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Résumé

Durant ces derniéres années, l'intérét aux préoccupations ecologiques et environnementales
a entrainé le développement progressif des éco-composites comme une alternative a certains
matériaux classiques. Dans ce cadre, l'utilisation de fibres naturelles comme renfort permet
d'améliorer les performances environnementales des matériaux composites ainsi que leurs
propriétés d’amortissement. Néanmoins, ces composites a fibres naturelles présentent des
performances mécaniques moins intéressantes que celles des composites a fibres synthétiques.
En s’insérant dans ce contexte, cette étude propose d'élaborer des structures composites a
renfort hybrides constituées d'une résine époxyde associée a des fibres de lin et de carbone.
L’objectif de cette hybridation est de trouver un compromis entre les caractéristiques
mécaniques et les propriétés dissipatives. Tout d'abord, le comportement en statique des
composites a fibres de lin, fibres de carbone et fibres hybrides lin/carbone a été analysé. Les
caractéristiques élastiques principales d’un pli UD en contraintes planes sont ainsi déterminées.
Par ailleurs, un suivi et une analyse des mécanismes d'endommagement ont été effectués au
moyen de la technique d'émission acoustique associée a des observations micrographiques. Les
mécanismes d’endommagement de chaque matériau sont identifiés et caractérisés en utilisant
une analyse multiparamétrique (k-moyennes) des signaux collectés. La dynamique de chaque
mécanisme est suivie jusqu’a la rupture permettant de discriminer les mécanismes les plus
critiques conduisant a la rupture des composites étudiés. Dans un souci de mieux répondre aux
besoins industriels, le comportement des composites soumis aux essais de fatigue cyclique doit
étre étudié. Pour ce faire, le comportement en fatigue de ces matériaux a renforts non-hybrides
et hybrides a été analysé sous sollicitations de traction et de flexion trois points. Certaines
propriétés dynamiques de ces matériaux ont €t€ exploitées, notamment, les cycles d’hystérésis,
I’énergie dissipée, I’amortissement afin de discuter leur durabilité. L’influence de I’hybridation
sur la durée de vie en fatigue de ces composites a été établie et a permis de construire les courbes
d’endurance. Enfin, une ¢tude expérimentale et une modélisation par élément finis du
comportement vibratoire des composites non-hybrides et hybrides ont été réalisées. L'ensemble
des propriétés déterminées ont été comparées afin d’identifier les performances de chaque
matériau. Ainsi, le role des différentes fibres, 1’orientation des fibres, 1’hybridation et les
différentes séquences d’empilement dans I'amortissement global en vibrations ont été discutés.

Mots clés

Fibres de lin, Fibres de carbone, Composites hybrides, Propriétés mécaniques,
Endommagement, Emission Acoustique, Comportement vibratoire.
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Abstract

In recent years, the interest in ecological and environmental concerns has led to the gradual
development of eco-composites as an alternative to some conventional materials. The use of
vegetable fibers as reinforcement makes it possible to improve the environmental performance
of the materials as well as their damping properties. Nevertheless, these natural fibers
composites, such as flax, having high vibration performance but exhibit lower mechanical
performance than that of synthetic carbon fiber composites. In this context, this study proposes
to develop composite structures with hybrid reinforcement consisting of a thermosetting resin
associated with flax and carbon fibers. The objective of this hybridization is to find a
compromise between the mechanical characteristics and the damping properties. First, the static
behavior of composites reinforced with flax fibers, carbon fibers and flax/carbon hybrid fibers
were analyzed. The main elastic characteristics of unidirectional plies in plane stresses are then
determined. In addition, a monitoring and an analysis of the damage mechanisms were carried
out by means of the acoustic emission technique associated with micrographic observations.
The mechanisms of damage of each material are identified and characterized using a
multiparametric analysis (k-means) of the collected signals. The dynamics of each mechanism
is followed up until the rupture, making it possible to discriminate the most critical mechanisms
leading to the rupture of the composites studied. In order to better meet industrial needs, the
behavior of composites subjected to cyclic fatigue tests must be studied. To do this, the fatigue
behavior of these materials with hybrid and non-hybrid reinforcements was analyzed under
tensile stress and three-point bending. Some dynamic properties of these materials have been
exploited, including hysteresis cycles, dissipated energy, damping to discuss their durability.
The influence of hybridization on the fatigue life of these composites has been established and
has made it possible to construct the endurance curves. Finally, an experimental study and a
finite element modeling of the vibratory behavior of hybrid and non-hybrid composites were
carried out. The set of properties determined was compared to identify the performance of each
material. Thus, the role of different fibers, fiber orientations, hybridization and stacking
sequences in overall vibration damping were discussed.

Keywords

Flax fibers, Carbon fibers, Hybrid composites, Mechanical properties, Damage, Acoustic
emission, Vibration behavior.
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Introduction Générale

Les problémes de vibrations des structures sont devenus 1’une des préoccupations actuelles
dans divers domaines tels que 1’aéronautique, 1’automobile, la construction navale, le sport et
les loisirs. Ainsi, I’amortissement des vibrations est un facteur essentiel dans les applications
structurales qui permet de réduire les effets indésirables provenant de la transmission des
vibrations a d’autres systémes, de la fatigue structurale, ainsi du bruit di au rayonnement
acoustique. Les composites a fibres de carbone présentent des caractéristiques mécaniques
élevées mais ils ont un faible amortissement. Les composites a fibres de lin ont des
caractéristiques mécaniques moins élevées mais avec un amortissement plus important. Ces
matériaux a base de fibres de lin sont naturels et écologiques, leurs ressources sont
renouvelables et ils représentent une alternative économique et écologique. De plus, ces
composites bio sourcés présentent des caractéristiques intrinseques élevées pour dissiper
I’énergie. L’objectif de ce travail de these consiste a trouver le meilleur compromis entre les
caractéristiques mécaniques et les propriétés d'amortissement de matériaux composites et cela
en exploitant la technique de 1’hybridation. Il s’agit ainsi de mettre en évidence 1’effet de
I’hybridation et de la séquence d’empilement. Dans ce cadre, cette étude porte sur la
caractérisation en statique, en fatigue et en vibration des composites stratifiés composés de

fibres hybrides lin/carbone imprégnés avec une résine polymere (résine époxyde).

Le premier chapitre est consacré a une étude bibliographique permettant de présenter les
matériaux composites. Tout d’abord, une revue de la littérature concernant les propriétés des
fibres synthétiques et naturelles est introduite, en particulier sur les fibres de carbone et de lin
respectivement, utilisées dans cette étude. L’objectif est alors de constituer une base de
connaissances sur les propriétés de chaque fibre permettant de justifier le comportement des
matériaux étudiés dans la these. Une synthése des travaux de recherche réalisés sur les
matériaux composites a renforts hybrides est proposée tout en mettant 1’accent sur I’effet de
I’hybridation sur ces structures. De plus, les mécanismes d’endommagements qui apparaissent
dans les composites lors d’une sollicitation sont également discutés. L’utilisation de 1’émission
acoustique comme moyen de détection et de suivi des endommagements des composites a eté
introduite. Un état de 1’art de différents travaux réalisés sur 1’identification des mécanismes

d’endommagements des composites a été développé.
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Le deuxiéme chapitre présente une description des différentes propriétés des constituants
des composites étudiés dans ce travail. Les matériaux composites en fibre de lin et carbone et
hybrides sont fabriqués par imprégnation des fibres unidirectionnelles de lin et de carbone avec
la résine époxyde thermodurcissable. Le processus de mise en ceuvre par moulage au contact
sous Vvide est présenté. Par la suite, les propriétés générales des composites sont déterminées,

notamment leurs microstructures, leurs taux de fibres ainsi que leurs taux de porosité.

Le troisieme chapitre présente une caractérisation du comportement en statique des
composites non hybrides et hybrides en fibres de lin et de carbone. Tout d’abord, une analyse
du comportement en traction monotone des matériaux composites en fibres de lin et en fibres
de carbone est effectuée. Les caractéristiques de couches unidirectionnelles avec des conditions
de contraintes planes sont déterminés. Nous avons étudié également le comportement en
traction quasi-statique uni-axial des matériaux composites a renforts hybrides. Par ailleurs, les
propriétés é€lastiques et les contraintes ultimes des différentes séquences d’empilement sont
déterminées. Le comportement mécanique et I'activité acoustique des différents stratifiés non
hybrides et hybrides sont corrélés. De plus, la technique d’émission acoustique (EA) est utilisée
pour identifier et suivre les principaux mécanismes d’endommagement survenant au cours de
ces essais de traction a I’échelle du composite. Des observations macroscopiques et
microscopiques ont permis d'identifier les principaux modes d’endommagement dans les
différents types de matériaux. Dans la deuxiéme partie de ce chapitre, une étude du
comportement en statique des matériaux composites unidirectionnels sollicités en flexion 3-
points est réalisée. La flexion est en effet un des principaux modes de chargement de ces
structures a renforts hybrides. Leurs caractéristiques élastiques et ultimes sont évaluées en
fonction de la séquence d’empilement du composite. Par ailleurs, les résultats obtenus ont
permis de mettre en évidence l'influence de ’hybridation des fibres de lin avec les fibres de
carbone sur le comportement mécanique du composite ainsi que sur ses différents modes

d’endommagements.

Les differents stratifiés unidirectionnels en fibres de lin, en fibres de carbone et hybrides
lin/carbone ayant été caractérisés en statique, le quatriéme chapitre se focalise sur I’étude de la
durabilité de ces structures composites. Les stratifiés étudiés sont testés en fatigue cyclique sous
sollicitation en traction et en flexion. Ainsi, des essais de fatigue en traction sont effectués afin
de quantifier leur durabilité et leur durée de vie. Quant a I’évolution de I’endommagement, elle

est observée grace au suivi de I’évolution de la rigidité, la quantité d’énergie dissipée et du
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facteur de perte en fonction du nombre de cycles. Par la suite, la deuxiéme partie du chapitre
est consacrée a I’analyse du comportement en fatigue cyclique sous sollicitation en flexion
trois-points de ces composites. Les essais de fatigue sont réalises en contrdlant le déplacement
pour différent niveaux de chargement. L’effet de I’hybridation sur les différentes propriétés en
fatigue est étudié en fonction de la rigidité, des cycles d'hystérésis, de 1’énergie dissipée et de
I’amortissement. Enfin, la durée de vie des différents composites stratifiés est analysée au cours

des essais de fatigue réalisés.

Le cinquiéeme chapitre présente le comportement vibratoire de ces matériaux composites
unidirectionnels avec différentes orientations de fibres. Des essais d’analyse modale sont
effectués dans le cas de vibration libre en flexion de poutres avec une configuration
encastrée/libre. La poutre est excitée a 1’extrémité libre a ’aide d’un marteau d’impact et la
réponse est détectée en un autre point proche de 1’encastrement de la structure a 1’aide d’un
vibromeétre laser. Cette étude expérimentale de la réponse en fréquence a permis de mesurer les
fréquences propres, en plus, le module de flexion et 1’amortissement modal de matériaux
étudiés autour de chaque pic de résonance. Enfin, une étude numérique par élément finis est
développée. Cette étude consiste a réaliser une analyse modale a I’aide du pré-post processeur
‘MSC-Patran’ avec le code de calcul ‘“MSC-Nastran’ sur 1’épaisseur de I’éprouvette. Par la
suite, on obtient a partir de cette étude les différentes fréquences propres ainsi que les tenseurs
des contraintes et des déformations associés a chaque nceud du modele. Le post-traitement a
I’aide du logiciel ‘Matlab’ permet d’estimer 1’énergie de déformation emmagasinée dans la
structure (Uy) ainsi que son énergie dissipée par amortissement (AU). La comparaison entre les

résultats numériques et expérimentaux montre un bon accord entre les deux approches.

