deux termes pour caractériser la réponse du capteur.

T
Mg _ AN, AN

4.7
AB AB AB (47)

Sensibilité a la température

D’apres I'équation 4.6, on peut en déduire la sensibilité thermique d’un réseau de Bragg. En
effet une variation de température aux bornes du réseau engendre d’une part une dilatation
thermique du pas du réseau et d’autre part une variation de l'indice effectif de réfraction de
la fibre. L’expression de la variation de longueur d’onde de Bragg avec la température peut se
simplifier sous la forme suivante :

ANT

SCE = (ag + AT (4.8)
B

ou le coefficient de dilatation thermique noté o représente la dilatation thermique du réseau

gouverné par le comportement de la Silice et £ appelé coefficient thermo-optique représente la

, .9 , . N ’ 1 On
dépendance de l'indice de réfraction a la température (£ = Terr a‘aff ).

Des études [115, 193] ont montré que la longueur d’onde évolue quasi linéairement avec la
température dans la gamme de température 0-200°C. Par conséquent une variation de température
va avoir pour effet un déplacement de la longueur d’onde de Bragg proportionnelle aux parametres
de la fibre (o et £). On note généralement la sensibilité thermique K7 = ay +¢, elle est d’environ

6 107%/°C pour nos réseaux.

Sensibilité mécanique

Tout comme précédemment une déformation mécanique aux bornes du réseau va engendrer

une variation du pas du réseau et une variation de I'indice de réfraction effectif de la fibre (relation

4.6). On peut ainsi assimiler la déformation du pas du réseau a la déformation dans 'axe de la

fibre 7. Ainsi on peut ré-écrire la sensibilité a la déformation d’'un réseau de Bragg sous la forme
suivante :

AN

= e 4 (4.9)

Anesy
)\B 1 Neff
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avec €] la déformation dans I’axe de la fibre. Le coefficient 1ié a la variation des coefficients d’indice
de réfraction effectif est quant a lui plus complexe. En effet pour caractériser ces variations (An;;)
il est nécessaire d’introduire le tenseur photoélastique (P;;). Nelson et Lax [184] ont posé que les
variations A (%)l sont reliées aux déformations par I'intermédiaire du tenseur photoélastique.

Pour un milieu isotrope cette relation s’écrit sous la forme suivante :

>()
Teff )
A n21ff> [ P11 P12 P12 0 0 0 | [ E‘lg
1 2 P12 P11 P12 0 0 0 85
Al = s
nerr )y | _ | P12 Pz P 0 0 0 &5
A ( 21 > 0 O, 5(P11 — P12) 0 0 82
eff /4 0 0 0 0 0, 5(P11 — P12) 0 Eg
A <n21ff> 0 0 0 0 0 0,5(P11 — Pya) €5
€ 5 - - L
>(%)
L eff ) g J
(4.10)

avec P;; les coefficients de Pockels, donnés précédemment pour la silice dans le tableau 4.1.

La variation d’indice n.rs étant tres faible, on peut écrire la relation suivante d(n.fr) =

—1n3 d(| —— ). On peut donc réduire ’équation 4.10 sous la forme générale suivante :
2'%ff n

eff
Alness)i _ ™
neff v 2ffpij5j (411)
eff

La lumiere ayant une polarisation transverse par rapport a sa direction de propagation, seules
les variations d’indices perpendiculaires a son axe peuvent provoquer une variation de longueur
d’onde de Bragg [240]. Ainsi seules les déformations principales (£7,e5 et €3) engendrent des
évolutions d’indice de réfraction effectif.

Par conséquent, en prenant en compte les directions transverses a la fibre 2 et 3 on peut écrire

les variations de longueur d’onde de Bragg, en condition isotherme sous la forme suivante :

A(xe ne
T[f) — f — 2L (Piget + Priel + Proel) (4.12)
Al : ‘
g\BBS) — 6{ — nﬁfo (P128‘i + P12€§ + P11€§)
3

On constate que la réponse d’un réseau de Bragg a un champ de déformation complexe est en
réalité une variation de longueur d’onde de deux pics (Ap2 et Aps). En particulier une sollicitation
transverse sur les axes 2 et 3 de la fibre engendre un élargissement du pic voir une séparation
du pic. Néanmoins dans une majorité de cas la sensibilité mécanique d’un réseau de Bragg peut
étre réduite sous une forme plus simple. En particulier lorsque le réseau est sollicité uniquement

suivant 1'axe de la fibre. En effet lorsque le champ de déformation aux bornes du réseau se réduit
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a une sollicitation uniaxiale dans 'axe 1 de la fibre optique (€5 = €5 = —vye}), la sensibilité

mécanique peut s’écrire sous la forme suivante :

AN _
AB

(1— P)ed (4.13)
avec P, le coefficient photoélastique qui s’exprime sous la forme :

2
p _ et
‘2
Dans ce cas on observe qu’un seul pic, car les deux longueurs d’onde de Bragg Ao et Ap3 sont

(p12 — v(p11 + p12)) (4.14)

superposées. Cette relation n’est valable que pour une sollicitation uniaxiale. En pratique, elle est
valable dans la majorité des cas, néanmoins il existe des cas ou cette relation n’est pas validée en
particulier dans certaines applications propres aux matériaux composites.

Ainsi pour des cas de chargement plus complexes, il faut revenir & la définition de la sensibilité
mécanique donnée par la relation 4.12. La non prise en compte de cet effet peut conduire a des
erreurs importantes.

Dans la suite de cette theése, nous emploierons le terme d’hypothése Uni Axiale lorsque nous
utiliserons cette hypothese pour décorréler les variations de longueur d’onde de Bragg et les
déformations dans ’axe de la fibre optique. Nous emploierons 'intitulé modele inverse lorsque
I’on tiendra compte du champ transverse avec le modele de décorrélation présenté dans la suite

de ce chapitre.

Stabilité thermique d’un réseau

Nous avons vu que la fabrication d’un réseau de bragg nécessitait une augmentation de
la photosensibilité de la fibre optique, en la chargeant notamment en hydrogene. Ainsi avant
I’inscription la fibre est placée dans une étuve contenant de ’hydrogene a 150 bars pendant 10
jours. La diffusion de ’hydrogéne apres I'inscription d’un réseau peut engendrer une fluctuation
de l'indice de réfraction. La variation d’indice étant directement liée aux caractéristiques du
réseau, toute fluctuation de 'indice entraine une modification des caractéristiques du réseau. Ainsi
lorsque ’on utilise un réseau de Bragg on peut observer a température constante une évolution
de longueur d’onde de Bragg avec le temps. Cette diffusion est donc nuisible a la stabilité du
réseau. Kannan et al. [115] et Baker et al. [15] ont étudié 1'évolution de ces défauts avec le temps.
Ils observent une détérioration des défauts liés aux UV, conduisant & une chute de la réflectivité
et a une diminution de largeur du pic de Bragg. Ils constatent une chute de la variation d’indice
qui se stabilise au fur et & mesure du temps, & température donnée.

Ainsi pour stabiliser la réponse thermale d’'un réseau de Bragg ces auteurs préconisent un
vieillissement accéléré. Il permet d’accélérer le mécanisme de diffusion de I’hydrogene et ainsi de
réduire les dégradations du réseau. Pour ce faire Baker et al. [15] proposent dans leur étude de
placer le FBG dans une étuve et de lui appliquer une isotherme a une température de 270°C

pendant 24h, pour une mesure dans la gamme 20-180°C. Mandal et al. [162] observent qu’apres
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vieillissement la réflectivité et la longueur d’onde de Bragg du réseau chute légerement, mais

garantit une stabilité thermique.

Effet d’'un chargement transverse

Lorsqu’un FBG est inséré dans un matériau composite, l'interprétation du spectre réfléchi est
plus délicate. En effet la présence de déformations transverses va fortement perturber le spectre
réfléchi en particulier lors du refroidissement du matériau.

La relation 4.12 montre qu’en présence de déformations transverses, d’une part la sensibilité
est différente de celle du cadre de I'hypothése Uni Axiale, et d’autre part on a ’apparition
d’un second pic. Ce phénomene est connu sous le nom de biréfringence qui correspond a une
modification de la propagation de I'onde lumineuse dans la fibre, induite par la variation de
I'indice de réfraction de la fibre suivant les axes de propagation. La conséquence est la propagation

de la lumiére suivant deux axes, on parle généralement d’axe lent et rapide (figure 4.14).

compression

. - Axe lent .
Signal incident Signal sortant

élargi

D o

>

Axe rapide

Figure 4.14 — Hlustration du phénomene de biréfringence

La principale conséquence d’un chargement transverse sur le FBG est la séparation du pic de
réflexion en deux parties. Giaccari [81] montre par exemple l'effet d’une charge diamétralement
réparti sur la réponse du FBG. Il constate que ’écartement entre les deux pics est proportionnel

a la charge appliquée (figure 4.15).
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Figure 4.15 — Effet d’un chargement diametral sur la réponse d'un FBG [81]

Sous certaines hypotheses, & savoir les variations d’indice faibles et des longueurs d’onde de

référence proches, on peut exprimer 1’écart entre les deux pics et la différence des déformations
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transverses sous la forme suivante :

2

Meff s s
Ay — A3 = AB 5" (Pr2 — Pr1) (€5 — €3) (4.15)

Ce phénomene a pu étre établi et vérifié dans les travaux de Yiping et al. [277], qui ont étudié
I'influence de la biréfringence sur la réponse du réseau.

Le spectre réfléchi est donc tres riche en informations. Cependant lorsque le champ de déformation
est complexe, il est nécessaire de recourir a des hypotheses sur le champ de déformation aux
bornes du réseau et d’appliquer des modeles analytiques ou numériques, afin d’évaluer le champs

de déformation 3D autour du capteur.

Effet d’un gradient de déformation

Les spectres présentés dans les parties précédentes sont valides uniquement dans le cas
ou le champ de déformation est uniforme le long du réseau. Cela est valide notamment pour
des longueurs de réseau relativement faibles devant la longueur caractéristique du champ de
déformation.

Lorsque la déformation appliquée sur le réseau est non uniforme, le spectre réfléchi va étre
distordu. Ainsi on n’aura plus un seul pic réfléchi mais plusieurs pics, avec différents niveaux de
réflectivités. La figure 4.16 illustre I'effet du gradient de déformation sur la réponse du capteur.
Celui-ci a été mesuré dans cette these lors du suivi de fabrication d’un panneau constitué du
renfort G0986, qui est un tissu équilibré. Le capteur placé au centre de cette préforme mesure
une déformation de compression fortement non uniforme du fait de ’architecture du renfort. Il
est a noter que ’on observe un affaiblissement du signal important entre la fin de la cuisson et la
fin du refroidissement du fait des pertes induites par micro courbure elles mémes induites par

I'ondulation du renfort.
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Figure 4.16 — Effet d’un gradient de déformation sur la réponse d'un FBG (PLP09P)
Par conséquent pour éviter 'influence d’un gradient de déformation sur le réseau, les réseaux ont
été réalisés sur une longueur de 3 mm. De plus pour garantir le suivi des spectres tout au long

des phases du procédé, les FBGs ont été intégrés dans des plis Quasi UD. On limite ainsi les

pertes de signal par micro courbure.
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4.3.2.4 Dispositif d’interrogation des FBGs

Lors de ce projet nous avons testé plusieurs dispositifs d’interrogation, allant des systemes
de mesures utilisés en laboratoire, aux systémes embarqués développés en particulier pour les
plateformes pétrolieres et les éoliennes. Le principe de mesure reste quasi identique (figure 4.17),
quelque soit le dispositif. Il s’agit d’injecter un faisceau de lumiere a travers une fibre optique,
généralement par l'intermédiaire d’une source large bande ou d’un laser accordable et de mesurer

la puissance réfléchie par 'intermédiaire d’une photodiode.

Coupleur 2x1

5
diode Coupleur 2x1
Laser
—
Coupleur 1x4 Photo 4%
1 n
A (nm) (G diode Coupleur 2x1 Capteurs
C: nx10
P10 J ——
Photo
1510 diode Coupleur 2x1\
s >

Photo
diode

Figure 4.17 — Principe du dispositif d’interrogation des FBG

Les dispositifs a partir de laser accordable représentent 'une des meilleures solutions pour
I'interrogation des FBGs, car au contraire des systemes a base de source large bande, ils
permettent de concentrer ’énergie lumineuse sur une fine bande spectrale, ainsi on a un meilleur
ratio signal /bruit. De plus, ils permettent d’interroger rapidement (fréquence d’acquisition de 1
Hz & quelques kHz) un grand nombre de FBGs (une dizaine de FBG par voie), tout en donnant
acces a ’ensemble du spectre.

Nous avons donc sélectionné le matériel SM125 (figure 4.18) de la société Micron Optic, qui
commercialise un systeme d’interrogation basé sur ce principe de fonctionnement. Un point
important de cet équipement est que ’ensemble des éléments optiques est miniaturisé et regroupé
dans un méme boitier. Ainsi cela rend le systéeme facilement transportable et compatible avec un

environnement industriel.

(4] MIcRes

Figure 4.18 — Dispositif d’interrogation des FBGs (Ref. Micron Optic SM125)
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4.4 Mesure simultanée de température et déformation

Dans le cadre d’applications de suivi des procédés d’élaboration, les parametres physiques
du matériau évoluent au cours du procédé en fonction de la température. Ainsi le suivi de ces
évolutions nécessite des capteurs qui permettent de séparer 'influence de la température et des
déformations (équation 4.6). Or, comme nous I’avons vu un OFS type FBG, en ’état, est sensible
simultanément a la température et a la déformation. Il est donc nécessaire de mettre en place
des techniques permettant de discriminer la température de la déformation. Cette problématique
a fait objet de nombreuses études [36, 41, 73, 105, 173, 204, 228, 256, 266, 273, 282]. Les
techniques de discrimination température/déformation se distinguent principalement par les
précisions atteignables sur 1’évaluation des grandeurs physiques et leurs facilités de mise en
ceuvre.

Demirel [53] a fait un état de 'art ces différentes techniques. La compensation en température par
thermocouple est la méthode la plus répandue et la plus simple a mettre en ceuvre. Néanmoins
cette technique implique un thermocouple a chaque OFS. Elle est donc limitée en nombre de
mesures car elle devient tres vite tres intrusive surtout en vue de mesures distribuées. La technique
Dual Bragg Grating method est quant a elle la plus prometteuse pour la réalisation de mesures
distribuées, car l'intrusivité se limite a 'insertion d’une seule fibre optique. Cependant pour
que cette technique fonctionne, il est nécessaire de développer et d’utiliser des FBGs avec des

sensibilités différentes.

4.4.1 Compensation par thermocouple

Dans cette technique la discrimation de la déformation et de la température s’obtient grace a
la mesure de la température par un second capteur, en I’occurrence ici un thermocouple pour
effectuer une compensation de la variation de longueur d’onde de Bragg due a leffet de la
température. Ainsi on mesure la variation de longueur totale, et on retranche la variation de
longueur d’onde de Bragg théorique due a la température, par 'intermédiaire de la sensibilité
thermique du réseau. La déformation dans le capteur peut donc étre déterminée par la relation
suivante :

e Totale T
AA;B = MfB - A}\ZB (4.16)
Dans le cas de 'hypothése uniaxiale, on a directement la déformation dans I’axe de la fibre par

la relation suivante :

_ A)\%otale _ A/\g
(1 - Pe)

On obtient par cette technique de tres bon résultats, néanmoins cette technique engendre une

e1

(4.17)

perturbation dans le matériau non négligeable qui peut étre a lorigine de défauts (porosité, zones
riches en résine) et peut nuire a ’étanchéité de l'outillage. La figure 4.19 illustre la perturbation

engendrée par I'insertion d’un thermocouple dans la direction des fibres. De plus, il est a noter
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4.4. Mesure simultanée de température et déformation

que sans hypothese supplémentaire, il est nécessaire d’ajouter des thermocouples a chaque point

de mesure. Cela limite donc fortement la réalisation de mesures distribuées.

o o IKm

Conductou

Fibre de carbone 90°

Figure 4.19 — Intrusivité d’un thermocouple dans un matériau composite [53]

4.4.2 Dual Bragg Grating method

Cette méthode consiste a exploiter la réponse de deux réseaux, avec des sensibilités différentes,
afin d’effectuer la discrimination température déformation. Il existe deux configurations pour
inscrire ces réseaux, soit cote a cote, soit superposés (figure 4.20). Dans ce dernier cas cela permet
d’avoir une mesure simultanée de la température et de la déformation au méme point. Dans
I’autre cas il est nécessaire de réaliser des réseaux de faible longueur avec un faible espace entre

les deux réseaux afin d’approximer les deux grandeurs recherchées.

~

(a) (b)

Figure 4.20 — (a) Réseaux cote a cote; (b) Réseaux superposés

Cette technique permet donc de faire la discrimination température déformation a partir des
deux mesures de longueur d’onde (AAp;) issues de ces deux réseaux, en faisant I’hypothese que
la réponse des capteurs est linéaire et que la sensibilité croisée (K7.) est négligeable.

On a donc un systeme a deux équations et a deux inconnus qui peut s’écrire sous la forme

e\ _ | Kn Ka AT
A . (4.18)
ok Ky Keo Ae

AB2
Les indices 1 et 2 correspondent réciproquement aux sensibilités du réseau numéro 1 et 2. La

matricielle suivante :

discrimination température déformation est possible a condition que la matrice de sensibilité du
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Chapitre 4. Développement des capteurs a fibre optique de cette étude

systeme soit inversible, c’est a dire un déterminant non nul. Plus le déterminant sera grand, plus
le systeme sera discriminant. C’est a dire qu’il est nécessaire d’avoir des sensibilités suffisamment
différentes pour déterminer précisément la température et la déformation. On peut donc obtenir

la température et la déformation par une relation directe en inversant le systeme précédent.

AN
AT _ 1 . KgQ — el ) )\BBll (419)
Ae KooK — KroKey | —Kpy Ky ez

AB2

4.4.3 Analyse d’erreurs de découplage

La qualité d’un découplage peut étre évaluée théoriquement par l'intermédiaire d’une analyse
de 'erreur commise lors de I'inversion du systeme précédent. On évalue généralement cette erreur,
grace a I’étude de la propagation d’erreur commise par la détermination de la longueur d’onde.
Wei et al. [265] ont étudié I'influence des incertitudes sur la qualité du découplage. En premiere
approche ils montrent que 'on peut négliger les erreurs sur l'incertitude des coefficients de
sensibilité devant les erreurs engendrées par l'incertitude sur la détermination des longueurs
d’ondes de Bragg (AM\; = AXa = AM). Sous ces hypotheses, ils démontrent que les erreurs
maximales en température et déformation peuvent se calculer a partir des relations suivantes :

|AT‘ S % |A>\| avec A = KTlKag — KT2K51

Ko+ | K
|Ac| < \ T2“A|| 71| IAN]

(4.20)

Ainsi la connaissance des sensibilités des réseaux permet d’évaluer I’erreur commise sur 1’évaluation
des deux grandeurs physiques. La précision sur la détermination de la longueur d’onde est
déterminée par la résolution du systeme d’acquisition choisi. Notre systéeme nous permet d’avoir
une résolution de 1 pm sur 'acquisition du spectre d’un réseau.

D’apres ces relations, on constate que plus le déterminant du systeme (A) est grand plus l'erreur
sera petite. Il est donc primordial d’avoir des réseaux avec des sensibilités différentes afin de
pouvoir déterminer précisément la température et la déformation.

En accord avec la littérature et les travaux antérieurs du laboratoire effectués sur la problématique
de découplage, deux solutions sont étudiées ici. Ces solutions semblent permettre d’obtenir des
sensibilités suffisamment différentes pour réaliser la discrimination T/e avec les spécifications
recherchées dans ce projet. L'une exploite 1'évolution du coefficient thermo-optique (1) de la fibre
optique avec la longueur d’onde. L’autre solution exploite différents type de réseaux qui sont

obtenus par différentes conditions d’élaboration.
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4.4. Mesure simultanée de température et déformation

4.4.4 Exploitation du coefficient thermo optique &

Xu et al. [273] sont parmi les premiers a avoir testé cette technique en utilisant deux longueurs
d’onde de Bragg distinctes de 848 nm et 1298 nm. Ils déterminent I’ensemble des coefficients de
sensibilité en effectuant des essais séparés en déformation et en température. Les coefficients de
sensibilité trouvés sont légerement différents pour les deux réseaux. Lors d’un essai de découplage,
Il observe une erreur de mesure de 5°C en température, et 10 pe en déformation. Ils expliquent
cette erreur par des problemes liés au systeme de calibration des réseaux et a la précision de son
systeme d’interrogation.

Demirel [53] a réutilisé cette méthode de découplage sur une plage de longueur d’onde de 1460 a
1580 nm. Ces résultats montrent que plus on augmente la différence de longueurs d’onde entre les
deux réseaux de Bragg, plus 'erreur diminue. Néanmoins sur cette gamme de longueur d’onde
son systéme ne lui a permis que d’atteindre une précision de 8°C en température et 49 pe en
déformation.

Ghosh [80] a étudié 'évolution du coefficient thermo optique avec la longueur d’onde. Il constate
que ce coefficient évolue tres rapidement pour des faibles longueur d’onde, de 'ordre de 200 a
800 nm (figure 4.21). Ce résultat montre que bien que la variation du coefficient est plus faible
pour des longueurs d’onde élevées, on peut obtenir des sensibilités suffisamment distinctes si 'on

exploite des réseaux a des longueurs d’onde tres éloignées.
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Figure 4.21 — Evolution du coefficient thermo-optique avec la longueur d’onde [80]

Fort de ces résultats, nous avons donc réalisé une série de réseaux superposés a des longueurs
d’onde autour de 1262 nm et 1665 nm. On s’est restreint a cette gamme de longueur d’onde,
car notre matériel d’interrogation nous permet d’exploiter des réseaux entre 1260 nm et 1680
nm. Ces réseaux ont été réalisés au laboratoire Hubert Curien(La HC), par I'intermédiaire du
montage de Llyod [119]. Les réseaux ont été par la suite stabilisés thermiquement en étuve a
200°C pendant 24h.

Des essais de calibration ont été réalisés pour déterminer les sensibilités thermiques et mécaniques.
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Chapitre 4. Développement des capteurs a fibre optique de cette étude

La sensibilité mécanique est obtenue lors d’un essai uniaxiale a température constante et
déformation imposée par l'intermédiaire d’une vis micrométrique. La sensibilité thermique
est obtenue a déformation libre et température imposée par 'intermédiaire d’un four micro
tubulaire. Le montage utilisé est similaire a celui employé dans le cadre de la these de Demirel

[53]. La figure 4.22 montre les résultats obtenus.
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Figure 4.22 — (a) Sensibilités thermiques; (b) Sensibilités mécaniques

Les calibrations ont été effectuées pour une déformation entre 0 et 1500 pe et une température
entre 20°C et 180°C. Les sensibilités sont obtenues par des régressions linéaires dont le coefficient de
détermination R pour I’ensemble des courbes est supérieur a 0,998. On constate que ’augmentation
de la longueur d’onde d’inscription des réseaux a tendance a augmenter les sensibilités mécanique
et thermique des réseaux. Ainsi on peut espérer obtenir une matrice K bien conditionnée. Ce

systeme est évalué dans la section 4.4.6.
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4.4.5 Utilisation des réseaux Type I, TA et ITA

Pour améliorer les performances de ce systéme de découplage, nous avons testé une seconde
solution a partir de différents types de réseaux qui ont des sensibilités thermiques différentes.
Shu et al. [228] ont étudié la faisabilité de cette méthode avec des réseaux de type I, TA et ITA. Ces
réseaux sont obtenus lors de la fabrication des réseaux par des conditions d’élaborations différentes
sur des fibres optiques co-dopées en Germanium et Boron hydrogénées et non hydrogénées. Le
FBG de Type I est le réseau classique obtenu par une courte exposition aux UV sur une fibre
optique hydrogénée. Le FBG type ITA est obtenu a la suite du type I, en ayant une longue
exposition aux UV conduisant a 'effacement du réseau puis a sa régénération. Enfin le FBG type
IA est obtenu de la méme maniere que le type IIA, mais sur une fibre optique non hydrogénée.
L’ensemble de ces réseaux a été élaboré par le laboratoire Hubert Curien (La HC), avec différentes
conditions de fabrication, afin de tester la faisabilité de cette solution pour la discrimination
température déformation. La figure 4.23 présente les courbes de calibration obtenues pour les
différents types de réseau.

On constate que les sensibilités thermiques des différents réseaux sont légerement différentes.
Le type IA présente la sensibilité thermique la plus faible 9,67 pm/°C, alors que le Type ITA
présente la sensibilité thermique la plus élevée 10,43 pm/°C. La réponse mécanique pour les trois

types de réseaux montre une réponse quasi identique.

4.4.6 FEvaluation des différents schémas

Nous avons évalué différents schémas de découplage basés sur la technique a deux réseaux de
Bragg (Dual Bragg Grating method), avec les réseaux réalisés précédemment. Les différentes
associations ont étés évaluées par l'intermédiaire du calcul du déterminant de la matrice K et des
erreurs théoriques maximales sur la température et la déformation. Le tableau 4.3 synthétise les

résultats.

Schéma Dual grating method Déterminant Erreurs
A T (°C) € (ue)
Type 1(1260) - Type 1(1680) 0,27 12 72
Type I - Type TIA 0,38 6,6 51
Type I - Type ITA 0,28 8,9 70
Type TA - Type ITA 0,68 3,8 30

Tableau 4.3 — Evaluation des schémas dual grating

On constate que le schéma Type TA - Type ITA donne les plus petites erreurs en température et
en déformation. En effet, c’est le schéma qui exploite les coefficients de sensibilité thermiques les
plus éloignés. Shu et al. [227] montrent que les erreurs maximales diminuent rapidement avec

I’augmentation du ratio ng, ce qui est confirmé ici.
T2
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Figure 4.23 — (a) Sensibilités thermiques FBG Type I et TA; (b) Sensibilités thermiques FBG
Type IA et ITA; (c) Sensibilités mécaniques
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Pour valider ce résultat, nous avons voulu vérifier expérimentalement ’erreur commise sur la
détermination de la température et la déformation. Ainsi nous avons appliqué au capteur, dans
un premier temps, une série de déformations constantes, puis une comparaison a été faite entre la
déformation imposée et la déformation mesurée par la méthode Dual Bragg Grating (figure 4.24).
Le méme type d’essai a été réalisé en imposant un champ de température uniforme a déformation
libre.
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Figure 4.24 — (a) Réponse a déformation imposée; (b) Réponse a température imposée

On constate que lerreur entre parametres imposés et mesurés est beaucoup plus grande que
I’erreur max évaluée par le critere théorique de découplage. On note une erreur max en déformation
d’environ 200 pe et une erreur max en température d’environ 10°C. Cet écart n’est pas en accord
avec les spécifications de mesure attendues dans le cadre du suivi de procédé.

Cet écart d’erreur pourrait provenir d’une non linéarité de la réponse en température des réseaux
Type IA et Type IIA. En effet une hypothese indispensable pour la mise en place de la méthode
Dual Bragg Grating est que les réponses (thermique et déformation) sont linéaires. Shu et al.
[228] avaient établi de bons résultats avec cette méthode, mais sur une plage de température
plus faible (20 a 120°C) que celle nécessaire pour le suivi du procédé. Or Chojetzki et al. [42] et
Flockhart et al. [72] montrent que la sensibilité thermique des FBGs est liée a la température.
En particulier Chojetzki et al. [42] observent que les FBG Type IA sont instables entre 100 et
150°C. Bien qu’il soit possible de stabiliser thermiquement les FBGs Type I par un vieillissement,
la réponse en longueur d’onde du type IA continue a évoluer, méme avec des vieillissements sur
des longues périodes. Chojetzki et al. [42] proposent de travailler avec des fibres dopées avec
d’autres éléments, ou sur les conditions d’inscriptions des réseaux. Sur la durée du projet il
n’a malheureusement pas été possible de remédier a cette problématique de stabilité thermique
des FBGs Type IA. Nous avons donc sélectionné la méthode de compensation en température

par thermocouple pour réaliser la discrimination température déformation, car en 1’état de nos
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connaissances c’est la méthode qui répond au mieux aux spécifications recherchées dans le cadre

de ce projet.

4.5 Intégration aux matériaux composites

4.5.1 L’intégration des capteurs

L’intégration des capteurs aux matériaux composites est une phase cruciale, tant pour
Iintégrité du capteur que pour 'interprétation des données qui en sont issues. En effet, au début de
notre phase d’essai, de nombreux essais de suivi de procédé ont échoué par un manque d’expérience
et de savoir faire lié a l'intégration des capteurs aux matériaux composites. La capitalisation
et ’analyse de ces essais nous a permis de développer des solutions et une méthodologie nous
permettant de suivre les procédés d’élaboration de matériaux composites dans des conditions
maitrisées. C’est a dire en garantissant les spécifications du procédé, mais aussi en garantissant
Pintégrité du capteur.

L’environnement du procédé nécessite des précautions afin de rendre I'instrumentation robuste.
En effet lors de I’élaboration d’un matériau composite les capteurs peuvent subir des sollicitations
élevées, d’origines thermiques (cuisson a 180°C), mécaniques (phase de compaction et d’injection),
mais aussi liées au caractére manuel de certaines opérations (manipulation de la préforme et des
outillages). Cela requiert donc la définition de solutions destinés & protéger la fibre optique et
minimiser 'influence des sollicitations citées précédemment, tout en facilitant leur manipulation.
On a donc privilégié des solutions qui permettent I'interconnexion des fibres tout en minimisant
les pertes optiques. Cela peut se faire par exemple par 'utilisation d’une connectique standardisée
(FC/PC). La connectique est un élément primordiale car elle permet d’utiliser des systémes
instrumentées déportés. C’est a dire, par exemple par 'intermédiaire de boites de connexion
solidaires au moule qui vont contenir ’ensemble des connexions (fragile) des capteurs, et
ainsi protéger les éléments sensibles de ’environnement hostile. Les connexions a la centrale
d’interrogation sont réalisées par des jarretieres. On limite ainsi le nombre de manipulation de la
fibre optique et par conséquent les possibilités de détérioration des capteurs.

Les entrées et sorties de fibre optique sont des points particulierement sensibles, car c’est
précisément a ces endroits que la fibre est la plus fragile. Elles sont & 'origine d’un grand nombre
de ruptures de la fibre optique. L’environnement du procédé est particulierement hostile pour la
fibre optique car généralement elle passe a travers un cordon de résine qui est cassée, lors du
démoulage, et peut entrainer la perte totale du signal (figure 4.25). Le retrait chimique de la résine
dans ces zones peut aussi étre a l'origine de courbure de la fibre optique. Lors des premiers essais
d’instrumentation cette origine a conduit la perte du signal optique lors de la phase de cuisson.
Par conséquent, pour limiter la rupture de la fibre, on privilégie des insertions directement a
travers la préforme sans zone de résine. De plus, les entrées et sorties sont protégées par une

gaine protectrice en téflon, qui accompagne la fibre optique a son insertion dans la préforme.
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Figure 4.25 — Exemple d’entrée et sortie de la fibre optique dans une piéce composite

La phase de compaction de la préforme peut étre une grande source de détérioration du capteur.
Lors de cette phase, la fibre est maintenue en position dans la préforme, tous les déplacements de
la préforme ou de 'outillage peuvent initier la casse de la fibre optique sur ses entrées et sorties.
Pour éviter ces problématiques, on réalise une étape de préformage de la préforme instrumentée
sans bloquer les entrées et sorties des capteurs.

Enfin l'alignement de 'OFS avec les fibres de renfort est un élément clef pour le maintien du
signal et le traitement de 'information. En effet les ondulations de la fibre optique induites
par I'architecture du renfort peuvent conduire & la disparition du signal du fait des pertes par
microcourbures. Dans certain cas, comme avec 'utilisation de renfort a base de tissus équilibrés,
il est nécessaire de limiter le Tvf de la préforme, pour atténuer les pertes par microcourbure. Nous
verrons dans la section suivante que l'alignement joue un role important pour la minimisation de
I'intrusivité du capteur dans le matériau et la détermination du champ de déformation par FBG.
La figure 4.26 synthétise ’ensemble des solutions que nous avons mises en place dans le cadre
de l'intégration des capteurs pour le démonstrateur industriel de SKF Aerospace. Ces solutions
contribuent & rendre compatible un systeme d’instrumentation innovant avec un milieu industriel
hostile.
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Figure 4.26 — Intégration de capteur pour le démonstrateur industriel SKF Aerospace

4.5.2 Intrusivité des capteurs

Pour effectuer des mesures d’un phénomene physique, il est primordial de limiter I'intrusivité
du capteur, afin que la mesure reste représentative du phénomene en ’absence du capteur. Dans
le cadre des procédés par voie séche l'intrusivité des OFS a été largement étudié. Lorsque la fibre
optique est placée le long des renforts, I'intrusivité se limite a la taille de la fibre optique. Cepen-
dant lorsque la fibre est placée perpendiculaire aux fibres de renfort, on constate la formation

d’une zone riche en résine entre le capteur et les plis de la préforme(figure 4.27).

(a) (b)

Figure 4.27 — (a) OFS placé le long des fibres de renfort ; (b) OFS perpendiculaire aux
fibres de renfort[255]

Demirel [53] a étudié la formation de ces zones autour de la fibre pour différentes orientations
entre la fibre optique et les renforts et observe que la taille des zones riches en résine augmente

quasi linéairement avec 1’angle d’inclinaison de la fibre (figure 4.28). Ainsi la zone riche en résine
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semble maximale lorsque la fibre optique est placée perpendiculaire aux fibres de renfort.
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Figure 4.28 — Influence de l'inclinaison de la fibre optique sur les zones riches en résine
[53]

De maniere générale, ces zones riches en résine ne sont pas tolérables a plusieurs titres. D’une
part, ces zones peuvent perturber I’écoulement en créant des zones préférentielles d’écoulement, et
ainsi nuire a la représentabilité de la mesure. D’autre part ces zones riches en résine autour de la
fibre optique vont perturber le champs de contrainte dans le matériau et peuvent étre a 'origine
de la propagation de fissures. Ces zones nuisent aux performances mécaniques du matériau final.
De plus, la présence d’une zone riche en résine localement autour de la fibre optique crée un
champ de contrainte hétérogene au bord du capteur, ce qui rend plus difficile ’évaluation de ce
champ, et donc 'interprétation des données. Par conséquent, dans le cadre de notre étude, nos

capteurs seront toujours placés le long des fibres de renfort.

4.5.3 Effet du revétement

Un point important dans 'utilisation d’un OFS, pour la mesure de déformation, est 'interface
entre la fibre optique et le milieu ou elle est insérée. En effet pour mesurer les déformations
du milieu il faut que celles-ci soient transmises au réseau de Bragg. Sans cela, la mesure est
fortement compromise.

Dans le cadre des réseaux de Bragg, il y a un revétement dit de protection entre le cceur de la
fibre et le milieu ambiant. Il s’agit généralement d’un polymere de type acrylate ou polyimide.
Ainsi pour avoir un capteur de déformation fiable il est nécessaire d’avoir un transfert de charge
quasi parfait a l'interface. Yuan et al. [279] ont étudié la distribution de contraintes entre la
gaine et la fibre optique. Ils montrent que sous un chargement mécanique il y a formation d’une
contrainte de cisaillement a l'interface du coeur et de la gaine, car la rigidité de la gaine est
plus faible que la rigidité du cceur. Cette contrainte va donc influencer directement 1’équilibre

mécanique local entre le coeur de la fibre et sa gaine (figure 4.29).
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Figure 4.29 — Cisaillement a I'Interface fibre optique [279]

La modélisation mécanique de 'interface fibre optique/gaine faite par Yuan et al. [279] montre
que plus la longueur de fibre implantée est grande, et le diametre de revétement est petit, meilleur
est le transfert de charge entre le matériau et la fibre.

Wei C et al. [267] ont testé expérimentalement différents types de revétement de fibre optique et
ont mesuré I'impact sur le transfert de charge. Cette étude est d’autant plus intéressante, que les
auteurs integrent les fibres optiques dans une résine thermodurcissable qui est celle couramment
employée dans 1’élaboration des matériaux composites (résine RTM6). L’expérience consiste a
faire réticuler la résine dans un moule parallélépipédique avec une fibre optique placée au centre.
Apres réticulation, ils effectuent des tests mécaniques sur 1’éprouvette et établissent un coefficient
de transfert de charge en comparant la réponse de I’'OFS avec la réponse d’une jauge électrique
montée en surface. Ils effectuent ce méme essai en utilisant différents revétements qui peuvent
étre utilisés pour protéger 'OFS. Le transfert de charge est défini comme étant le rapport entre
la déformation mesurée par FBG et la mesure par jauge électrique. Le tableau 4.4 synthétise les

valeurs de transfert de charge pour les différents revétements.

Type de revétement nu Epoxy Silane Agent Polypropyléene
Coeff. transfert de charge 98.7% 94.7% 90.8% 88.2%

Tableau 4.4 — Coefficient de transfert de charge suivant le type de revétement

On constate que 'on obtient un transfert de charge maximale avec une fibre non revétue, car
les charges sont directement appliquées au réseau. Le revétement époxy donne également un
bon transfert de charge. Ce n’est pas tres étonnant car c’est le revétement qui a une structure
chimique la plus proche de celle de la résine utilisée. Un revétement de type Polypropyléne offre le
moins bon transfert de charge. Dans cette étude le silane n’a pas donné de bon résultat, pourtant
c’est un agent couplant qui est censé accroitre ’adhésion a l’interface des fibres. Le choix de
I’agent couplant est mis en cause dans ’étude.

Hadjiprocopiou et al. [91] ont eux aussi étudié le transfert de charge a l'interface fibre optique et
matériau composite, avec en plus une étude élément fini. Ils comparent deux types de revétement,
I’acrylate et le polyimide. Ils constatent une déviation de la déformation du revétement a partir

d’un certain niveau de chargement avec une fibre revétue d’acrylate. Cette déformation est
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préjudiciable, car elle modifie la charge transmisse a la fibre optique. Le modele élément fini
montre une décohésion a l'interface fibre/revétement. On peut néanmoins remédier & cela en
utilisant un revétement polyimide qui a de meilleures caractéristiques mécaniques. De plus ce
revétement est plus résistant aux hautes températures que le revétement acrylate et assure une
meilleure adhésion entre le ceeur de la fibre et la gaine.

Le revétement apparait comme un élément primordial dans la qualité de la mesure. L’intégration
des FBGs sans revétement demeure le meilleur moyen d’assurer un bon transfert de charge entre
le matériau et le capteur. Néanmoins, lorsque le milieu est trop hostile pour le capteur il est
envisageable d’utiliser un revétement en polyimide qui offre de meilleur propriétés mécaniques et
thermiques qu’un revétement acrylate. Par conséquent, dans la réalisation de nos travaux nous
avons priviligié 'utilisation de réseau nu pour assurer un transfert de charge maximal entre le

matériau et le réseau de Bragg.

4.5.3.1 Impact de la fibre optique sur les performances mécaniques

De nombreux auteurs ont étudié 'influence de I'insertion d’une fibre optique sur les perfor-
mances mécaniques du matériau. On constate que lorsque la fibre optique est placée dans le sens
des renforts, son influence est négligeable. Les parametres qui vont limiter I'impact de la fibre
optique sur les performances sont le diametre de la fibre optique et la densité de fibre optique
dans le matériau (nombre de fibre insérée).

Hadzic et al. [92] ont étudié 'influence de l'insertion des OFS sur la performance mécanique
d’un stratifié. Ils comparent expérimentalement la résistance mécanique en traction d’un stratifié
avec une ou plusieurs fibres optique insérées le long des renforts et sans fibre. Ils ne constatent
aucune influence significative de la présence de la fibre optique sur la résistance mécanique du
stratifié. En fait I'insertion de la fibre optique dans le matériau ne va perturber le champs de
contrainte dans le matériau que trés localement. On peut montrer par une approche analytique
que la contrainte induite par la perturbation de la fibre optique devient négligeable a une distance
égale a 5 fois le diametre de la fibre optique.

Un exemple est le calcul analytique(théorie développée par Lekhnitskii [147]) de la contrainte

autour d’une fibre optique, insérée dans un matériau composite, sous un chargement thermique.
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Figure 4.30 — Evolution de la contrainte radiale induite par un OFS inséré dans un

matériau composite lors d’un refroidissement

Dans cette étude, on observe que la contrainte de perturbation ramenée a sa valeur maximale
représentée par la fonction b} décroit rapidement plus on s’éloigne de la fibre optique. L’'influence
de la présence d’une fibre dans le matériau sur le champ de contrainte est inférieur & 5% a une
distance de 300 pm, et inférieur & 1% & une distance de 600 pm.

Cela illustre donc bien qu’a partir d’une distance supérieure & 5 fois le diametre de la fibre

optique, l'intrusivité de la fibre optique devient négligeable.
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4.6 Evaluation du champ de déformation 3D

Appliqués aux matériaux composites, les OFS sont une technologie de capteur permettant
d’effectuer des mesures au sein méme du matériau. Néanmoins la détermination de ces défor-
mations n’est pas toujours triviale car bien souvent le chargement au bord de la fibre optique
ne se limite pas a un chargement uniaxial. En effet ’hétérogénéité d’'un matériau composite et
I’anisotropie engendrent un champ de déformation dans les trois dimensions. La détermination
du champ de déformation nécessite donc la mise en place d’hypotheses simplificatrices et/ou
'utilisation d’un modele mécanique couplé & un modele photo élastique (figure 4.31). Le modele
mécanique proposé ici permet de prendre en compte la perturbation engendrée par la fibre
optique et de calculer le champ de déformation en I’absence de fibre optique par une approche
analytique. Le modele photo élastique permet lui d’établir un lien entre le champ de déformation
appliqué au capteur et les variations de longueur d’onde.

L’avantage de I'utilisation de ce modele analytique est de pouvoir évaluer le champ de déformation
dans le matériau en ’absence de capteur quasiment instantanément. Néanmoins la complexité
des mécanismes mis en jeux, nécessite d’établir des hypotheses simplificatrices sur le champ
de déformation dans le matériau. Ces simplifications ont pour conséquence une erreur sur la
mesure de déformation qui peut s’avérer dans certains cas non négligeable. C’est pourquoi il
est primordial d’étre rigoureux lors de I'intégration de la fibre optique dans le matériau, afin de

minimiser les erreurs.

Champs a l'infini
£ AT®

Champs dans le capteur
€S, AT

Variation de longueurs d’ondes
ANy, AN,

Figure 4.31 — Approche directe pour la détermination du champ de déformation

4.6.1 Modele thermo mécanique

Le chalenge pour l'insertion d’un capteur a fibre optique dans un matériau composite est
d’arriver a déterminer le champ de déformations et de température a l'intérieur du matériau
en l'absence du capteur. L’approche utilisée ici est celle employée par Steenkiste et Springer
[240] et reprise par Vacher [255]. Elle consiste & analyser le champ de déformation autour d’une
inclusion dans un matériau composite, grace a 'utilisation de la théorie de I’élasticité anisotrope
de Lekhnitskii [147].

Lekhnitskii [147] fait intervenir la notion de champ & l'infini qui correspond au champ de

déformation présent dans le matériau a une distance suffisamment grande de 'inclusion, ou la
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perturbation de I'inclusion devient nulle. On admet généralement que cette distance correspond
a 5 fois le diametre de la fibre optique. Le but ici est d’avoir une meilleure compréhension de la
distribution du chargement mécanique, en reliant le champ a l'infini aux déformations dans la
fibre optique, tout en prenant en compte la perturbation du capteur dans le matériau.

On se propose ici de synthétiser la démarche employée pour obtenir cette relation. Le détail de

cette démarche est donnée en annexe A.

4.6.1.1 Hypotheses

On suppose que le capteur est un corps cylindrique rigide de longueur infinie et de comporte-
ment isotrope. La taille du capteur est tres petite devant celle du matériau. Le capteur est placé
dans le matériau sans son revétement, ainsi l'interface entre le capteur et le matériau peut étre
considérée parfaite. Les déformations sont supposées petites, le matériau et le capteur ont un
comportement linéaire élastique. Avec ces considérations, les contraintes et les déformations a
I'intérieur du capteur sont uniformes et constantes, alors que dans le matériau les contraintes et
les déformations peuvent varier dans la direction perpendiculaire au capteur, mais sont constantes
dans la direction du capteur. On suppose que la variation de température du milieu environnant

le capteur est la méme a 'intérieur du capteur.

AT™® = AT (4.21)

On note 0™ et €™ les contraintes et déformations a l'infini présentes dans le matériau composite.
De méme pour o® et €® qui sont les contraintes et déformations dans le capteur. Pour rappel la

figure 4.32 représente les reperes utilisées dans cette étude.

g:ole 6 z:f::l 6

c®i=1.6 5 i=1.6
7

AT® AT

3] 2
1

Figure 4.32 — Description des reperes liées a la fibre optique

4.6.1.2 Ecriture des champs

En considérant le repere (1,2,3) défini sur la figure 4.13, on peut écrire & chaque point
du matériau ou de la fibre optique les relations suivantes entre les déformations (g;) et les

déplacements (u1,us et uz) en petites perturbations :
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— Ouy — Ougy 4 Oug

€1 = oz €4 = oxs + Oxo
— Oug — Oui | Oug

€2 = D €5 = oxs + o0r1 (422)
_ Oug _ Oui Ous

£3 = Dzs e — Do + D1

La relation entre contrainte et déformation est donnée par la loi de Hooke généralisée qui peut

s’écrire sous la forme suivante :

07° = Qij (° — a;AT) (4.23)

avec ();; la matrice de rigidité du matériau composite et S;; la matrice de souplesse associée qui

s’exprime pour un matériau orthotrope sous la forme suivante :

E1 Lo Eao
S¢ = TEY TEm Pa ? 00 (4.24)
0 0 0 & 0 0
0 0 0 0 & 0
0 0 0 0 0 GLH_

avec E; les modules de rigidité suivant chacun des axes d’orthotropie, G;; les modules de
cisaillement et v;; les coefficients de poisson.
En considérant les propriétés de la fibre isotrope on peut écrire la méme relation que précédemment

avec la matrice de souplesse suivante :

vy U
5 “® & 0 0 0
ve 1w
_vp v 1
sf = 5 & ® 0 00 (4.25)
Y oooGLfoo
ooooGLfo
000006,%

Les relations entre le champs de déplacement et les déformations sont obtenues en intégrant les

relations 4.22. Ainsi en ’absence de mouvement rigide, on peut écrire la relation suivante :

ug® = w17° + woeg” + w3e5°
1
us® = 12e5° + 5w3e]° (4.26)

1
uz® = 5:62520 + 13€5°

4.6.1.3 Contraintes et déformations aux bornes de 1’inclusion

L’insertion d’un capteur dans un matériau perturbe localement le champ de contrainte o;

et de déformation g;. Cette perturbation s’exprime selon Lekhnitskii [147] par l'intermédiaire
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des termes of et . La contrainte & proximité du capteur en un point P s’écrit sous la forme

suivante :

o =0 +ar
g =X 4 el (4.27)
u; = u + uf

Les termes o, ¥ et ul’ sont données pour une inclusion cylindrique par Lekhnitskii [147]. Elles

sont rappelées en annexe A.

4.6.1.4 Les conditions de continuité a I’interface de la fibre

Pour déterminer la relation entre le champ de déformation dans le capteur et le matériau, il
est nécessaire d’appliquer deux conditions de continuité. L’application de ces conditions en deux
points A et B (figure 4.33) suffit pour qu’elles soient vraies sur tout le contour de la fibre, par
symétrie cylindrique.

La premiere condition impose que le champs de déplacement dans le capteur(uf) est égale au

champs de déplacement proche du capteur(u®).

uf = w; = ul +u® (4.28)

Aux points A et B, la deuxiéme condition traduit que le vecteur traction a l'interface est identique

dans le matériau et au sein du capteur. Ainsi on peut écrire :

03 =0, =02 03 =0, =03
AuptA: oj=o0,, =04 AuptB: of=0; =04 (4.29)
0§ = Ogy = 06 0 =04, =05

Figure 4.33 — Ecriture des champs aux bornes de I'inclusion

4.6.1.5 Résultats

Le systeme d’équation formé par les conditions de continuité a été résolu sous sa forme

matricielle donnée en annexe B. Nous présentons ici le résultat obtenu apres résolution du
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systeme matricielle sous Maple. Le détail des équations est donné en annexe A.

Rappelons que la réponse d’un réseau de Bragg est influencée principalement par les composantes
principales du champs de déformation (ef, €5 et 3). Ainsi on se limite ici & la présentation des
relations entre les composantes normales du champs de déformation dans la fibre et dans le
matériau. Par conséquent, la relation entre les composantes du champs de déformation dans le

capteur et dans le matériau peut s’écrire sous la forme matricielle suivante :

s 1 0 0 ege 0 ey
85 = mi2 M9o2 193 550 + q2 AT = [Mg] 880 + [MT] AT
&5 m31 M3z M33 g a3 €3

avec M. la matrice qui représente le transfert des déformations du stratifié a la fibre optique a
température constante, et My la matrice représentant les déformations induites par les dilatations
différentielles du stratifié et de la fibre optique.

Ces matrices ont été déterminées pour le matériau 48580, qui est le matériau utilisé pour insérer
les fibres dans cette these. A titre d’exemple voici la matrice obtenue pour le matériau 48580

avec le Tvf de 58% (propriétés en annexe D).

e} 1 0 0 ey 0
es | = —0,1173 0,1732 0,0016 e | + | —0,000001882 | AT
€3 —-0,1596 0,0013 0,1719 €5° —0,000001777

On constate que le terme mq; de la matrice M, est égal a 1 car on a fait ’hypothese que les
déformations dans ’axe de la fibre et du matériau sont identiques (pas de glissement a 'interface).
Les coeflicients mgo et mgsg représentent une part des efforts transverses qui sont transmis du
matériau vers le capteur. Les faibles valeurs indiquent que pour ce matériau l'effet des efforts
transverses sur le transfert de charge entre le matériau et la fibre est tres faible. Néanmoins
les effets transverses jouent un role important dans la détermination du champ de déformation,
notamment en présence d’une variation de température (Mr).

La relation entre le champs de déformation a 'infini dans le matériau et le champs de déformation
dans la fibre optique étant maintenant définie, il est nécessaire d’établir la relation entre le
champs de déformation dans le capteur et les variation de longueur d’onde par 'intermédiaire

d’un modele photoélastique (cf. figure 4.31).

4.6.2 Modele photoélastique

Nous nous intéressons ici a la description des phénomeénes propres aux caractéristiques du
capteur a réseau de Bragg. C’est-a-dire a la réponse du capteur aux déformations appliquées a sa
surface. Le but est donc de relier le champ de déformation appliqué au capteur, aux variations de
longueur d’onde. Pour ce faire on exploite la réponse d’un réseau de Bragg sous un chargement

complexe.
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4.6.2.1 Relation des réseaux de Bragg

En vue de réaliser la détermination d’un champ de déformation tridimensionnel dans le
matériau, on exploite le caractere biréfringent de la fibre optique. Ainsi comme on ’a montré
précédemment on est dans ce cas en présence de deux pics de réflexion.

D’apres les équations 4.12 de la réponse d’un réseau de Bragg sous charge complexe on peut
déterminer la variation de longueur d’onde des deux pics en fonction de la charge appliquée.

L’équation 4.12 peut s’écrire sous la forme matricielle suivante :

) ) ) g3 af+§
P2 | | 1-%Py Py %Py . ! AT
Adgs - 1_n2P _nEP _TLEP 135 + Otf+£
52 T2 —5i2 i &5 ap+§&

(3] = [Pe[ef] + [T2] AT

La matrice Pe représente la matrice des transferts photoélastique et la matrice T représente la
sensibilité thermique du réseau.

Nous avons donc un systéeme a deux équations et a trois inconnues qui sont les trois déformations
normales dans le capteur. Pour le résoudre on est donc obligé d’introduire une troisieme équation,

qui est une hypothese sur le champ de déformation dans le stratifié.

4.6.2.2 Hypothése de contraintes planes

Les matériaux composites utilisés dans notre projet ont une faible épaisseur par rapport
aux dimensions dans le plan de la piece. Ainsi dans une premiere approche simplifiée, on peut
appliquer au champ de contrainte dans le matériau composite 'hypothese de contrainte plane.
Sous I'hypothese de contrainte plane, on peut donc écrire d’apres la loi de Hooke les déformations
suivant les directions principales. On peut exprimer les déformations d’origine mécanique dans le

stratifié €, en fonction de €, et ¢, :

o0 1 (o] o0 (&
€, = @ (—Q31€1 — Q32€2 ) + o5AT (4.30)

avec Q;; les coefficients de la matrice de rigidité en contraintes planes du matériau. Sous forme

matricielle on peut écrire a I’état isotherme :

€ 1 0
. ef° ef°
e5° = 0 1 =C (4.31)
esp esp
200 _ Q31 Q32 2 2
3 Meca Q33 Q33

4.6.2.3 Le modele photoélastique

En liant cette derniere hypothese avec la relation de Bragg, on peut établir le modele

photoélastique qui lie les variations de longueurs d’onde au champ de déformation & l'infini, c’est
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a dire le champ de déformation dans le matériau en I'absence de capteur. Sous forme matricielle

on peut donc établir le modele photo élastique suivant :

Alp1 0o
[ AP | = [Pel [M][C] ;o + [Pe] {[M] [oe] + [M7]} AT + [To] AT (4.32)
AB2 2 Im

Ainsi on a une relation directe entre les variations de longueurs d’onde et le champ de déformation

dans le matériau.

4.6.3 Modeéle inverse

Cette approche directe est tres riche en informations. Néanmoins lorsque 'on utilise ces
capteurs, I'information que ’on recherche est le champ de déformation, a partir des données
mesurées qui sont les variations de longueurs d’onde. On a donc besoin d’une approche inverse.
Cette démodulation des informations peut donc se faire en inversant la relation 4.32, c’est-a-dire
en calculant les déformations a I'infini a partir des mesures de variation de longueurs d’onde.
Cela est notamment réalisable car la matrice [Pe] [M] [C] est une matrice carrée inversible. On

peut donc finalement écrire :

€1 JADV:
e* | =C([Pe][M][C]) ([ AP | = [Pel{[M] [ae] + [M7]} AT + [T3) AT) + o] AT
£ AB2

(4.33)
Cette relation est particulierement utile lorsque 'on est en présence d’un chargement transverse
important. Elle permet de prendre en compte ce chargement et de déterminer le champs de
déformation dans le matériau. Cependant pour appliquer ce modele il est nécessaire d’établir
au préalable les caractéristiques du pli ou le capteur est inséré et les dilatations thermiques du

stratifié.
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Chapitre 4. Développement des capteurs a fibre optique de cette étude
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Simulation numérique de I’élaboration d’une piece composite

Sommaire
5.1 Introduction .. ... ... ...t 122
5.2 La phase d’écoulement de larésine ... .............. 122
5.2.1 Modele d’écoulement . . . .. ... Lo Lo 122
5.2.2 Conditions aux limites . . . . . .. ... ... .. L. 124
5.2.3 Modele géométrique . . . . . .. Lo 125
5.3 La phase de cuissondelapiece. . ... ... ... ... ...... 128
5.3.1 Modele thermique . . . . . . . . .. ... L 128
5.3.2 Modele thermo cinétique . . . . . . . . . . ... L. 128
5.3.3 Modele mécanique . . . . . . ... 129
5.3.4 Modele géométrique . . . . . . ..o 131
5.3.5 Conditions aux limites . . . . ... .. ... ... ... ... ... 132
5.4 Evaluation des contraintes résiduelles par la CLPT ... .. .. 133

121



Chapitre 5. Simulation numérique de I’élaboration d’une piéce composite

5.1 Introduction

L’objectif de cette partie est d’expliciter les modeles numériques qui ont été utilisés dans le
cadre de ce projet. Ce sont des modeles industrialisés, couramment utilisés pour la simulation
numérique des procédés LCM dans 'industrie aéronautique.

Pour modéliser I'ensemble des phases du procédé, nous avons utilisé des sous modeles qui
permettent de décrire chacune de ces phases (figure 5.1). Les phases d’imprégnation et de
cuisson du matériau ont été simulées séparément. La phase d’imprégnation a été simulée par
Iintermédiaire du logiciel Pam RTM, et la phase de cuisson et de refroidissement par le logiciel
Sysply. Ce travail de modélisation et de simulation a été réalisé en étroite collaboration avec la
societé ESI partenaire de ce projet, qui commercialise ces deux logiciels.

De plus, ’évaluation des contraintes résiduelles a été réalisée par une approche analytique, a travers
la théorie des plaques stratifiées (CLPT), qui est une référence pour le pré-dimensionnement des
structures composites.

La pertinence des réponses issues de ces outils de simulation et d’analyse fait ’objet d’une étude

dans les chapitres suivants, notamment & travers une comparaison avec les réponses des capteurs

OFS.

- Champ degré de cuisson

« Zones séches « Champ Température « Contraintes résiduelles

- Porosités

Phase 2

- Contraintes internes

Phase 3

Phase 1

Pré-
chauffage

Phase 4

Reffroidis
sement

Thermo Transfert

Transfert Chimie + de chaleur
de chaleur Meca +Meca
Paramétres :
Matériaux i n K A kH BCTE E AL CTE E
Procédés L€ AP/QO Tc Tc Tc

Figure 5.1 — Modélisation des phases du procédé RTM

5.2 La phase d’écoulement de la résine

5.2.1 Modéle d’écoulement

La loi de Darcy est généralement utilisée pour la simulation du remplissage dans les procédés
LCM, car elle permet de modéliser 1’écoulement d’un fluide a travers un milieu poreux ici la
préforme. Lors de cette phase le fluide va imprégner les renforts, qui sont placés dans un moule
fermé. La relation entre la pression de résine et la vitesse moyenne de la résine est donnée par

une relation du type premier gradient :
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5.2. La phase d’écoulement de la résine

7=

==l

VP (5.1)

avec U la vitesse moyenne de la résine, 1 la viscosité de la résine, VP le gradient de pression et K
le tenseur de perméabilité de la préforme. On peut réécrire cette équation sous sa forme détaillée

en deux dimensions dans un plan (O,Z,7).

(% _ 1 ke kxy % (5 2)
v n|k k 9p '
y v Ryy dy

avec v; et vy les composantes du vecteur vitesse de la résine et Kj;; les composantes du tenseur
de perméabilité.

Dans le cadre du procédé RTM, le remplissage peut étre approximé par un écoulement suivant
deux directions, car I’épaisseur des pieces est faible devant les dimensions dans le plan, et de plus
la perméabilité dans la direction de I’épaisseur est généralement 10 fois plus petite que celle dans
le plan. Ainsi dans le cadre de nos pieces, la simulation de ’écoulement en deux dimensions suffit
a donner une bonne approximation des phénomenes modélisés.

A cette relation on applique la conservation de la masse qui s’exprime & travers de :

Ovy  Ov,
5 oy = O (5.3)

Dans notre cas, nous ne modéliserons pas 'imprégnation au niveau des torons des fibres. C’est

a dire que la résine impregne simultanément les torons et les espaces inter toron. Le probleme

d’écoulement revient donc a résoudre ’équation différentielle en 2D suivante :

& (kuwOP\ 8 (ky, P\
ox (m) oy (n3y> =0 (5:4)

Le logiciel Pam RTM permet de résoudre ce probleme en pression (équation de Richards), et fait
avancer a chaque incrément de temps le front d’injection.

Les parametres matériaux importants a déterminer pour mener a bien cette modélisation sont
la perméabilité et la viscosité de la résine. Dans le cadre du procédé RTM les injections sont
réalisées en condition isotherme a la température de 120°C pour nos cas. Or la viscosité de la
résine RTM6 (figure 5.2) est quasi constante sur la durée de l'injection (temps inférieur a 30 min).
Ainsi on utilise une viscosité constante pour la simulation de 'imprégnation. La perméabilité est

déterminée expérimentalement par Hexcel pour chaque matériaux et drapage de ce projet.
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Chapitre 5. Simulation numérique de I’élaboration d’une piéce composite
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Figure 5.2 — Evolutions de la viscosité de la résine RTM6 [Données ESI]

5.2.2 Conditions aux limites

Pour simuler I'injection, il est nécessaire de spécifier 3 conditions a la ligne d’injection, d’évent
et aux parois du moule. On explicite ci-dessous ces trois conditions appliquées dans nos cas

d’injection.

Condition au point d’injection

La ligne d’injection est la zone par laquelle la résine va entrer dans le moule. La résine est
ici injectée a débit constant et pression limite. Ainsi on a sur la ligne d’injection la condition
suivante : _

(-%.vﬁ) 7= —Qinj

‘ (5.5)
P = Pimite Si P > Plimite

avec Qin; le débit d’injection et A la section de la préforme traversée par le fluide orientée par sa

normal 7. Lorsque I'on dépasse la pression limite Py, on passe en condition de pression sur la

ligne d’injection en appliquant la pression limite.
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5.2. La phase d’écoulement de la résine

Condition a I'évent

La condition sur la ligne d’évent est une condition de pression, correspondant a la pression
donnée par la pompe a vide. Cette pression est donc appliquée au niveau du front d’écoulement.