Enfin de ce manuscrit de these, les différents résultats obtenus sont discutés et synthétisés

dans la conclusion générale, ainsi un certain nombre de perspectives a été proposé.
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Chapitre 1.
Etude Bibliographique

Résumé

Ce chapitre présente une analyse bibliographique sur les matériaux composites et de leurs
différents constituants. Dans un premier temps, les différentes formes et architectures de
renforts ainsi que les différentes matrices utilisables dans la littérature sont introduites. Les
différentes natures de fibres (naturelles et synthétiques) sont définies ainsi que leurs avantages
et inconvénients. L’accent a ét€ mis sur les caractéristiques des fibres de lin et de carbone et la
résine époxyde. Par la suite, les matériaux composites a renfort hybrides sont définis. Une revue
de la littérature de 1’effet de 1’hybridation sur les propriétés mécaniques et vibratoires a été
réalisée. Ensuite, une identification des différents modes d’endommagements a été développée.
Enfin, une étude bibliographique sur la technique d’émission acoustique et les principaux

résultats de classifications obtenues par plusieurs travaux de recherches est effectuée.
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1.1 Introduction

Une des raisons du développements des matériaux composites est lié aux besoins des
industries aérospatiales en matériaux a caractéristiques mécaniques élevées associes a un faible
poids. Actuellement, ils sont présents dans tous les secteurs industriels. La technologie des
composites continue a progresser et l'apparition de nouvelles structures telles que les
composites a fibres naturelles, limite l'utilisation des composites a base des fibres non
écologiques.

Dans la premiere partie de ce chapitre, les matériaux composites et leurs constituants (fibres
et matrices) ont été étudiés avec leurs avantages et inconvénients. D’autre part, les méthodes
d’hybridation et leurs effets sur les propriétés des composites ont été étudiées. Finalement,
I’accent a été mis sur une synthése bibliographique concernant les caractéristiques les plus
pertinentes des fibres de lin et carbone a utiliser dans les matériaux afin d’améliorer leurs
propriétés dynamiques et mécaniques. La présentation des constituants et la méthode de mise

en ceuvre des matériaux étudiées est ainsi établie.

1.2 Les matériaux composites

Un matériau composite est un assemblage de différents éléments non miscibles, il est
constitu¢ d’une protection appelée matrice et d'une ossature appelée renfort. Il est alors un
matériau solide et hétérogéne. A 1'échelle macroscopique, 1’association matrice-renfort donne
au composite un ensemble de propriétés, notamment mécaniques, que chacun des constituants

pris isolément ne posséde pas.

1.2.1 Les renforts

Le renfort dans un composite est généralement formé de fibres. Les fibres sont réparties en
deux types : fibres courtes et longues. Les fibres courtes sont a 1’échelle du centimétre, dont
I’orientation souvent aléatoire, conduit & 1’obtention d’un matériau qui peut étre considéré
comme isotrope et homogene a une certaine échelle. Les fibres longues ou continues sont a
I’échelle du décimétre, dont I’orientation est souvent controlée pour renforcer les directions
privilégiées.

Les renforts en fibres représentent le renforcement couramment utilisé pour supporter les

charges transférees a travers la matrice. lls apportent au matériau composite ses performances
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mécaniques (rigidité, résistance...) élevées (Sreenivasan et al., 2015, Nurfatimah et al., 2015).

Les fibres utilisées sont de nature soit naturelles, soit synthétiques.

1.2.1.1 Types de renforts et architectures

Les renforts différent par le type de fils utilisés (fils simples, méches, etc.), donc par la masse
linéique des fils, et par leurs architectures (ou armure) des fils de chaine et des fils de trame. La
figure 1.1 illustre les armures classiques les plus utilisées : armure toile ou taffetas, sergé et

unidirectionnelle.

— Architectures taffetas ou sergé (généralement appelées roving) : il s’agit de méches de
fibres unidirectionnelles de faible largeur ou le type d’entrecroisement est spécifique pour
chaque roving.

— Architectures unidirectionnel (UD) : on parle d’un renfort UD lorsque les fibres sont toutes
alignées selon une méme direction. Parfois, on trouve 1’utilisation d’un faible pourcentage de
fils de trame pour permettre le bon maintien des fibres et la facilité de la manipulation du
renfort. On parle alors de tissu quasi-unidirectionnel (1’étude sera focalisée sur ce type

d’architecture).

(@) (b) (©)

Figure 1.1 — Exemple d’architectures de renfort : a) taffetas, b) sergé et c) tissu quasi-
unidirectionnel (Berthelot, 2005).

1.2.1.2 Les renforts synthétiques

Les renforts de nature synthétique peuvent étre d’origine organique ou inorganique (Figure
1.2). On présente dans le tableau 1.1 une comparaison des caractéristiques mécaniques
principales de différentes fibres synthétiques. Généralement, pour les applications quotidiennes
qui ne demandent pas des performances élevees, les fibres de verre sont les fibres les plus

employées. Dans le cadre des applications qui nécessitent des performances élevées, les fibres
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de carbone sont privilégiées vu leurs caractéristiques mécaniques avantageuses. A titre
d’exemple, on peut citer certains des avantages des fibres de carbone par rapport aux autres
fibres : résistance a la traction élevée, module de traction élevé, faible coefficient de dilatation
thermique, conductivité thermique élevée et résistance a la fatigue élevée (Mallick, 2010).
Cependant, ces fibres présentent certains inconvénients. En effet, ils ont une faible résistance a
aux chocs (fragile), amortissement faible, conductivité électrique élevée et colt élevé (Mallick,

2010).

[ Fibres synthétiques ]

v

[ Fibres organiques ]

—p[ Aramide/ Kevlar ]
—p[ Polyéthyléne ]
—»[ Polyester aromatique ]

v

[ Fibres inorganiques

——/

Carbone

Verre

Bore

10

Figure 1.2 — Fibres synthétiques courantes.

Tableau 1.1 — Caractéristiques mécaniques des fibres synthétiques (Thomas, 2011,
Poilane et al., 2014).

M. BEN AMEUR

Caractéristique E-glass Aramid Kevlar Carbone
p (kg,m?3) 2540 1450 1440 1750-2000
E (GPa) 72 135 60 230-280
or (MPa) 2220 3000 3000 2200-4000
& (%) 3 45 2,5-3,7 1,4-1,8

Les fibres de carbone peuvent étre préparées avec un polymeére de base appelé précurseur,

tels que les plus utilisées sont le polyacrylonitrile (PAN) et le brai (Morgan, 2005).

La rigidité de la fibre de carbone provient de sa structure composée de plans d'atomes de
carbone. La liaison entre les atomes de chaque plan est covalente et donc forte. Ces plans des

fibres de carbone sont ensuite empilés et reliés par des liaisons de van der Waals, qui sont
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beaucoup plus faibles que les liaisons covalentes (Morgan, 2005). En raison de ces liaisons plus
faibles, les fibres de carbone présentent des propriétés mécaniques anisotropes. Cette structure
offre également un comportement élastique quasi linéaire (Mallick, 2010). De plus, il faut noter
que les fibres de carbone présentent une excellente tenue a la température. En effet, sous une
température appliquée jusqu'a 1500 °C environ, leurs caractéristiques mécaniques sont
maintenues. Cette propriété de haute tenue thermique conduit a développer des composites en
fibres de carbone pour diverses applications. Les fibres de carbone sont utilisées dans une large
gamme d'applications de hautes performances, bien que leur utilisation principale soit dans
I'aérospatiale (Amiri et al., 2013). Ces matériaux peuvent étre utilisés dans les plaquettes de
freins (voiture de sport, camions, avions), les tuyéres de fusée, les éléments de fours, etc. Ces
materiaux trouvent également des applications en atmosphére oxydante lorsqu’ils sont revétus
d'une couche protectrice anti-oxydante, par exemple dans le domaine spatial : tuiles, bords

d'attaque, etc.

1.2.1.3 Les renforts bio-sourcés

1.2.1.3.a Avantages et inconvenients des fibres naturelles

Les fibres naturelles représentent une alternative prometteuse aux fibres synthétiques dans
les applications de textiles et de composites techniques. Elles ont été introduites en raison de
leurs propriétés mécaniques spécifiques intéressantes, leurs performances dissipatives et
acoustiques intéressantes, ainsi que leur impact réduit sur I'environnement pendant leurs phases
de production et d'utilisation (Dissanayake et al., 2009; Duflou et al., 2014; Joshi et al., 2004;
Le Duigou et al., 2011a, b). Bien que les fibres naturelles offrent de nombreux avantages, elles
présentent également certains inconvénients a savoir : leur absorption élevée de I'humidité, leur
résistance faible au feu et leurs faibles propriétés mécaniques (Tableau 1.2). Les fibres
naturelles sont également sujettes a de fortes variations des propriétés mecaniques en raison de
la diversité des climats de croissance et des conditions de récolte (Mirbagheri et al., 2007 ;
Whitacre et al., 2015). Elles présentent également une faible adhérence a diverses matrices
(Jawaid et al., 2011 ; Huo et al., 2013). Ces inconvenients, doivent étre pris en compte lors de

leur incorporation dans les matériaux composites.
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Tableau 1.2 — Principaux avantages et inconvenients des renforts végétaux (Baley, 2005).

Avantages Inconvénients

-Absorption d’eau.

-Faible tenue thermique (200 a 230°C
maximum).

-Variation de la qualité en fonction du lieu de
croissance, de la météo...

-Fibres anisotropes.

-Pour les applications industrielles, demande la
gestion d’un stock.

-Différentes sections de fibres.

-Faibles propriétés mécaniques.

-Faible adhérence a diverses matrices.

-Faible codit.

-Biodégradabilite.

-Propriétés mécaniques spécifiques importantes
(résistance et rigidité).

-Neutre pour I’émission de CO2.

-Demande peu d’énergie pour étre produite.
-Pas d’irritation cutanée lors de la manipulation
des fibres.

1.2.1.3.b Classification des fibres naturelles

Les fibres naturelles peuvent étre classées en trois catégories principales, a savoir les fibres
animales, les fibres minérales et les fibres végétales, quelques exemples sont présentés dans la
figure 1.3. Les fibres animales sont celles qui sont obtenues a partir d'animaux, par exemple de
mammiféres poilus, de laine de mouton, de poils obtenus, de soie, plume de poules, etc (Sullins
et al., 2017). La fibre de soie est également une fibre animale qui présente la plus grande
résistance a la traction parmi toutes les fibres naturelles, ainsi que les toiles d’araignées (Rojo
et al., 2015). Les fibres minérales sont des fibres naturelles produites ou légérement modifiées
a partir de minéraux. On cite ainsi I'amiante et la céramique qui sont des fibres minérales
communément connues. Les fibres minérales sont capables d’étre utilisées dans des conditions
de température élevée (Cai et al., 2016). Elles peuvent étre également utilisés comme matériau
réfractaire. Les fibres végétales sont les fibres les plus abondantes parmi toutes les fibres
naturelles. Le chanvre, le lin, le sisal, le jute, le kénaf, I'abaca, la ramie, etc... qui sont par
exemple les fibres végétales les plus connues. Ces fibres sont également appelées fibres
cellulosiques et elles ont une résistance a la traction assez prometteuse (Kocaman et al., 2017).

Le renforcement par les fibres naturelles est compatible avec les matrices thermoplastiques
et thermodurcissables. Le polyuréthane, le phénolique, le polyester et I'époxyde sont quelques
exemples de matrices couramment utilisées dans la fabrication des composites a base de fibres
naturelles pour des applications plus performantes, nécessitant en particulier la rigidité et la

résistance.
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Figure 1.3 — Classification des fibres naturelles.

La fibre d'arec (fruit du palmier) est une culture vivace. Elle est peu colteuse, trés abondante
et facilement disponible. Elle est principalement composée d'hémicellulose et d'un taux éleve
de sorption d'humidité (Kumar, 2008). Il faut donc traiter I'areca avant de l'utiliser dans la
fabrication des composites afin de réduire I'absorption d'humiditeé (Padmarai et al., 2013). La
fibre de kénaf est une fibre cellulosique. Elle présente un avantage économique et écologique,
car elle peut étre cultivée dans un environnement varié et la croissance de cette plante est tres
prometteuse (AKil et al., 2011). 1l s'agit d'une fibre largement utilisée en raison du faible taux
d’absorption d'humidité. Elle est ainsi compatible avec la plupart des matrices polymeres
(Ramesh, 2016). La fibre de banane composée principalement de glucides et de protéines, qui
le rend en fait une fibre & haute résistance, mais elle absorbe I'eau. Ainsi, un traitement initial
est également nécessaire pour la fibre de banane (Venkateshwaran et al., 2010). Des propriétés
similaires sont héritées du sisal, du chanvre, du jute, du palmier a huile, de I'ananas, du coco,
de la ramie, de l'ortie de I'Himalaya, du lin, etc. (Shahzad, 2012; Kusumaningrum et al., 2014;
Pokhriyal et al., 2017). Pour le développement de composites a fibres naturelles, la sélection
des fibres est essentielle. Elles doivent posséder de bonnes propriétés mécaniques telles que la

rigidité et la résistance a la traction. D'autres propriétés telles que I'allongement a la rupture, la

10
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stabilité thermique, l'adhésion des fibres et de la matrice, le comportement dynamique, la
durabilité, le faible colt de fabrication et le taux d'absorption d’humidité sont également
importants pour la sélection des fibres. D’autre part, certaines propriétés des fibres naturelles
se révelent meilleures que les fibres synthétiques. En effet, elles possédent des caractéristiques
mécaniques élevées, une meilleure isolation thermique, une meilleure isolation acoustique et
une biodégradabilité élevée.

1.2.1.3.c Choix des fibres

Suite & la comparaison des propriétés des fibres naturelles telles que la résistance a la traction
et le module d’Young dans le tableau 1.3, et comme il a été montré par Monti (Monti, 2016)
dans la carte de sélection présentée sur la figure 1.4, on peut conclure que les fibres de chanvre
et de lin pourraient concurrencer les fibres synthétiques. De plus, ces deux dernieres fibres ont
été privilégiées en raison de leur culture importante en Europe et particulierement en France.
De nos jours, les fibres de lin sont les fibres les plus étudiées et utilisées (Holbery et al., 2006;
Sliseris et al., 2016; Yan et al., 20144, b, 2015). Elles possédent en effet un module et une
résistance a la traction élevés par rapport aux autres fibres naturelles (Baley, 2002; Faruk et al.,
2012). Elles peuvent étre utilisées comme fibres courtes dans les thermoplastiques pour des
applications de moulage par injection. Elles peuvent également étre transformeées en tissus
techniques structureés traités et imprégnés avec des thermodurcissables ou des thermoplastiques
destinés a étre utilisés dans des applications structurelles. De plus, les fibres de lin présentent
des longueurs importantes et disponibles en une vaste gamme de tissus unidirectionnels et

multi-axiaux.

Tableau 1.3 — Propriétés mécaniques des fibres naturelles (Shah et al., 2014; Abdollah et al.,
2015; De Rosa et al., 2010; Dittenber et al., 2012; Le et al., 2015; Efendy et al., 2014).

Fibre p (kg,m?) E (GPa) or (MPa) & (%)
Chanvre 1,47 70 690 1,6
Lin 1,5 27,6 345-1500 2,7-3,2
Sisal 1,45 9,4-22 468-700 3-7
Ramie 1,55 61,4-128 400-938 1,2-3,8
Kenaf 1,2 53 295-1191 1,6
Jute 1,3-1,49 13-26,5 393-800 1,16-1,5
Noix de coco 1,15-1,46 4-6 131-220 15-40
Coton 1,5-1,6 5,5-12,6 287-800 7-8
Bambou 0,6-1,1 11-17 140-230 2,5-3,7
Laine 1,3 2,3-5 50-315 13,5-35

11
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Figure 1.4 — Carte de choix des fibres naturelles (Monti, 2016).

1.2.1.3.d De latige a la fibre de lin

La plante de lin existe sous la forme d’une tige droite (Figure 1.5) qui peut atteindre 80 a
120 cm de hauteur et environ 2 mm de diamétre. La tige de lin peut étre considérée comme un
matériau composite parce qu’elle est constituée par différentes structures tubulaires
concentriques. Cette constitution justifie la bonne tenue de la plante vis-a-vis les contraintes

environnementales (vents soufflant dans divers directions).

Figure 1.5 — Une plante de lin en phase de maturité [Lin cultive, 2018].

Une méthode combinée utilisant une microphotographie visible, associée a une transmission
tridimensionnelle dans l'infrarouge, a permis de localiser la distribution des différents
composants sur des sections de tiges de lin (Morvan et al., 2003). La figure 1.6 montre une
coupe transversale d’une tige de lin (Baley et al., 2018). Les auteurs ont observe que les surfaces

de la tige de lin dans la région épidermique sont principalement composées de pectines et de
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composants lipophiles, tels que les cires. Sous I'épiderme, on trouve le parenchyme cortical et
puis la zone interne riche en fibres libériennes. La présence de 20 a 40 faisceaux de fibres, ou
la cellulose prédomine, a montré des quantites substantielles de ciment pectique et de quelques
polysaccharides amorphes. Ces observations ont montré que, dans le cas des fibres de lin, la
lignine n’assure pas la cohésion des faisceaux de fibres libériennes car elle est présente en tres
faible quantité. D'autre part, les pectines sont les principaux composants accumulés dans la
paroi cellulaire primaire et les jonctions cellulaires, nommeées les lamelles moyennes (Morvan
et al., 1991; Lefeuvre et al., 2015; Keryvin et al., 2015; Charlet et al., 2014). La lignine et les
polysaccharides non cellulosiques sont plus concentrés dans les tissus centraux de la tige. Le
phloeme est une mince couche de croissance qui donne naissance aux tissus essentiels de la
plante. Par la suite le xyleme qui est une zone de soutien comprenant le bois qui constitue les
anas (trés riches en lignine). Enfin, on trouve une lacune qui présente une ame creuse servant a

la circulation des différents fluides tels que la séve et I’eau.

Xyléeme  Phloémeé Cortex

1 Epiderme
Faisceau de fibres

Parenchyme corticale

500 um

Figure 1.6 — Schéma d’une section d'une tige de lin (Baley et al., 2018).

1.2.1.3.e Structure d’une fibre de lin

Contrairement aux fibres synthétiques, généralement constituées d'un mono-composant dans
la masse (verre, carbone, etc...), les fibres naturelles telles que les fibres de lin présentent une
structure complexe hiérarchisée et stratifiée constituée de plusieurs biopolymeres constituant la
structure centrale des parois cellulaires.

La figure 1.7 illustre une section transversale de fibres de lin et la structure d'une fibre
libérienne élémentaire. En général, dans les parois cellulaires des plantes, différentes couches
composent la structure de la fibre, a savoir la paroi primaire, la paroi secondaire et le lumen
centrale, cité de l'extérieur vers l'intérieur (Fuqua et al., 2012). En effet, une seule fibre est

constituee d'une couche externe, la paroi primaire (P) et de couches internes concentriques
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déposées successivement, constituant les parois secondaires (S1), (S2) et (S3), dans lesquelles
les différents biopolymeres sont répartis et organisés formant une structure fibrillaire a plusieurs
composantes tridimensionnelle (Klemm et al., 2005, 1998; Kréssig, 1993). Ces différentes
couches dans la fibre peuvent étre considérées comme différentes couches dans le composite.
La paroi primaire, qui contient principalement de pectines et aussi les hémicelluloses et la
cellulose, est la premiére couche déposée pendant la croissance de la plante et de la cellule
entournant la paroi secondaire (John et al., 2008). Elle a une épaisseur d’environ 0,2 um. La
cellulose se présente sous forme de microfibrilles orientées aléatoirement et qui forment un

réseau permettant a la fibre de résister a ses propres pressions internes.

0 : angle microfibrillaire

Parois
secondaires

Paroi
primaire

S, —
16kV  X1,000 10pm

(@) (b)

Figure 1.7 — Fibre de lin : @) Structure d’'une fibre élémentaire et b) section transversale
des fibres de lin (Amiri et al., 2015a).

La paroi cellulaire secondaire (10 pm d’épaisseur) est principalement constituée de
microfibrilles de cellulose enroulée en hélice. Ces microfibrilles sont composées de 30 a 100
molécules de cellulose. En tant que composant principal, les macromolécules de cellulose
cristallisent en microfibrilles raisonnablement orientées le long de I’axe des fibres avec un angle
(0) d’environ 5° a 10° pour les fibres de lin (Bledzki et al., 1996; Bledzki et al., 1999; Dittenber
et al., 2012; Mohanty et al., 2000). L'angle entre I'axe de la fibre et la microfibrille dépend de
I'espece de fibre. La couche structurelle principale (S2) est responsable de la plupart des
performances mécaniques et des propriétés physiques des fibres. Cette couche intermédiaire de
la paroi secondaire est la couche la plus épaisse (5 a 8 um d’épaisseur) et contribue pour environ
70% du module d’Young de la fibre dans son ensemble (Bledzki et al., 1999). L'angle
microfibrillaire ainsi que la couche intermédiaire de la paroi secondaire sont en grande partie
responsables des propriétés mécaniques de la fibre, ou un petit angle donne généralement lieu
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a une résistance et a un module de fibre plus élevés et influe sur I’amortissement (Faruk et al.,
2012; Mohanty et al., 2000).

Lors de l'utilisation de fibres naturelles, il est important de comprendre que, contrairement
aux fibres synthétiques ou a base de minéraux, les fibres naturelles présentent un comportement
élastique non linéaire en traction. Ce comportement est expliqué par la structure de la fibre
naturelle. Les multiples couches (parois primaires et secondaires) qui composent la structure de

la fibre naturelle provoquent le comportement viscoélastique (Amiri et al., 2015b).

1.2.1.3.f  Composition biochimique d’une fibre de lin

Pour la compréhension des mécanismes de dégradation, la composition chimique des fibres
de lin est une donnée trés importante. En effet, ce sont les composants naturels qui régissent les
propriétés mécaniques de la fibre, aussi leur tenue au vieillissement. 1l est important de
comprendre la nature de ces constituants afin d’anticiper les modes de dégradations, les
déformations et les changements d’état. Le tableau 1.4 regroupe les données bibliographiques

de la composition biochimique d’une fibre de lin.

Tableau 1.4 — Composition massique d 'une fibre de lin des différents constituants (Charlet,
2006; Thuault, 2011; Busnel , 2006; Roudier et al., 2012; John et al., 2008).