On a donc :
Poent =0 (5.6)

Condition sur les parois

Le long des parois du moule, en I’absence de fuite on a la vitesse normale d’écoulement de la

résine qui est nulle. On a donc la condition suivante sur les parois du moule :
v =0 (5.7)

5.2.3 Modele géométrique

Les simulations numériques de ’écoulement de la résine sont réalisées dans les deux cas utilisés
sur le pilote de laboratoire qui sont l'injection frontale et périphérique. Les modeles géométriques

de ces deux modes d’injection sont brievement présentés dans les paragraphes suivant :

Injection frontale

L’injection frontale consiste a injecter la résine par 'un des cotés de la piece et de placer
I’évent du coté opposé. La figure 5.3(a) présente le modele géométrique utilisé pour ce cas.
La perméabilité du matériau Km a été déterminée expérimentalement par Hexcel. Une zone de
perméabilité plus importante Kra est appliquée sur les bords de la piece ou la préforme est en
contact avec le moule. Cela permet de prendre en compte les effets d’écoulements préférentiels
(racetracking) liés a I’ajustement entre la préforme et le moule. Nous avons arbitrairement multiplié
la perméabilité du matériau par 2 [143] dans ces zones (en vert sur la figure 5.3(b)). Néanmoins
expérimentalement et numériquement nous n’avons pas constaté de différence significative sur
I'injection de cette géométrie de piece.
Les canaux d’injection et d’évent sont eux définis par une perméabilité équivalente. Celle-ci est
obtenue en faisant une analogie entre la vitesse déterminée par la loi de Poiseuille et la vitesse
déterminée par la loi de Darcy [4]. La perméabilité équivalente Kru est obtenue en faisant 1’égalité
des débits Q poiscuille = @ Darey- Pour un canal rectangulaire, lorsque sa largeur w est grande
devant sa hauteur h, Advani et Sozer [4] donnent la formule suivante :

h2
Kru= T (5.8)

Ainsi pour nos canaux d’injection de 4 mm de hauteur nous avons appliqué une perméabilité

Kru de 1,3 10~ 6m?.
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5.2. La phase d’écoulement de la résine

Injection périphérique

L’injection périphérique consiste a injecter la résine dans un canal placé autour de la piece,
Pévent étant placé au centre de la piece (figure 5.4). On retrouve pour ce cas une description
identique des perméabilités excepté que dans le cas de 'injection périphérique on n’a pas de

phénomene de racetracking, étant donné que le canal d’injection se trouve autour de la piece.
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Chapitre 5. Simulation numérique de I’élaboration d’une piéce composite

5.3 La phase de cuisson de la piece

5.3.1 Modele thermique

La modélisation des phénomenes thermiques est réalisée a partir d’un bilan thermique. On
se limite a une description 2D, qui est suffisante pour décrire les phénomenes physiques de nos
géométries de pieces. Pour prendre en compte I’énergie libérée par la réaction de réticulation, un
terme source ¢(«) est rajouté.

2 2
0t = bk, 2% 4 () (59)
kyax et kyy, représentent respectivement la conductivité thermique du matériau composite dans le
plan et hors plan. p. et Cp. sont respectivement la densité et la chaleur spécifique du matériau
composite. Celle-ci est déterminée par une loi des mélanges entre les propriétés de la résine et des
renforts (cf. annexe C). Le flux de chaleur libéré lors de la réaction de réticulation de la résine

est donnée par la relation suivante :

8(1) = p, VAR (1) 22 (5.10)

AH" est la chaleur libérée lors de la réaction de réticulation de la résine. p, et V,. sont respective-

ment la densité de la résine et la fraction volumique de résine.

5.3.2 Modele thermo cinétique

Cette partie du modele permet de décrire la cinétique de réaction de la résine. Ce modele
permet donc d’accéder a I’évolution du degré de réticulation de la résine en fonction du cycle de
réticulation (température et temps).

La résine RTMG6 a déja fait 'objet de nombreuses études [17, 117, 196, 244]. La modélisation de
la cinétique ainsi que la caractérisation des différents parametres est par conséquent tres bien
étayée. Le modele est basé sur la loi phénoménologique de Kamal Sourour légerement modifiée
pour prendre en compte les mécanismes de diffusion qui ont lieu en fin de réticulation de la

résine :

9o — (ky + kpa™)(1 — )" (5.11)

Les constantes de vitesse k1 et ks, et les ordres de réaction m et n sont données dans I’annexe E.
Pour caractériser I’état de la résine, il est nécessaire de décrire ’évolution de la température de
transition vitreuse Tg. Pour ce faire on utilise I’équation de DiBenedetto qui s’écrit sous la forme

suivante :
Tg—Tgo A

Tgoo—Tgo 1—(1-XNa

avec T'go et T'goo respectivement la température de transition vitreuse a ’état non cuit (o = 0) et

(5.12)

a I'état totalement cuit (o = 1). X est un parametre propre a la résine utilisée.

128



5.3. La phase de cuisson de la piece

5.3.3 Modele mécanique

Le modele mécanique est implémenté par la societé ESI sous le logiciel Sysply. Il est basé sur
le modele développé par Svanberg et Holmberg [244]. La viscoélasticité est décrite par un modele
de Kelvin Voigt. Il correspond a la combinaison d’un ressort linéaire et d’un amortisseur linéaire

en parallele.

o3

L n,

o)

Figure 5.5 — Modele de Kelvin Voigt

Ainsi la relation contrainte déformation peut s’écrire sous la forme suivante :

t

d (e —e?)

O'—/E(t—T)aTdT (5.13)
0

avec ¢ la déformation totale et ¢ la déformation libre (hors mécanique). L’évolution du module

du matériau en fonction du temps est donnée par :
_Emy
E(t)=E,+ Enpe m (5.14)

Svanberg et Holmberg [244] simplifient cette relation en considérant que la relaxation est
instantanée a 1’état caoutchoutique lorsque la température est supérieure & T'g. Ainsi pour
une viscosité 7, faible qui tend vers zéro, on a le module du matériau qui tend vers E, le module
d’élasticité a I'état caoutchoutique. Lorsque la température est inférieure a Tg, on considére qu’il
n’y a pas de relaxation, ce qui correspond & une viscosité 7, infinie, et au module du matériau a
I'état vitreux E,.

Cela permet d’avoir une représentation simplifiée de 1’évolution du module d’élasticité du matériau
sans avoir a caractériser des temps caractéristiques de relaxation. Il suffit ici de caractériser le

module du matériau a I’état caoutchoutique E, et a I'état vitreux F,.
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Figure 5.6 — Modélisation de I’évolution du module du matériau

La relation contrainte déformation peut se réduire a :

E (e—¢%) T>Tg(a)
E, (e —¢&%) + ft (Ey — Er)a(e

g =

(5.15)

_5d)
5——dr T <Tg(a)

avec t1 le temps ou le module du matériau passe de ’état caoutchoutique a I’état vitreux.
La déformation libre totale est exprimée sous la forme d’une contribution chimique " et

thermique 7.

el = gCh 4 Th (5.16)

Le calcul de ces déformations est réalisé en prenant en compte I’évolution des propriétés du
matériaux, lié a la réticulation. Par conséquent, elles s’expriment en fonction du temps, du degré
de réticulation et de la température du matériau.

La déformation d’origine thermique se calcule donc par I'expression suivante :

T
St (5.17)

t
eTh = / CTE(T, )

0
Les coefficients de dilatation thermique(CTE) sont directement liés a ’état du matériau. On
considere donc ’état caoutchoutique et vitreux. On peut décrire ces coefficients en considérant la
température et le degré de réticulation respectivement par rapport a la température de transition

vitreuse Ty, et au degré de réticulation de début de gélification age;. On a donc :

0 a<aggetT >Ty(a)
CTE(T,a) =4 CTE" a>agqetT >Ty(a) (5.18)
CTEY T <Ty(a)

CTE" et CTEY sont les coefficients de dilatation du matériau respectivement a ’état caoutchou-

tique et vitreux.
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5.3. La phase de cuisson de la piece

De la méme facon on peut déterminer la déformation d’origine chimique en introduisant les
coefficients effectifs de retrait chimique g (cf. annexe C).

La déformation d’origine chimique se calcul donc par ’expression suivante :
/ 0
gCh = /B(T, a) 22 gy (5.19)
0

Avec (B définit sous la forme suivante :

0 a<aggetT >Ty(a)
B(T,a) =14 B a>aggetT >Ty(a) (5.20)
B9 T < Ty(w)

B" et B9 sont les coefficients effectifs de retrait chimique du matériau respectivement a I’état

caoutchoutique et vitreux.

5.3.4 Modele géométrique

La figure 5.7 décrit le modele géométrique 2D utilisé pour réaliser les simulations thermo
cinétiques. La simulation est réduite a I’étude d’un quart du moule et de la piece grace a deux
conditions de symétrie a mi-épaisseur et a mi-longueur décrites dans la section suivante. Le cycle
de température T(t) mesuré expérimentalement sur la surface du moule est appliqué directement
en condition d’entrée dans le modeéle numérique. Cela permet d’avoir une meilleure corrélation
entre les résultats issus de la simulation numérique et les résultats expérimentaux, en particulier

au niveau des temps caractéristiques de chaque phase du procédé.

g=h,~T) T=T(t) \ I
Moule
£
£ z
s 4 ‘[
— _ﬁ:i Entrefer PiéCE G(to):c{o X

Symétrie Cdt

« zeomm =i adiabatique
i 0 g P
Aux interfaces or cT | ¢=—k—=(
q=-k——=-k;~ ‘n
Contact parfait con on

Figure 5.7 — Modele thermo-cinétique 2D
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Chapitre 5. Simulation numérique de I’élaboration d’une piéce composite

5.3.5 Conditions aux limites
5.3.5.1 Conditions thermo chimiques

Pour modéliser les phénomenes liés a la thermique du procédé, on utilise les 3 types de

conditions limites suivantes, schématisées sur la figure 5.7.

Conditions initiales
On impose des conditions initiales sur la température et le degré de cuisson. La température
est directement imposée a la surface du moule, d’apres le cycle de température de consigne. Un

degré de cuisson initial est imposé a la piece composite.

t=0 T = To(t) a = &g (521)

Conditions sur les flux thermiques

Cette condition nous permet de modéliser les contacts entre les différents éléments. On

suppose que nos contacts sont parfaits, ainsi on a a l'interface du contact la condition suivante :

o= 1T~ 0T

7 est le vecteur normal sortant a la surface et K;, K; les conductivités thermiques propres a
chaque matériaux.

Afin d’alléger le calcul, on utilise des conditions de symétrie a mi-épaisseur de la piece et a mi
longueur. La symétrie du probleme revient a imposer une condition de flux nulle sous la forme

suivante :

LT

k=0 (5.23)

q =
Transferts par convection
Sur les bords du moule, on a des phénomeénes de convection qui ont lieu. Pour tenir compte
de ces phénomenes on impose & ces surfaces un flux sortant avec un coefficient d’échange h
dépendant du matériau, de la surface, et de ses dimensions. Elle s’exprime donc par I’expression

d’un flux thermique sous la forme suivante :

oT
q= k- =h(Tx—T) (5.24)

avec T, la température autour de la surface.

5.3.5.2 Conditions mécaniques

L’analyse mécanique est réalisée sur le comportement de la piece durant la phase de cuisson et
de refroidissement. Ainsi la piece est libre de tout déplacement. On ne considere pas l'interaction
piece/moule. Les mouvements de corps rigide sont supprimés en bloquant les déplacements de

deux noeuds du maillage éléments finis.
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5.4 Evaluation des contraintes résiduelles par la CLPT

La théorie des plaques stratifiées (CLPT) est un outil tres utile pour I’analyse du comportement
mécanique des stratifiés [251]. En effet elle permet de déterminer de maniére analytique les champs
de déformation, ou de contraintes dans les plis constituants la séquence d’empilement sous un
chargement thermo-mécanique et chimique.

On se propose donc ici de l'utiliser pour déterminer les déformations résiduelles en fin de cuisson
dues a la contraction thermique des plis constituants le stratifié. La méthodologie pour déterminer
les déformations résiduelles peut étre illustrée par le cas d’un stratifié croisé (figure 5.8). Lors
du refroidissement, le pli & 0° va se déformer de 55 , alors que le pli a 90° va se déformer de 5{ .
Cette différence de dilatation va étre a 'origine de la formation de contraintes résiduelles dans
les plis & 0° et 90°, et conduire le stratifié dans un état d’équilibre avec une déformation 5’1‘0”7”“}‘.
Ainsi on peut définir les déformations résiduelles pli par pli, comme étant la différence entre la

déformation non mécanique et la déformation du pli a I’état libre [251].

Initial [o]

B 110 1000 O

& f
“1 res noniech f

[o] 81 = 8( —8,‘
Plis
libres of
L || 1 S—
[o/90] aprés
cuisson et

refroidissement

Final [o

Bl |1 1 1 A

Figure 5.8 — Calcul des déformations résiduelles par la CLPT

La CLPT permet donc entre autres de calculer ces déformations résiduelles par la procédure
décrite ci-dessous. Cette théorie de plaques de type Love-Kirchhoff s’appuie sur I’hypothese
de distribution linéaire des déformations a travers I’épaisseur de la plaque en flexion-torsion
(courbure notée k), tandis que cette distribution est constante en tension-cisaillement (membrane
notée 6?). Les grandeurs sont moyennées sur 1’épaisseur de la plaque, et le comportement est
défini a partir des contraintes et déformations généralisées. On peut calculer les contraintes

généralisées d’origines thermiques.

h/2

NI = [ Qi;CTE;AT dz
—h/2
h/2

MM = [ Qi CTE;AT 2dz
—h/2

(5.25)
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Chapitre 5. Simulation numérique de I’élaboration d’une piéce composite

avec Nl-T H ]a contrainte généralisée de membrane thermique, MzT H le moment généralisé thermique,

Q;j les rigidités des plis et CTE; la dilatation thermique des plis.
0

Le calcul de la déformation de membrane non mécanique €; engendrée par cette sollicitation

thermique s’obtient par la relation contrainte/déformation de la maniere suivante :

5,? = aijN]TH + dUM]TH (5.26)

avec a;; et d;; les matrices de souplesse définies par la CLPT (obtenues par inversion de la
matrice de rigidité). Pour un drapage symétrique la matrice b;; comporte que des termes nul, car
il n’y a pas de couplage entre les efforts de membrane et les courbures. La relation 5.26 peut

s’écrire pour un stratifié avec un drapage symétrique sous la forme matricielle suivante :

5? ajlp aiz2 date 0 0 0 NlTH |
€9 agr az ax O 0 0 Ny
58 | a61 a2 aes O 0 0 NGTH
k| | 0 0 0 dn dig dig MTH
Ko 0 0 0 do dy dos MFH

| K6 0 0 0 de1 de2 des MmFH

Ainsi on peut déterminer pli par pli les déformations résiduelles et contraintes résiduelles associées

au refroidissement de la piece lors de ’élaboration.

nonmech __ E{

i
res __ . nonmech __ f

Tes

&g

- (5.27)

Cette procédure a été implémentée sous Maple. L’avantage de cet outil analytique est de pouvoir
déterminer les déformations résiduelles de maniere quasi instantanée, en fonction des propriétés
mécanique et thermique des plis constituant le stratifié. Ces déformations résiduelles feront ’objet

d’une comparaison, avec celles mesurées par OFS dans les différents cas du pilote de laboratoire.
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Chapitre 6. Application a la cuisson d’une résine thermodurcissable

6.1 Introduction

Comme nous 'avons vu dans le chapitre précédent, les OFS sont des capteurs qui permettent
d’obtenir des informations clefs sur les parametres physiques d’une piece composite (degré de
cuisson, température, déformations résiduelles etc.). Néanmoins nous avons vu que leurs utilisa-
tions requierent de la rigueur pour la mise en place du capteur, mais aussi pour I'interprétation
des données mesurées. On se propose dans ce chapitre de mettre en ceuvre un capteur a réseau
de Bragg dans un cadre simplifié permettant une exploitation rigoureuse des données issues du
capteur. L’application retenue est le suivi de caractéristiques physiques lors de la réticulation d’un
échantillon de résine. Les sections suivantes décrivent la mise en place du capteur et 'analyse des

résultats obtenus.

6.2 Cuisson d’une résine thermodurcissable

Lors de I'élaboration d’un matériau composite, un point important est la maitrise du cycle
de polymérisation de la résine, en particulier pour la formation de déformations résiduelles. La
caractérisation de ces déformations requiert généralement des méthodes longues et difficiles a
mettre en place. Les OFS sont une solution qui peuvent permettre de caractériser un bon nombre
des parametres physico-chimiques d’une résine.

Wang et al. [264] ont utilisé les FBGs pour caractériser 1’évolution des parametres d’une résine
thermodurcissable. En exploitant deux géométries d’éprouvettes, ils réussissent a identifier les
grandeurs permettant de modéliser la cinétique de la réaction, I’évolution du module de Young
et le retrait chimique.

On se propose ici de mettre en place un essai similaire permettant de mesurer le retrait chimique
de la résine RTM6, qui intervient lors de la réticulation d’un échantillon cylindrique de résine.
L’échantillon a été dimensionné de sorte a déterminer la déformation mesurée par FBG par
I’hypothese d’uniaxialité du champ de déformation, et de permettre une modélisation aisée
de I'expérience par un modele axisymétrique. A 'inverse de Wang, 'objectif ici n’est pas de
caractériser la cinétique de réticulation mais de comparer la réponse des capteurs a celles issues

des modeles numériques présentés précédemment.

6.3 Choix des dimensions de 1’échantillon

La recherche des parametres physiques liés au comportement de résine, en particulier la
caractérisation du retrait chimique, requiert un bon dimensionnement de I’échantillon. C’est a dire
des dimensions d’éprouvette qui maximisent la sensibilité du capteur aux propriétés physiques de
la résine.

Wang et al. [264] ont étudié analytiquement le transfert de charge entre la fibre et la résine pour
des éprouvettes cylindriques de différents rayons. Par une analogie thermique ils étudient la

déformation dans la fibre suite a une variation volumique de ’échantillon. La figure 6.1 présente
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la déformation induite dans la fibre pour différentes valeurs de module de rigidité de la résine.
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Figure 6.1 — Déformation dans I’axe de la fibre en fonction du rapport entre le rayon

de l’échantillon de résine b et le rayon de la fibre a [264]
On constate que la déformation dans la fibre converge vers une valeur fixe quand le rapport b/a
entre le rayon de la résine et de celui de la fibre devient grand. Ainsi quand le rayon de la résine
est suffisamment grand (b>200a), le comportement fibre/résine est dominé par celui de la résine.
De plus, dans cette configuration on peut appliquer pour le traitement des informations issues
du FBG, I'hypothése uni-axiale. En effet, analytiquement Wang et al. [264] montrent que la
contrainte dans I’axe de la fibre o, est prépondérantes par rapport aux déformations transverses
oy et og.

On peut donc utiliser la relation liée au réseau de Bragg avec I’hypothese uniaxiale.

AXp

= (- P)e (6.1)

ou on rappelle que A)\—/EB représente les variations de longueur d’onde de Bragg et P. le coefficient
photoélastique défini dans le chapitre 4.
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Figure 6.2 — Champ de contrainte dans 1’échantillon (r = rayon de la fibre) (a)

Contraintes radiales (b) Contraintes axiales [264]

Ainsi au vu de ces résultats nous avons retenu un échantillon de résine de forme cylindrique
avec un rayon de 15 mm (b/a=240). De plus, pour assurer un champ de déformation constant
sur la longueur du réseau, la hauteur de I’échantillon a été fixée a 4 cm. Le réseau de Bragg
d’une longueur de 5 mm est placé au centre de I’échantillon de résine. Ainsi on se trouve loin des

extrémités pour éviter les effets de bord.

6.4 Descriptif du protocole expérimental

Il s’agit de mesurer I’évolution des parametres physiques d’un échantillon de résine, lors de
son cycle de réticulation. L’étude est réalisée sur la résine thermodurcissable RTM6, qui est
couramment utilisée pour la fabrication de pieces hautes performances en aéronautique.

Un moule en aluminium permet de fabriquer des éprouvettes de résine cylindrique d’un diametre
de 30 mm et d’une hauteur de 40 mm. Un montage spécifique (figure 6.3) a été développé pour
mettre en place un OFS au centre de I’éprouvette. Ce montage permet notamment de positionner
I’OFS dans 'axe de révolution de I’éprouvette. La surface des moules est traitée avec un agent
démoulant, afin de limiter I’adhésion entre le moule et 1’échantillon.

La résine est préchauffée a 50°C, afin de faciliter son écoulement dans le moule et d’éviter
I’emprisonnement de bulles d’air. La cuisson de I’échantillon est réalisée en étuve. Le cycle de
cuisson a été adapté afin de limiter les phénomenes d’exothermie, pouvant étre importants au vu
des dimensions.

L’OFS utilisé ici est un FBG Type I, interrogé par le systéme d’interrogation décrit dans la section
précédente. Le découplage est réalisé par un micro thermocouple type K positionné a proximité
du FBG (figure 6.3). Ce systeme permet donc un suivi de température et de déformation res-

pectivement & 0,1°C et a 10ue. L’échantillonnage des mesures est réalisé avec une fréquence de 1 Hz.
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4 cm

r
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— FBG
— Micro Thermocouple

(a) (b)
Figure 6.3 — Dispositif expérimentale :cuisson d’une résine thermodurcissable (a)

Schéma d’instrumentation de I’éprouvette ; (b) Montage expérimental.

6.5 Modeéle éléments finis

La forme de I’échantillon présente une symétrie de révolution autour de ’axe z, et permet donc
d’utiliser un modele éléments finis axisymétrique pour calculer I’évolution des caractéristiques
physiques au cours du cycle de réticulation de la résine. On peut donc considérer que toutes les
grandeurs sont indépendantes de ’angle 6 (rotation autour de z). Les grandeurs du probléeme
dépendent de deux variable r et z.

Par continuité du champ de déplacement entre la fibre optique et la résine, on considere que le
champs de déformation a la position du capteur est le méme dans la résine et la fibre.

Un cycle de température identique a celui utilisé lors de I’expérience a été appliqué aux surfaces
du moule tel que décrit sur la figure 6.4. Le modele cinétique de la résine RTM6 ainsi que le

modele mécanique présenté dans le chapitre 5 ont été appliqués a ’échantillon de résine.
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Figure 6.4 — Schéma du modele thermo-chimique axisymétrique

6.6 Reésultats

Une série de 8 échantillons a été réalisée (cf. figure 6.5) afin de mettre au point le cycle

thermique de cuisson et la mise en place des capteurs a l'intérieur de I’échantillon.

Figure 6.5 — Echantillons de résine instrumentés
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6.6. Résultats

6.6.1 Champ de température et de degré de cuisson

La figure 6.6 présente 1’évolution de température mesurée par le micro thermocouple et la
mesure de déformation effectuée par FBG au centre de I’éprouvette. La comparaison avec le
modele thermo-chimique (cf. chapitre 5) de la résine RTM6 montre une bonne corrélation (figure
6.6(b)). En particulier pour la prédiction du pic de température liée au caractere exothermique
de la résine. On trouve un pic de température de 209°C, alors que le modele numérique prédit
un pic de 216°C. La différence entre la mesure expérimentale et numérique peut s’expliquer par
I'incertitude liée au positionnement du micro-thermocouple. En effet la simulation montre que le
gradient de température suivant le diameétre de ’échantillon est trés important. Ainsi I'incertitude
du positionnement du capteur peut expliquer cette différence. Néanmoins le modéle donne une
évolution de température proche de celle mesurée expérimentalement.

La simulation numérique du cycle de cuisson permet de mettre en évidence I’hétérogénéité du
cycle de réticulation de la résine. Le centre de I’échantillon va réticuler plus rapidement que le
bord du fait de ’exothermie de la résine. Cette hétérogénéité peut étre a l'origine d’une source
de contrainte résiduelle, car le coeur va vitrifier avant le contour de 1’échantillon. Ruiz et Trochu
[220] montrent que ce type de cycle peut conduire & une contrainte de compression au coeur
de la résine au cours de la réticulation. Néanmoins on constate que si le palier de cuisson est
suffisamment long le degré de cuisson semble s’uniformiser, et donc ne devrait pas donner lieu a

une hétérogénéité de propriétés mécaniques dans I’échantillon.
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6.6. Résultats

6.6.2 Déformation interne

Le suivi de déformation interne au centre de ’échantillon de résine est réalisé par un FBG.
La compensation en température est effectuée a partir de la mesure de la température par un
micro-thermocouple de type K. Les thermocouples sont préalablement étalonnés en étuve par
comparaison de leurs réponses avec une sonde de référence.
La déformation est déterminée en utilisant 'hypothése d’un champ de contrainte uniaxiale.
Celle-ci se justifie par le choix des dimensions de 1’éprouvette de résine. La hauteur et le diametre
assurent un champ de contrainte constant sur la longueur du réseau, et prédominant dans I'axe
de la fibre optique (o, >> o).
La mesure de déformation montre que peu apres le début de ’exothermie, le FBG est soumis
a une déformation de contraction. Ainsi il semble qu’a partir de cet instant (Point A figure
6.7), la résine est suffisamment rigide pour transmettre les déformations d’origine chimique et
thermique de la résine au FBG. On peut assimiler ce point au début de la gélification de la
résine. Néanmoins le fait d’avoir une forte exothermie rend difficile la détermination de ce point,
car les phénomenes chimiques et thermiques ont lieu simultanément. On pourrait donc avoir
transmission des déformations deés le début de 'augmentation en température (exothermie).
Au cours de la cuisson de la résine, on constate un changement de pente (point B) sur le suivi
de déformation interne. A cet instant il semblerait que ’on est en présence d’une contraction
d’origine thermique et chimique en zone caoutchoutique. La courbe 6.8 montrant 1’évolution de
la déformation interne en fonction de la température permet d’identifier le point C. A cet instant,
les déformations transmises au FBG sont majoritairement dues a des effets thermiques. En effet
on retrouve le comportement thermique de la résine a ’état vitreux (CTEg 58 pe/°C). On peut
donc assimiler le point C a la vitrification de la résine.
Lors du refroidissement de I’échantillon, la pente de la courbe déformation température est de
58 pe/°C, ce qui correspond au coefficient de dilatation thermique de la résine a ’état vitreux
(CTEg 55 pe/°C). Celui-ci est tres proche du coefficient théorique ce qui montre que le traitement
des moules avec I’agent démoulant a limité les phénomenes d’adhérence entre le moule et la résine.
De plus, on ne constate pas de discontinuité dans la courbe de déformation, ce qui confirme

I’absence d’interaction moule-échantillon.
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La simulation numérique de I’évolution de la déformation au centre d’un échantillon cylindrique
de résine lors d’un cycle de réticulation a été réalisée sous Sysply par ESI. La figure 6.9(a)
montre 1’évolution de la température et du degré de réticulation. Ces informations permettent de
distinguer les trois zones caractéristiques de I’état de la résine. La zone liquide ou la résine ne
transmet par définition aucune déformation (t<126 min). La zone caoutchoutique est définie &
partir de I'instant ol le degré d’avancement de la résine atteint oge=0,6. A cet instant (t>126
min) la résine peut transmettre des déformations d’origine chimique et thermique. Lorsque la
température de transition vitreuse 7T}, atteint la température de cuisson, la résine passe de 1'état
caoutchoutique a 'état vitreux (t>146 min).

La figure 6.9(b) montre les évolutions de déformation interne au centre de ’échantillon dans
ces différentes zones. La courbe expérimentale obtenue par FBG a été recaler temporellement
par rapport au début de formation de déformation. On constate que le point de gélification a
lieu au début de ’exothermie de la résine. Ainsi on est en présence simultanée de déformation
d’origine thermique a I’état caoutchoutique et de déformation liée au retrait chimique de la résine.
A noter qu’au début de la zone caoutchoutique les effets thermiques et chimiques s’annulent, ce
qui peut expliquer pourquoi expérimentalement les déformations apparaissent aux alentours de
la température maximale du pic exothermique. La comparaison de la courbe de déformation
expérimentale avec la déformation totale numérique montre une évolution de la déformation
similaire lors de la cuisson avec un niveau de déformation finale différent. En fin de cuisson, on
releve une déformation de compression de I'ordre de 6600 ue. Notre modele numérique semble
sous estimer les déformations totales lors de la cuisson de la résine. En effet expérimentalement
on mesure une déformation de compression de 9700 pe. On a donc un écart de 32% entre la
valeur expérimentale et numérique.

L’origine de cette différence provient probablement des phénomenes qui sont mis en jeu dans la
phase caoutchoutique. Le retrait chimique et thermique ayant lieu simultanément il est difficile
de distinguer expérimentalement la part de chacun d’eux sur le niveau de déformation finale.
Cela est d’autant plus difficile que dans ce cas on est en présence d’une forte éxothermie. Enfin le
modele mécanique utilisé ici, présenté au chapitre précédent, est un modele simpliste ou la résine,
caractérisée simplement par des états caoutchoutiques et vitreux, est a l'origine de déformations
agissant dans le composite. L’utilisation d’un tel modele pour la résine seule doit donc se faire

avec précaution.
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6.7 Conclusion

L’instrumentation par OFS a été mise en oeuvre dans une premiere application, pour le
suivi des parametres physiques d’une résine thermodurcissable au cours de son cycle de cuisson.
Cette application a permis de démontrer le potentiel des réseaux de Bragg pour le suivi de I’état
mécanique tout au long du cycle de réticulation.

La comparaison de la réponse des capteurs avec les résultats issus de la simulation numérique
ont montré une bonne corrélation sur I’évolution des parametres thermo chimiques, notamment
sur la prédiction de 1’élévation de température liée au caractere exothermique de la réaction
de réticulation. La simulation a permis aussi de mettre en évidence ’hétérogénéité du champs
de température et du degré de cuisson associé dans le volume de ’échantillon de résine. Le
sous-modele mécanique a montré quelques limites quant a la prédiction du niveau de déformation
résiduelle en fin de cuisson. Le modele semble sous-estimer le niveau de déformation d’origine
thermique et chimique dans la zone caoutchoutique mesurée expérimentalement.

Rappelons que le modele est appliqué ici au cas de la résine seule, on n’a donc pas d’information sur
les éventuelles influences des fibres de renfort sur ’évolution des parametres physiques de la piece,

en particulier sur la cinétique de réticulation et les déformations dans la zone caoutchoutique.
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Chapitre 7. Cas de validation du pilote d’injection

7.1 Introduction

La mise en place d’un procédé pilote RTM instrumenté requiert une phase d’apprentissage, afin
de maitriser la fabrication de pieces composites sur des cas simples, ainsi que I'instrumentation du
procédé. Il est donc nécessaire de valider la phase de mise en oeuvre du matériau et I'intégration
des capteurs sur un cas d’élaboration simplifié.

Dans ce but, la premiere étape a consisté a la fabrication d’une piece de faible épaisseur en
carbone/époxy par une injection périphérique, avec un outillage standard en aluminium. Cette
étape a été réalisée en collaboration avec Hexcel. Une premiere piece a été réalisée avec les équipes
techniques d’Hexcel dans leurs locaux, puis plusieurs pieces ont été réalisées avec les équipements
du démonstrateur de laboratoire avec le soutien technique d’Hexcel.

Les conditions d’élaboration étant maitrisées, la seconde étape a consisté a développer et tester
un outillage RTM modifié permettant d’insérer les capteurs tout en assurant leur intégrité. Enfin
une premiere application des capteurs a fibre optique a été effectuée sur ce méme cas, ainsi qu’une

comparaison avec les simulations numériques.

7.2 Définition du cas de validation

7.2.1 Définition de la piece et des parametres procédés

La validation des équipements du pilote de laboratoire a été réalisée dans le cadre de I'injection
périphérique d’une piece plane de faible épaisseur en carbone/époxy, avec un outillage RTM en
aluminium similaire & celui utilisé par la société Hexcel. La figure 7.1 décrit la géométrie et les
dimensions de la piece, ainsi que le systeme d’injection.

Ce cas a été retenu car il est relativement simple & mettre en oeuvre, il ne nécessite pas de
prendre de précautions particulieres vis a vis des phénomenes de racetracking. Par conséquent, on
n’introduit pas d’hypothese supplémentaire dans le modele liée a ce phénomene. Un traitement a
été réalisé sur les surfaces en contact avec la piece, avec un agent démoulant, une solution a base
acqueuse de la gamme Waterworks commercialisée en France par la societé Diatex. La préforme
est constituée d’un empilement de 14 plis en fibre de carbone. Les plis sont un tissu équilibré
avec une armature sergé, d’une masse de 300g/mm?(G0986) fourni par la societé Hexcel. De plus
la perméabilité plane de ce renfort a été déterminée expérimentalement par Hexcel. Elle est de
8.97 1072 m~2 & un Tvf de 60%.