Composant | Cellulose | Hémicellulose | Pectines | Lignines | Cires Eau Autres

% massique | 64 —73,8 10-16,7 1,8-3 2-3 15-2|8-10| 3-5

Ces propriétés chimiques sont affectées par plusieurs facteurs. Par exemple, on trouve les
conditions climatiques, la dégradation, I'age et le temps pris par la fibre en croissance, la
classification florale et la hauteur de la tige (Dittenber et al., 2012). Les propriétés chimiques
de la fibre naturelle ont leur propre importance lors de la sélection de la fibre pour la fabrication
de composites. Les propriétés chimiques des fibres constituent la base de la prévision des
propriétes finales du composite fabriqué. Les constituants chimiques de la fibre naturelle
affectent grandement les propriétés physiques, mécaniques, thermiques et tribologiques des
matériaux composites (Figure 1.8).

La cellulose est le constituant principal d’une fibre de lin (environ 70% en masse de la fibre).
Le regroupement en « batonnets » rigides des chaines linéaires cellulosiques est favorisé sur
chaque monomere par la présence de groupements hydroxyles en périphériques. Cette

association supramoléculaire donne la microfibrille. Elle influe sur la résistance de la fibre. La
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lignine est un polymeére tridimensionnel amorphe composée de guai-acyle. Elle se situe entre
les regions hémi-cellulosiques et entoure les microfibrilles. Elle permet a la fibre de rester
hydratée et de réduire son hydrophilie. Elle apparait principalement a la fin de la croissance des
fibres dans la lamelle mitoyenne et la paroi primaire. Les hémicelluloses sont les constituants
les plus hydrophiles de la fibre. Les hémicelluloses sont composées de divers monomeres : le
glucose anhydre, le mannose, la xylose, le galactose, le thamnose, I’arabinos. Ils sont des
polysaccharides amorphes de faible degré de polymeérisation (Bledzki et al., 1999; Bledzki et
al., 2008). Ce poids moléculaire qui est faible explique leurs faibles résistances aux attaques
chimiques ainsi que le faible module d’¢lasticité (8 GPa). Ce dernier est trés dépendant de
I’hygrométrie. Les hémicelluloses jouent un role de liaisons aux interfaces du ciment pectique
amorphe et les microfibrilles de cellulose cristalline grace a leur adhésion forte avec les
molécules de cellulose (Lefeuvre et al., 2015 ; Keryyin et al., 2015). Les substances cireuses
influencent la mouillabilité et les caractéristiques d'adhérence. Par conséquent, il est souhaitable
de résoudre ces obstacles en traitant la fibre avec certaines méthodes chimiques pour améliorer
les propriétés de surface de la fibre, mouillabilité, compatibilité de la fibre. Généralement, le
traitement chimique améliore les propriétés de la fibre en réduisant I'hnumidité contenu qui est
compris entre 8 et 12,6% avant traitement. Les fibres cellulosiques fortement polarisées sont
par nature moins compatibles avec les polymeres hydrophobes. Ainsi, par l'introduction de
matériaux tiers (agents de couplage), la compatibilité entre fibres et polymere peut étre amélioré

car il élimine les couches limites faibles, les couches déformables, mouillabilité, liaison

chimique, etc.
[ Compositions chimiques et leurs influences sur les différents paramétres ]
[ Cellulose ] [ Hémicellulose ] [ Lignine
( R
Résistance Dégradation Dégradation
des fibres thermique ultraviolette
L J
{ )
Absorption
d’humidité
. 7
( R
Dégradation
| biologique
L

Figure 1.8 — Compositions chimiques des fibres (Faruk et al., 2014).
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Coroller et al. (2013) ont étudié la microstructure et les propriétés mécaniques des
composites lin/époxyde a fibres unidirectionnelles. Ces auteurs ont utilisé trois variétés de
fibres de lin, Hermes, Andrea et Marylin, et ont constat¢ que le processus d’extraction
mécanique, en particulier I’étape de piratage, avait une forte influence sur la dispersion des
fibres au sein de la matrice. Une amélioration significative de la résistance a la traction
longitudinale du composite a été obtenue avec des fibres hachées, du fait de leur plus grande
capacité d'individualisation en fibres élémentaires, ce qui permet d'obtenir une microstructure

composite plus homogene.

1.2.2 Les matrices

La matrice d’un matériau composite est souvent appelée résine. Elle sert de liant au renfort.
D'un point de vue mécanique, elle a pour réle de transmettre aux fibres les sollicitations

mécaniques et de les protéger vis-a-vis des agressions extérieures.

La matrice peut étre I’un des deux types : thermoplastique (TP) ou thermodurcissable (TD).
Les matrices TP présentent de macromolécules linéaires pouvant cristalliser mais ils ne
posseédent pas de liaisons disponibles pour établir des ponts avec d’autres molécules.
Cependant, les matrices TD sont constituées de longues macromolécules possédant des liaisons
pour créer un réseau chimique tridimensionnel. Cette famille de résines est la plus répandue
grace aux diverses propriétés. Les principales résines les plus utilisées sont les polyesters et les
époxydes. D’autres familles comme les résines phénoliques, les polyamides et les
polyuréthanes sont également rencontrées. Ces matrices TD sont commercialisées sous forme
de résine initialement a 1’état de liquide visqueux. Ces molécules établissent alors des liaisons
entre elles. Les réactions entre elles sont déclenchées le plus souvent grace a I’action d’un
durcisseur (catalyseur) et de la température. Ils se forment ainsi une structure solide
tridimensionnelle, cette réaction est irréversible.

Généralement, les résines époxydes sont employées dans les applications de hautes
performances parce que leur retrait est nettement faible, en plus leurs propriétés mécaniques

sont supérieures par rapport a celles d’autres résines.

Ces résines presentent une fonction époxyde dans leur formulation. Elles sont constituées
d’un mélange de deux résines différentes. Le diglycidyl éther du bisphénol A (DGEBA) et le
diglycidyl éther du bisphénol F (DGEBF) sont les deux constituants de bases de la résine

époxyde (Figure 1.9). La réticulation est déclenchee par des composés amines (application
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enroulement filamentaire) ou anhydrides (réticulation longue nécessitant des hautes
températures). Les résines époxydes présentent un retrait nettement inférieur a celui des
polyesters. Elles présentent une excellente adhésion sur tout type de renforts (verre, aramide,
carbone, polyester...) et des bonnes résistances mécanique et chimique. Ces dernieres
propriétés sont expliquées par la présence de groupements chimiques spécifiques comme
montré sur la figure 1.9. Dans cette étude, la résine époxyde a été utilisée dans le matériau

composite étudié.

DGEBA
CHj '?Ha
HyG—CH—CH, —0 %—@—D—{:HE—HKF—HZC—D ?—@—D-HCGCHE
o )
CHy OH GHy
n
DGEBF [Souplesse]
i i
HG—CH—CH—0 T@D—CHE—H?—HEC—D ?4@70—HC\—}EH2
H

o ? OH H O

Résistance a Propriétés ) \/

I’hydrolyse adhésives Résistance thermique
et corrosion

Figure 1.9 — Structure chimique des bisphénols A (DGEBA) et bisphénols F (DGEBF)
(Garcia et al., 2003).

1.3 Matériaux composites a renforts hybrides

En régle générale, dans un matériaux composites hybrides, les avantages d'un type de fibre
peuvent pallier les inconvénients de l'autre type de fibre. En conséquence, un bon rapport entre
le colt, les performances et la durabilité peut étre atteint par une conception appropriée des
matériaux composites. Par exemple, le remplacement d’un pourcentage de fibres de carbone
dans un stratifi¢ par des fibres de verre qu’ils sont moins chers peut réduire considérablement
le codit, alors que les propriétes de flexion restent presque inchangées. En plus, on peut optimiser
les propriétés d’une structure par I’hybridation avec deux types de fibres. A titre d’exemple,
dans un composite hybride lin/carbone, on optimise 1’amortissement avec la fibre de lin et la

rigidite avec la fibre de carbone.
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Les fibres peuvent étre combinées dans de nombreuses configurations différentes. Les trois
configurations les plus importantes sont représentées dans la figure 1.10. Dans la configuration
inter-couches (Figure 1.10.a), les couches des deux types de fibres sont empilées I'une sur
I'autre. Cette méthode est la plus simple et la moins chére pour produire un composite hybride.
Dans la configuration intra-couche, les deux types de fibres sont mélangés dans les couches.
Ceci est illustré sur la figure 1.10.b, ou les différents fils sont co-tissés dans une couche.
D'autres configurations intra-couche, telles que des faisceaux paralleles, sont également
possibles. Les deux types de fibres peuvent également étre mélangés au niveau de la fibre, ce
qui donne un hybride intra-fils (Figure 1.10.c). Des configurations plus complexes peuvent étre
obtenues en combinant deux de ces trois configurations. Par exemple, un hybride intra-fils peut
étre tissé avec un homogene. Dans cette étude, la configuration inter-couches (Figure 1.10.a)

sera étudiée.

(a) (b) ()

Figure 1.10 — Les trois configurations principales des composites hybrides : a) Inter-
couches, b) Intra-couche et c) Intra-fils.

Lors de I’étude des composites hybrides, 1'effet d’hybridation est souvent mentionné. En
effet, il est utilisé pour décrire les changements de propriétés d’un composite contenant deux
types de fibres, pouvant étre un écart positif ou négatif d’une certaine propriét¢ mécanique
(Dittenber et al., 2012). L'effet hybride est une considération de conception importante lors de

la détermination des caractéristiques souhaitées du composite final.

1.3.1 Effet de I’hybridation sur le comportement mécanique

L'hybridation peut étre réalisée en combinant différentes fibres synthétiques et/ou naturelles

dans la méme matrice. Plusieurs chercheurs ont étudié la possibilité de combiner différents
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types de fibres naturelles pour former des composites hybrides (John et al., 2004;
Venkateshwaran et al., 2012). Ces deux études ont mis en évidence I’effet positif de
I’hybridation sur les propriétés mécaniques en ajoutant des fibres plus performantes au
composite. En effet, John et al. (2004) ont constaté une amélioration de 48% en module de
traction pour une hybridation de 50% de fibres de sisal dans les fibres de banane et
Venkateshwaran et al. (2012) ont constaté une amélioration de 10% avec une hybridation de
20% de fibres de kénaf dans la farine de bois. Néanmoins, les composites hybrides peuvent étre
également congus par une combinaison de fibres naturelles et de fibres synthétiques (Mahjoub
et al., 2013; Petrucci et al., 2013; Muralidhar, 2013; Assarar et al., 2015). La solution
d’hybridation des fibres naturelles-fibres synthétiques permet d’améliorer certaines propriétés
mécaniques des composites a fibres naturelles. Divers travaux ont étudié expérimentalement
I’effet de ’hybridation des fibres naturelles avec des fibres synthétiques de verre ou de carbone
sur divers aspects.

Récemment, Zhang et al. (2013) ont étudié I’effet d'hybridation des composites a base de fibres
de lin unidirectionnelles en faisant varier la fraction volumique des fibres de verre. L'influence
des rapports d’hybridation et de la séquence d'empilement entre les couches de fibres de lin et
de verre a été étudiée. La figure 1.11 indique que le composite a base des fibres de lin (FFRP)
présente des propriétés mécaniques faibles par rapport a celles du composite a fibres de verre
(GFRP). Les résultats obtenus ont montré aussi que les propriétés de traction des composites
hybrides lin/verre étaient améliorées avec 1’augmentation de la fraction volumique des fibres

de verre.