La résine RTM6 est préchauffée a 80°C et injectée a débit constant dans le moule. Le temps
d’injection est d’environ 5 minute pour cette piece. Ensuite le cycle thermique (figure 7.2)
recommandé par le fournisseur(Hexcel) est appliqué pour effectuer la cuisson du matériau.
Dans ce cycle, on retrouve 4 phases principales qui sont :

— le préformage et le « dégazage » de la préforme sous vide (1);

— D'injection de la résine dans les moules & 120°C (2);

— la cuisson a 180°C pendant 60 min (3);

— le refroidissement naturel a I’air ambiant (4);
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Figure 7.1 — Modele géométrique cas de validation : injection périphérique

7.2.2 Insertion et positionnement des capteurs

Comme il a été montré dans la partie précédente, I’étape d’insertion et de positionnement
des capteurs dans la préforme est cruciale. En effet, de cette phase va dépendre le suivi du signal
et 'interprétation des données.

Dans cette étude, chaque capteur a été positionné le long des fibres de renfort afin de minimiser
I'intrusivité du capteur, et les pertes par micro courbures dans la fibre optique. Une attention
toute particuliere a été donnée aux entrées et sortie de fibre optique. En effet I’expérience a
montré qu’elles pouvaient étre la source de nombreuses détériorations, voire de perte totale
du signal. C’est pourquoi les entrées et sorties de la fibre optique ont été protégées par une
gaine téflon. Le guidage et 'étanchéité ont été réalisés par l'intermédiaire d’un systéme presse
étoupe présenté dans le chapitre 3. Il s’agit du seul systeme démontable permettant de garantir
le positionnement et I’échanchéité des moules, compatible avec des conditions industrielles. Un
autre avantage de ce systeme est la possibilité de démouler la piece avec les fibres optiques. Cela
permet donc de faire des mesures supplémentaires par OFS post fabrication (suivi des propriétés
en service).

Dans ce cas de validation, la préforme est instrumentée & mi épaisseur, par I'intermédiaire de 4
fibres optique. Une fibre optique possede un FBG inscrit en son milieu pour le suivi de déformation
et de température, et trois autres capteurs aux extrémités des autres fibres optique sont utilisés
pour la détection de la résine a ces trois positions. Le suivi de température et de déformation a

Iintérieur de la piece est réalisé par I'intermédiaire d’'un FBG couplé & un micro thermocouple.
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Figure 7.2 — Cycle thermique appliqué sur les moules

Le FBG a été intégré a un renfort unidirectionnel, afin de limiter son intrusivité dans le matériau,
et de permettre I'utilisation du modele inverse pour la détermination des déformations résiduelles
en fin de refroidissement. Le FBG a été caractérisé en température et déformation a I’état nu.

Les sensibilités en déformation K, et en température K sont 1.25 pm/ue et 9.7 pm/°C.

7.3 Comparaison des pieces avec la référence industrielle

Afin de valider le transfert de connaissances et savoirs-faire liés & ’élaboration de matériaux
composites par le procédé RTM, une comparaison de la qualité des pieces produites en laboratoire
a été réalisée avec des pieces identiques réalisées en milieu industriel. L’aspect de surface, les
tolérances dimensionnelles, ainsi que le T, ¢ et la porosité sont les principaux parametres qui ont

été évalués.

7.3.1 Tolérances dimensionnelles et aspect

L’aspect général des pieces est identique a celui des pieces produites par Hexcel. On n’a
pas constaté de manque de résine en surface, ce qui permet de penser que les renforts ont
été uniformément imprégnés du fait de la faible épaisseur de la piece (4 mm d’épaisseur). Des
mesures d’épaisseur ont été réalisées a différentes positions de la piece. On a constaté une
réduction de I’épaisseur de l'ordre de trois dixieme de millimetre au centre de la piece. Apres
vérifications des tolérances dimensionnelles de I'outillage, un défaut de planéité des surfaces des

moules de un dixieme de millimetre s’est avéré étre a ’origine de cette variation d’épaisseur.
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Figure 7.3 — Schéma d’implantation des capteurs pour le cas de validation du pilote d’injection a

mi épaisseur de la préforme

En conséquence la surface des moules a été réusinée par le fournisseur afin d’atteindre la bonne

tolérance dimensionnelle de planéité.

7.3.2 Cartographie C-Scan

Cette méthode non destructive permet d’analyser rapidement la « santé matiere » d’une
piece en matériaux composites. Il est notamment possible d’évaluer la quantité de porosité a
I'intérieur de la piece ou de détecter les zones de délaminage.

L’essai consiste a balayer la piece avec une onde ultrason et & mesurer le temps de passage et
I’amplitude de I'onde transmise dans la piece. Lorsque 'onde atteint une porosité, celle-ci est
refléchie dans toutes les directions et conduit donc & une perte de signal. On obtient ainsi une
cartographie 2D en amplitude et en temps de vol de la piece. Il est possible d’établir une relation
précise entre le niveau d’atténuation mesuré et la porosité en effectuant un étalonnage sur une
éprouvette étalon. Pour des raisons de temps, nous nous sommes limités a la réalisation des
cartographies sur plusieurs pieces réalisées en laboratoire. On s’est donc ici juste intéressé aux
variations de signaux et non a la valeur de 'atténuation des signaux.

Les C-Scan ont été réalisés par Hexcel. La figure 7.4 présente le résultat obtenu pour I’analyse
C-Scan d’une des pieces réalisées en laboratoire. On n’a pas constaté d’évolution significative
du temps de vol et de 'amplitude du signal dans le plan médian de la piece, les distributions
étant uniformes. L’imprégnation des renforts par la résine semble étre uniforme, il n’y a pas
de zone de forte porosité. Bien qu’encourageant ce résultat doit étre confirmé par des mesures

complémentaires.
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Figure 7.4 — Cartographies C-Scan : (a) en temps de vol; (b) en amplitude

7.3.3 Caractéristiques physiques obtenues par attaque chimique

Le résultat obtenu par C-scan a été confirmé par la réalisation d’analyses sur des échantillons
a différentes positions de la piece. Les coupes ont été effectuées proche du point d’injection, au
milieu de la piece et proche du point d’évent. Sur chaque échantillon ainsi prélevé, des mesures de
taux volumique de fibre et de porosité ont été effectuées, avec la norme américaine ASTM D317-09.
Ces parametres sont obtenus suite a la digestion de la résine par une attaque chimique. Le taux
volumique de fibre mesuré est de 61% avec une variation de moins de 1% par rapport au taux
volumique de fibre théorique (60%). Cette augmentation du taux volumique de fibre correspond
a la tolérance dimensionnelles sur I’épaisseur qui est légerement inférieure a I’épaisseur attendu.
Une estimation du taux de porosité a été effectuée, on retrouve un taux de porosité inférieur
a 2% conforme au critere couramment utilisé dans le secteur aéronautique. Les observations
métallographiques n’ont pas révélé de défaut particulier.
Les pieces fabriquées sur le pilote d’injection sont donc conformes aux spécifications attendues.
La méthodologie de mise en oeuvre des matériaux composites étant maitrisée, I'instrumentation

du procédé a pu étre réalisée.
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7.4. Résultats expérimentauz

7.4 Résultats expérimentaux

7.4.1 Débit et pression d’injection

Cette piece de validation est réalisée par une injection périphérique. L'unité d’injection permet
de suivre le débit et la pression de la résine sur la ligne d’injection. La figure 7.5 montre le cycle
d’injection utilisé pour ce cas. Il s’agit d’une injection & débit constant et pression limite. Ainsi
lorsque l'on atteint la pression limite sur la ligne d’injection (t=300 s), le débit de résine est

réduit par le controleur PID de I'unité d’injection. A cet instant, 'injection a donc lieu a pression

constante.
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Figure 7.5 — Cycle d’injection

Dans ce cas de validation, on constate que I'imprégnation des renforts se fait sans atteindre la
pression limite de 3 bars. L’augmentation de la pression en fin de cycle d’injection, correspond a
la fermeture de I’évent. La résine est ensuite maintenue sous pression pour imprégner la totalité
de la préforme et de réduire la dimension des bulles d’air contenues dans la résine et enfin les
drainer vers I’évent. L’évent est momentanément ouvert aux alentours de t=550 s pour drainer les
éventuelles bulles d’air vers I’évent. En plus de I'historique du débit et de la pression d’injection,
on peut déterminer grace a ces graphiques deux parametres procédés qui sont le temps d’injection

et le volume de résine injectée (tableau 7.1).

Parametres opérateurs

Temps d’injection 380 s

Volume injecté 350 cc

Tableau 7.1 — Parametres procédés opérateur : cas de validation
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Chapitre 7. Cas de validation du pilote d’injection

7.4.2 Détection du front de passage de I’écoulement

Comme nous ’avons vu dans le chapitre 4, 'exploitation de l'intensité lumineuse en bout de
fibre optique permet d’avoir une détection de la résine, par analogie de la variation d’indice de
réfraction du milieu ambiant. La détection de résine a été réalisée en trois points a mi-épaisseur
de la piece, distribués entre le point d’injection et I’évent (cf. figure 7.3). La figure 7.6 montre

I’évolution de l'intensité du signal optique mesurée apres amplification.
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Figure 7.6 — Signal OFS en bout de fibre optique : Cas de validation

On constate que le signal optique total chute & trois reprises, apres le passage de la résine
aux différents points. Néanmoins on remarque que la variation d’intensité du signal, dans ce
cas est tres faible. Cela semble provenir des pertes de signal optique par micro courbures. En
effet ’architecture du renfort, a savoir ici un tissu, engendre sur la fibre optique de nombreuses
courbures, qui peuvent dans conduire a la perte totale du signal. Néanmoins, dans notre cas avec
un Tvf de 60% les variations d’intensités ont pu étre détectées.

A partir de cette courbe (figure 7.6), il est alors possible de déterminer les temps de passage de
la résine aux extrémités des trois fibres optique. Cette information peut étre utile pour assurer a
lopérateur que la préforme est imprégnée a4 un emplacement spécifique en cours de procédé, ou a
valider localement le temps de passage de la résine donné par 'utilisation d’un modele numérique.

Le tableau 7.2 résume les temps de passage mesurés.

Parametres OFS

751 168 s
to 322 s
t3 368 s

Tableau 7.2 — Détection de résine par OFS sur le principe de Fresnel : cas de validation
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7.4.3 Température et déformation interne

L’instrumentation par FBG de la préforme avec le renfort tissé G0986 n’a pu étre réalisée, en
raison de difficultés lors de I'insertion du capteur. Les FBGs inscrits sur la fibre optique sont
insérés dans la préforme sans revétement de protection. Par conséquent, ils sont localement tres
sensibles aux micro courbures. Ainsi lors de la phase de compaction de la préforme avec le tissu
G0986 pour atteindre le Tvf de 60%, les micro courbures appliquées & la fibre optique ont pour
conséquence une réduction significative du signal optique, pouvant aller jusqu’a la perte totale
du signal par rupture de la fibre. Ainsi 'instrumentation est réalisable en baissant le Tvf de la
préforme. Nous avons constaté que pour un Tvf de 50% la faible atténuation du signal permettait
d’interroger et suivre la réponse des FBGs.

Cependant nous avons préféré privilégier pour ce cas de validation une autre préforme réalisée
a partir d’un renfort quasi-Unidirectionnel (48580), afin de minimiser I'intrusivité du capteur
et de permettre I’évaluation des déformations résiduelles en fin de refroidissement [53, 255]. La
préforme avec la séquence d’empilement [0]7 a donc été utilisée pour le suivi de I’état mécanique
de la piece au cours du procédé RTM. La figure 7.7 montre 'implantation de 'OFS, inséré dans

le pli médian de la préforme [0]7.
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Figure 7.7 — Insertion et réponse du FBG pour le cas de validation [0];

La figure 7.7 présente les variations de longueur d’onde de Bragg issues d’'un FBG classique
et d'un autre FBG placé dans son voisinage, isolé des efforts transverses par une gaine téflon
placée sur la longueur du réseau (FBG encapsulé). Le FBG classique est donc par définition
sensible au champ de déformation totale (€1, €2, €3) présent dans le matériau. La température
relevée correspond & la mesure effectuée par un thermocouple placé a proximité des FBGs,
lors de I’ensemble des phases du procédé RTM. On retrouve les 4 phases du procédé décrites
précédemment sur la figure 7.2.

La variation de longueur d’onde a été fixée a zéro a la fermeture de 'outillage. On constate
des les premieres phases nécessaires a la mise en forme et en température de la préforme, une
augmentation de la longueur d’onde de Bragg Ap due a des effets de dilatation thermique de la
fibre optique et de la préforme. Ensuite, durant la phase de cuisson, la température est maintenue
constante (palier de cuisson recommandé par Hexcel). On constate que la longueur d’onde de
Bragg reste constante. Lors du refroidissement on remarque une discontinuité aux alentours

des 310 min qui correspond physiquement a la décohésion entre le moule et la piece. On peut
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7.4. Résultats expérimentauz

avoir une estimation quantitative du niveau de déformation dans la piece en utilisant I’hypothese
de champs uniaxial. A partir de la variation de longueur d’onde de Bragg mesurée, on peut

déterminer la déformation au coeur du matériau composite au cours de la phase de cuisson et de

refroidissement.
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Figure 7.8 — Mesure de déformation In Situ sous hypothese uniaxiale pour le cas de

validation

La figure 7.8 représente 1’évolution de la déformation In Situ dans la piece, c’est a dire les
déformations mesurées par le FBG au coeur de la piece. On constate que lors des phases en amont
de la phase de cuisson (phases 1 et 2), on a la formation de déformations due aux dilatations
thermiques de la fibre optique et de la préforme. Néanmoins seule une partie des déformations
thermiques de la préforme est transmise a la fibre optique, car le FBG dans cette phase du
procédé n’est pas totalement lié aux fibres de renfort qui I’entourent. On peut donc avoir un
glissement entre la fibre optique et la préforme, ce qui explique que les variations de déformation
par rapport a I’évolution de température ne sont pas identiques a chaque montée en température
pour atteindre la phase 1, 2 et 3. Ainsi la déformation mesurée lors de la phase de compaction
des fibres et de I'injection est une information purement qualitative, seules les déformations a
partir de la phase de refroidissement sont prise en compte.

Lors de la cuisson de la piece (phase 3), la réaction de réticulation va engendrer une augmentation
de rigidité de la résine qui va ainsi permettre un contact parfait entre le matériaux et la fibre
optique. Néanmoins comme nous l’avons vu précédemment cette évolution de propriété n’est pas
instantanée. Par conséquent au début de la réaction de réticulation on a un transfert partiel des
déformations du matériau. En faisant 'analogie avec le transfert de charge entre la résine et les

fibres de renfort, on peut définir un degré de cuisson oy a partir duquel la résine va transmettre
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les déformations a la résine (0,5 < age < 0,7). La faible évolution de déformation mesurée lors
de la phase de cuisson ne nous permet pas d’identifier cet instant. De plus, lors du palier de
cuisson on ne remarque pas d’évolution significative de la déformation. Ainsi les informations
issues des FBGs ne semblent pas étre sensibles aux effets du retrait chimique de la résine.

A la fin de la phase de cuisson (t=300 min) on peut considérer un contact parfait entre le
matériau et la fibre optique. Ainsi la totalité des déformations du matériau sont transmises a la
fibre optique. On peut donc mesurer lors de la phase de refroidissement le retrait thermique du
matériau qui engendre une déformation négative dans le matériau. On retrouve la discontinuité
relevée précédemment sur la longueur d’onde qui est engendrée par la décohésion entre le moule
et la piece composite. Cette décohésion s’explique par la différence des coefficients de dilatation
thermique entre la piece composite (1 a 5 pe/°C) et le moule aluminium (24,6 pe/°C). Celle-ci a
lieu ici pour une température de 180°C.

En tragant I’évolution de déformation en fonction de la température (figure 7.9), cette décohésion
est illustrée par un changement de pente. Bien que dans ce cas il semblerait y avoir plusieurs
discontinuités, d’autres essais réalisés précédemment dans le cadre du développement du systeme
d’instrumentation ont montré que lors du refroidissement il y n’avait qu’une seule discontinuité
significative. Cela est confirmé par la mesure effectuée par le FBG classique (figure 7.10). Les
discontinuités aux températures 130°C et 160°C sur la figure 7.9 semblent provenir d’artefacs sur

la détermination de la longueur d’onde de Bragg.
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Figure 7.9 — Evolution de la déformation In Situ sur la phase de refroidissement pour

le cas de validation

162



7.4. Résultats expérimentauz

200

0+ ——FBG

Déformation /n Situ (e)
A
o
o
|

-800

-1000 — T T T T 1 T 1
40 60 80 100 120 140 160

Température (°C)

T T 1
180 200

Figure 7.10 — Evolution de la déformation In Situ obtenue avec le FBG classique sur la

phase de refroidissement

En reprenant la courbe 7.9 on peut relever avant la température de décohésion (T=180°C), une
pente de 24,9 pe/°C, puis qui passe & 1,97 pe/°C apres cette température. Ces valeurs sont proches
respectivement du coefficient de dilatation thermique du moule aluminium et d’un matériau
composite. Ainsi tout laisse a penser qu’il y a, malgré I'usage de démoulant, une adhésion du
moule et la piece lors de la premiere phase de refroidissement. Dans cette phase le moule peut
donc induire une contrainte de compression a la piece, a travers la contrainte de cisaillement
a l'interface moule/piece. Dés lors que cette contrainte de cisaillement dépasse la contrainte
d’adhésion entre la résine et le moule on a relachement de cette contrainte, et donc décohésion
du moule et de la piece. Par conséquent, apres la décohésion on retrouve principalement le
comportement thermique d’un matériau composite. Ce phénomene est identique a celui observé
dans le cadre de la mise en ceuvre par Autoclave comme I’a montré Twigg et al. [254]. En fin de
refroidissement, il subsiste une déformation résiduelle de compression dans ’axe des fibres de

renfort d’environ 200 pe.

7.4.4 Evaluation des déformations résiduelles

Comme nous 'avons vu dans le chapitre 4, le suivi de déformation peut permettre d’évaluer
les déformations résiduelles présentes dans la piece en fin d’élaboration. Ces déformations sont
volontairement évaluées a partir de la fin de cuisson lorsque 'interface entre la fibre optique et le
matériau est parfaite (résine totalement réticulée). La détermination du champ de déformation

en fin de refroidissement est alors réalisée, par I'intermédiaire du modele inverse (chapitre 4) afin
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de prendre en compte les effets d’un chargement dans les directions transverses a la fibre optique.
Dans le cas particulier de cet empilement, on n’observe aucun phénomene de biréfringence, car les
déformations dans les directions transverses a la fibre optique sont identiques. On note donc dans
cette configuration une variation de longueur d’onde de -1128 pm. Ainsi en fin de refroidissement

il subsiste le champ de déformation suivant ci-dessous.

L

Données PLP0O4F

Figure 7.11 — Schématisation du champ de déformation en fin de refroidissement : cas

de validation

Directions Hyp Uni  Modele FBG

Axial Inv Encap
€1 -330 pe =227 pe 212 pe
€2 X -2703 pe X
€3 X -2703 pe X

Tableau 7.3 — Evaluation du champ de déformation résiduelle dans la phase de refroidissement
de la piece [PLP04F] (]0]7)

Pour un empilement d’Unidirectionnel ([0],), on retrouve les déformations d’origine purement
thermiques d’un pli seul. Ainsi la piece est dans un état de compression en fin de refroidissement,
avec des déformations dans les directions transverses aux fibres plus importantes, car elles sont
gouvernées majoritairement par le retrait thermique de la résine.

Le résultat obtenu a partir du modele inverse a été comparé avec la réponse d’'un FBG qui a
été isolé mécaniquement de l'effet d'un chargement transverse grace a une gaine en téflon (FBG
encapsulé). Le modele inverse semble donner une bonne évaluation du champ de déformation réel
dans le matériau en fin de refroidissement. On retrouve notamment la déformation dans ’axe
des fibres, mesurée par le capteur encapsulé. L’utilisation de I'hypothése uniaxiale surestime la
valeur de cette déformation de I'ordre de 55%. La non prise en compte du champ de déformation
transverse peut conduire a des erreurs significatives sur le champ de déformation réel dans le
matériau. Cette application pour la détermination expérimentale du champ de déformation
résiduelle en fin de refroidissement souligne donc I'importance du choix de I'hypothese de

décorélation liée a la mesure par FBG.
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7.5 Comparaison avec les résultats numériques

Conformément aux modeles numériques présentés dans le chapitre 5, la simulation numérique
de la phase de remplissage a été réalisée sous Pam RTM, et la simulation numérique de la phase
de cuisson a été effectuée sous Sysply par ESI. On présente dans cette section les résultats
numériques obtenus pour le cas de ’élaboration des pieces réalisées dans ce chapitre. Le cycle
thermique appliqué a la surface du moule a été reconstruit a partir du cycle de température
mesuré en surface de moule, afin de simuler les phases du procédé avec des conditions identiques a
celles appliquées dans le cas expérimental. Cela permet donc d’avoir une comparaison rigoureuse

entre les parametres simulés et mesurés expérimentalement.

7.5.1 Phase d’injection

La simulation de I'injection a été réalisée 14 plis en carbone G0986 (tissu), dont la perméabilité
plane (orthotrope) a été caractérisée par Hexcel (152). La figure 7.12(a) montre le temps de
remplissage des différentes zones de la piece, ainsi que le temps de remplissage aux points de
localisation des capteurs de Fresnel. La géométrie du front, radiale, est conforme & ce que 'on

pouvait attendre aux vues de la géométrie et des positions des canaux d’injection/évent.

Temps d’injection (s) Expérimental PAM RTM

t1 168 181
to 322 319
t3 368 364

Tableau 7.4 — Comparaison des temps de passage de la résine avec PAM RTM : cas de validation

Le tableau 7.4 synthétise les temps mesurés et prédits par la simulations aux emplacements des
OFS. On constate une tres bonne corrélation entre les mesures expérimentales et celles issues du
modele numérique. De plus, on constate que la pression a I'entrée de la piece n’atteint jamais la
pression limite, comme on I’a vu expérimentalement (figure 7.12(b)).

Dans le cadre de la simulation du remplissage d’une piece simple (géométrie et drapage), le
modele semble fournir une information conforme aux mesures relevées au cours du procédé RTM.
On peut donc valider le modele, a travers les temps de passage de la résine mesurés localement.
Le modele, ainsi validé, permet d’avoir une représentation des phénomenes d’écoulement qui ont
lieu lors du remplissage de la piece. On peut donc par exemple visualiser 1’évolution du front de

fluide & chaque instant du remplissage.
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Figure 7.12 — Simulation numérique de la phase de remplissage Tissu G0986 : (a)

Temps de remplissage de la préforme OFS vs. PAM-RTM ; (b) Champ de pression en
fin de remplissage obtenu sous PAM-RTM
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7.5. Comparaison avec les résultats numériques

7.5.2 Phase de cuisson

Température et cycle de cuisson

Les simulations numériques ont été réalisées a partir des modeles décrits dans le chapitre 5 et
des propriétés du pli 48580 (Tvf 58%) (cf. annexe D). Le cycle thermique relevé expérimentalement
en surface de piece est appliqué directement en condition d’entrée du modele numérique afin
d’avoir une comparaison la plus proche possible de I’essai expérimental. Les parametres numériques
sont relevés au centre de la piece, & la méme position que celle du capteur (OFS).

Comme le montre la courbe de température (figure 7.13) on ne note pas de dépassement de la
température de cuisson di au caractere exothermique de la résine. Ce résultat est conforme d’une
part a ce qui a été mesuré expérimentalement, et d’autre part a ce que ’on pouvait attendre
dans le cas de I’élaboration d’une piece de faible épaisseur (4 mm).

D’autre part, I’évolution de la température de transition vitreuse permet de distinguer les
différents états physiques dans lesquels le matériau se trouve. Ainsi I’état caoutchoutique est
défini lorsque le degré d’avancement de la résine atteint g = 0,6. A partir de cet instant
(t=230 min), on considere d’apres la bibliographie (cf. chapitre 2) que la résine est susceptible
de transmettre des efforts aux fibres de renfort. On peut constater que cette phase a lieu sur
Iisotherme de cuisson, ainsi les éventuels efforts transmis aux fibres lors de la cuisson se limitent
au retrait chimique de la résine. L’état vitreux de la résine peut étre défini lorsque la température
de transition vitreuse dépasse la température de cuisson T, > T.. On constate donc que le passage
de I'état caoutchoutique a 1’état vitreux intervient en fin de palier de cuisson. A cet instant (t=
290min) le degré d’avancement du matériau atteint 93%. Enfin lors du refroidissement le matériau

se trouve a l’état vitreux, la cuisson étant terminée, seul le retrait thermique du matériau a lieu.
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Figure 7.13 — Modélisation numérique, évolution de la température et du degré de

cuisson au centre de la piece

Evaluation des déformations internes

Les figures 7.14(a) et 7.14(b) montrent ’évolution des déformations respectivement dans I'axe
des fibres, et dans les directions transverses aux fibres, au cours de la phase de cuisson. Avant le
début de la phase de cuisson du matériau, on ne considere pas de déformation du matériau dans
le modele. Les éventuelles déformations d’origine thermique ou dues par I'interaction outils/piece
ne sont donc pas pris en compte dans le modele. Cela peut se justifier par le fait que lors de
la phase de préformage et d’injection, la préforme n’a pas suffisamment de rgidités mécaniques
pour engendrer des contraintes mécaniques. Dans nos simulation on considére pour cette résine
ager = 0,6. Au début de la phase caoutchoutique (t= 210 min), une déformation en compression
a lieu lors de la cuisson du matériau, due principalement aux effets de retrait chimique de la
résine, car la température est constante. On observe que cette déformation est quasi nulle dans
la direction des fibres, alors que dans la direction transverse aux fibres, la déformation due au
retrait chimique est de 'ordre de 4400 pe. Cela s’explique par le fait que le comportement du
matériau composite dans les directions transverses est dominé par les propriétés de la résine.

A la fin du palier de cuisson, les déformations dans le matériau augmentent en intensité avec la
variation de température qui a lieu lors du refroidissement. Ces déformations sont alors d’origine

purement thermique et correspondent aux contractions thermiques du matériau.
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Chapitre 7. Cas de validation du pilote d’injection

Expérimentalement, nous n’avons pas observé avec la technique des FBGs d’évolution significative
de la réponse des réseaux lors de la phase de cuisson du matériau, tant sur la longueur d’onde
que sur la morphologie du spectre (largeur des pics & mi-hauteur). Les mesures ne semblent donc
pas indiquer un niveau de déformation di au retrait chimique de la résine aussi élevé que les
résultats de simulation numérique le montrent (figure 7.14(b)). Or au vu des dimensions des
fibres de renfort (@; = 7um) et de la fibre optique (@, = 125um), la résine devrait se comporter
de maniere identique sur les fibres de renfort et la fibre optique. Par conséquent, dans le cadre
de ’élaboration de cette piece plane, les déformations d’origine thermique et chimique, qui se
développent dans la zone caoutchoutique, ne semblent pas étre transmises a la fibre optique ou
au renfort. Il semblerait que ces déformations induites principalement dans la résine pendant le
palier de cuisson ne sont pas susceptibles d’engendrer de déformation du composite dans son
ensemble. La contrainte induite par le retrait chimique de la résine semble étre trop faible pour
engendrer une contrainte significative dans les fibres de renfort ou la fibre optique.

La figure 7.15 montre 1’évolution de la déformation dans la direction des fibres mesurée expé-
rimentalement par un FBG isolé et celle issue de la simulation numérique. Les déformations
mesurées expérimentalement avant le début de la phase de cuisson n’ont pas été prises en compte,
car l'interface fibre optique et matériau ne peut étre considérée parfaite qu’a partir de la fin
de cuisson (résine a I’état vitreux). Ainsi on peut constater que le modele numérique sous
évalue le niveau de déformation dans le matériau jusqu’a environ 80 pe. Cette différence peut
provenir d’une source supplémentaire de déformation, telle que I'interaction piece/outillage. En
effet dans le cadre de notre modélisation nous considérons que la piece est libre, c’est a dire
que les déformations de 'outillage ne sont pas prise en compte. Or comme nous ’avons vu
expérimentalement on a une adhésion entre 'outillage et la piece, au début du refroidissement,
qui engendre une discontinuité sur la courbe de déformation, ce qui démontre I'influence du
moule dans la formation de déformation dans le matériau. Cependant méme sans la prise en
compte de l'interaction piece/outillage, le modele numérique donne une bonne approximation de
I’évolution de la déformation de la fibre. Cela est vrai pour cette géométrie, néanmoins 'effet de
cette interaction peut étre plus important pour des géométries complexes. Il pourrait donc étre
intéressant d’intégrer au modele numérique I'influence de I'outillage, par la prise en compte d’un

contact mécanique a définir.
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Figure 7.15 — Comparaison de ’évolution de la déformation dans la direction des fibres

obtenue par la simulation numérique et la mesure par FBG

Evaluation des déformations résiduelles
Comme nous l’avons vu dans la section précédente, les mesures par FBG ne nous ont
pas permis de mettre en évidence de déformation significative lors de la cuisson du matériau.
Néanmoins pour comparer les résultats issus des différentes approches, nous avons quantifié
le niveau de déformation engendré sur la phase de refroidissement du matériau. Les différents
résultats obtenus par 'intermédiaire de 1’approche expérimentale (FBG), analytique (CLTP) et

numérique sont donnés dans le tableau 7.5.

Déformations (pe) Expérimentale CLPT  Simulation

€1 =227 e -161 pe -164 pe
€2 -2703 pe -2730 pe  -2800 pe
€3 -2703 pe -2730 pe  -2800 pe

Tableau 7.5 — Comparaison du champ de déformation en fin de refroidissement (7.y = 80°C)

On constate une bonne corrélation entre les différentes approches sur ’évaluation du champ
transverse (directions 2 et 3). Les modeles analytique et numérique semblent sous estimer le
niveau de déformation dans la direction des fibres sur la phase de refroidissement. On peut
expliquer cela du fait de la non prise en compte d’une source de déformation supplémentaire

engendrée par 'interaction outils/piece.

171



Chapitre 7. Cas de validation du pilote d’injection

Pour cette piéce, les déformations résiduelles théoriques sont nulles du fait du plan de drapage
unidirectionnele [0]7. Expérimentalement en fin de refroidissement il semble subsister une

contrainte résiduelle de 'ordre de 8 MPa dans ’axe des fibres.

7.6 Conclusion

Le démonstrateur de laboratoire a pu étre validé sur une géométrie simple, une piece plane de
faible épaisseur. Le travail de collaboration avec Hexcel nous a permis d’acquérir le savoir-faire
nécessaire a la mise en oeuvre du procédé RTM et de ses matériaux. La santé matiere des
premieres pieces élaborées sur le démonstrateur de laboratoire a été évaluée par des techniques
de caractérisation traditionnelles (C-scan, digestion de résine). L’ensemble des caractérisations
n’a pas révélé de défaut particulier, ce qui a permis de valider la technique de mise en oeuvre.
Fort de cette validation des parametres procédés, une premiere application des OFS pour le suivi
du procédé RTM a été réalisée, dans un cas simplifié. Les systemes d’insertion des capteurs ont
permis d’insérer et positionner les capteurs tout en garantissant I’étanchéité de I'outillage. De
plus cet essai a démontré tout le potentiel des OFS a la fois pour la détection de résine que pour
le suivi de température et déformation interne. Nous avons montré que le choix de ’hypothese
de décorrélation des FBGs avait une grande importance sur la détermination de la déformation
réelle dans le matériaux. Un FBG encapsulé permet de déterminer la déformation dans 'axe
de la fibre sous I’hypotheése d’un champ de déformation uniaxiale, alors qu'un FBG classique
couplé au modele inverse permet d’avoir une évaluation du champ de déformation totale dans
le matériau. Un FBG classique exploité sous 'hypothese d’un champ uniaxiale ne permet que
d’avoir une information qualitative sur le niveau de déformation.

La comparaison de ces mesures avec les résultats issues des simulations numériques a montré
une bonne corrélation en particulier pour la phase de remplissage. Lors de la phase de cuisson
de la piece, la mesure par FBG n’a pas mis en évidence d’évolution significative du niveau
de déformation interne dans la piece. Cette mesure semble montrer qu'une grande partie des
déformations d’origine chimique et thermique ne sont pas transmissent aux fibres de renfort. Par
conséquent, les déformations internes et résiduelles ont été évaluées sur la phase de refroidissement
de la piece. Les approches numériques et analytiques convergent vers des valeurs identiques
proche des valeurs expérimentales. Il semble néanmoins subsister une contrainte résiduelle de
I'ordre de 8 MPa dans la direction des fibres de renfort (déterminée expérimentalement) due tres
probablement & 'interaction outils/piece.

Fort de ces résultats, les OFS vont étre appliqués a d’autres types de géométries, afin d’étudier

et mettre en évidence les problématiques que les industriels de notre projet rencontrent.
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Chapitre 8. Application a des pieces planes de faible, « forte » et avec un saut d’épaisseurs

8.1 Introduction

Comme nous ’avons vu dans le chapitre précédent, 'instrumentation par OFS du procédé
RTM a démontré, sur un cas simple, ses capacités pour le suivi de la phase remplissage de la piece
mais aussi pour le suivi de ’état physique de la piece tout au long du procédé d’élaboration. Suite
a ces premiers résultats encourageants, on se propose d’étendre ce systeme d’instrumentation
a des cas reflétant certaines des problématiques (cf. chapitre 3) que nos partenaires industriels
rencontrent lors de I’élaboration de pieces complexes.

Dans un premier cas l'instrumentation est appliquée au suivi de la phase de cuisson d’une piece
avec un drapage croisé, en particulier pour mettre en évidence les contraintes résiduelles en fin
d’élaboration. L’instrumentation est ensuite mise a profit dans un cas d’élaboration d’une piece
épaisse de 10 mm d’épaisseur, afin d’évaluer I'influence des phénomenes exothermiques sur les
qualités de la piéce finale. Enfin 'influence des arréts de pli sur la phase de remplissage est

étudiée a travers un cas d’élaboration d’une piece avec un saut d’épaisseur.

8.2 Cas d’un stratifié croisé équilibré

8.2.1 Définition du cas

Il s’agit du cas de ’élaboration d’un stratifié croisé équilibré [02, 903, 02] d’épaisseur 4 mm
et de dimensions 330 x 350 mm? réalisé par une injection frontale. La piece est constituée du
renfort quasi UD 48580 avec un Tvf de 58% et de la résine RTM6. Les propriétés du pli sont
données en annexe D. La piece est instrumentée dans le pli médian de la préforme, c’est-a-dire
dans le pli a 90°.

L’instrumentation est composée de 3 fibres optiques et d’un micro thermocouple K pour faire
les compensations en température. Une premiere fibre optique est constituée de 3 réseaux de
Bragg positionnés en entrée, milieu et sortie de préforme. Une autre fibre optique avec un réseau
encapsulé est insérée a proximité de la fibre précédente. Ces deux fibres permettent de faire les
mesures de température et de déformation interne dans la piece. Enfin une derniere fibre optique
exploitée en bout de fibre sur le principe de Fresnel est placée au centre de la préforme pour faire
un suivi du degré de cuisson de la résine lors de la phase de cuisson. Le schéma 8.1 synthétise la

position de I'ensemble des capteurs.
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Figure 8.1 — Schéma d’implantation des capteurs pour le stratifié croisé (PLP05F)

8.2.2 Température et cycle de cuisson

Nous avons utilisé la méme méthodologie que celle utilisée dans le chapitre 7 pour étudier
I’élaboration de ce stratifié croisé. A savoir 'approche numérique a travers la modélisation décrite
dans le chapitre 5, et ’approche expérimentale par 'intermédiaire de I'instrumentation par OFS
de la préforme.

La figure 8.2 montre les évolutions de température et de degré de cuisson de la piece issues de la
simulation numérique. La figure 8.3 présente la température relevée par micro thermocouple au
centre de la piece. On ne constate pas, numériquement et expérimentalement, de dépassement
de la température due a ’exothermie de la réaction de réticulation. Ce résultat était prévisible
au vu de I'épaisseur de la piece (4 mm). Pour ce qui est de I’évolution des états physiques du
matériau, on retrouve les mémes zones caractéristiques a des positions identiques par rapport au
cycle de température, que celle donnée pour le cas de validation du chapitre 7 (cas PLP0O4F). A
savoir la zone liquide, puis la zone caoutchoutique lorsque le degré d’avancement de la résine
atteint age, et finalement la zone vitreuse lorsque la température de vitrification T atteint la

température de cuisson (figure 8.2).
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Figure 8.2 — Simulation numérique de I’évolution de la température et du degré de

cuisson au centre de la piece (PLPO5F)
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8.2. Cas d’un stratifié croisé équilibré

Lors de la réalisation de cette piece, le suivi du degré de cuisson du matériau a pu étre réalisé
par l'intermédiaire du capteur de Fresnel. Nous avons utilisé la technique décrite dans le chapitre
4 pour suivre l'intensité réfléchie en bout de fibre. Comme nous ’avons vu dans le chapitre 4,
pour accéder a une estimation du degré de cuisson il est nécessaire de calibrer le capteur. Dans
cette étude, nous avons privilégié une normalisation du signal entre 0 et 1. Cette méthode a été
utilisée par d’autres auteurs [2, 7] pour accéder au degré d’avancement de la résine lors du cycle
de cuisson. Bien que cette méthode ne donne accés qu’a une information qualitative, celle-ci est
tres facile & mettre en oeuvre pour suivre ’évolution du degré de cuisson a partir de l'intensité
réfléchie.

L’intensité réfléchie a donc été normalisée entre O et 1, la valeur 1 correspondant a I'état du
matériau totalement réticulé. Nous avons pris comme référence l'intensité réfléchie Ig,; en fin
de palier de cuisson. Le degré de cuisson est ensuite évalué par la relation ci-dessous ou I, est

l'intensité réfléchie.

(8.1)
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Figure 8.4 — Comparaison de ’évolution du degré de cuisson Exp./Num. au cours de la
cuisson du stratifié croisé (PLPO5F)

La figure 8.4 montre 1’évolution du degré de cuisson obtenue par le capteur de réflexion de Fresnel
lors du palier de cuisson. Le degré de cuisson obtenu par la simulation numérique utilisant le
méme cycle thermique est superposé sur la méme figure.

La premiére chute du signal (t=150 min) correspond & U'influence de la température sur le signal
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réfléchi par L’OFS. En effet avec cet OFS on mesure la variation d’indice de réfraction du milieu,
qui est sensible a la température et a la densité du milieu. C’est pourquoi lors de la phase de
montée en température (t<150min) on a une chute du signal réfléchi, qui ne peut donc étre
interprétée par une variation de densité. A l'inverse sur le palier de cuisson (t>150 min), la
température est constante, ’évolution du signal réfléchi est ici essentiellement due a la réticulation
de la résine. Au bout de 25 min le signal se stabilise autour d’'une valeur de 0,91. Cela semble
donc indiquer la fin de la réaction de réticulation. On remarque que le signal est 1égerement
bruité sur le palier de cuisson. Cela est probablement dii a l'interaction des fibres de renfort
avec la fibre optique. Rappelons que pour suivre ’évolution du degré de réticulation a travers
I'indice de réfraction du milieu ambiant il faut un montage permettant de mesurer une variation
d’indice de réfraction de I'ordre de 0,01. Ainsi cela rend notre systéme de mesure tres sensible
aux parasites extérieurs. Lors du début de la phase de refroidissement (t>220 min) le signal
optique augmente légérement du fait de la chute de température. Cette partie n’a donc pas de
signification concernant ’évolution du degré de cuisson.

Lorsque I'on compare I’évolution du degré de cuisson obtenue par OFS a celle issue de la simula-
tion numérique on constate une bonne corrélation. On retrouve quasiment une cinétique identique
expérimentalement et numériquement. Cependant, on ne peut pas conclure sur la valeur finale
du degré de cuisson obtenue par OFS, car le signal a été simplement normalisé dans cette étude
et non pas calibré.

Les fibres de renfort ne semblent pas affecter de maniére significative la cinétique de réticulation
de la résine. On retrouve en effet la méme cinétique que celle issue de la simulation numérique
qui ne prend pas en compte les fibres de renfort. Le modele thermo-cinétique (chapitre 5) utilisé
dans cette these semble donc bien estimer I'évolution du degré d’avancement lors de la phase de

cuisson du matériau.

8.2.3 Suivi de déformation interne

Comme nous ’avons vu dans le chapitre précédent, le suivi des déformations internes est
réalisé par 'intermédiaire des FBGs. La figure 8.3 présente le résultat provenant de deux FBGs
placés a proximité I'un de 'autre. L’un des réseaux est isolé des efforts transverses par une gaine
en Téflon (noté FBG encapsulé). On retrouve le méme type de courbe que celles obtenues dans le
chapitre 7. On distingue les trois zones caractérisant ’état physique du matériau, & savoir la zone
liquide (t<140 min), caoutchoutique (140<t<205 min) et vitreuse (t>205 min). C’est lors de la
phase de refroidissement (phase 4) que l'on a création de la majorité des déformations internes
dues au retrait thermique du matériau. A noter que l'on a relevé des évolutions de déformation
interne identiques avec les FBGs placés en entrée et sortie de préforme. Par conséquent le niveau

de déformation interne est homogene sur la longueur de la piece.
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Figure 8.5 — Evolution des parametres physiques au coeur de la piece obtenus par OFS
lors du palier de cuisson (PLPO5F)

La figure 8.5 montre plus précisément les parameétres relevés lors de la cuisson. On constate une
chute brutale du niveau de déformation interne lors de la montée en température (t=135min).
Cette chute intervient a une température d’environ 140°C. D’apres les caractéristiques de cette
résine, cette température est trop faible pour étre une déformation liée au retrait chimique de
la résine. Cela est confirmé par I’évolution du degré de cuisson mesurée par OFS. Le début de
la réaction de réticulation commence aux alentours de 145 min, donc bien postérieurement a
I’évolution de déformation discutée précédemment. Apres de plus amples investigations, cette
chute de déformation s’avere provenir de la chute de pression d’injection. En effet les relevés
d’injection montrent que lors de cet essai la pression d’injection a été maintenue a 3 bars jusqu’au
temps 135 min. 11 semble donc que le rééquilibrage de la pression de résine a 'intérieur de la
piece entre le point d’injection et 1’évent explique la chute de déformation au début du cycle de
cuisson de la piece.

Apres cette chute (t=145min), on constate une légere évolution du niveau de déformation interne.
La déformation interne semble augmenter simultanément avec I’augmentation du degré de cuisson.
Néanmoins le faible variation de déformation (25 pe) ne permet pas de donner beaucoup de
signification a cette évolution. Comme nous ’avons vu dans le cadre de ’élaboration de la piece
plane référencée PLPO4F (chapitre 7) le retrait chimique de la résine ne semble pas induire de
déformation dans la direction des fibres.

Lors de la phase de refroidissement, on retrouve sur la figure 8.3 la déformation interne due au

retrait thermique du matériau et de l'interaction outils/piece. Ces informations issues des FBG
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Chapitre 8. Application a des pieces planes de faible, « forte » et avec un saut d’épaisseurs

vont étre utilisées pour évaluer le niveau de contraintes résiduelles dans la piece.

8.2.4 Evaluation des contraintes résiduelles

N’ayant pas observé d’évolution significative du niveau de déformation interne lors de la
phase de cuisson, nous nous proposons d’évaluer les contraintes résiduelles générées dans ce
stratifié croisé lors de la phase de refroidissement. Comme nous I'avons vu dans le chapitre 4 il
est possible d’évaluer le champ de déformations résiduelles par la technique des FBGs en utilisant
un modele inverse. Pour cela on exploite deux informations issues du réseau de Bragg. A savoir
I’évolution de longueur d’onde entre la fin de cuisson et la fin du refroidissement et le phénomeéne
de biréfringence. La biréfringence se manifeste par un élargissement du pic de réflexion puis
par la séparation du pic. La figure 8.6 montre 1’évolution du spectre réfléchi obtenue lors du

refroidissement du stratifié croisé PLPO5F.
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45 -

T™
44

43 1

Puissance réfléchie (dBm)

42

41 T T T T T T T T T T T T T T 1
1547 1548 1549 1550 1551 1552 1553 1554

Longueur d'onde (nm)

Figure 8.6 — Dédoublement du spectre réfléchi par le FBG lors de 1’élaboration du stratifié croisé
PLPO5SF

La mesure de la variation de longueur d’onde de ces deux spectres couplée au modele présenté
dans le chapitre 4, permet d’évaluer les déformations présentes dans le matériau en ’absence
du capteur. Ainsi en fin de refroidissement il subsiste le champ de déformation explicité dans le
tableau 8.1 :
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Figure 8.7 — Evaluation du champ de déformation en fin de refroidissement pour le

stratifié croisé

Déformations Hyp Uni Modele CLPT

e Axial Inv

€1 -653 -680 -600
€9 X -940 -470
€3 X -4770  -4990

Tableau 8.1 — Comparaison du champ de déformation en fin de refroidissement pour un stratifié
croisé (AT = —128°C)

Il n’a pas été possible d’obtenir les résultats numériques liés a la partie mécanique suite a des
problémes rencontrés sous le logiciel SysPly par ESI. Faute de temps nous n’avons pas pu remédier
a ces problemes. Ainsi les résultats expérimentaux sont comparés aux résultats données par la
théorie des plaques stratifiées (CLPT).

On constate une bonne corrélation entre la déformation mesurée et prédite dans ’axe des fibres
et dans la direction de 1’épaisseur. Dans la direction 2, on réalise une erreur de 50% sur la
détermination de la déformation en fin de refroidissement par rapport a la théorie des plaques
stratifiées. On peut expliquer cette erreur par une non homogénéité du milieu ou la fibre optique
est insérée. En effet la fibre optique étant insérée a l'interface entre deux plis, on peut avoir
la présence d’une éventuelle zone riche en résine qui ne se résorbera pas dans cette direction
malgre la compaction, et va perturber le champ de déformation autour de la fibre optique et

donc l'interprétation des données (figure 8.8).

Figure 8.8 — Représentation schématique d’une fibre insérée a I'interface de deux plis
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Chapitre 8. Application a des pieces planes de faible, « forte » et avec un saut d’épaisseurs

A partir de la mesure par FBG et du modele inverse, on peut évaluer les contraintes résiduelles,
dans le plan de la piece (directions 1 et 2), en fin de refroidissement. Dans le cas de 1’élaboration
de ce stratifié croisé on détermine une contrainte résiduelle de -50MPa dans le plan moyen,
dans la direction des fibres optiques (direction 1) et 23 MPa dans la direction 2 (relation 5.27)

transverse aux OF'S.

8.2.5 Effet d’un cycle de post cuisson

Fort du niveau de contrainte résiduelle mesuré précédemment lors du cycle de fabrication
du stratifié croisé, nous avons voulu évaluer 'influence d’un cycle de post-cuisson. En effet il
est recommandé en industrie de réaliser un cycle de post-cuisson afin de libérer les contraintes
résiduelles présentes dans le matériau. Nous avons donc effectué un cycle de post-cuisson sur le
stratifié croisé, qui a été placé dans une étuve afin de lui appliquer un cycle thermique. Nous avons
choisi un cycle thermique, avec une vitesse de chauffe volontairement faible (6°C/h) afin d’une
part de privilégier une chauffe homogene de la piece et d’autre part de favoriser un écoulement
visqueux & haute température [214]. Un palier de température a 190°C (T>T}) est réalisé pendant
une durée de 6h. L’évolution de déformation relevée par le réseau de Bragg encapsulé est donnée

en figure 8.9. L’état de référence de déformation du matériau est pris a la température ambiante.
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Figure 8.9 — Suivi de déformation par FBG encapsulé lors d’'un cycle de post-cuisson

sur un stratifié croisé

Lors de la montée en température, les déformations dans le matériau augmentent proportionnel-
lement avec la température en suivant le coefficient de dilatation thermique du matériau. Lors du
palier de température (t>1700 min), on mesure une légere chute de déformation de 15 pe. Cette
chute pourrait étre attribuée a un effet de post cuisson de la résine RIT'M6, néanmoins au vu de

cette faible variation il est difficile de conclure sur l'origine de cette chute. Lors du refroidissement
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8.3. Cas des piéces de forte épaisseur

du matériau on retrouve un état de compression mécanique lié au retrait thermique du matériau.
I1 faut noter que la déformation finale est légeérement inférieure & la déformation initiale (-45
we). Seule une dérive du capteur peut expliquer cette variation. Il n’a malheureusement pas été
possible de refaire cette mesure par manque de temps, pour confirmer cette mesure. Néanmoins
cet essai de post-cuisson, en premier lieu, ne semble pas montrer d’effet significatif de ce cycle

thermique sur la réduction du niveau de déformation résiduelle pour ce stratifié croisé.

8.3 Cas des pieces de forte épaisseur

8.3.1 Description du cas

L’objet de ce cas est d’étudier les déformations internes générées lors de la réalisation d’une
piece de « forte » épaisseur. On ne s’intéresse pas ici a la phase de remplissage de la piece, car
celle-ci n’a pas posé de probleme particulier.

Lors de la réalisation de piece épaisse, I’exothermie libérée par la réaction de réticulation peut élever
la température au centre de la piece et ainsi conduire & un champ de température non homogene.
Il peut résulter de ce gradient de température a travers I’épaisseur, des contraintes résiduelles
et une non homogénéité des propriétés mécaniques qui vont compromettre les performances
mécaniques de la piece [220].

Par conséquent pour étudier ces phénomenes nous avons réalisé le suivi par FBG de la fabrication
d’une piece d’épaisseur 10 mm et de dimensions 330 x 350 mm? élaboré par une injection frontale.
La piece est constituée du renfort quasi UD 48580 et d’un tissu 48400 avec Tvf de 58% et de
la résine RTM6. Nous avons utilisé 5 plis UD 48580 autour du plan moyen du panneau pour
placer la fibre optique dans un milieu homogene, et ainsi permettre I’évaluation des déformations
résiduelles sur la phase de refroidissement avec le modele inverse présenté dans le chapitre 4. Le
stratifié est ensuite composé du tissu 48400 réparti de maniere équilibrée autour des 5 plis UD.
Le drapage peut s’écrire sous la forme suivante [[0/90]9,05,[0/90]9]. Les propriétés des plis 48400
et 48580 sont données en annexe D.

L’instrumentation est composée d’une fibre optique et d’un micro thermocouple K pour faire
les compensations en température. Trois capteurs a réseau de Bragg sont placés I'un a coté de
I’autre sur la fibre optique au centre de la piece pour effectuer la mesure de déformations internes.
Ce cas avait été congu pour évaluer les performances du découplage T/e avec différents réseaux
(méthode dual Bragg gratting). Cette méthode n’ayant pas donnée de résultats satisfaisants, nous
utilisons les réponses des trois capteurs pour vérifier la répétabilité de la mesure. Le schéma 8.10

synthétise la position de ’ensemble des capteurs.
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Figure 8.10 — Schéma d’implantation des capteurs pour la piece « forte » épaisseur
(PLPO3F)

8.3.2 Température et cycle de cuisson

La figure 8.11 présente les résultats issus de la simulation numérique du cycle de cuisson. La
figure 8.12 présente les évolutions de température et de déformations internes mesurées par les
FBGs et le thermocouple placés au centre de la préforme.

On constate numériquement et expérimentalement une élévation de la température lors du début
du cycle de cuisson (t=145min). Le sous modele thermo chimique surestime légérement ’élévation
de température. En effet on note une élévation de température de 5°C numériquement alors que
expérimentalement on releve une élévation de température de 3°C. Au vu des incertitudes de
mesure que ’on peut faire sur la mesure par thermocouple on peut considérer que la simulation
numérique rend bien compte de I’élévation de température au centre de la piece due a I’exothermie
de la réaction de réticulation.

Comme on I’a défini dans le chapitre 7 on distingue & nouveau les trois zones caractérisant I’état
physique du matériau, & savoir la zone liquide (t<140 min), caoutchoutique (145<t<165 min) et
vitreuse (t>165 min).
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Figure 8.11 — Simulation numérique de I’évolution de la température et du degré de

cuisson au centre de la piece (PLPO3F)
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Figure 8.12 — Evolution de la température et des déformations internes au cours de
I’élaboration de la piece épaisse (PLPO3F)
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8.3.3 Suivi de déformations internes

La mesure de déformations internes est effectuée par les FBGs placés au centre de la préforme
en utilisant 'hypotheése Uniaxiale (chapitre 4) pour décorréler les évolutions de longueurs d’onde
des déformations.

Lors de la phase de cuisson, et plus particulierement juste apres I’exothermie on constate une
déformation en compression de I'ordre de -30 pe par FBG3. Il est difficile de conclure sur 'origine
de cette déformation, car celle-ci est probablement le résultat d’une contribution d’origine
chimique et thermique qui a lieu simultanément. De plus le niveau de déformation est trop faible
pour conclure sur la pertinence de ce phénomene. Néanmoins selon la simulation numérique
figure 8.11, cette déformation semble avoir lieu dans la zone caoutchoutique, donc méme si elle
est présente dans le matériau celle-ci génere théoriquement tres peu de contraintes du fait de la
rigidité faible de la résine dans cet état.

Lors de la phase de refroidissement (t>220 min) on note une contraction d’origine thermique du
matériau. On peut observer que pour ce cas on n’a pas d’influence de l'interaction outils/piece lors
du refroidissement. En effet on a pas de discontinuité de la courbe d’évolution de déformation. En
comparant ce résultat avec la réalisation du stratifié croisé en 4 mm, on peut s’interroger a propos
de I'influence de l'interaction outils/piece sur le champ de déformation interne a travers 1’épaisseur
du stratifié. Sur ce cas d’épaisseur 10 mm avec un drapage constitué de tissus équilibrés, on
ne constate pas de discontinuité de la courbe de déformation sur la phase de refroidissement.
Néanmoins nous avons réalisé une piece similaire en épaisseur 14 mm avec un drapage composé de
quasi UD [0],, o le suivi de la déformation interne par FBG a montré I'influence au centre de la
piece de l'interaction outil/piece. Par conséquent, la comparaison de ces deux cas semble montrer
une influence du drapage et en particulier du tissu utilisé sur la formation de déformations
internes lors de la phase de refroidissement due a linteraction outils/piece. Il pourrait étre
intéressant de faire des mesures de déformations internes par FBG a travers I’épaisseur, pour

quantifier I’éventuel gradient de déformation interne dans I’épaisseur.

8.3.4 Evaluation des contraintes résiduelles

Le niveau de déformation résiduelle est évalué durant la phase de refroidissement. Tout
comme précédemment on évalue le niveau de déformation résiduelle a I’aide du modele inverse
présenté dans le chapitre 4. Pour cela on exploite deux informations issues du réseau de Bragg.
A savoir I’évolution de longueur d’onde entre la fin de cuisson et la fin du refroidissement et le
phénomene de biréfringence. La figure 8.13 montre ’évolution du spectre réfléchi obtenue lors du
refroidissement de la piece de « forte » épaisseur PLP0O3F. On constate bien une séparation des

pics induite par un champ de déformation transverse dans le matériau.
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Figure 8.13 — Dédoublement du spectre réfléchi par le FBG lors de la phase de

refroidissement de la piece de « forte » épaisseur PLPO3F

La mesure de la variation de longueur d’onde de ces deux spectres couplée au modele présenté
dans le chapitre 4, permet d’évaluer les déformations présentes dans le matériau en ’absence du

capteur. Ainsi en fin de refroidissement il subsiste le champ de déformation dans le tableau 8.2.

Déformations Hyp Uni Modele CLPT

e Axial Inv

€1 -315 -375 -510

€2 X -1307 -705

€3 X -7215  -7350

Tableau 8.2 — Comparaison du champ de déformation en fin de refroidissement pour
une piece « forte » épaisseur PLPO3F (AT = —150°C)

Pour les mémes raisons que précédemment le calcul mécanique sous Sysply n’a pu étre réalisé.
Les résultats expérimentaux sont donc uniquement comparés aux résultats donnés par la théorie
des plaques stratifiées. Le calcul des déformations d’origine thermomécanique est réalisé a partir
des coefficients de dilatation thermique du stratifié déterminés expérimentalement.

On constate une différence de déformation entre la détermination expérimentale et analytique de
25% et 50% respectivement sur 'axe 1 et 2. Il est difficile de conclure sur 1’état mécanique réel
de la piece en fin d’élaboration, au vu de ces écarts. Il serait nécessaire d’utiliser une approche
supplémentaire pour évaluer le niveau de déformation dans le matériau.

A partir de la mesure par FBG et du modele inverse, on peut évaluer les contraintes résiduelles,
dans le plan de sollicitation de la piece (directions 1 et 2), en fin de refroidissement. Dans le cas
de I’élaboration de cette piece épaisse on détermine une contrainte résiduelle de -13MPa dans la
direction des fibres (direction 1) et 18 MPa dans la direction 2 (relation 5.27).
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8.4 Cas d’une piece avec variation d’épaisseur

8.4.1 Description du cas

Cette piece est la derniere des géométries réalisées dans le cadre de cette these. Le but de
cette géométrie est d’étudier I'influence des arréts de plis, sur la phase de remplissage de la piece.
En effet les arréts de plis vont engendrer des espaces vides dans la zone de variation d’épaisseur
qui modifient localement la perméabilité du renfort. Ces espaces vont dépendre de la stratégie
d’arrét de plis utilisée. Lors de la phase de remplissage, I’ensemble de ces espaces sont des zones
préférentielles d’écoulement, qui peuvent perturber localement le front d’écoulement de la résine
et conduire a une mauvaise imprégnation des renforts.

La piece avec saut d’épaisseur est constituée de trois zones distinctes. Une zone de faible épaisseur
(4 mm) et une autre zone de forte épaisseur (14 mm) reliées par une zone intermédiaire (ply-drop)
ol une partie des plis est arrétée. La piece est réalisée en injection frontale avec la résine RTM6
(figure 8.14). Le renfort quasi UD 48580 a été utilisé pour cette piece avec le plan drapage figure
3.4 (chapitre 3). Nous avons privilégié une seule orientation afin de faciliter la phase de drapage
de la piece.

La zone des arréts de plis a été réalisée a partir de 'expérience de nos partenaires industriels. Les
plis extérieurs reprennent ’ensemble de la structure. Les plis sont ensuite arrétés successivement
par groupe de 3 avec un inter-pli de 3 mm entre les groupes. Entre chaque groupe de plis
intermédiaires un pli est intercalé pour reprendre 'intégralité de la structure.

La préforme a été instrumentée dans son plan médian (correspondant a 1’épaisseur de 4 mm)
par lintermédiaire de 3 OFS exploités sur le principe de Fresnel. Le schéma 8.14 montre la

localisation des capteurs.

Injection

a)

Q = Qinj P=0

b)
OFS

150 mm

OFs 1

200 mm
OFS 2

300 mm
OFS 3

Figure 8.14 — Schéma descriptif (a) de l'injection et (b) de I'instrumentation (PLVO1F)
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8.4.2 Simulation locale de I'impact des arréts de plis sur ’écoulement

Pour étudier I'influence locale de la zone d’arrét de pli, nous avons réalisé avec notre partenaire
ESI une premiere simulation de I’écoulement en 2D, en intégrant des canaux préférentiels dans la

zone de variation d’épaisseur (figure 8.15).

Zones

Figure 8.15 — Modélisation de la zone d’arrét de plis avec en bleu la perméabilité du

renfort et en vert des zones de perméabilité 10x plus élevée

La zone en bleu est décrite par la perméabilité du renfort, et la zone verte par une perméabilité
égale a 10 fois la perméabilité plane du renfort [143] afin de prendre en compte 'influence des
arréts de plis. La perméabilité plane du renfort a été caractérisée par Hexcel sur un banc d’essai
de caractérisation. Les figures 8.16 montrent ’évolution du front d’écoulement dans la zone

d’arrét de pli avec et sans prise en compte des arréts de plis.

Filling

0.5

Figure 8.16 — Simulation de I’écoulement dans la zone d’arrét de plis réalisée par ESI
sous Pam RTM, a) sans prise en compte des arréts de plis, b) avec modélisation des

canaux préférentiels

On constate qu’au passage de la zone avec arrét de plis, la géométrie du front d’écoulement
est perturbée tres localement. Les zones d’écoulement préférentiel aux arréts de plis semblent

accélérer légerement le front d’écoulement. Néanmoins on ne constate pas de refermement du
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Chapitre 8. Application a des pieces planes de faible, « forte » et avec un saut d’épaisseurs

front d’injection qui pourrait étre a I'origine d’un emprisonnement de bulles d’air.

Cette étude ne constitue qu'une premiere approche de I'influence des arréts de plis sur I’écoulement
de la résine en RTM. Pour avoir une meilleure description de cette influence il serait intéressant
de réaliser une modélisation 3D du remplissage de cette piece pour tenir compte de ’écoulement
transverse (le long des arréts de plis) dans les zones préférentielles. Pour des raisons de temps,

nous n’avons malheureusement pas pu effectuer cette simulation.

8.4.3 Comparaison expérimentale/numérique du remplissage de la piéce avec

saut d’épaisseur

La figure 8.17 présente le suivi de la pression d’injection effectué en entrée de moule ainsi
que la réponse des OFS placés dans la préforme. L’injection a lieu a débit constant et pression
limite de 3 bars. Lors de la premiere partie du remplissage de la partie épaisse, le remplissage
se fait & débit constant sans dépassement de la pression limite (t<450 s). On constate une
élévation progressive de la pression d’injection apres le rétrécissement de section de la piece
(OFS2->0FS3) pour atteindre la pression limite d’injection dans la partie de faible épaisseur
(t=500 s). Par définition de notre stratégie d’injection, on a donc une réduction significative de
la vitesse d’écoulement dans la zone de faible épaisseur. Cette réduction de vitesse peut avoir
une conséquence sur la qualité de la piece. En particulier, une faible vitesse d’écoulement peut
favoriser la formation de macro vides [20, 145, 219].

La figure 8.18 montre les résultats issus de la simulation numérique de 1’écoulement. Les sondes
numériques nommeées pos représentent les temps de passage de la résine donnés par Pam RTM
aux positions des capteurs. On constate au début de I'injection une augmentation de la pression
d’injection due probablement & une sous-estimation de la perméabilité réelle du matériau. Néan-
moins cette erreur n’a pas d’influence sur la dynamique de ’écoulement puisqu’on n’atteint pas
la pression limite d’injection. Comme on ’a vu expérimentalement, on retrouve une élévation
significative de la pression d’injection apres le passage du rétrécissement de section (OFS2). Le

tableau 8.3 montre les temps de passage expérimentaux et numériques.