200
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Figure 1.11 — Evolution des caractéristiques des composites hybrides lin/verre avec différents
rapports de fibres : courbes contrainte-déformation (F : fibres de lin, G : fibres de verre)
(Zhang et al., 2013).
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Une approche similaire a été menée par Saidane et al. (2016) sur des composites hybrides
lin-verre/époxyde sous une sollicitation en traction. Ils ont également utilisé un modéle
théorique, basé sur la loi des mélanges (ROM), pour prédire le module de traction de ces
composites hybrides. Leurs résultats obtenus ont montré que la séquence d’empilement affecte
les propriétés mécaniques des composites hybrides. Le module d’Young et la résistance a la
traction spécifiques des stratifiés a fibres de lin sont considérablement améliorés par
I’incorporation de fibres de verre (Figure 1.12). Cette amélioration résulte du fait que les fibres

de verre sont plus rigides que les fibres de lin.
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Figure 1.12 — Effet de I’hybridation sur les propriétés mécaniques en fonction du ratio
verre/lin : a) module d’Young spécifique, b) contrainte maximale spécifique (Saidane et al.,
2016).

Dans un autre travail, les comportements en traction et en impact des matériaux composites
hybrides avec des fibres de palmier et de verre et une résine époxyde ont été étudiés par Abu
Bakar et al. (2005). L'hybridation des fibres de palmier avec des fibres de verre a amélioré les
propriétés en traction et I’impact du composite a fibres de palmier. De plus, quand les fibres de
verre sont placées a la surface extérieure des composites hybrides, elles offrent une résistance
meilleure a I’impact. Arbelaiz et al., 2005 ont étudié des composites hybrides a matrice
polypropyléne PP renforcée par des fibres courtes lin/verre. Pour une teneur en masse fibreuse
de 30%, les composites hybrides présentaient différents rapports de fibres verre/lin : 0:100,
25:75, 50:50, 75:25 et 100:0. Les résultats obtenus ont montré que les composites a fibres de
verre ont les meilleures propriétés mécaniques, a la fois en traction et en flexion (Figure 1.13).
L’effet de ’hybridation se traduit par une amélioration quasiment linéaire avec I’augmentation
de taux de fibre de verre pour les modules d’¢lasticité et de flexion ainsi que pour les résistances

a la rupture en traction et flexion (Figure 1.13).
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Figure 1.13 — Effet de [’hybridation sur les propriétés en flexion en fonction du ratio
verre/lin (Arbelaiz et al., 2005).

Haneefa et al. (2008) ont effectué une étude expérimentale sur les propriétés des matériaux
composites hybrides a fibres courtes de banane/verre avec la résine polystyrene. Lorsque la
fraction volumique de fibres de verre augmente, avec une teneur constante en fibres de banane
(20% en volume), elle contribue a améliorer les propriétés mécaniques de traction et flexion, a
I'exception de I'allongement a la rupture. Ils concluent que I'hybridation a un effet positif sur

les propriétés de traction en augmentant la rigidité avec une réduction des codts.

Ahmed et al. (2008) ont étudié I'effet de I'hybridation et des séquences d'empilement des
fibres de verre et de jute sur les propriétés de traction, de flexion et de cisaillement des
composites hybrides renforcés en fibres tissées de jute/verre. Les stratifiés ont tous été fabriqués
avec 10 plis, avec un taux de fibres constant, en faisant varier le nombre et la position des
couches de verre pour obtenir six séquences d'empilement différentes. Les auteurs ont observé
que I’intégration des couches de verre de part et d’autre des stratifiés renforces de fibres de jute
améliore les propriétés des composites hybrides. Ils ont également observé que les séquences
d'empilement affectaient de maniére significative la résistance a la flexion. Ces travaux
montrent clairement le potentiel de la complémentarité entre les fibres naturelles et

traditionnelles.

1.3.2  Effet de I’hybridation sur le comportement vibratoire

Les composites en fibres de lin présentent des propriétés d'amortissement superieures a
celles des fibres conventionnelles. Monti et al. (2017) et Daoud et al. (2016) ont étudié les
propriétés dynamiques des composites en de fibres de lin. Duc et al. (2014) et Cheour et al.

(2016) ont comparé les propriétés mécaniques et les propriétés d'amortissement des composites
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en fibres de verre, de carbone et de lin. lls ont montré que les composites en fibres de lin
présentent un comportement d'amortissement important, mais des performances mécaniques
plus faible que celles des composites en fibres de verre et de carbone. Ces éco-matériaux sont
déja utilisés dans certains produits mais leurs propriétés mécaniques restent une entrave pour
de nombreuses applications structurelles. Les matériaux composites a fibres hybrides les plus
utilisés sont en fibres de verre et fibres de lin. Il a ét¢ démontré que 1’hybridation des fibres de
lin avec des fibres de verre équilibre les capacités d’amortissement avec les performances
mécaniques. Des propriétés d'amortissement des composites hybrides lin/verre ont été étudies
par Cihan et al. (2019). Des expeériences ont été réalisées permettant de déterminer le
comportement d’amortissement de ces matériaux. Il a été¢ observé que I’hybridation des fibres
de lin et du verre se traduit par une augmentation de 1’amortissement, de 1,97% a 2,63% pour
le meilleur hybride, notamment lorsque les plies de lin sont placées a I’extérieur du stratifi¢ en
fibres de verre (Figure 1.14.a). Toutefois, le compromis sur les propriétés de traction est
significatif en passant de 473,28 MPa a 166,53 MPa.
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Figure 1.14 — Effet de I’hybridation en fonction du ratio verre/lin sur : @) les propriétés
d’amortissement et b) la résistance a la traction (Cihan et al., 2019).

Dans le but d'améliorer les propriétés dynamiques ainsi le facteur de perte des composites
renforcés en fibres de carbone, certaines études récentes ont proposé des composites hybrides
avec une combinaison de fibres de carbone et de lin dans la méme matrice (Dhakal et al., 2013).
Le Guen et al. (2016) ont étudié la relation entre le module et I'amortissement dans le cas des
stratifiés a fibres hybrides carbone/lin. Ils ont montré que le coefficient d'amortissement des
structures composites augmente en faisant croitre la proportion de fibres de lin. Récemment,
Assarar et al. (2015) ont étudié les propriétés dynamiques des composites hybrides a renfort
sergé lin/carbone dans le but d’améliorer leurs propriétés d'amortissement et réduire les

vibrations tout en gardant des propriétés mécaniques relativement importantes.
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L'hybridation des fibres de lin avec des fibres de carbone est une méthode efficace pour
améliorer les propriétés d'amortissement des composites en fibre de carbone (CFRP) en raison
de la morphologie et de la microstructure des fibres de lin. Au cours du processus de transfert
de charge, certaines sous-couches de microfibrilles dans la couche S2 de la paroi secondaire
produisent un déplacement relatif avec leurs sous-couches adjacentes, ce qui engendre la
dissipation d'énergie par le frottement ou par glissement (Yan et al., 2017). Les propriétés
d'amortissement des composites hybrides ont été amélioré, en particulier en plagant les couches
de fibres de lin de part et d’autre des stratifiés, soit environ 60% plus que celle du CFRP.
Cependant, la perte de la résistance spécifique et du module des composites hybrides était
d'environ 30% par rapport a celle du CFRP (Figure 1.15).
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Figure 1.15 — Effet de I’hybridation sur les propriétés d’amortissement (Yan et al., 2017).

1.3.3 Synthése de ’effet de I’hybridation des composites lin/carbone

Les performances mécaniques des composites a fibres naturelles ou usuelles sont fortement
influencées par les propriétés intrinséques de leurs constituants utilisées, ainsi que par la qualité
de I’interface fibre/matrice. La figure 1.16 présente les résultats de plusieurs propriétés des
composites hybrides lin/carbone obtenus par Longana et al. (2018). Les composites avec 100%
de fibres de carbone présentent des proprieteés mécaniques élevées, c'est-a-dire une rigidité et
une résistance les plus elevés. Cependant, il est intéressant de noter I'effet de I'ajout des fibres
de lin. En effet, le prix de la fibre de lin est moins élevé que celui de la fibre de carbone. Par
conséquent, I’ajout d’une petite quantité de fibres de lin permet de réduire sensiblement le colt
du composite fini ainsi que son poids. Ceci se fait au detriment des propriéteés mécaniques

principales. Cependant, les propriétés d’amortissement des hybrides sont améliorées : une
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augmentation de 2,5 fois des propriétés d’amortissement peut étre obtenue si 75% des fibres de
carbone sont remplacés par des fibres de lin.

Les matériaux composites a fibres hybrides lin/carbone peuvent étre une solution adéquate
dans les applications ou une réduction des propriétés mécaniques ne perturbe pas le bon
fonctionnement et constitue un compromis acceptable pour 1’augmentation des propriétés

d’amortissement et la réduction des codts.
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Figure 1.16 — Résultats des propriétés des composites hybrides lin/carbone (Longana et al.,
2018).

1.4 Analyse et suivi des mécanismes d’endommagement des matériaux composites

141 Analyse des mécanismes d’endommagement

Un matériau composite, sollicité sous chargement statique ou dynamique, subit des
endommagements irréversibles plus ou moins importants. Ces endommagements sont liés aux
dégradations engendrées par les chargements, et aussi des défauts créés lors de la fabrication
du matériau. L’endommagement engendre alors une diminution des -caractéristiques
mécaniques de la structure et mene a sa ruine. Les modes de dégradation se développent en
fonction de la nature du stratifié, des séquences d’empilement et des conditions de chargement

mécanique imposées.
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rupture longitudinale
de la matrice

rupture transverse de
la matrice

décohésion

- ‘ rupture de fibre
tibre-matrice

délaminage

Figure 1.17 — Mécanismes de rupture observés dans un stratifié composite (El Mahi, 1991,
Rebiére, 1992 et Berthelot, 2005).

Il a été démontré dans la littérature (Payan, 2004; Masmoudi, 2013; Kersani et al., 2015; Liu
et al., 2008) que les mécanismes d’endommagement sont assez typiques et se manifestent en
premier par la fissuration matricielle transversale, suivie par la fissuration longitudinale et par
la décohésion fibre-matrice. Le délaminage inter-plis ainsi que la rupture des fibres arrivent peu
de temps avant la ruine finale du stratifié (Figure 1.17).

1.4.1.1 La fissuration matricielle

L’apparition des micro-fissurations de la matrice est géneralement le premier mode
d’endommagement observé. Ce mode se manifeste dans les régions ou I’hétérogénéité est
importante, en présence de porosités ou bien d’inclusions. Ces défauts ont tendance a créer des
régions de concentration de contraintes au niveau desquelles les microfissures apparaissent dans
la matrice. Ce phénomeéne de rupture se déroule généralement en deux étapes : dans la premiere
étape, des microfissures apparaissent au niveau de certains défauts présents dans la matrice
(porosités, inclusions...). Ensuite, une propagation de fissures suivant la direction
perpendiculaire au sens de chargement. La fissuration de la matrice peut se produire alors sous
deux formes, soit par fissuration transverse lorsque la contrainte de traction dans la matrice
atteint la contrainte a la rupture de la matrice, soit par fissuration longitudinale lorsque la
contrainte de cisaillement dans la matrice atteint la contrainte de cisaillement a la rupture
(Figure 1.18.a).
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1.4.1.2 Décohésion fibre-matrice

Apres avoir choisi les constituants (matrice et fibres) avec soin et élaborer le composite,
I’interface fibre/matrice issue de leur interaction ne peut pas étre totalement maitrisée surtout
dans le cas des composites renforcés par des fibres naturelles. En général, la compatibilité
chimique entre les fibres et la matrice est assez faible pour ces dernieres fibres. La décohésion
fibre/matrice se crée entre le renfort et la matrice dans la zone de transfert de charges a
I’interface entre eux (Figure 1.18.b). La décohésion dépend essentiellement de la résistance
relative de chaque composant (Sawadogo, 2009). Généralement, selon la qualité de 1’adhérence

de I’interface, la décohésion peut survenir dans deux cas :

e lorsque I’adhérence fibre-matrice est faible ou bien si la cohésion est inférieure a la
contrainte de cisaillement a la rupture de la matrice.
e lorsque I’adhérence fibre-matrice est élevée, la décohésion est initiée par la rupture des

fibres ou par la rupture de la matrice.

1.4.1.3 Délaminage inter-plis

Malgreé les propriétés importantes des matériaux composites dans le plan, il peut exister un
probléme propre aux stratifiés qui est le délaminage inter-plis. Ce type d’endommagement est
caractérisé par un décollement qui se produit au niveau de l'interface entre deux couches ayant
les mémes ou différentes directions de fibres. Le délaminage est habituellement caractérisé par
des fissures qui se propagent généralement selon un front dans une zone riche en résine. Il est
essentiellement le résultat d'une chronologie de différents types d'endommagement. Ce type
d'endommagement contribue d’une maniére significative a la dégradation des propriétés
mécaniques de la structure. Généralement, la surface délaminée montre des ruptures de la
matrice et des décohésions entre fibre/matrice (Figure 1.18.c). Ce mode d’endommagement
apparait proche de la ruine finale du stratifié. Lorsque le délaminage est observé, le stratifié est

inutilisable.

1.4.1.4 Rupture des fibres

La rupture de fibres résulte aprés une concentration de contraintes provoquée par les modes
d’endommagement décrits précédemment (fissuration matricielle et décohésion fibre/matrice).
En général, elle se produit souvent a un niveau avancé de 1’endommagement lorsque
I’orientation des fibres dans les plis coincide avec la direction de la sollicitation du matériau.

Ce mécanisme d’endommagement a lieu lorsque la contrainte appliquée atteint la contrainte a
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la rupture des fibres. Une instabilité et une perte de résistance globale du matériau sont
provoquées par une accumulation de plusieurs ruptures de fibres dans le matériau, ce qui
conduit a la rupture totale de la structure (Figure 1.18.d). Ce mécanisme est généralement
provoqué par une rupture en traction, un micro-flambage en compression, ou une combinaison

des deux.

10 5m

4

Figure 1.18 — Exemples des différents mécanismes d’endommagements . @) Fissuration
matricielle, b) décohésion fibre-matrice, c) délaminage et d) rupture des fibres (Scholze,
1980 ; Ben Ammar, 2014).

1.4.2 Détection et suivie des mécanismes d’endommagement en utilisant la méthode

d’émission acoustique

L’endommagement des matériaux composites commence dés 1’apparition des micro-défauts
locaux. Ainsi, les endommagements détectés se développent et se multiplient lorsque la
contrainte de la sollicitation atteint la limite a la rupture de I'un des constituants (la matrice ou
les fibres) ou celle de I’interface (fibre/matrice ou entre les différentes couches du stratifié)
jusqu’a provoquer la rupture totale du matériau. En utilisant la technique d’Emission
Acoustique (EA), la propagation des mécanismes d’endommagement peut étre alors suivie lors

des essais mécaniques (Masmoudi et al., 2016 ; Monti, 2016 ; Saidane et al., 2017).
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1.4.2.1 Définition de [’émission acoustique

Latechnique de I’EA est utilisée comme outil de Contrdle Non Destructif (CND) pour suivre
I’évolution des mécanismes d’endommagement de différents matériaux composites. Cette
technique est définie comme étant un phénoméne de propagation d’ondes dans les matériaux
(Bravo et al., 2013). En effet, lorsque la structure étudiée subit une sollicitation, les micro-
déplacements locaux internes & un matériau entrainent une création d’ondes élastiques
transitoires (Roget, 1988). Ces ondes qui représentent les sources d'EA, sont alors créées des
différents mécanismes d’endommagements (Marec, 2008). Ces sources peuvent étre da a la
transformation de phase, aux mouvements des dislocations, et aussi a la création et la croissance
de micro-fissures (Shaira, 2006). D’un point de vue énergétique, lorsque le champ de contrainte
varie brusquement, une dissipation d’énergie sera créée. En revanche, 1’énergie recue par un
capteur d’EA est faible méme si une partie importante de 1’énergie contribue a la création
d’ondes élastiques. La partie de 1’énergie convertie en EA peut dépendre non seulement de la
nature de la source, mais aussi de son environnement dans le matériau (Beattie, 1983; Eitzen et
al., 1984). Les ondes se propagent dans le matériau et avant d’atteindre la surface de
I’éprouvette étudié, elles peuvent subir des éventuelles modifications. L’onde qui arrive a la
surface sera recueillie par un capteur piézoélectrique, puis amplifiée, et enfin fournit le signal
d’émission acoustique. La sortie du signal d’émission acoustique est appelée « salve ». Ainsi,

la figure 1.19 présente la chaine d’EA.

Contrainte
)
Capteur d'EA =
Pré-ampli Systéme
Microfissure d’acquisition
d’EA

. Traitement
Maténau Pré-ampli des données

g

Figure 1.19 — Suivi de I'endommagement par émission acoustique (Masmoudi et al., 2016).
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1.4.2.2 Identification des sources d’EA dans les matériaux composites

La technique d’EA est fréquemment utilisée dans différents travaux de recherche pour
surveiller en temps réel la propagation des endommagements dans les structures composites
soumises a différents types de charges (Dahmene et al., 2015). Dans ce contexte, 1’effet de
regroupement a ¢été étudié afin de déterminer les différents types d’endommagements
(fissuration matricielle, décohésion de I’interface fibre-matrice, délaminage, déchaussement et
rupture des fibres) survenus dans les stratifiés. Par conséquent, I'utilisation d'une telle méthode
nécessite une compréhension juste des relations entre les mécanismes d’endommagements et
les signaux enregistrés. Différentes méthodes d'analyse des signaux d’EA ont été utilisées dans
la littérature, telles que la bande de fréquence, les coups cumulés, les plages d'amplitudes et
I'énergie d’EA ou une combinaison de plusieurs paramétres d’EA. Huguet (2002) a identifié et
caractéris¢ les différents mécanismes d’endommagement dans les composites en fibres de verre
en utilisant un outil statistique (carte de Kohonen) pour classer les événements via plusieurs
paramétres d’EA tels que I’amplitude, les coups cumulés, la durée, 1’énergie et le temps de
montée. Ces parametres sont déterminés a partir des formes d'onde des données d’EA.
Masmoudi et al. (2013) ont utilisé une autre analyse statistique multi-paramétrique afin de
discriminer et d'identifier les modes d'endommagement dans les stratifiés de fibre de verre. Ils
ont utilisé une analyse de reconnaissance a partir d’un modele non supervisé (classification des

k-moyennes) basée sur des paramétres d’EA.

Différents mécanismes d'endommagement des composites en fibres de lin ont été également
identifiés dans plusieurs travaux (Monti, 2016; Haggui et al., 2018; Habibi et al., 2017; EI Mahi
etal., 2010; Romhany et al., 2003). D'apres les travaux et la revue réalisé par Monti (2016), les
événements d’EA peuvent étre classés en fonction de leurs amplitudes. Ainsi, les plages
d'amplitudes d’EA allant de 35 a 60 dB sont attribuées a la fissuration de la matrice. Les
amplitudes comprises entre 45 et 70 dB sont attribuées a la décohésion d'interface matrice-
fibres. Les amplitudes de délaminage sont comprises entre 50 dB et 80 dB. Les amplitudes
comprises entre 60 et 100 dB sont généralement attribuées au déchaussement et a la rupture des
fibres. Selon le type de matrice et de fibres utilisees, les plages de ces intervalles peuvent

changer.

D’autres travaux portent sur la classification des mécanismes d'endommagement des
composites stratifies carbone/époxyde. Aggelis et al. (2018) ont classé les mécanismes
d'endommagement des composites en fibres de carbone en utilisant les fréquences des signaux

d’EA obtenus. Ainsi, la plage de fréquences allant de 100 a 250 kHz est attribuée a la fissuration
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de la matrice, la décohésion fibre-matrice correspond a une plage de 320-380 kHz, les
fréquences de délaminage sont comprises entre 380 et 420 kHz et les fréquences de la rupture
des fibres sont comprises entre 420 et 500 kHz. Bussiba et al. (2008) ont classé les mécanismes
d'endommagement des composites en fibres de carbone, lors des essais cycliques, avec la
technique d'émission acoustique. 1ls ont suivi I'évolution des endommagements a travers le taux
des coups des signaux d’EA et le nombre de coups cumulés. Ils ont découvert trois mécanismes
de rupture : la fissuration matricielle, la décohésion fibres-matrice et la rupture des fibres.
Barnes et al. (1998) ont caractérisé les modes de dégradation survenus dans les tuyaux renforcés
en fibres de carbone en utilisant une corrélation entre I'amplitude et la durée d'un événement.
IIs ont constaté qu'une durée élevée et une amplitude intermédiaire correspond a une décohésion
fibres-matrice et qu'une durée élevée et une amplitude élevée correspond a une rupture des
fibres. Baker et al. (2015) ont révéle l'initiation et la propagation de la fissuration de la matrice
dans des stratifiés a matrice époxyde renforcées de fibres de carbone. Ils ont utilisé la forme
d'onde, I’énergie et la fréquence des événements pour identifier la fissuration de la matrice.
Fotouhi et al. (2016) ont étudié les modes d’endommagement survenant dans les stratifies
hybrides verre-carbone a couche mince et unidirectionnels par émission acoustique. Ils ont
utilisé un critére basé sur l'amplitude et 1'énergie des événements d’EA. Saidane et al. (2017)
ont testé des composites hybrides lin-verre afin d'évaluer les mécanismes d'endommagement
survenant au cours d'essais de traction. Leurs résultats ont montré que tous les stratifiés étudiés
présentaient trois classes de signaux d’EA : fissuration de la matrice, décohésion fibres-matrice

et rupture des fibres.

1.5 Conclusion

Ce chapitre présente une étude bibliographique réalisée dans le but de connaitre les
matériaux composites et leurs constituants. L’objectif est de constituer une base de
connaissances sur les propriétés des fibres synthétiques et naturelles de différents matériaux
composites. D’autre part, cette étude de littérature a permis de mettre en évidence les diverses
propriétés des fibres de carbone et de lin. Les fibres de carbone sont influencées par leurs
conditions de fabrication alors que les fibres végétales sont influencées par leurs
microstructures. Aussi, les propriétés des matrices époxydes ont été présentés. Pour faire face
aux problémes de I’utilisation de chaque nature de fibres tout seul, plusieurs travaux ont suggére
I’hybridation des fibres naturelles avec les fibres synthétiques. Les notions et les définitions

principales relatives aux composites a fibres hybrides sont rappelées. Puis D’effet de
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I’hybridation sur les propriétés des matériaux composites est décrit. Un compromis, trouvé
entre le contenu en fibres de lin et en fibres de carbone, a permis de s’orienter vers la réalisation
des structures composites a fibres hybrides lin/carbone a matrice thermodurcissable. Par la
suite, les différents mécanismes d’endommagement qui se créaient et se propagent dans les
matériaux composites sont exposés. Enfin, la méthode de contr6le non destructives par
émission acoustique est présentée. Une revue bibliographique a été effectuée sur I’utilisation
de cette méthode qui présente 1’identification des mécanismes d’endommagement. NOus nous
intéressons dans le cadre de ce travail a la méthode de classification des k-moyennes qui sera
utilisée pour identifier, analyser et suivre I’évolution des mécanismes d’endommagement dans
nos matériaux sous différentes sollicitations. Les nombreuses études présentées dans ce chapitre
ont montré que I’hybridation des fibres végétales avec des fibres synthétiques, telles que le
carbone, a significativement amélioré les propriétés mécaniques des matériaux composites
hybrides. En revanche, les propriétés mécaniques, les mécanismes d’endommagement, les
propriétés en fatigue et le comportement vibratoire de ces matériaux composites hybrides

lin/carbone restent peu discutées.
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Chapitre 2.