Temps d’injection (s) Expérimental PAM RTM

1 374 370
to 454 440
i3 524 510

Tableau 8.3 — Comparaison des temps de passage de la résine avec Pam RTM : cas avec saut

d’épaisseur

Sur la phase de remplissage de cette piece a saut d’épaisseur, les approches numérique et
expérimentale montrent des résultats similaires a I’échelle globale de la piece. On n’a pas noté
d’effet significatif des arréts de plis sur I’écoulement de la résine a travers la préforme en particulier

sur les temps de remplissage avant et apres le passage de la zone d’arréts de plis.
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8.4. Cas d’une piece avec variation d’épaisseur

Cependant dans nos approches nous n’avons pas étudié la formation des macro et micro vides
qui peuvent se former dans la piece du fait de la réduction de la vitesse d’écoulement dans la
zone de réduction de section de la piece. Il pourrait étre intéressant d’étudier numériquement et

expérimentalement la distribution de porosité dans la piece.
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Figure 8.17 — Mesure de la pression d’injection et détection du front par OFS (1=avant saut
de pli, 2=apres saut de pli et 3=en bout d’épaisseur 4 mm) lors de ’élaboration de la piece
avec saut d’épaisseur (PLVO1F)
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Figure 8.18 — Simulation numérique sous Pam RTM de l'injection de la piece avec saut
d’épaisseur (PLVO1F)

191



Chapitre 8. Application a des pieces planes de faible, « forte » et avec un saut d’épaisseurs

8.5 Conclusion

L’instrumentation par OFS a été appliquée a des cas représentatifs de problématique que ’on
peut retrouver lors de ’élaboration de pieces complexes. Ces problématiques liées aux phases
de remplissage et de cuisson de la piece nécessitent une maitrise des parametres procédés afin
de garantir la qualité de la piece finale. Cette maitrise requiert une bonne connaissance des
phénomenes mis en jeux que 'on peut acquérir a travers une instrumentation par OFS.

Dans le cadre de la réalisation d’un stratifié croisé équilibré, les OFS ont permis de suivre les
parametres physiques de la piece lors de son élaboration par le procédé RTM en temps réel. La
mesure de la température et de ’évolution du degré de cuisson a permis de valider le modele
thermo-cinétique utilisé dans ce projet. De plus le suivi de déformation interne par FBG a permis
d’évaluer les contraintes résiduelles en fin d’élaboration. Ce résultat est en accord avec la théorie
des plaques stratifiées.

La réalisation d’'un panneau d’épaisseur 10 mm a permis de mettre en évidence les phénomenes
exothermiques liés & la réticulation de la résine sur la température au centre de la piece. La
mesure au centre de la préforme par thermocouple, et I’approche numérique par le modele
thermo-cinétique convergent vers un résultat tres proche. L’instrumentation par FBG n’a pas
pu montrer ici d’influence significative des phénomenes de cuisson de la piéce sur le niveau
déformation interne au sein de la piece.

Enfin les OFS ont permis d’étudier I'influence de la stratégie d’arrét de pli sur I’écoulement de la
résine a travers la réalisation d’une piece avec un saut d’épaisseur en son milieu. Les premiers
résultats numériques et expérimentaux n’ont pas montré d’influence significative sur le front
d’écoulement dans le cadre de la réalisation de cette piece.

A travers ces cas nous avons donc démontré toutes les capacités des OFS pour suivre les parametres
procédés (front de fluide, température, degré de cuisson et déformation interne). Ces données
sont autant d’informations utiles en temps réel pour le controle de chaque phase du procédé
d’élaboration de la piece mais aussi pour ’étude et 'approfondissement de nos connaissances sur

les phénomenes physiques qui ont lieu lors du procédé d’élaboration.
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Chapitre 9. Utilisation d’un moule RTM instrumenté

9.1 Introduction

Comme nous 'avons vu précédemment, le milieu aéronautique s’oriente de plus en plus vers
la fabrication de pieces de grandes dimensions telles que les sections de fuselage. La définition et
la réalisation des outillages associés représentent un cotit important dans le cycle développement.
L’investigation de I'utilisation d’outillage en matériau composite, pour la fabrication de pieces
composites tend a se développer ces dernieres années. Les premiers essais [170] ont montré de
nombreux avantages, tels qu'un faible coefficient de dilatation thermique (CTE) du matériau
(environ 5 pe/°C), une faible masse, mais aussi des gains de cotlit de mise en ceuvre possible. La
faible différence de CTE entre la piece et le moule composite est un point clef dans le développe-
ment d’outillage composite, en particulier pour les procédés d’élaboration par autoclave. Il a été
montré que l'interaction outil/piece est un élément qui contribue & la formation de contraintes
résiduelles dans le matériau lors du procédé d’élaboration [10, 52, 120, 170, 254]. Ainsi pour
minimiser la formation de contraintes résiduelles il est recommandé d’utiliser des outillages avec
des CTEs proches de ceux de la piece. Si ’'on compare les coefficients de dilatation thermique
de différents matériaux (figure 9.1), on constate que les moules en carbone époxy ont un tres
faible CTE proche de celui des alliages de nickel (Invar), alors que celui des alliages métalliques
(aluminium, acier) est beaucoup plus grand. L’usage de I'Invar est néanmoins limité & quelques
applications spécifiques car le colit de cette matiére premiére reste encore élevé. Ainsi cela tend a
favoriser le développement de nouveaux outillages en matériaux composites, permettant a terme

des gains de productibilité et de rentabilité.
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Figure 9.1 — CTE de différents matériaux utilisés pour les outillages [170]

Dans le cadre de ce projet, nous avons donc testé la faisabilité de l'utilisation du matériau
HexTool commercialisé par Hexcel pour la fabrication d’un outillage RTM. L’objectif est de tester

ce nouvel outillage & travers une étude comparative sur la réalisation de panneaux composites
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9.2. Description des cas erpérimentaur

d’épaisseur constante. Des panneaux avec un drapage asymétrique ont été réalisés avec un moule
composite et un moule métallique afin de mettre en évidence I'influence de I'interaction outil/piece.
De plus, une solution d’instrumentation en surface de moule a été développée afin de tester un
systeme de capteur non intrusif pour suivre I’écoulement en surface et les déformations du moule

lors du procédé.

9.2 Description des cas expérimentaux

9.2.1 Cas faible épaisseur

Ce cas consiste au suivi de la fabrication d’une piece d’épaisseur constante de 2 mm, réalisée
avec le procédé RTM par une injection frontale. La piece est composée de 4 plis quasi UD
(UD48580) avec la séquence d’empilement suivante [90,02,90], et de la résine RTMS6.
L’instrumentation de la piece est réalisée dans son plan médian. Une fibre optique avec 3 réseaux
de Bragg est insérée le long des fibres de renfort dans la direction 0. La compensation en tem-
pérature est quant a elle réalisée par un micro thermocouple K placé au centre du panneau a
proximité de la fibre optique. Trois autres fibres optiques, basées sur le principe de Fresnel, sont
insérées au milieu de la piece, leur extrémité étant arrétée a trois position distinctes. La figure

9.2 synthétise le schéma de I'instrumentation de cette piece.

10 mm
—>
10 mm 330 mm 10 mm/ Ep.
Connecteur t
étanche

&
4

Injection

(D
350 mm

Event

v

30 mm

165 mm 300 mm Fibre Optique
—e Thermocouple

Figure 9.2 — Schéma de l'instrumentation de la piece d’épaisseur constante 2mm
PLP15F,PLP16F

Cette piece est réalisée avec un outillage aluminium et un outillage composite. Dans le cadre de
I'outillage composite en HexTool qui est décrit dans le chapitre 3, une instrumentation par une
fibre avec trois réseaux de Bragg est insérée & proximité de la surface en contact avec la piece.

Les capteurs (Bragg et Fresnel) dans la préforme sont placés aux mémes positions que ceux dans
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Chapitre 9. Utilisation d’un moule RTM instrumenté

le moule afin d’effectuer une comparaison des réponses issues de ces capteurs et ainsi de conclure

sur lefficacité de ce type d’instrumentation non intrusif.

9.2.2 Cas de drapage asymétrique

Ce type de piece est réalisé pour mettre en évidence I'influence des contraintes résiduelles, par
I'intermédiaire de la mesure du gauchissement du panneau (figure 9.3). Il s’agit de la réalisation
d’un panneau de 2 mm d’épaisseur. La piece est composée de 4 plis quasi UD (UD48580) avec
une séquence d’empilement asymétrique [902,02], et de la résine RTM6.

Une instrumentation au centre des plis a 0 et 90° de la piece réalisée avec un outillage composite
a été effectuée pour quantifier le niveau de déformation résiduelle « InSitu » en fin d’élaboration.

Pour ce faire, un FBG est placé au milieu de chacun des plis a 0 et 90°.

Figure 9.3 — Courbure d’une piece d’épaisseur 2mm avec un drapage asymétrique
PLP17F

9.3 Evaluation de ’instrumentation de ’outillage

9.3.1 Insertion des capteurs dans le moule

Comme nous 'avons vu dans le chapitre 3, la fibre optique avec ses capteurs est placée dans
une gorge a fond sphérique de 2 mm de profondeur. Afin d’assurer un bon transfert de charge
entre le moule et la fibre optique, nous avons testé avec 'appui d’Hexcel différents produits pour
reboucher la gorge. 3 produits de rebouchage ont été testés sur un démonstrateur HexTooL (figure
9.4), qui est une plaque de 220 x 170 x 10 mms, avec plusieurs rainures permettant l'insertion de
fibres optiques.

Les 3 produits suivant ont été testés :

— Résine BMI M61 avec 20% de charge de carbone;

— Résine époxy Infusion Coat ;

— Résine époxy ESG-215.
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Figure 9.4 — Démonstrateur HexTool : insertion de fibre optique en surface

La premiere résine est identique a celle du matériau HexTool, chargée avec 20% de fibre de
carbone. Ainsi cela permet d’avoir une résine qui a un comportement mécanique le plus proche
de celui du matériau HexTool utilisé pour 'outillage. Cela est impératif pour avoir une stabilité
dimensionnelle de la gorge une fois rebouchée. L’inconvénient de ce produit réside dans sa
difficulté de mise en oeuvre, car il est nécessaire de le manipuler & une température relativement
élevée (idéalement 190°C), pour que la viscosité du produit soit assez faible et ainsi permettre le
remplissage d’une petite cavité.

Les deux autres produits sont des produits de rebouchage, classiquement utilisés par Hexcel pour
faire des retouches sur des outillages en HexTool. Ce sont des résines époxy avec un taux de
charge en fibre de carbone de 'ordre de 10%.

Le résultat des essais de mise en ceuvre des fibres optiques sur ce démonstrateur, réalisés par
Hexcel a montré que la résine Infusion Coat était celle qui permettait d’avoir un remplissage
homogene de la gorge ainsi qu’un bon état de surface, tout en étant facilement manipulable.

C’est donc cette résine qui a été retenue pour la réalisation des moules instrumentés en HexTool.

9.3.2 Suivi de déformation lors du procédé RTM

La figure 9.5 représente les variations de déformations mesurées dans le cadre de I’élaboration
de la piece de faible épaisseur avec le moule HexTool. Les déformations du moule sont obtenues
par l'intermédiaire du capteur FBG noyé en surface du moule. Les déformations « InSitu » de
la piece sont obtenues a 'aide d’'un FBG placé entre deux plis a 0 dans le plan médian de la

préforme.
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Chapitre 9. Utilisation d’un moule RTM instrumenté

Lors des premieres montées en température, les variations de déformation mesurées par le FBG
du moule sont proportionnelles aux variations de température a travers le coefficient de dilatation
du moule dans le plan (4,5 ue/°C). On constate que la déformation mesurée dans la préforme suit
la méme évolution avec un niveau légerement différent. La chute de déformation mesurée dans le
moule et la préforme en fin du palier d’injection (£2=220 min) semble correspondre a la montée
en pression d’injection de résine (Pression résine = 3 bars). Bien que lors de ces deux phases
la fibre optique ne soit pas totalement liée aux fibres de renfort, une partie des déformations
d’origine thermique est transmisse a la préforme.

Lors de la cuisson du matériau (ta<t<ts), la rigidité de la résine augmente et permet un
transfert des déformations du matériau a la fibre optique. On observe qu’une majorité des
déformations du moule qui ont lieu lors du passage de la température d’injection a la température
de cuisson sont transmises a la piece. Il semble donc y avoir une adhérence entre le moule et la
piece lors de la cuisson. Enfin, lors du refroidissement (t>t4), la réticulation du matériau est
terminée, le matériau atteint donc ses propriétés a ’état vitreux. Au fur & mesure de la baisse
de température le FBG placé dans la préforme mesure une déformation de compression quasi
identique aux dilatations thermiques du moule. Il est difficile de conclure sur 'adhérence entre le
moule et la piece car ils ont un coefficient de dilatation thermique treés proche a savoir 3,4 pe/°C
pour la piece et 4,5 pe/°C pour le moule. Néanmoins dans ’hypothése ot il y a adhérence entre
le moule et la piece, la contrainte de cisaillement induite a 'interface piece/moule est tres faible,
car celle-ci est principalement dominée par la différence de coefficient de dilatation thermique du

couple moule/piece.
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Figure 9.5 — Comparaison des déformations du moule avec les déformations mesurées
dans la préforme [PLP16F]
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9.3. FEvaluation de 'instrumentation de ['outillage

9.3.3 Suivi d’écoulement avec capteurs dans la préforme

L’efficacité de 'instrumentation par FBGs de la préforme pour le suivi de I’écoulement a
été évaluée a travers une étude comparative avec les réponses des capteurs de Fresnel. La figure
9.6 présente les réponses des OFS placés dans la préforme, lors de la phase de remplissage du
panneau de faible épaisseur. Tout comme on ’a vu dans le chapitre 7, on constate qu'au passage
de la résine au niveau des capteurs de Fresnel, on a une chute significative du signal optique liée
au changement d’indice de réfraction du milieu ambiant. De plus la comparaison des temps de
passage ainsi obtenus avec la simulation numérique de 1’écoulement sous Pam RTM, montre une
bonne similitude. Les résultats sont tres proches et cohérents avec un remplissage de la piece
a débit constant. C’est a dire une évolution linéaire des temps de passage aux trois points de

mesure (entrée, milieu et sortie de préforme).
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Figure 9.6 — Comparaison des réponses des FBGs insérés dans la préforme avec celles

issues des capteurs de Fresnel lors de la phase d’injection PLP15F

L’analyse des réponses des réseaux de Bragg placés dans la préforme montre une variation de
longueur d’onde au passage du front de fluide (jusqu’a 100 pm). On peut trouver deux origines a
cette variation de longueur d’onde. La premieére source peut étre une variation de température,
due a une différence de température entre la préforme et la résine. En effet les FBGs étant tres
sensibles a la température, ils sont capables de mesurer une variation de température de 'ordre
de 0,1°C. Néanmoins dans ce cas l'effet de la température ne peut expliquer a lui seul une aussi
grande variation de longueur d’onde, car cela supposerait une variation de température de I'ordre
de 10°C. Or la mesure de température par thermocouple effectuée au méme point ne montre

aucune évolution de température sur le palier d’injection. La seconde source de cette variation de
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Chapitre 9. Utilisation d’un moule RTM instrumenté

longueur d’onde peut étre une modification du champ de déformation autour de la fibre optique.
Cela peut s’expliquer par un réarrangement des fibres de renforts autour de la fibre optique au
passage du front de fluide.

C’est vraisemblablement, la somme de ces deux origines qui permet de détecter le passage du
front de résine. En prenant comme référence I'extrémum local sur les courbes de variation de
longueur d’onde, on trouve des temps de passage du front de résine proche de ceux mesurés par
les capteurs de Fresnel. Ceci est tout a fait remarquable compte tenu, notamment, de I'incertitude
de positionnement des FBGs au sein de la préforme. En effet, les FBGs sont sensibles sur toute
la longueur du réseau, alors que les capteurs de Fresnel sont sensibles uniquement a l'interface

clivée. Il est donc plus difficile de positionner avec précision un FBG.

Temps de passage Simulation Fresnel FBG

(min) PAM RTM préforme
t1 73,7 73,7 73,8
to 74,4 74,4 74,4
ts 75,1 75,0 75,2

Tableau 9.1 — Temps de passage de la résine cas PLP15F

Le tableau 9.1 synthétise les résultats liés aux mesures et a la simulation des temps de passages.
On constate qu’en dépit de l'incertitude de positionnement des FBGs, ces capteurs peuvent
fournir en plus des autres mesures physiques, une information cohérente sur la détection de

résine.
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9.3. FEvaluation de 'instrumentation de ['outillage

9.3.4 Suivi d’écoulement avec capteurs dans ’outillage

L’efficacité de l'instrumentation intégrée en surface de moule a été évaluée avec le prototype
de moule RTM en HexTool. L’efficacité est ici évaluée en comparant la réponse des capteurs
en surface avec les réponses des capteurs de Fresnel implantés dans la préforme. La figure 9.7
présente les résultats liés au suivi de la phase d’injection d’un panneau de faible épaisseur. Ce
panneau a été réalisé avec les mémes parametres d’injection que précédemment excepté que cette

piece a été élaborée avec un outillage en matériaux composites.
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Figure 9.7 — Comparaison des réponses des FBGs insérés dans le moule avec celles

issues des capteurs de Fresnel lors de la phase d’injection [PLP16F]

Comme précédemment on distingue tres nettement la chute de signal optique liée au passage de la
résine proche des interfaces des capteurs a fibre optique en bout. On constate distinctement une
non linéarité des temps d’injections relevés aux trois positions dans la préforme (entrée, milieu et
sortie). Cela peut s’expliquer par un probléme d’injection, en particulier 1ié aux phénomenes de
racetracking sur les bords du panneau. En effet un écoulement préférentiel de la résine sur les
bords peut expliquer un passage du front de résine en retard (par comparaison au cas précédent)
sur le point de mesure en sortie de la préforme. Cette hypothese est confortée par la visualisation
de la résine a I’évent prématurément aux alentours du temps tghEOTique donné par Pam RTM.
Par conséquent on note une augmentation du temps d’injection vu par 'opérateur qui est ici
de 2 min 52, alors que dans le cas précédent il était de 2 min 20. Ainsi afin d’éviter la présence
d’une zone seche, le cycle d’injection a été prolongé dans le but d’éliminer totalement la poche
d’air, notamment en augmentant la pression d’injection. L’injection a été poursuivie jusqu’a

visualiser la chute du signal optique au point en sortie de préforme. Ce cas est donc un tres bon
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exemple d’application de la pertinence de 'information obtenue par OFS et de son utilisation
pour garantir la qualité de la piece produite.

Concernant la réponse des FBGs, on ne constate aucune variation significative du signal lors de la
phase d’injection. La fibre optique étant insérée dans une gorge du moule composite, la sensibilité
aux phénomenes thermiques et de réarrangement de fibres est beaucoup moins marquée, que
dans le cadre des capteurs insérés dans la préforme. La solution de rebouchage utilisée semble
isoler les capteurs des phénomeénes qui ont lieu dans la préforme et en surface du moule. Ainsi la
solution d’instrumentation par FBG en surface de moule ne semble pas étre en mesure de donner

d’information sur ’écoulement de la résine dans le moule.

9.4 Les cycles thermiques

Lors de ’élaboration de matériaux composites, le cycle thermique joue un réle trés important
aussi bien pour I'imprégnation des renforts que pour la cuisson du matériau. Il est donc capital
de pouvoir imposer et maitriser le cycle thermique recommandé par le fournisseur de la résine.
Dans le cadre du procédé RTM l'outillage gouverne en grande partie les échanges thermiques, le
flux de chaleur étant majoritairement transmis par conduction a travers I’épaisseur du moule.
L’utilisation d’un nouveau matériau (HexTool) pour la réalisation d’un outillage RTM nécessite
donc de s’assurer de la faisabilité de la mise en place des cycles thermiques nécessaires a la
cuisson de la piéce. Il est notamment impératif d’assurer un champ de température uniforme en
surface de moule ainsi que des constantes de temps compatibles avec les cycles de réticulation.
Afin d’étudier la réponse thermique des moules RTM de ce projet, nous avons utilisé le sous
modele thermo-chimique en 2D présenté dans le chapitre 5. L’étude numérique est corrélée a des

mesures de température effectuées sur les outillages lors d’un cycle RTM.

9.4.1 Champs de température et cuisson du matériau

Le sous modele thermo chimique est appliqué au cas de ’élaboration d’une piece composite
plane en carbone/époxy d’épaisseur 4 mm et de dimensions 350 x 350 mm?. Compte tenu des
conditions de symétrie du probleme, I’étude est réduite a la moitié du moule et de la piece, comme
cela a été décrit dans le chapitre 5. L’épaisseur du moule est de 28 mm. Le cycle thermique
utilisé dans cette étude est appliqué sur la surface supérieure du moule. Pour rappel le cycle
est composé de trois paliers de température, 100°C, 120°C et 180°C avec une vitesse de montée
en température de 3°C/min. La figure 9.8 montre ’emplacement des sondes de température en
surface de préforme utilisées pour le relevé de température expérimentale lors du procédé RTM.
Les sondes de température (thermocouple type K) sont placées en surface de moule a 'entrée de
la préforme (TC Bord) et au centre de la préforme (TC Centre). La comparaison de ces données
est réalisée avec les résultats issus des simulations numériques pour un outillage aluminium et en
HexTool.

202



9.4. Les cycles thermiques

10 mm 330 mm 10 mm

350 mm

L.

Figure 9.8 — Schéma d’implantation des capteurs de température en surface du moule

pour la caractérisation du comportement thermique

- Moule Aluminium

La figure 9.9(a) montre 1’évolution de la température au bord et au centre de la préforme issue
de la simulation numérique. Pour un outillage aluminium, on constate que la température en
surface de moule suit les rampes de consigne de montée en température avec une vitesse identique.
Concernant les paliers en température, on constate que les paliers sont atteints rapidement,
avec un champ de température uniforme dans la piece. De plus, la simulation numérique du
cycle thermique permet d’accéder aux grandeurs caractérisant ’état physique de la piece. On
constate notamment que la résine passe a 1’état vitreux en fin de réticulation (t=170 min), ainsi
les éventuelles contraintes internes d’origine thermique et chimique sont tres réduites sur le palier
de cuisson, car elles sont générées majoritairement a 1’état caoutchoutique, c’est a dire pendant
les 20 premieres minutes du palier de cuisson.

Ces évolutions de température sont confirmées par des mesures expérimentales effectuées lors
du procédé RTM. Tout comme le montre la simulation numérique, on constate une bonne

homogénéité en température sur les paliers (AT < 2°C).
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Figure 9.9 — Cycle thermique RTM avec un outillage en Aluminium : (a) Simulation

numérique avec sub modele thermo-chimique; (b) Mesures Expérimentales
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- Moule Composite

La figure 9.10 montre les évolutions de température obtenues dans le cadre de 1’élaboration
d’une piece composite avec un outillage en HexTool. En comparaison avec les résultats obtenus
précédemment on constate premierement que pour le méme cycle de température, la réponse
thermique de cet outillage est plus lente, en raison d’une faible conductivité thermique dans
I’épaisseur. En effet dans le cadre d’un matériau composite le coefficient de conduction thermique
dans la direction de ’épaisseur est dominé par les caractéristiques de la résine. Ainsi la conductivité
thermique hors plan pour le matériau HexTool est tres faible, de I'ordre de 0,47 W/m.K, comparée
a la conductivité thermique de I’Aluminium de l'ordre de 160 W/m.K . Par conséquent, 'utilisation
d’un mode de chauffage par conduction de la chaleur & travers ’épaisseur de 'outillage conduit a
des vitesses de montée en température faibles.

De plus on constate expérimentalement une non homogénéité en température sur chaque palier
de température. On a mesuré un écart maximal de 9°C entre le centre et le bord de la piece.
Cette différence est liée a la sensibilité du matériau HexTool aux phénomenes de convection qui
ont lieu sur les bords du moule. En effet ce matériau a une conductivité thermique 10 fois plus
élevée dans le plan (4,7 W/m.K) due aux fibres de carbone, que dans 'épaisseur. Ainsi les flux de
chaleur perdus par convection créent un gradient thermique dans le plan de la piece qu’il est tres
difficile de compenser par le flux de chaleur de chauffe hors plan. De par ces échanges thermiques,
la dynamique thermique du moule ne permet pas d’assurer un chauffage homogeéne de la piece.
Ainsi afin d’assurer une chauffe homogene dans le cadre de notre démonstrateur, les phénomenes
de convection ont été limités en isolant thermiquement les bords du moule avec de la laine de
roche. Cette solution nous a permis d’assurer un champ de température homogene dans la piece,
et ainsi d’assurer l'injection et la cuisson de la piece. Les mesures expérimentales ont montré une
homogénéité en température de 'ordre de 2°C sur le palier de cuisson apres ces modifications.

Concernant la cuisson de la piece, les simulations numériques ne montrent pas d’incidence majeure
sur la cinétique de réticulation. Malgre des temps de montée en température plus élevés qu’avec
un outillage aluminium, la vitrification a toujours lieu sur le palier de cuisson (t=450 min). Ainsi
tout comme avec un outillage aluminium, les contraintes internes, lors de la phase de cuisson, se
limitent aux contraintes liées au retrait chimique de la résine. On rappelle que cela est uniquement
valable dans ’hypothese d’un champ de température uniforme. Si tel n’était pas le cas, on pourrait

avoir des contraintes liées a une hétérogénéité de propriétés thermo-physico-chimique.
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Figure 9.10 — Cycle thermique RTM avec un outillage en HexTool : (a) Simulation

numérique avec sub modele thermo-chimique; (b) Mesures Expérimentales
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9.4.2 Amélioration du cycle thermique

Fort de I'expérience acquise sur l'utilisation du matériau HexTool a travers le prototype
développé dans cette these, nous avons essayé de mettre en place des recommandations et des
solutions technologiques permettant de mettre en oeuvre un outillage RTM avec le matériau
HexTool en milieu industriel.

Comme nous 'avons vu, 'utilisation d’un outillage HexTool requiert de limiter les effets des
phénomenes de convection afin de garantir ’homogénéité en température lors des paliers d’injection
et de cuisson. De plus les caractéristiques thermiques du matériau révelent que la conductivité
thermique hors plan est tres faible devant celle dans le plan. Ainsi 'utilisation d’un chauffage
par conduction a travers 1’épaisseur du moule a pour conséquence des temps de montée en
température relativement longs comparés a un outillage aluminium.

Pour remédier a ces contraintes, nous avons proposé une solution permettant d’exploiter les
caractéristiques du matériau HexTool, en particulier la conductivité thermique dans le plan du
matériau. Nous avons donc testé 'utilisation d’une enveloppe métallique par 'intermédiaire d’une
approche numérique. L’enveloppe a pour unique fonction de redistribuer le champ de température,
afin de permettre un chauffage mixte du moule. C’est a dire un chauffage par conduction a travers
I’épaisseur du moule et sur les cotés du moule. On espere ainsi limiter les pertes de chaleur par
convection sur les bords et d’améliorer le rendement thermique de 1’outillage. Nous avons donc
évalué cette solution numériquement par I'intermédiaire du sous-modele thermo chimique. La
figure 9.11 décrit le modele géométrique utilisé pour la simulation numérique avec notamment

I’enveloppe métallique autour de I'outillage.

€3 Enveloppe
E
[ E
‘ 2l @
€, N
| ' 175 B
i - 200 mm o 1 (1) Sonde centre

| @ Sonde Bord

Figure 9.11 — Modele géométrique d’un outillage avec une enveloppe métallique (demi partie

supérieure)

Les résultats (figure 9.12(b)) montrent qu’avec cette solution les différents paliers de température
sont atteints avec une bonne homogénéité en température. La simulation montre que le champ
de température a l'intérieur de la piece est quasi uniforme (AT < 2°C sur les paliers), ce qui est
inférieur aux spécifications exigées dans les cahiers des charges de nos partenaires industriels.

De plus, la comparaison des cycles thermique numériques avec et sans modification de 'outillage
HexTool montre que la solution permet un gain en temps de cycle. Pour évaluer ce gain, nous

avons exploité la premieére phase de montée en température (passage de 20°C a 100°C), en
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comparant le temps caractéristique t5p qui est le temps nécessaire pour atteindre 50% de la

consigne. Le tableau 9.2 expose les temps relevés a partir des courbes de la figure 9.12(b).

Outllage HexTool Avec Env. Sans Env. Gain
ts0 23 min 30 min 23%

Tableau 9.2 — Constantes de temps pour un outillage en HexTool avec et sans Enveloppe

On constate que la solution d’un outillage en HexTool avec une enveloppe métallique permet de
réaliser des gains de temps de I'ordre de 23% sur les phases de montée en température.

Bien entendu I'épaisseur de l'outillage joue aussi un role important dans les transferts thermique
a travers outillage. L’utilisation d’un outillage avec une plus faible épaisseur aura tendance a
améliorer les temps de montée. Dans cette étude, nous avons volontairement utilisé des outillages
aluminium et composite de mémes dimensions afin de faire une comparaison de I'influence des
propriétés de l'outillage sur les parametres procédés et la qualité de la piece élaborée. Ainsi nous
n’avons pas cherché a minimiser 1’épaisseur du moule. Néanmoins la solution d’une enveloppe
métallique et de minimisation de 1’épaisseur ont été repris pour la conception de I'outillage du

démonstrateur de SKF Aerospace dans le projet LCM Smart.
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Figure 9.12 — Simulation numérique du cycle thermique RTM avec un outillage en

HexTool amélioré : (a) Simulation sous modele thermo-chimique; (b) Comparaison de

la réponse thermique avec et sans enveloppe métallique
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9.5 L’interaction outil/piece

Le but de cette section est d’étudier 1'effet de 1'utilisation d’un outillage RTM en HexTool
sur la formation de contraintes résiduelles due a 'interaction outil/piece lors de la phase de
refroidissement. Pour ce faire nous avons étudié deux cas, dont les pieces ont été réalisées avec un
outillage aluminium et composite. Le premier cas est la fabrication d’une piece de faible épaisseur
pour s’affranchir des éventuels phénomeénes exothermiques et gradients thermiques. Le second cas
est la fabrication d’une piece avec un drapage asymétrique pour mettre en évidence 'effet des
contraintes résiduelles a travers la mesure d’un défaut géométrique résultant (gauchissement du
panneau). Ces cas sont étudiés a travers une approche expérimentale, par le suivi de déformation
par OFS, et numériquement avec la CLPT, afin d’évaluer le niveau de contrainte résiduelle dans

le matériau en fin de refroidissement.

9.5.1 Piece de faible épaisseur

La figure 9.13 présente les déformations mesurées par FBG au centre de la préforme dans le
cadre de 1'élaboration de la piece de faible épaisseur avec un outillage aluminium (figure 9.13(a))
et composite (figure 9.13(b)). La température est mesurée par thermocouple au centre de la
piece. Comme nous ’avons vu dans le chapitre 7, une partie des déformations du moule d’origine
thermique antérieures a la phase de cuisson est transférée dans le matériau. On constate pour
un outillage en aluminium le niveau de déformation est plus important que pour un outillage
composite. Cette information n’est que qualitative car 'interface fibre optique matériau n’est pas
clairement définie lors de ces phases de préformage et d’injection, en I'absence au moins partielle
de résine.