Matériaux composites de I’étude

Résumé

Ce chapitre présente les caractéristiques générales des composites non-hybrides et hybrides
de I’étude. Dans un premier temps, les différentes propriétés des constituants de ces matériaux
composites ont été présentées. Par la suite, une description de leur procédé de mise en ceuvre a
été présenté. Ainsi, ils ont été fabriqués par imprégnation des fibres longues de lin et de carbone
avec la résine époxyde par moulage au contact sous vide. Dans un second temps, les
caractéristiques générales des composites non-hybrides et hybrides ont été étudiées, notamment

leurs microstructures, leurs taux de fibres et de porosité.
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2.1 Introduction

Les matériaux composites & base de fibres naturelles deviennent de plus en plus un choix
attractif dans diverses applications industrielles en raison de leurs rapports rigidité-poids et
résistance-poids élevés. En s’appuyant sur 1’étude bibliographique réalisée précédemment, le
pouvoir intrinséque des fibres naturelles a dissiper 1’énergie mécanique et vibratoire est tres
important. En outre, les résines thermodurcissables avec les fibres de lin présentent un
comportement non linéaire lorsqu'elles sont soumises a un chargement (Newman et al., 2012;
Hughes et al., 2007). Cette réponse non linéaire entraine aussi une perte d'énergie (Fereshteh-
Saniee et al., 2005). Ceci est bénéfique pour diverses applications telles que les équipements

de sport ou lorsqu’un amortissement de vibration est demandé.

Cependant, les composites a fibres naturelles ont généralement des propriétés mécaniques
(par exemple la rigidité) inférieures en les comparant a leurs homologues synthétiques. Ces
faibles propriétés mécaniques présentent une entrave majeure pour développer des produits de
hautes performances. La méthode qui consiste a associer les fibres naturelles avec des fibres

synthétiques pour augmenter leurs performances mécaniques fait I’objet de cette étude.

En effet ce travail s’intéresse a I’hybridation des fibres de carbone avec les fibres de lin.
Ainsi, ce processus offre un bon potentiel au développement des composites a haute rigidité
dans diverses applications structurelles et sportives. En cherchant le rapport optimal entre les
fibres de lin/carbone afin d’atteindre les performances souhaitées, des chercheurs et
concepteurs industriels pourront cibler certaines propriétés. Quelques exemples peuvent étre
citer dans ce cadre. En effet, Museeuw Bikes, qui est une entreprise de vélos, incorpore des
fibres de lin (Flaxpreg® 2.0) et des fibres de carbone dans les cadres de ses vélos professionnels.
Ils utilisent les fibres de lin pour leur avantage d'absorption des vibrations afin de garantir le
confort a leurs utilisateurs. Artengo, est une autre entreprise francaise qui utilise les fibres de
lin dans ses raquettes de tennis pour améliorer leurs performances et leur confort. Ces produits
sont connus par leurs respects a I'environnement et a la santé humaine (diminution des risques
sur les muscles et les articulations). Enfin, ils ont trouvé qu’avec une fraction volumique de

15% en fibres de lin par rapport aux raquettes, la performance et le confort sont a la fois garantit.
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2.2 Les composites étudiés

2.2.1 Constituants des composites

Les composites non-hybrides étudiés dans ce travail sont des stratifiés constitués de fibres
de lin et de carbone. Pour les matériaux hybrides, on utilise différentes séquences d’empilement

des couches de lin et de carbone en les imprégnant avec la résine époxyde.

2.2.1.1 Les renforts fibreux de carbone

Les fibres de carbone utilisées dans ce travail sont des plis tissés d’armure unidirectionnelle
(UD) (Figure 2.1). Ces fibres de carbone de haute résistance HR sont fournies par la sociéteé

SICOMIN sous forme de rouleaux de tissus secs.
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Figure 2.1 — Rouleau de renfort UD de tissé carbone HR 300 g/m2,

En effet, dans ce tissus UD, des fils de trame ont été ajoutés pour maintenir les fibres en
position. Ces tissus ont une densité surfacique de 300 g/m?. Ils sont conseillés pour les piéces
composites qui devaient subir des contraintes mécaniques élevées avec un minimum de poids.
Les propriétés mécaniques de ces fibres de carbone sont récapitulées dans le tableau 2.1. Les

fibres de carbone élémentaires présentent différents diamétres dans 1’intervalle [5-7 pum].

Tableau 2.1 — Propriéetés mécaniques des fibres de carbone (données du fabricant Sicomin).

Grandeur p (kg.m?®) E (GPa) or (MPa) &r (%)

Valeur 1800 200 4900 2,1
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2.2.1.2 Les renforts fibreux de lin

Le renfort en fibres de lin utilisé dans ce travail se présente sous forme de plis de fibres
longues et unidirectionnelles. Les fibres de lin sont fournies par la société LINEO,
commercialisé sous forme de rouleaux sous le nom de FlaxTape (Figure 2.2). Elles sont
exclusivement unidirectionnelles (UD). En effet, aucun fil de trame n’a été ajouté pour
maintenir les fibres en position comme on le trouve habituellement pour certains tissus UD.
Ces fibres ont une densité surfacique de 200 g/m? (Khalfallah et al., 2014).

=

Figure 2.2 — Rouleau de renfort UD de FlaxTape 200.

Des observations de plusieurs méches de fibres prélevées d’un rouleau de FlaxTape ont été
effectuées au microscope électronique a balayage par Monti, (2016). Sur les photos présentées
en figure 2.3, on peut distinguer clairement les fibres élémentaires qui présentent différents
diametres dans I’intervalle [15-30 um]. D ’autre part, certains faisceaux de fibres unitaires
(aussi appelés fibres techniques) présentent un diametre pouvant dépasser 100 um. De plus,
d’aprés la figure 2.3.a on peut confirmer que les fibres unitaires ne sont pas cylindriques et
uniformes. En effet, ils présentent une géométrie tres variable sur la longueur. Enfin, il est
visible que les fibres techniques sont entourées d’une couche de matiére organique qui
correspond certainement a des résidus de la tige. Le tableau 2.2 présente les propriétés

mécaniques des fibres de lin.

Tableau 2.2 — les propriétés mécaniques principales des fibres de lin (Khalfallah et al., 2014;
Baley, 2002; Baley et al., 2014; Poilane et al., 2014).

Grandeur p (kg.m?) E (GPa) or (MPa) &r (%)

Intervalle 1450-1550 27,6-75 345-1035 1,35-3,5
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' : | ]
CTTM:thres lin?
MAG: 450x HV: 13xV WD: 17mm

Figure 2.3 — Observations microscopiques des fibres de lin du FlaxTape (Monti, 2016;
Baley et al., 2014).

2.2.1.3 La résine époxyde

La matrice utilisée dans ce travail est un systeme époxyde thermodurcissable composé de la
résine époxyde SR 1500 melangée avec le durcisseur SD 2505 dans un rapport de dosage en
gramme de 100/33 (Figure 2.4). Ces deux éléments sont fournis par la société SICOMIN. Cette
résine époxyde est non cristallisante, de faible toxicité et durci a la température ambiante. Elle

présente un fort pouvoir mouillant et débullant.

Figure 2.4 — La résine époxyde.

Le mélange de ces deux composantes s’effectue a température ambiante et a pression
atmosphérique. Il nécessite une agitation uniforme et continue, pour ne pas créer des bulles
d’air dans le mélange, durant quelques minutes afin d’homogénéiser I’ensemble. Les propriétés

mécaniques de cette résine sont récapitulées dans le tableau 2.3.
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Tableau 2.3 — Propriétés mécaniques de la résine époxyde (données du fabricant Sicomin).

Propriétés SR 1500/SD 2505 Normes
Densité a 20°C (kg/m?®) 1,13+0,01 NF EN 1SO 2811-1
Propriétés en traction Propriétés en flexion
NF T 51-034 NF T51-001
Module d’Young, E (GPa) 2,9-3,1 Module (GPa) 3,1-3,2
Résistance maximale, or (MPa) 74-77 Résistance maximale (MPa) 115
Allongement a la rupture, & (%) 4,5 Allongement a la rupture (%) 7,7-8

2.2.2 Mise en ceuvre des matériaux composites

Plusieurs techniques de mise en ceuvre des matériaux composites existent dans la littérature
telles que les procédés de moulage par injection, infusion sous vide et moulage au contact. Dans
le cadre de cette étude, nous avons opté pour le procédé de moulage au contact sous vide par la
technique dite « du sac » pour la fabrication des différents matériaux composites. La mise en
ceuvre de tous les échantillons a été réalisée au sein du Laboratoire d’ Acoustique de I’Université
du Mans (LAUM). Différents matériaux composites stratifiés, composés de six et de douze
couches, ont été réalisés. A titre d’exemple, la figure 2.5 présente la séquence d’empilement
des stratifiés composés de six couches : non hybrides ([Ls]s et [Cs]s) et hybrides ([C2/L]s,
[C/L2]s, [L/C2]s et [L2/C]s).

Tout d’abord, les fibres ont été découpées du rouleau sous forme de couches rectangulaire
de dimension 400 x 400 mm. Les fibres de lin ont été séchées dans une étuve pendant une heure
a 110°C, pour éliminer au maximum la quantité d'eau existant au sein des fibres et améliorer
leurs propriétés mécaniques (Baley et al., 2012). Cependant, les fibres de carbone ont été
utilisées sans modification. Ensuite, les couches de carbone et de lin ont été imprégnées entre
un moule et un contre moule selon la séquence d'empilement souhaitée en utilisant une méthode
de dépose manuelle avec la résine a température ambiante de 20°C (Figure 2.6). Le tissu de
démoulage et différents agents ont été interposés de part et d’autre de la plaque stratifiée entre
le moule et le composite : la cire (Cirex FK 1000P), un tissu d’arrachage (Peeltex) suivi d’un
film plastique perforé (Perforex), commercialisés par SICOMIN. Ces tissus utilises permettent

de faciliter le démoulage du composite, d’assurer I’homogénéité de 1’absorption de la résine,
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ainsi d’obtenir une surface bien plane du composite. Par la suite, on met les plaques obtenues

sous vide dans un sac bien étanche avec une dépression de 50 kPa pendant 7 heures.

L : LinetC : Carbone

6 x L plies
6 x C plies

2 x Cplies
2x L plies

4 x Cplies
4 x L plies

Figure 2.6 — Mise en place du procedé de fabrication des matériaux composites.