Par contre a la fin de la cuisson et lors du refroidissement, la résine est totalement réticulée (état
vitreux), ce qui permet un transfert de charge quasi parfait entre le matériau et la fibre optique.
Par conséquent les FBGs placés dans les préformes permettent de mesurer les déformations
du matériau lors du refroidissement. Lors de cette phase on observe deux comportements bien
distincts entre le moule aluminium et le moule composite. Comme nous ’avions vu précédemment
(cf. chapitre 7) dans le cadre de la réalisation des pieces de ce pilote de laboratoire avec un
outillage aluminium dont le CTE est de 24,610~ %/°C, on a une adhésion entre le moule et la piece
au début de la phase de refroidissement. Cette adhésion a pour conséquence une augmentation
du niveau de déformation dans le matériau. Avec l'outillage en HexTool, I'interaction outil/piece,
et notamment le glissement & l'interface, est réduit car le CTE de loutillage (4,510 %/°C) et de
la piece sont tres proches.

Le niveau de déformation résiduelle en fin de réalisation a été évalué par l'intermédiaire des FBGs
placés dans les préformes, dans le cas de la réalisation de la piece de faible épaisseur avec I'outillage
aluminium et composite. Dans les deux cas, les spectres relevés n’ont pas permis d’utiliser le
modele photomécanique présenté dans le chapitre 4. En effet bien que 'on ait constaté un
élargissement du pic en fin de refroidissement, il n’a pas été possible de distinguer tres nettement

le dédoublement du pic. Cette difficulté provient vraisemblablement du choix des FBGs utilisés
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dans cette étude. On utilise ici des FBGs qui ont des réponses spectrales facilement détectables,
c’est a dire des spectres ayant une grande réflectivité mais avec bande spectrale a mi-hauteur
relativement large (300 pm) par rapport a 1’éventuel élargissement causé par les phénomenes de
biréfringences. Par conséquent il est tres difficile de mesurer une différence de longueur d’onde
inférieure a 300 pm. Pour évaluer les déformations résiduelles dans le matériau, nous avons
exploité la variation de longueur d’onde sous I’hypothese d’uniaxialité des déformations des
FBGs (cf. Chapitre 4). Nous en avons déduit les déformations se développant dans I'axe des
fibres lors du refroidissement. La comparaison des résultats obtenus avec 'outillage aluminium
et composite peut permettre d’établir une tendance. Ainsi d’apres la figure 9.13 on peut donc
évaluer le niveau de déformation formé dans le matériau entre la fin de la cuisson (état vitreux)
et la fin du refroidissement (7 =~ 70°C).

Le tableau 9.3 synthétise les déformations obtenues lors de la phase de refroidissement de

I’élaboration d’une piece de faible épaisseur avec un outillage en aluminium et composite.

Déformations résiduelles Outillage
(€) Aluminium HexTool
€1 -1200 -600

Tableau 9.3 — Comparaison des déformations résiduelles pour des pieces de faible épaisseurs

fabriqués avec un moule aluminium et composite

On constate donc que l'utilisation d’un outillage aluminium tend & augmenter le niveau de
déformation résiduelle dans le matériau comparé a un moule en HexTool. Cela signifie que la
réalisation de pieces avec un outillage en HexTool peut permettre de réduire les contraintes
résiduelles dans le matériau, car 'interaction a un impact direct sur la formation de ces contraintes.
Les figures 9.14 et 9.15 montrent respectivement les évolutions de déformation interne mesurées
lors de la fabrication d’'un panneau de faible épaisseur avec un outillage aluminium et HexTool.
Pour ce cas de faible épaisseur, ’outillage semble contraindre partiellement la préforme des les
premieres phases de montée en température liées au préformage et a la cuisson du matériau.
Néanmoins comme on ’a vu dans les cas précédent, on ne peut déterminer les déformations
internes de maniére certaine qu’a partir de la fin de la phase de cuisson ou la résine est a 1’état
vitreux.

On constate donc que la variation de déformation interne lors de la phase de refroidissement est
plus importante avec un outillage aluminium. De plus avec cet outillage on a une adhésion lors
du début de la phase de refroidissement qui accroit le niveau de contrainte dans le matériau. La
combinaison de ces deux effets peut expliquer une élévation du niveau de déformation résiduelle
en fin de phase de refroidissement.

Avec Doutillage en HexTool, on constate une variation de déformation interne plus faible tout
au long des phases du procédé. Lors du refroidissement, a I'inverse de la courbe de déformation
interne obtenue avec l'outillage aluminium, l'interaction outil/piece semble quasi nulle, car on

retrouve le comportement thermique du matériau a 1’état libre. Ainsi ces mesures montrent que

211



Chapitre 9. Utilisation d’un moule RTM instrumenté

l'interaction outil/piece joue un réle dans la formation de contraintes résiduelles sur la phase de
refroidissement.

Nous n’avons pas pu vérifier ce résultat expérimental par la simulation numérique, car dans le
modele utilisé dans cette these on ne prend pas en compte U'interaction outil/piece. Pour mettre
en évidence l'influence de cette source de contraintes résiduelles, nous avons donc réalisé la méme

étude sur des pieces avec un drapage asymétrique.
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Figure 9.13 — Mesures des déformations internes lors du procédé RTM (a) Cas avec
un outillage aluminium (PLP15F); (b) Cas avec un outillage en matériaux composites
(PLP16F).
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Figure 9.14 — Suivi de déformation interne lors de ’élaboration d’une piece

de faible épaisseur avec un outillage Aluminium
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Figure 9.15 — Suivi de déformation interne lors de 1’élaboration d’une piece

de faible épaisseur avec un outillage HexTool
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9.5.2 Piece avec un drapage asymétrique

Deux pieces avec le drapage asymétrique suivant [02/902] ont été réalisées dans les mémes
conditions d’élaboration, I'une avec un outillage aluminium et I’autre avec un outillage composite.
Pour évaluer I'éventuelle influence de 'outillage sur la formation de contraintes résiduelles
dans la piece, la courbure obtenue en fin d’élaboration est comparée. La courbure mesurée
expérimentalement est comparée a la courbure théorique obtenue par une analyse thermo-

mécanique a travers I’application de la théorie des plaques stratifiées.

9.5.2.1 Analyse thermo-mécanique

Comme nous 'avons vu dans le chapitre 5 il est possible de prédire les contraintes résiduelles
présentes dans la piece. Nous avons donc appliqué cette procédure pour déterminer les contraintes
résiduelles d’origines thermiques (A T=-160°C) et la courbure associée de la piece avec un drapage

asymétrique. La figure 9.16 représente la piece rectangulaire avec sa courbure.

Figure 9.16 — Schéma étude thermo mécanique d’une piéce avec un drapage asymétrique
[251]

Les contraintes d’origines thermiques s’écrivent donc sous la forme suivante :

h h
NI =Ny ™ = 2 (Quo + Quy) CTEAT + 2 (Qyy + Qay) CTE,AT (9.1)

avec AT la différence de température lors du refroidissement de la piece, Qup Qyy Quy les
propriétés du pli et h ’épaisseur de la piéce.
Similairement on a les moments d’origines thermiques qui s’écrivent en fonction des déformations

de membrane du pli sous la forme suivante :

h? h?
MlTH = _MZTH = ) (Qua — Quy) CTE,AT + ) (Quy — Quy) CTE,AT (9:2)
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L’équilibre thermo-mécanique a ’échelle du stratifié s’exprime par la relation suivante :

NirH = (A1 + Ai2) Erf‘mm“h + B11k1

9.3
MTH = (D11 + Dia) k1 + Bryeponmeeh 9:3)

avec k1 la courbure dans la direction 1 et a?‘mmwh la déformation de membrane dans cette méme
direction.
Ainsi en résolvant le systeme 9.3, il est possible de déterminer la courbure de la piece a partir

des contraintes et des moments. La courbure est donc donnée par :

_u
- u

La déformation moyenne de membrane est donnée par :

K1 (QuaQyy — Q%) (CTE, — CTE,) AT (9.4)

671wnmech = é (Qggcx + 7Qm¢ny - QxIQxy + nyQxy — 8@3@) CTE,AT
+$ ( 32/y + 7Q$$ny - nyQ:By + wa@my - 8Q52,;y) CTEyAT

avec Q = Q%z + 14Qxeyy + Q?/y - 16Q§cy
A partir de ces deux informations, on peut donc déterminer les contraintes résiduelles qui sont

(9.5)

les mémes pour les plis a 0 et 90°, et sont données par :

0.70”65 — me 6gLonmech o 6{ + ‘Z| Kl) + Qxy 6gLonmech . 65 . ‘Z| 51)

(9.6)
o5 = Quy (4 meet — ef — |2l ky ) + Quy (epmmeet — o] + 2] k1 )

avec |z| la distance entre le plan & mi-épaisseur de la piece et le plan d’étude. Pour une piece
rectangulaire en flexion cylindrique, la relation entre la courbure et la fleche s’écrit sous la forme

suivante :

W=k <);L)2 (9.7)

A partir des propriétés du pli 48580 qui compose la piece asymétrique, nous avons déterminé les
différentes grandeurs listées précédemment. Ces grandeurs sont calculées a partir du comportement
thermo élastique du matériau et par conséquent ces calculs ne prennent pas en compte l'interaction
outil/piece. C’est pourquoi les résultats sont indépendants de la nature de I'outillage. Les résultats

sont donnés pour une variation de température de -160°C dans le tableau suivant :

Drapage Courbure Fleche Contraintes résiduelles
k(m™Y)  W(mm) o,(MPa) o,(MPa)
[02/902] -1,57 21 -330 40

Tableau 9.4 — Grandeurs physiques en fin de refroidissement d’un panneau asymétrique données
par la CLPT (A(T)=-160°C)
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9.5.2.2 Résultats expérimentaux

En accord avec la théorie des plaques stratifiées, on constate en fin de refroidissement un
gauchissement de la piece, avec un outillage aluminium et composite. La fleche maximale de
chacune des pieces est déterminée a 1’aide d’un pied a coulisse en mesurant ’altitude maximale
de la piece, celle-ci étant posée sur un marbre de référence. Cette mesure est réalisée juste apres
le démoulage de la piece. La courbure est ensuite obtenue par la relation géometrique 9.7.

Le tableau 9.5 synthétise les résultats expérimentaux et numérique obtenus concernant la

réalisation de ces pieces avec un drapage asymétrique.

Numérique Expérimentale
Caractéristiques Symboles Aluminium HexTool
fleche maximale Winaz 21 mm 26 mm 21 mm
courbure K (m~1) -1.57 -1.91 -1.57
contrainte résiduelle Oy -330 -350 -330
contrainte résiduelle oy 40 25 40

Tableau 9.5 — Résultats panneau avec drapage Asymétrique [02/902]

On constate une fleche expérimentale de 26 mm pour le panneau réalisé avec I'outillage en
aluminium, et 21 mm avec loutillage HexTool. Avec la théorie des plaques stratifiées on
retrouve théoriquement la fleche de 21 mm obtenue avec l'outillage composite. Or dans ce
cas, comme nous l’avons vu précédemment, les contraintes liées a I'interaction outil/piece sont
tres réduites. Ainsi les contraintes résiduelles se limitent aux contraintes d’origines thermiques et
éventuellement chimiques. A savoir que ces dernieres sont identiques dans le cas de 1’élaboration
d’une piece avec un outillage aluminium et composite, car les parametres de cuisson sont quasi
identiques. Les contraintes d’origines thermiques étant majoritaires devant les contraintes d’origine
chimiques, les contraintes résiduelles avec I'outillage composite sont essentiellement formées lors du
refroidissement de la piece. C’est pourquoi la théorie des plaques stratifiées permet de déterminer
la fleche de la piece plane réalisée avec I'outillage composite. Lors de 1’élaboration de la piece avec
I'outillage aluminium la fleche est 1égerement plus importante (+5mm). Cela peut s’expliquer par
la formation de contraintes résiduelles supplémentaires, due a 'interaction outil/piece. Ce qui est
en accord avec les mesures par FBGs des déformations résiduelles sur la piece de faible épaisseur.
L’interaction outil/piece semble donc jouer un role dans la formation de contraintes résiduelles
en particulier dans le cas de I’élaboration de pieces de faible épaisseur. Au vu de ces résultats, 11
serait donc intéressant d’intégrer cette interaction dans la modélisation numérique du procédé,

afin d’avoir par exemple une prédiction des distorsions résiduelles plus précise.
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9.6 Conclusion

La nature du moule peut jouer un réle important dans la formation de contrainte résiduelle,
en particulier lors de la phase de refroidissement. Les études effectuées sur les procédés par voie
seche (Autoclave) ont montré que les outillages en matériaux composites permettent de réduire
cette source de contrainte résiduelle, et par conséquent les éventuelles non conformités.

Dans cette perspective, un prototype de moule composite en HexTool a été testé. Ce moule est
instrumenté par I'intermédiaire de capteurs a fibre optique placés proche de la surface fonctionnelle
du moule. La comparaison de la réponse de cette instrumentation avec la réponse de capteurs
placés dans la préforme ont permis d’évaluer 'efficacité de cette instrumentation pour le suivi du
procédé. Malgré des résultats prometteurs du suivi d’écoulement par l'intermédiaire des FBGs
placés dans la préforme, I'instrumentation du moule ne permet pas de détecter le passage du
front de fluide, par manque de sensibilité des capteurs.

Cependant, l'instrumentation du moule et de la préforme a permis d’étudier l'interaction
outils/piece. Cela a permis de montrer I'influence de la nature du moule sur la formation de
déformations dans la piece tout au long du procédé. On montre notamment qu’il y a une adhérence
entre le moule et la piece lors de la phase de refroidissement du procédé qui tend a augmenter
les contraintes résiduelles dans la piece d’autant plus si le moule et la piece n’ont pas le méme
comportement. L’étude comparative entre un outillage en composite (HexTool) et aluminium
a permis de montrer que des pieces réalisées avec un outillage composite avaient un niveau
de contraintes résiduelles moindre, du fait d’'un CTE de l'outillage proche de celui de la piece
élaborée. Ce qui est en accord avec des résultats observés avec le procédé par Autoclave. La
figure 9.17 synthétise les différences d’évolution de déformations internes obtenues lors de la

fabrication d’une piece de faible épaisseur avec un outillage aluminium et composite.
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Figure 9.17 — Comparatif du suivi de déformation interne lors de I’élaboration d’une

piece de faible épaisseur avec un outillage aluminium et HexTool

Néanmoins 'utilisation d’un outillage RTM en composite nécessite de prendre en compte certaines
précautions dans la conception de l'outillage, afin de garantir une température homogene au
cours des cycles thermiques. Les essais expérimentaux et la simulation numérique ont permis de
montrer la sensibilité de 'outillage composite aux phénomenes de convection qui peut conduire a
des gradients de température dans la piece. Une solution technologique a partir d’une enveloppe
métallique a été développée afin de remédier a cette non conformité. La simulation a permis de
valider cette solution et de montrer qu’elle permettait d’assurer les spécifications du procédé
(homogénéité en température) et d’améliorer la vitesse de chauffe de 23%.

Cette étude a donc permis de montrer la faisabilité d’un outillage en matériau HexTool pour
la réalisation de pieces composites par le procédé RTM. L’outillage composite en HexTool semble
avoir un réel potentiel en terme de réduction de contraintes résiduelles. Potentiel qui est d’autant
plus grand que la mise en oeuvre de ce matériau permet des réductions de cout de fabrication
et d’utilisation de l'outillage significatives, comparées a des matériaux offrant des propriétés

similaires (stabilité dimensionnelle) comme par exemple 1'Invar.
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L’élargissement de 'utilisation des matériaux composites aux pieces de structure nécessite le
développement de nouveaux procédés pour réaliser des pieces qui sont de plus en plus complexes
incluant toutes les fonctions d’intégration de la piece finale. Les procédés par voie liquide tels que
le procédé RTM semblent étre prometteurs pour la réalisation de ces pieces de formes complexes.
Néanmoins les phases de développement de nouvelles pieces par ce procédé et en particulier le
recours des industriels a des méthodes « trials and errors » pour la détermination des parametres
procédés ont tendance a augmenter le cotit de développement. Une maitrise des cotits d’élaboration
est possible en ayant une meilleure connaissance des phénomenes physiques qui sont mis en
jeux lors de I’élaboration d’une piece composite. Cela est notamment réalisable par ’acquisition
d’informations en temps réel sur le procédé d’élaboration et en confrontant ces informations avec
des résultats issus d’outils numériques de simulation. Cette stratégie permet d’envisager a terme
de controéler les parametres procédés en temps réel et d’anticiper les parametres conduisant a
une piece non conforme.

Dans cette perspective cette these s’inscrit dans le projet LCM Smart qui a pour objectif de
développer les procédés d’élaboration pour des pieces complexes a travers trois innovations
(figure 18) qui sont le suivi, la simulation numérique des procédés d’élaboration et 'utilisation
d’outillage composite, en s’appuyant sur un réseau de compétences constitué par des industriels
acteurs de premiers rang dans le milieu aéronautique, et des laboratoires travaillant sur des
problématiques liées aux matériaux composites. Le but de cette these est de mettre en place un
procédé pilote en laboratoire afin de développer et valider des solutions technologiques propres
a l'instrumentation par fibre optique et a des outillages composites, en vue de les intégrer sur
des démonstrateurs industrielles. Ces innovations ont été évaluées a travers le suivi du procédé
RTM lors de I’élaboration de pieces simplifiées, représentatives des problématiques que I'on peut

rencontrer en industrie.
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Outillage RTM
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Figure 18 — Les innovations développées dans le projet LCM Smart

Les travaux menés par le laboratoire MPE sur 'instrumentation des procédés composites ont
montré que la technologie des fibres optiques avait un fort potentiel pour le suivi des procédés.
En effet les systemes d’instrumentation développés par le laboratoire ont démontré leur capacité
pour la mesure des parametres physiques d’une piece composite au cours de son élaboration. Le
choix des capteurs s’est donc naturellement porté sur cette technologie qui devient mature en
vue d’une utilisation en milieu industriel.

Néanmoins pour permettre le déploiement des OFS en milieu industriel et notamment répondre
aux exigences des partenaires industriels de ce projet, en terme de type de mesure et d’intégration,
les OFS ont fait I'objet de plusieurs développements dans cette thése afin d’accroitre les capacités
de mesures de ces capteurs (nombre de voies de mesure et sensibilités). La mise en place dans
cette these d’un procédé pilote a permis de développer et valider un systeme d’instrumentation
constitué d’OFS pour le suivi du procédé RTM. Les solutions d’insertion des capteurs a fibre
optique ont fait 'objet d’investigation afin d’assurer 'intégration des capteurs au procédé tout
en garantissant les spécifications du procédé, en particulier les niveaux de vide dans les outillages.
L’application de ces capteurs au procédé RTM a permis de mettre en évidence le potentiel des
OFS pour le suivi des parametres procédés tels que le front d’injection, la température, le degré
de cuisson, et les déformations internes. L’évaluation d’autant de parametres procédés est possible
grace a la richesse des informations issues des OFS. Le challenge réside dans la mise en oeuvre
de ces capteurs et des hypotheses utilisées pour décorréler les informations.

On se propose donc de revenir en détail sur les trois innovations développées dans le cadre de
cette these et du projet LCM Smart.

Partie développement de capteurs OFS

Les capteurs & fibre optique ont été développés en collaboration avec le laboratoire d’optique
Hubert Curien. Deux types de capteur ont été retenus pour la réalisation de cette étude. Un

capteur sur le principe de réflexion de Fresnel a été employé pour le suivi du front d’écoulement
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et le suivi de degré de cuisson. La technologie des réseaux de Bragg (FBG) a été quant a elle
mise en oeuvre pour le suivi de température et de déformation interne au coeur du matériau.
Le montage d’interrogation des OFS par réflexion Fresnel a été étendu a 3 voies de mesure, pour
évaluer les temps de passage de la résine a trois positions de la préforme. L’analyse du signal
réfléchi lors de la phase de cuisson a permis dans un cas de suivre I’évolution du degré de cuisson
de la résine. L’évaluation du degré de cuisson a été réalisée par une étape de normalisation du
signal réfléchi. Cette technique a montré que I’on pouvait obtenir rapidement une information
qualitative sur les évolutions du degré de cuisson. Bien que cette technique ne donne qu’une
approximation du degré de cuisson de la piece, elle répond aux exigences de nos partenaires
industriels en terme d’utilisation et d’exploitation du capteur.

Les capteurs a réseau de Bragg ont été développés en vue de réaliser des mesures distribuées au
coeur de la piéce en minimisant leurs intrusivités. Nous avons donc essayé d’apporter des solutions
sur la problématique du découplage température/déformation afin de réduire U'intrusivité a la
taille de la fibre optique seule sans ajout de capteur supplémentaire (thermocouple). Une méthode
(Dual Bragg Gratting method) consistant a placer sur une méme fibre optique deux réseaux
de Bragg avec des sensibilités différentes inscrits cote a cote a été évaluée. L’exploitation de
réseau a des longueurs tres distinctes et aussi bien que des réseaux de différents type (I, TA et
ITA) n’ont malheureusement pas permis d’atteindre des sensibilités suffisamment distinctes pour
effectuer des mesures de températures répondant aux exigences de nos partenaires industriels. Le
découplage a donc finalement été réalisé par une méthode traditionnelle par compensation en
température.

Enfin une attention particuliere a été portée a l'interprétation des variations de longueurs d’onde
issue des réseaux de Bragg. Nous avons observé qu’en présence d’un champ de déformation
transverse, I’hypothése d’uniaxialité des déformations pouvait conduire & des erreurs significa-
tives (55% sur la déformation dans l’axe de la fibre) sur 1’évaluation du champ de déformation
dans le matériau en particulier lors de la phase de refroidissement. Nous avons donc utilisé un
modele inverse pour tenir compte des déformations transverses. Ce modele permet d’évaluer,

sous certaines conditions, le niveau de contrainte interne généré lors de la phase de refroidissement.

Ce systeme d’instrumentation basé sur les deux OFS décrits précédemment et leurs outils
d’exploitation des données ont permis de répondre aux exigences de nos partenaires industriels
en terme de type d’information mesurée, d’intégration et d’exploitation du capteur.

Il est a noter que d’autres types d’OFS pourraient étre utilisés en particulier pour discriminer
directement l'effet du champs de déformation transverse de la déformation dans I'axe de la
fibre. On peut citer a titre d’exemple les travaux de Luyckx et al. [157] utilisant des réseaux de
Bragg inscrits sur une fibre & maintien de polarité pour évaluer le champ de déformation dans le
matériau. Bien que cette technique semble prometteuse, elle requiert un positionnement précis
de la fibre optique qui rend ce systeme difficilement intégrable en milieu industriel a ’heure
actuelle. De plus, cette technique nécessite des fibres optique spécifiques qui accroissent le cotit

de fabrication du capteur.
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Partie monitoring et simulation du procédé RTM

L’instrumentation a été appliquée dans un premier temps au cas du suivi des caractéristiques
physiques de la résine RTM6 au cours de son cycle de réticulation. Cette étude a permis de
montrer les capacités des réseaux de Bragg a mesurer les déformations d’origine chimique et
thermique, en particulier sur le palier de cuisson. La confrontation de ces informations avec
les résultats issus d’outils de simulation du procédé ont montré une bonne corrélation pour la
prédiction de la température maximale (éxothermie). Néanmoins la simulation pour ce cas a
sous-estimé le niveau de déformation interne formé dans la zone caoutchoutique. Les phénomeénes
thermiques liés a ’exothermie de la réaction de réticulation et le retrait chimique de la résine
ayant lieu simultanément rendent difficile ’identification de ’origine de cette différence.

Le systeme d’instrumentation a été ensuite appliqué au suivi de procédé RTM a travers I’étude
de différent cas d’élaboration. Le premier cas a permis de valider les solutions technologiques
permettant d’intégrer les capteurs a fibre optique au procédé. Le suivi du front d’injection a été
réalisé par 'intermédiaire des OFS exploités sur le principe de Fresnel. La comparaison avec les
résultats issus de la simulation avec Pam RTM ont montré une bonne corrélation, en particulier
sur le temps de remplissage pour l'injection périphérique d’une piece plane.

Le suivi par OFS des déformations internes de pieces planes minces et épaisses n’a pas montré
d’évolution significative du niveau de déformation interne lors de la cuisson du matériau. Les
déformations d’origine chimique et thermique données par la simulation numérique ne semblent
pas transmisse aux renforts. Les mesures montrent qu'une grande partie des déformations internes
sont générées lors de la phase de refroidissement de la piece lorsque la résine est a ’état vitreux.
Par conséquent I’évaluation des contraintes résiduelles a été réalisée uniquement sur la phase
de refroidissement. Sur cette phase 'approche numérique sous-estime le niveau de déformation
interne par rapport aux déformations mesurées expérimentalement. La différence semble provenir
d’une source additionnelle de contrainte résiduelle due a l'interaction outil/piece.
L’exploitation du signal réfléchi par 'OFS basé sur la réflexion de Fresnel en bout de fibre a
permis de suivre dans un cas I’évolution du degré de cuisson. La comparaison avec le modele
thermo cinétique a montré une bonne corrélation, ce qui permet d’envisager que les renforts
interagissent tres peu avec la cinétique de réticulation de la résine.

Le suivi de la fabrication d’'un panneau de « forte » épaisseur a montré une bonne capacité
de prédiction de l'augmentation de température au centre de la piece liée aux phénomenes
exothermiques. Lors de la phase de cuisson, les mesures par FBG n’ont pas montré d’évolu-
tion significative du niveau de déformation interne due a d’éventuelles déformations d’origine
thermique et chimique. Néanmoins ce cas ne demeure qu’un premier essai avec une exothermie
faible. D’autres investigations supplémentaires seraient nécessaire pour conclure sur I'influence
de I'exothermie sur le niveau de déformation interne dans le matériau.

Enfin la réalisation d’un panneau avec un saut d’épaisseur a permis d’étudier I'influence des
arréts de plis sur ’écoulement. Une approche numérique 2D simplifiée modélisant des canaux
préférentiels aux arréts de plis n’a pas montré d’influence significative sur la géométrie du front

d’écoulement. La mesure des temps de passage de la résine par OFS avant et apres la singularité
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est proche des résultats issus de la simulation sous Pam RTM. Le remplissage globale de la piece

ne semble pas affecté par les arréts de plis pour le cas étudié dans cette these.

A travers ces cas nous avons donc démontré le potentiel des OFS pour le suivi des parametres
procédés tels que le front d’écoulement, le degré de cuisson, la température et les déformations
internes. Ces informations permettent de controler en temps réel la qualité de la piece, et d’adapter
les conditions d’élaboration dans le but d’éviter une non conformité. De plus la comparaison
des informations issues des OFS avec les modeles numériques a permis de valider une partie
les modeles en particulier les modeles d’écoulement et thermo cinétique lors de ’élaboration de
pieces avec des géométries simplifiées. En revanche nos études n’ont pas permis de mettre en
évidence les effets d’origine thermique et chimique dans la zone caoutchoutique liés & la cuisson
de la résine. Il serait nécessaire de faire des essais complémentaires avec par exemple d’autres
capteurs afin de conclure sur la transmission d’éventuelles contraintes résiduelles aux fibres de

renfort.

Partie outillage en matériau composite

Un démonstrateur d’outillage RTM en matériau composite a été réalisé a partir du matériau
HexTool commercialisé par Hexcel. Cet outillage a été développé en collaboration avec Hexcel et
IIFMA pour évaluer la faisabilité de 'utilisation de ce matériau pour la réalisation d’outillages
RTM. L’étude comparative du suivi par OFS de la fabrication de pieces de faible épaisseur avec
un outillage aluminium et HexTool a permis de mettre en évidence une réduction du niveau de
déformation interne avec un outillage composite lors de la phase de refroidissement du procédé.
Cette réduction est possible grace aux propriétés thermiques du matériau HexTool, notamment a
un coefficient de dilatation thermique dans le plan proche de la piece élaborée.

Néanmoins les mesures expérimentales de température a différentes positions de 1’outillage ont
montré une hétérogénéité du champ de température liée aux phénomenes de convection sur
les bords de I'outillage. La conception d’un outillage en HexTool nécessite donc de prendre en
compte la différence de conductivité thermique dans le plan et hors plan afin d’assurer une
chauffe homogene du moule. Cette différence peut avoir d’avantage d’impact pour la conception
d’outillage de forme plus complexe que celle de ce prototype.

La modélisation des cycles thermo-cinétiques a permis d’établir des recommandations sur la
conception d’un outillage RTM en HexTool, et de mettre en place une solution technologique a
partir d’'une enveloppe en aluminium pour améliorer le rendement thermique du moule. Cette
solution a montré un gain de 23% sur les phases de montés en température du procédé. De plus la
simulation numérique et les mesures expérimentales n’ont pas montré d’influence sur la cinétique
de cuisson de la piece et pas plus sur le niveau de déformation interne lors du refroidissement de
la piece.

Lors de la mise en oeuvre de ce prototype en matériaux HexTool, nous avons démontré la
faisabilité de I'utilisation de ce matériau pour une application d’outillage RTM. L’utilisation de ce

type d’outillage semble réduire le niveau de déformations internes qui peut étre formé a l'intérieur
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de la piéce en particulier lors de la phase de refroidissement. L utilisation de ce matériau semble
donc étre une bonne alternative face aux matériaux métalliques ayant des propriétés thermiques
équivalentes (Invar), d’autant plus que le matériaux HexTool offre des possibilités de réduction
de cofit liées a sa mise en oeuvre et a sa maintenance.

Meéme si ces premiers résultats sont tres encourageants, cette étude n’est qu’un premier pas vers
une plus large utilisation de ce matériau pour des outillages RTM industriels. D’autres études
sont encore nécessaires, en particulier sur des géométries d’outillage plus complexe, pour valider
par exemple la durabilité des outillage au cours de plusieurs cycles d’utilisation. Une partie de

ces études sera réalisée sur les démonstrateurs industriels.

L’ensemble de ces développements sur le pilote de laboratoire a donc permis de valider des
solutions technologiques liées a 'intégration d’un systéeme d’instrumentation composé de capteurs
a fibre optique (OFS), et a la mise en oeuvre d’outillage RTM en HexTool. Les recommandations
issues de ’expérience acquise sur le pilote de laboratoire ont permis de réaliser le transfert de
ces solutions pour la réalisation de deux démonstrateurs RTM industriels par SKF Aerospace et

Issoire Aviation.

L’approche développée dans cette these a travers la mesure en temps réel des parametres
physiques de la piece lors de son procédé d’élaboration, et la modélisation du procédé ouvrent
de tres larges perspectives. En effet cette approche permet en premier lieu d’acquérir des
informations clefs de l'influence des parametres procédés sur la qualité de la piece produite
en temps réel. Cela permet a plus long terme d’envisager des systemes de pilotage en temps
réel visant a limiter le nombre de rebut et ainsi le colit d’élaboration d’une nouvelle piece. A
court terme la comparaison des informations issues d’un systéeme d’instrumentation spécifique
avec des modélisations et simulations du procédé permet d’identifier et valider les parametres
clefs qui gouvernent I’élaboration, en particulier pour le développement de nouveaux couples

matériaux/procédés.
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Modele thermomécanique

I’'objet de cet annexe est de présenter en détail le modele thermomécanique utilisé dans cette
these pour établir la relation entre le champs de déformation a l'infini dans le matériau et le
champs de déformation dans le capteur (figure A.1). L’ensemble des hypotheses est présenté dans

le chapitre 4 (page 114).

e2i=16 sli=1.6

(.T:OIZI.G c¥i=1.6
I

AT® AT

Figure A.1 — Distribution du champ de déformation et de température aux alentour d’une fibre

optique insérée dans un matériau composite

A.1 Analyse du champ de contrainte et de déformation dans le
matériau a proximité du capteur
A.1.1 Relation déformation-déplacement

Lorsque 'on place un capteur insitu dans un matériau on perturbe localement la distribution
de contrainte et de température. A une certaine distance de celui-ci, la perturbation du capteur

devient négligeable et on obtient ainsi une bonne approximation des champs de déformation et
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Annexe A. Modele thermomécanique

de température dans le matériau a I'infini. Le but est d’exprimer ici ces champs a partir de la
théorie de I'élasticité développé par Lekhnitskii.

On note R(1,2,3) le repere global dont 'axe 1 est confondu avec I’axe de la fibre optique. On
peut écrire a chaque point du matériau ou de la fibre optique les relations suivantes entre les

déformations (g;) et les déplacements (u1, uz et us) en petites perturbations :

— Ou _ Oug | Ous

€1 = 071 €4 = oz3 + Ox2
— Oug — Oui | Ous

82 - 81’2 65 - 6([3 + 81‘1 (Al)
— Oug — Oui | Ouz

63 - 8:}03 66 - 8x2 + 8$1

A.1.2 Champ de contrainte

La relation entre contrainte et déformation est donnée par la loi de Hooke généralisée. On

peut ’écrire sous la forme suivante :

O';)O = Qij (650 - OtjAT) (AQ)

avec Qij la matrice de rigidité du matériau composite et « ses coefficients de dilatation thermique.

La matrice de souplesse associée :

1
Fn Fa Bn 0 0 0
1
By Bm T Bs 0 0 0
Vs U,
e — | “Br TEm ®ms O 0 0 (A.3)
" 0 0 0 & 0 0
0 0 0 0 & O
0 0 0 0 0 &=
La matrice des coefficients de dilatation thermique :
o
a2
ag
o; = 0 (A4)
0
0

L’insertion d’un capteur dans un matériau perturbe localement le champ de contrainte. Cette
perturbation s’exprime selon Lekhnitskii [147] par I'intermédiaire du terme o?. La contrainte &

proximité du capteur en un point P s’écrit sous la forme suivante :

o =0+ ot (A.5)
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A.1.3 Champ de déplacement

Tout comme le champs de contrainte, on peut écrire en tout point du matériau la déformation
par 'intermédiaire d’une contribution de la déformation a I'infini €° et d’une déformation liée a

. . p . . .
la perturbation de la fibre optique €;. Ainsi on a :

g =X 4 &l (A.6)
w; = ul® + ul '

Le champ a l'infini est obtenu en intégrant les déformations A.1. Ainsi en I’absence de mouvement

rigide, on peut écrire la relation suivante :

ug® = w17° + woeg” + w3es°
1
u3° = 1265° + 5236%° (A.7)

oo _ 1 o0 )
Uz’ = 5T2€4 + T3€3

A.2 Contraintes et déformations engendrées par 1’inclusion

Lekhnitskii [147] a développé la théorie de 1’élasticité appliquée aux corps anisotropes. Il résout
les équations d’équilibre en introduisant une fonction de forme. On se propose d’appliquer cette
démarche pour déterminer de maniere analytique le champ de contrainte induit par 'insertion

d’une fibre optique dans un matériau composite orthotrope.

A.2.1 Loi de comportement

On considere la fibre optique comme un corps rigide de longueur infinie, de telle sorte a
pouvoir appliquer les hypotheses d’un probleme en déformation plane. Ainsi on a €, = 0 et les

variables o et € ne dépendent que de y et z.

6
En appliquant ’hypothese de déformation plane e, = " Sijo; = 0 et en éliminant oy, on peut

J=1
réécrire la loi de Hooke sous la forme suivante :
gi = Bijo;
t Bii = S, — SiSi (A-8)
€ IBZJ — My Si1

A.2.2 Définition des fonction d’Airy

On pose deux fonction F(y,z) et ¢ (y, z) appelées fonction d’Airy qui dérivent des fonctions de
contrainte. Elles sont choisies de telle sorte & satisfaire les équations d’équilibre. Ainsi on peut

écrire les contraintes sous la forme suivante :
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Annexe A. Modele thermomécanique

02 F(y, _ OP(y,z
oy = aig z) o5 = w(y 9 (y,2)
02F(y,z 02 F(y,
03 = 3?52 ) 06 = Bx(gy 2) (Ag)
s — — 0y:2)
4= 0yoz

Ces fonctions de contrainte doivent vérifier les équations de compatibilité issues des conditions
d’intégrabilité du champ de déplacement. Ainsi les fonctions de contraintes F et ¢ doivent vérifier

les équations suivantes :

4 ! z
Bttt + (31 + 260) Tt + B 5] (A.10)
555 afaz’ + /8 gzg 2

A.2.3 Polynoémes caractéristiques

Ces équations peuvent étre intégrées en les écrivant par l'intermédiaire des opérateurs
différentiels Lo et L4 tel que LyF = 0 et Loy = 0. Ces opérateurs différentiels se factorisent sous
la forme L4y = DyD3DoDy et Lo = DgDs ou les Dy, sont définis par :

o o
oy Moz

Par identification on trouve les polynémes caractéristiques des équations (Equation A.10) suivants :

Dy = k=1.6 (A.11)

Baopd 4 (Baa + 2B23) u* + B33 =0

(A.12)
Besi” + Bss = 0
Les racines de ces polynomes sont respectivement ul, 42, u3, ud et ub, ub.
p1 = pRr+ipg
Mo = —pR+ iU ps =1k
M3 = iR — U He = —IK (A.13)
= —WR — U1

Avec MR—\/\/I%E % 675#1—\/\/4%232—%@?6_22523 ”:\/%

A.2.4 Forme des fonctions d’Airy

La transformation de I’équation (Equation A.10) par I'intermédiaire des polynomes carac-
téristiques permet de réduire cette équation a 'intégration de plusieurs dérivées partielles du

premier ordre. La solution de I’équation Ly = D4D3D2 D1 peut s’écrire sous la forme suivante :

4
F(y,z) =Y Fiy+ mz) (A.14)

i=1

Sachant que pu3 = il et ud = 2 on a donc :
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Ona F3(z + p3y) = F3(x + fny) = Fi(z + p1y)
Fy(x + pay) = Fa(z + fioy) = Fa(z + pay)

En introduisant I’équation A.15 dans ’équation A.14 on peut écrire la fonction de contrainte F

(A.15)

et 1 sous la forme suivante :

Fy,z) = 2R [F1(y + p12) + Fa(y + p2z)]

(A.16)
Y(y,2) = 2R [Yh5(y + p52)]

A.2.5 Définition de la fonction de forme

En connaissant les expressions de F et 1 il est possible de déterminer les contraintes en
intégrant les équations. Nous définissons trois fonctions que ’on appelle fonction de forme, de la

maniere suivante :

D,(21) = dpjz(fl) avec z1 =y + 12
D, (22) = dF5(z2)  pec 2o = Y+ [z (A.17)

dzo

(1)3(23) = ¢5(Z3) avec zz3 =1y -+ U3z

Sous cette écriture on peut exprimer les fonctions de contraintes en fonction des dérivées de la

fonction de forme par l'intermédiaire des relations suivantes :

dy
4E = 2R (1 @y + p2®y) (A.18)
¢ = 2%(@3)

On peut donc exprimer les contraintes induites par ’inclusion sous la forme suivante d’apres

I’équation A.9 :

— (va207 + vy:0%)

2Re [13®) (1) + #3®) (22)]
2Re | @} (z1) + @)(20) |
—~2Re (1, @) (21) + 1y Py(z2)|
—2Re @é(zg)}

o = 2Re |1y} (25)]

Afin d’exprimer les conditions limites de notre probleme il est intéressant d’effectuer un changement

(A.19)

o1
oy
oy
oy
o5

P

de variable. Dans notre probleme on exprime des conditions de continuité de champs de
déplacement et de contrainte a la surface de la fibre optique supposée circulaire. On cherche une
fonction ( fonction de z; de module unitaire sur le cercle et de module strictement supérieur a 1

0

dans le matériau composite. Sur le cercle on peut écrire ( = €', avec § = 0..27. Ainsi on a :

a — ipuEa
2

a+ipga 1
2 G

2k, = acos(f) + prasin(f) =

G + (A.20)
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En inversant on a :

2 + \/z,% —q? —u%cﬁ
(A.21)

a—ipa

Gk =

Les fonctions de forme sont supposées développables en séries entieres puisqu’on les a considérées

dérivables par rapport a zp. Nous pouvons donc écrire :

Op= > A" (A.22)
m=1

Dans notre étude on se limitera au premier terme pour simplifier la résolution numérique du

probleme. Les nombres complexes Aj sont déterminés a partir des conditions limites.

A.3 Expression des déplacements et contraintes

Comme nous ’avons vu dans la partie précédente, les contraintes sont directement issues des

fonctions de contraintes. On a donc :

o = — (vg207 + vyz(fg)

ob = 2Re |13 (21) + u%‘blz(@)}

o = —2Re |, @) (21) + N2‘I),2(22)] |
of = —2Re <I>g(z3)}

o'g = 2Re [ng)é(Zg)}

Les déplacements u! sont déduits de la relation entre déformation et déplacement et s’écrivent

par l'intermédiaire des fonctions de forme par les expressions suivantes :

uf = 2Re [p1P3(23)]
uh = 2Re [1P1(21) + 2 P2(22)]
)

uf = 2Re [r1P1(21) + r2P2(22)] (A.24)
_Bss

H3
Bas

q1 = (Boap?d + Baz) 11 = (Bazpy + Bss) g =

Hq
q2 = (Boop3 + Baz) 12 = (Bazpy +

A.3.1 Champs de contraintes dans le capteur

Les déformations a l'intérieur du capteur sont dues essentiellement a deux facteurs. Le capteur
inséré dans un matériau composite est soumis a des déformations induites lors de la fabrication
du matériau, et d’autre part, a des déformations induites par le champs de déformation & l'infini.

Ainsi on peut écrire la déformation totale a l'intérieur du capteur ! sous la forme suivante :
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A.3. Ezxpression des déplacements et contraintes

el =l +ef (A.25)

Avec €] la déformation résiduelle et ¢ la déformation appliquée sur le capteur.

A.3.2 Conditions de continuité

Par hypothese l'interface entre le capteur et le matériau est parfaite, ainsi les déplacements

du capteur et du matériau sont égaux a l'interface. On a donc :

uf = u; = ul + u® (A.26)

Le choix de la fonction de forme implique que si la condition a l'interface est respectée en deux
points elle est vrai partout. Ainsi on considere les points A et B a l'interface du capteur et du

matériau (cf. figure A.2)

Figure A.2 — Continuité des champs de déplacements et de contraintes a l'interface fibre

optique/matériau

Aux points A et B on peut donc écrire que la contrainte en traction a l'interface est identique

dans le matériau et au sein du capteur. Ainsi on peut écrire :

uj = u; avect = 1..3 uj = u; avect = 1..3
S S S S
o5 =0,=0 03 =05 =0,
Aupt A : i v v Aupt B : i z (A.27)
04 = Oys = Oyz 04 = Oyz = Oy
S __ S S __ S
Of = Oy = Oxy O =05, =0z,

Avec o} la contrainte au sein du capteur et o; la contrainte dans le matériau a proximité du
capteur. La contrainte o; s’écrit en fonction du champ de contrainte a l’infini et du champ de

contrainte perturbée.

o} =of +0o° (A.28)

La relation entre déformation et déplacement permet d’écrire les déplacements u; au sein du

capteur en prenant en compte la rotation ©° engendrée le mouvement rigide :
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uj = wei + yeg + ze:
uy = yes + 3265 — O°2 (A.29)
uj = Lyei + ze§ + ©%y

Avec ©° le déplacement angulaire du capteur causé par la rotation de corps rigide.

A.3.3 Contraintes dans le capteur

Les contraintes dans le capteur s’écrivent a partir de la loi de comportement du matériau
sous la forme suivante :

ol = Q;; (E; - ajAT) (A.30)

A ce stade du probléme il est impossible de solutionner le systeme d’équations A.27 car nous

avons 13 inconnues (Ej-, les parties réelles et imaginaires de Aj, As et As, et la rotation rigide

©° ) pour 12 équations. Ainsi il est nécessaire d’introduire une 13 iéme équation en faisant une

hypothese sur la déformation longitudinale du capteur. On fait I’hypothese que la déformation £}

est uniforme dans le capteur. On a donc une équation supplémentaire qui s’écrit :

e} =€7° (A.31)

Avec cette hypotheése on peut résoudre le systeme d’équation A.27, et déterminer les contraintes
dans le capteur issu du champ de contrainte a I'infini et de la température. Il s’agit donc d’une
approche directe. Dans notre cas le champ de contrainte dans le matériau a l'infini est 'inconnu,
et le champ de contrainte dans le capteur peut étre déterminé a travers un modele photo élastique

reprenant les caractéristiques du réseau de Bragg.

A.4 Relation entre les déformations a I’infini et les déformations
dans la fibre

Le probleme revient donc a résoudre un systéme a trois équations qui comprends 1’équation
de continuité en déplacement, 1’équation de continuité en contrainte et une hypothese sur la
déformation le long du capteur. Ainsi on a & résoudre, sous une forme matricielle, le systéme

suivant :

ke + HO = ke +UA

WQme>* =WQ%:®*— LA+ W (N — M) (A.32)

ef =¢€7°
Avec €%, €™ respectivement la déformation dans le capteur et a l'infini. L’ensemble des matrices
est détaillé en annexe B. En éliminant la matrice A représentant les coefficients de la fonction de
forme, on peut écrire la relation suivante entre les déformations dans la fibre et les déformations

a l'infini.
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A.4. Relation entre les déformations a linfini et les déformations dans la fibre

e = [(L7 W™ — UThk) T (LTWQT — Uk | et 4+ LTIW (N - M) (A.33)

La résolution du probleme a été réalisée sous Maple. Le détail de ’écriture du probleme sous

forme matricielle, et de la solution de ce systeme est donnés en annexe B.
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Annexe A. Modele thermomécanique
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Modeéle thermomécanique forme matricielle

B.1 Ecriture de la condition de continuité de déplacement au
point A et B

B.1.1 Champs de déplacement a l’infini

SN
Ui a r RS b
uy !

1 0
usS, “2
U*® = 24 | et &> = e
oo
Usp 00
(U= 5
3 0
g L €6

la relation entre les déformations & 'infini et les déplacements (équations A.7) peut s’écrire sous

la forme matricielle suivante :
U>® = ke™

0.5a

0.5
Avec k = @

o O O O O 2
o O 2@ o o o
QO O O O O
o @ O O o O

B.1.2 Champs de déplacement dans le capteur

De la méme maniere que pour le champ de déplacement a I'infini on peut écrire la condition

de continuité sous la forme matricielle suivante :
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Annexe B. Modéle thermomécanique forme matricielle

U®=ke®*+ HO
o]
—a
Avec H = “
0
0
L 0 .

B.1.3 Champs de déplacement engendré par ’inclusion

La théorie de Lekhnitskii nous donne les champs de déplacement par les équations décrites
dans la partie précédente. On écrit le champs de déplacement au point A(v=0) et au point

B(v=Pi/2) sous la forme matricielle suivante :

Ur=UA
Re(p1) —Im(p1) Re(p2) —Im(p2) 0 0 Re(A1)
Im(p1) Re(p1) Im(p2) Re(p2) 0 0 Im(A;)
Avee U = Re(q1) —Im(q1) Re(qa) —Im(g2) 0 0 ot A — Re(Ag2)
Im(q1) Re(qr) Im(g2) Re(qa) 0 0 Im(As)
0 0 0 0 Re(rs) —Im(rs) Re(A3)
0 0 0 0 Im(rs) Re(rs) | Im(43) |

B.1.4 Equation de continuité en déplacement

On peut traduire ’équation de continuité en déplacement (équation A.26) par la forme

matricielle suivante :

ke®*+ H) = ke +UA

B.2 Ecriture de I’équation de continuité des contraintes au point
AetB

De la méme maniere que précédemment on traduit les 6 conditions de continuité des contraintes

au point A et B, sous une forme matricielle. On peut donc écrire :
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B.2. FEcriture de l’équation de continuité des contraintes au point A et B

Wo™ + LA =Wa'

- (1000 0]
01
L 01000
7 00100
Avec o>® = | o° | W=
' 00010
05
> 00001
06
- - _0 0 00 1_
Im(p1)  Re(ua) Im(p2) Re(uo) 0
1 0 1 0 0
I_2 0 0 0 0 -1 0
“ 0 0 0 0 0 1
0 -1 0 -1 0 O
| —Re(u1) Im(p1) —Re(pz) Im(p2) 0 0 |

On peut obtenir la contrainte a I'infini par I'intermédiaire de la relation entre contrainte et

déformation suivante :

? J

07" = Qj (590 - ajAT) 1=1.67=1.6

Cette relation peut étre transformée comme ceci :

6 6

0° =) QuEer + ) —Qya AT
=1 ‘

j=1

Sous forme matricielle on a :

X =Qme>® - M

Avee M = QMaAT
[ Qi Q12 Qi3 0 0
Rz Q2 Q23 0 0
UT=1 0 0 0 Qu O
0 0 0 0 Q@5 O
0 0 0 0 0 Qes |

o O O

Avec a; les coefficients de dilatation thermique du capteur. De la méme maniere on peut écrire

la contrainte dans le capteur sous la forme suivante :

o8 = Q% — N
Avec N = Q%aAT
[ Qu Q12 Qi3 0 0 0 ]
Q2 Q2 Q3 0 0 0
Q= 0 0 0 Qu O 0
0 0 0 0 Qs O
L 0 0 0 0 0 Qe
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Annexe B. Modéle thermomécanique forme matricielle

Ainsi I'équation de continuité des contraintes s’écrit :

wQme>® =wQ’s®* — LA+ W (N — M)

B.3 Résolution du systeme

Les équations de continuité des déplacements et des contraintes conduisent a résoudre un

systeme matricielle & deux équations qui sont :

WQse® — LA=WQme>® —W (N — M)
kes —UA+ HO = ke

On peut regrouper ce systéme en un groupe matricielle comme ceci :

{e°}
{4}
0

[{W@S} {-L}y {0} [{W@We@—W(N—M)}]
(&} {-U} {H)} {re>)

On fait ainsi apparaitre les 12 inconnues de notre probleme qui sont les déformations dans le

capteur, les termes de la fonction de forme et la rotation rigide. Pour faciliter la résolution de ce

systeme on peut le réécrire en introduisant les matrices suivantes :

O=[ (st tmy| er=[(we} {0} ]

Avec cette notation la solution du systéme est :

= (0—UL'R) " [UL'W (N = M) + (x = UL™'WQ™) £~]

{e*}
0

Cette expression donne les déformations dans le capteur en fonction des déformations exprimées

a l'infini dans le repere du capteur.
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Modele micro mécanique pli unidirectionnel

L’annexe suivante synthétise les relations pour la détermination des propriétés d’un pli

unidirectionnel.

C.1 Les constantes de I’'ingénieur

- Module longitudinal

E1 = noEfo + Em(l — Vf)

- Modules transverses

1
Ey=F3 =

1 1 V122
4K + 4Glas + Ey

- Module de cisaillement

G, (Gr+ G+ (Gf —Gr) V)
Gr+G,— (G —G,) Vy
Gy (k (Gy+Gr) +2G4G, + k. (G — Gy) Vy)
k(G +Gr)+2GGr — (b +2G,) (Gf = G,) Vy

G2 =Gi3 =

Gaz =

- Modules de compressibilité

EqEs
(1 — 41)12)E2 + 2(1 - ('U23)2)E1

K =
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Annezxe C. Modéle micro mécanique pli unidirectionnel

- Modules de compressibilité effectif dans le plan

((kf + Gr)kr + (kf — kr)Ger)
(k[f1+ Glr] = (k[f] = E[r])V)

kr =
- Coefficients de poisson principal
V12 = 13 V19 = Vfo + (1 — Vf)Vr
- Coefficients de poisson transverse

2E1k‘T — E1E2 — 4V122kTE2
2E1kT

V23 =

C.2 Les constantes thermiques

- Coefficient de dilatation thermique dans le plan

afFEy Vf + a.Ep (1 — V)
Ey

o] =

- Coefficient de dilatation thermique transverse
ar =Viar(1+ve) + (1 = Vi) (1 + 1) — vi2ag

C.3 Les constantes « Shrinkage »

Par analogie aux coefficients de dilatation thermique, on peut déterminer des coefficients liés

au retrait de la résine.
- Coefficient effectif de retrait chimique dans le plan §

_ BrEm(l — Vf)

B 5

- Coefficient effectif de retrait chimique hors plan §

(1 + Vr)Efo + (1 — Vf - I/fo)Er
Eq

52 = (1 - Vf)ﬁr

262



Les propriétés matériaux

-pli 48580 Tvf 58%

Caractéristiques Unités Glassy state Rubbery state

Tvf % 58 58

Mo - 0.84 0.84
E, GPa 117 116
E,=FE, GPa 8,40 0,16
Gy GPa 5,50 0,04
Gz GPa 5,50 0,04
Gy GPa 5,50 0,04
Vay - 0,36 0,32
Viz - 0,36 0,32
Vyz - 0,39 0,94
Qg 1079 /K 1,70 0,09
ay = a, 1079 /K 28,70 84,00
Ba - -1,86E-04 -2,14E-06
By = B - -9,78E-03 -1,13E-02

Tableau D.1 — Propriétés pli 48580 Tvf 58%
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Annexe D. Les propriétés matériauz

-pli 48580 Tvf 62%

Caractéristiques Unités Glassy state Rubbery state

Tvf % 62 62

1o - 0.84 0.84
E, GPa 125 124
E,=E, GPa 9,20 0,18
Gy GPa 6,30 0,05
G- GPa 6,30 0,05
Gy GPa 6,30 0,05
Vay - 0,36 0,31
Viz - 0,36 0,31
Vyz - 0,39 0,94
Qy 1075/K 1,70 0,09
ay =, 107%/K 24,60 76,39
B - -1,58E-04 -1,81E-06
By = B - -8,85E-03 -1,02E-02

Tableau D.2 — Propriétés pli 48580 Tvf 62%
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-pli 48580 Tvf 64%

Caractéristiques Unités Glassy state Rubbery state

Tvf % 64 64

o - 0,84 0,84
E, GPa 129 128
E,=E, GPa 9,60 0,19
Gy GPa 6,70 0,05
Ge- GPa 6,70 0,05
Gy GPa 6,70 0,05
Vay - 0,36 0,30
Viz - 0,36 0,30
Vyz - 0,39 0,94
Qg 1075 /K 1,70 0,09
ay = a 107%/K 24,60 72,36
Bu - -1,45E-04 -1,66E-06
By = B - -8,39E-03 -9,65E-03

Tableau D.3 — Propriétés pli 48580 Tvf 64%
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Annexe D. Les propriétés matériauz
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-pli 48400 Tvf 59%

Caractéristiques Unités Glassy state

Rubbery state

Tvf %

o -
E,=E, GPa
E, GPa
Gy GPa
G- GPa
Gy. GPa
Vay -
Vyz -
Vyz -
Q= 1075/K
a 107%/K
B = By -

B -

59
0,98
72
10
5,60
5,60
5,60
0,03
0,03
0,03
3,40
49,00
-2,93E-04
-1,78E-02

59
0,98
67
0,16
0,04
0,04
0,04
0,001
0,001
0,001
35,6
71,6
_3,61E-06
-2,20E-02

Tableau D.4 — Propriétés pli 48400 Tvf 59%

- Propriétés thermiques des plis

Caractéristiques Symboles Unités Valeurs
Chaleur spécifique Cpe J/Kg.K 800
Densité pc Kg/m? 1750
Conductivité thermique dans le plan k¢, = ke, W/m.K 25
Conductivité thermique hors plan ke, W/m.K 2,65

Tableau D.5 — Propriétés thermiques du stratifié



Parametres réaction chimique RTMG6

E.1 Cinétique de réticulation

E.1.1 Modeéle de Kamal Sourour

5]
8%‘ = (K1 + K2a™) (1 — )"
Avec mécanisme de diffusion
o kikaigy
! ki + ka; ff

ki = Aj.exp (-Ei/R.T> Aveci = 0,1
Kaigy = Aaexp (~Fd/pr) exp (<Up)  Avecf = 0.00048(T — T,) +0.025

m=a—hT TenK
n=c—dT

E.1.2 Chaleur dégagée

. da
o(t) = p, A ().
E.1.3 L’évolution de Tg
Tg—Tgy A

Tgoo —Tgo 1—(1-XNa

Parametres ‘ Constantes

A 0,44
Tgo 11
Tgoo 206

Tableau E.1 — Parametres évolutions de Tg pour la résine RTM6
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Annexe E. Paramétres réaction chimique RTM6

E.1.4 Les constantes

Symboles Unités Valeurs
Al 1/s 2,034 x 104
El J/mol 70230
A2 1/s 0, 3466 x 10*
E2 J/mol 51510
Ad 1/s 6,5 x 108
Ed J/mol 136800

b - 0,28
H, J/Kg 4,55 x 10°
R J/mol.K 8,314

a - 1,523

h - 0,0019
c - 1,898

d - 0,003

e - 0,5367
f - 1,5426

Tableau E.2 — Propriétés cinétique RTM6 cycle de cuisson
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process for the manufacturing of composite structures with high performances .
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Abstract : A significant growth in production and consumption of composite materials (polymer matrix)
can be seen recently ; growth reinforced by the new European standards, aimed at reducing C'O2 emissions by the
year 2020. Indeed, composites appear to be a solution for the structures mass reduction in transport and other
sectors (aerospace and automotive). However the cost of designing and developing a part made from composite
material is still an obstacle to use, particularly in the context of the complex parts production. The producing
of these complex parts can cause many difficulties for manufacturing because of their geometries and / or their
constituents (using of various materials). For example, the formation of dry zones or the creation of geometric
distortion. The origins of these difficulties are often related to a lack of knowledge and control of the reinforcement’s
impregnation phases and material curing.

Improving the robustness of the processes thus demands a detailed knowledge of physical phenomena that
occur during the producing. This requires the development of instrumentation systems to measure the influence of
process parameters on the quality of the final part in real time. Such information is crucial to control the process
in real time and also to validate the numerical models. It can ultimately improve the reliability of the process
by minimizing the risks of scrap part, particularly through the choice of process parameters (injection strategy,
curing cycle etc.). In this context, we studied the composite materials production through the implementation of a
laboratory demonstrator in the project LCM Smart. This pilot injection was used to validate instrumentation
solutions, from innovative sensors (OFS) developed in partnership with the optical laboratory Hubert Curien (la
HC). The application of this instrumentation in the context of RTM process monitoring in the development of
simple parts has demonstrated the capabilities of OFS for monitoring physical characteristics of the part (the
flow front, temperature, residual strain and curing degree). The comparison of the measured characteristics with
numerical simulations carried out in collaboration with ESI showed a good correlation.

Furthermore, instrumentation has allowed us to identify and measure experimentally the impact of the
particular tool/part interaction on the formation of residual stresses during cooling of the part. A solution of
composite RTM tooling was developed in collaboration with Hexcel. This tooling was made from the material
HexTool provided by Hexcel. A comparative study of thick and thin parts with a tool made of aluminum and
composite showed a reduction of residual stresses in the part due to the interaction tool/part with a composite
tooling. Nevertheless the use of these tools requires to take account into the thermal properties in the tooling
design, because it is a crucial element to ensure consistent cycle times in industry.

Finally the solutions developed in this thesis have been extended to the design and manufacturing of two
industrial demonstrator developed by SKF Aerospace and Aviation Issoire in the project LCM Smart.
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la fabrication de structures composites de hautes performances.
Spécialité : Mécanique et Ingénierie

Mots-clefs : Procédé d’élaboration composites, suivi des procédés, capteur a fibre optique (OFS), Resin
Transfer Molding (RT'M ), moule composite.

Résumé : Les matériaux composites (& matrice polymere) ont connu ces derniéres années une forte croissance,
croissance aujourd’hui renforcée par les nouvelles normes européenne visant a diminuer les émissions de C'O2
d’ici 2020. En effet, les matériaux composites apparaissent comme une solution pour ’allégement des structures
dans le secteur des transports notamment(aéronautique et automobile). Néanmoins les cotits de conception et
d’élaboration d’une piéce en matériaux composites sont encore un frein & leurs utilisation, en particulier dans le
cadre de la réalisation de piéces complexes. La réalisation de ces piéces complexes, de par leurs géométries et/ou
de leurs constituants (utilisation de différents matériaux) peut poser de nombreuses problématiques de fabrication
comme la formation de zones séches, ou la création de distorsions géométriques. Les origines de ces problématiques
sont souvent liées & un manque de connaissance et de maitrise des phases d’imprégnation des renforts et de cuisson
du matériau.

L’amélioration de la robustesse des procédés nécessite donc d’avoir une connaissance fine des phénomenes
physiques qui ont lieu lors de ’élaboration. Cela requiert la mise en place de systemes d’instrumentation permettant
de mesurer I'influence des parameétres procédés sur la qualité de la piece finale en temps réel. Ces informations sont
primordiales pour d’une part, contréler le procédé en temps réel et d’autre part valider les modeles numériques.
Cette démarche permettant a terme d’améliorer la fiabilité du procédé a travers notamment le choix des parametres
procédés (stratégie d’injection, cycle de cuisson etc.) minimisant les risques de rebut. Dans cette perspective, nous
avons étudié les procédés d’élaboration de matériaux composites a travers la mise en place d’'un démonstrateur
de laboratoire dans le cadre du projet LCM Smart. Ce pilote d’injection a permis de valider des solutions
d’instrumentation, & partir de capteurs innovants (OFS) développés en partenariat avec le laboratoire d’optique
Hubert Curien (La HC). L’application de cette instrumentation dans le cadre du suivi du procédé RTM lors
I’élaboration de pieces « simples » a démontré les capacités des OFS pour le suivi des caractéristiques physiques de
la piece (le front d’écoulement, la température, les déformations résiduelles et le degré de cuisson). La comparaison
des caractéristiques mesurées avec des simulations numériques effectuées en collaboration avec ESI, a montré une
bonne corrélation.

De plus, 'instrumentation a permis de mettre en évidence et de mesurer expérimentalement 'impact de
Pinteraction outil/piece en particulier sur la formation de contraintes résiduelles lors du refroidissement de la piece.
Une solution d’outillage RTM en matériaux composites a été évaluée lors de cette these. Cet outillage a été réalisé
a partir du matériau HexTool fourni par Hexcel. Une étude comparative sur des pieces de faible et forte épaisseur
fabriquées avec un outillage en aluminium et composite a montré une réduction des contraintes résiduelles dans la
piece due a linteraction outil/piece avec un outillage composite. Néanmoins 'utilisation de ces outillages requiert
d’étre attentif aux propriétés thermiques lors de la conception de I'outillage, car c’est un élément primordial pour
garantir des temps de cycle compatibles en milieu industriel.

Enfin les solutions développées dans le cadre de cette these ont été étendues pour la conception et la fabrication
de deux démonstrateurs industriels développés par Issoire Aviation et SKF Aerospace dans le cadre du projet
LCM Smart.
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