Les plaques obtenues apres démoulage sont exposées a la température ambiante pendant au
moins deux jours pour s’assurer de la polymérisation de la résine. Par la suite, les éprouvettes

ont été découpées des plaques composites avec une scie a ruban diamantée a grande vitesse.
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Aucun liquide de lubrification n'a été utilisé lors de la découpe des éprouvettes, afin d'éviter
I'absorption d'humidité surtout par les fibres naturelles. Les éprouvettes composees de six
couches sont découpées suivant 7 orientations (68 = 0°, 15°, 30°, 45°, 60°, 75° et 90°) comme il
est indiqué dans la figure 2.7 et les éprouvettes composées de douze couches sont découpées
suivant la direction longitudinale des fibres dans 1’orientation 6 = 0°. Apres la découpe, les

bords ont été l1égerement polis avec du papier de verre taille des grains.

400 mm

6=75°]

v

Figure 2.7 — Les orientations de découpes.

Les tableau 2.4 et tableau 2.5 présentent les différents stratifiés élaborés avec six couches
(Tableau 2.4) et douze couches symétriques (Tableau 2.5), respectivement. Pour chaque
matériau, le nombre de couche, la séquence d’empilement ainsi que 1’épaisseur h sont présentés.
Les stratifiés avec six couches, nous permettant d’étudier quatre configurations hybrides et deux
non-hybrides, ont été testés en traction et en vibration. Cependant, les stratifiés avec douze
couches dont chaque couche des stratifiés précédents (Tableau 2.4) est doublée pour obtenir
des éprouvettes plus épaisses, ont été testés en flexion.

Tableau 2.4 — Désignation et épaisseurs des différents composites non-hybrides et
hybrides lin/carbone.

Matériaux Nombre de couches Séquence Epaisseur h
composites L C d’empilement (mm)
[Ls]s 6 0 L/L/L/L/L/L 3,10
[L2/C]s 4 2 L/L/C/C/L/L 2,80
[L/C:]s 2 4 L/C/CICIC/L 2,40
[C/L2]s 4 2 C/L/L/L/LIC 2,80
[Co/L]s 2 4 C/C/L/LICIC 2,40
[Cs]s 0 6 CIC/CICICIC 2,05
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Tableau 2.5 — Désignation et épaisseurs des différents composites non-hybrides et hybrides

lin/carbone.
Ari Nombre de couches
Materlqux Séquence d’empilement Epaisseur h (mm)
composites L C
[Le]s 12 0 L/L/L/L/L/L/L/L/L/L/L/L 6,00
[La/C2]s 8 4 L/L/L/L/C/C/CIC/L/L/L/L 4,90
[L2/C4)s 4 8 L/L/C/CIC/C/C/C/CIC/L/L 4,20
[Ca/L4)s 8 4 C/C/L/L/L/L/L/L/L/L/Cc/C 4,90
[C4/L2]s 4 8 C/C/C/C/L/L/L/L/C/C/CIC 4,20
[Ce]s 0 12 C/C/CIC/C/CIC/CIC/CIC/C 3,30

2.3 Caractéristiques générales

2.3.1 Etude de la microstructure

L’étude de la microstructure constitue la premicre étape vers la caractérisation mécanique
d’un matériau composite. En effet, elle met en évidence 1’organisation du renfort dans la
matrice, aussi les éventuels problémes d’interfaces entre les fibres et la matrice ou encore la
présence ou non de porosités. Dans cette partie, des observations microscopiques ont été
effectuées sur des sections de composites non hybrides et hybrides. Différents échantillons de
dimensions (2 cm x 2 cm X h) ont été découpés a partir des différentes plaques fabriquées dans
le paragraphe 2.2.2. Par la suite, les surfaces frontales des échantillons ont été polis jusqu’a la

disparition des rayures de polissage visibles au microscope optique ou binoculaire (Figure 2.8).

Composite avec des couches Composite avec des couches
externe en fibres de lin externe en fibre de carbone

[Ls]s [C3]S

[Ca/L],

[L/C,],

Figure 2.8 — Vue frontale des différents stratifiés composés de six couches.

41



Caractérisation mécanique et suivi par émission acoustique des mécanismes M. BEN AMEUR
d’endommagement des composites a fibres hybrides lin/carbone

Ces échantillons ont par la suite été couverts avec une couche fine d’or. Enfin, les sections
obtenues ont été visualisées et analysées au Microscope Electronique a Balayage (MEB) de
type « HITACHI_S-3200N » (Figure 2.9). Ce microscope utilise la technique du vide poussé,

sa puissance est de ’ordre de 15 kV.

Echantillons a visualiser

Figure 2.9 — Microscope électronique a balayage utilisé.

Les micrographies obtenues a partir des composites sains (Figure 2.10 a Figure 2.13) ont été
analysées. L’analyse a été effectuée sur un champ large des stratifiés lin-eépoxyde et carbone-
époxyde (Figure 2.10). Cette figure montre une répartition globale quasi-uniforme des fibres
dans la matrice ainsi que la présence de quelques zones de porosité. La figure 2.11 montre un
agrandissement plus important réalisé pour analyser la microstructure d’une fagon plus fine. La
figure 2.11.a montre la présence de faisceaux de fibres unitaires (fibre en paquets), ainsi que
des fibres élémentaires bien séparées et entourées de résines qui adherent mieux a la résine que
celles en paquets. La présence des fibres en paquets est souvent observée pour les composites
a fibres naturelles. Ceci est dus essentiellement a la mauvaise compatibilité entre les fibres
hydrophiles et la matrice hydrophobe. Les noyaux des fibres de lin sont également bien visibles.

Enfin, on peut remarquer quelques zones de porosités et de décohésion fibres-matrice qui
sont bien agrandies dans les figure 2.11.a et figure 2.11.b. Ces défauts résultent de la

fabrication et restent néanmoins assez rare d’exister.
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CTTM:LT- 1 CTTM:CT- 9 200 ym
MAG: 100x HV: 15kV WD: 18mm MAG: 100x HV: 15kV WD: 20mm

(@ (b)

Figure 2.10 — Vue globale des composites stratifiés a) lin-époxyde [Lz]s et b) carbone-
époxyde [C3]s.

P g
CTTM:LT - 4
MAG: 500x HV: 15KV WD: 18mm

CTTM:CT - 10
MAG: 1000x HV: 15kV WD: 20mm

(b)

Figure 2.11 — Observations microscopiques en vue proche des composites stratifiés
a) lin-époxyde [L3]s et b) carbone-époxyde [C3]s.

Dans un second temps, I’analyse a été réalisée sur plusieurs sections des composites
hybrides, comme montré sur les figure 2.12 et figure 2.13. Les figures présentent les mémes
observations déduites que précédemment. Ainsi, une bonne adhésion au niveau de ’interface
lin/carbone a été observée (Figure 2.13, étiquette 1). Ces figures montrent également quelques

défauts de délaminage entre les deux couches de lin et de carbone (Figure 2.13.a, étiquette 2).
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CTTM :CL2T - 13
MAG: 45x HV: 15kV WD: 14mm

CTTM : LC2T - 15
MAG: 50x HV: 15kV_WD: 16mm

(b)
Figure 2.12 — Vue globale des composites hybrides a) couches de lin a l’intérieur et b)
couches de lin a l’extérieur.

CTTM:CL2T- 19, m: CTTM : CL2T - 21

MAG: 100x HY: 15kV. WD: 14mm MAG: 500X HV: 15kV_WD: 14mm
(@) (b)
Figure 2.13 — Observations microscopiques de l’interface des matériaux composites
hybrides.

2.3.2 Taux de renfort et taux de porosité

Afin de déterminer le taux de renfort (fraction volumique) et de porosité d’un composite,
une approximation couramment utilisée consiste au début a calculer le taux massique des fibres
dans un échantillon, connaissant son volume, la masse surfacique du renfort, le nombre de
couche et aussi sa masse volumique. Cependant, ces deux derniéres grandeurs peuvent étre tres
variables, provoquant une certaine dispersion des reésultats obtenus. La fraction volumique de
fibres d’un matériau composite est alors calculée a partir des valeurs des masses et des volumes

de cing échantillons de (2 cm x 2 cm) prélevés de plusieurs plaques UD. Par la suite, le taux de
porosité peut étre deduit des fractions obtenues. La fraction massique ¢,, de fibres a été estimée

par :
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m
m m

C C

Avec N le nombre de couches de lin ou de carbone utilisés, S la surface de I'échantillon, O,
est la masse surfacique des renforts (200 g/m? pour le lin et 300 g/m? pour le carbone), ms est la
masse des fibres et mc est la masse du composite. Ensuite, la fraction volumique de fibres @, a

été calculée par :

P P\ Pn

Ou p, est la masse volumique de la matrice (1000 Kg/mq) et p; est la masse volumique des
fibres (entre 1450 et 1550 Kg/m? pour les fibres de lin et 1800 Kg/m?® pour les fibres de carbone).
La valeur de @, est incertaine car la densité moyenne des fibres de lin (couche de fibres non
tissées) peut dépendre de la distribution sur la plague composite. Ainsi, selon les équations (1)
et (2), les @, ont été obtenues en valeurs moyennes de 32% et 55%, respectivement, pour les

échantillons en fibres de lin et de carbone. Quant aux matériaux hybrides, la relation devient :

1 m, —m,, —m
_:Pf1pf2 f1 2 | q 2.3)
@, Pn M1 P, + My 04q

Avec M, et M, ( P, €t P;, ) sont les masses (masses volumiques) respectives des deux

fibres constituants le matériau composite hybride.
Enfin, le taux de porosité des matériaux a été calculé en comparant la densité mesurée du

composite et sa valeur théorique calculée a partir de la fraction volumique de la matrice et celle
des fibres. Le taux de porosité V, dans le matériau est donnée par :

1-—
pf pm

Le tableau 2.6 et le tableau 2.7 présentent les fractions volumiques et les taux de porosité

des composites non-hybrides et hybrides lin/carbone.
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Tableau 2.6 — Caractéristiques des matériaux composites non-hybrides lin et carbone.

Fraction volumique des
Matériaux . Taux de
_ Densité (kg/m®) Fibres @,
composites porositéV,
Lin Carbon
[Ls]s 1140 (0,86%) 0,32 0,00 0,08-0,11
[Csls 1340 (1,85%) 0,00 0,55 0,13-0,14

Tableau 2.7 — Caractéristiques des matériaux composites hybrides lin/carbone.

Fraction volumique des
Materiaux .
_ Densité (kg/m®) Fibres @,
composites
Lin Carbon

[L2/C]s 1181 (3,6%) 0,22 0,19

[L/C2]s 1266 (2,5%) 0,12 0,37

[C/L2]s 1175 (1,9%) 0,22 0,19

[Ca/L]s 1234 (0,9%) 0,12 0,37

2.4 Conclusion

Dans ce chapitre, les caractéristiques des fibres de lin et de carbone, ainsi que celles de la

résine époxyde utilisées dans la fabrication des matériaux composites de I’étude ont été

présentées. Par la suite, le procédé de moulage au contact utilisé pour la mise en ccuvre des

plaques composites non hybrides et hybrides a été présenté. Deux différentes séries de plaques

ont été fabriqués Enfin, les caractéristiques micro-structurelles ont d’abord été analysées, ainsi

que leurs propriétés physiques générales. Les dimensions des épaisseurs des différents

matériaux, les fractions volumiques et les porosités sont également déterminées.
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Chapitre 3.
Comportement mécanique en statique des composites non-

hybrides et hybrides lin/carbone

Résumé

Ce chapitre présente une caractérisation quasi-statique du comportement mécanique des
composites lin-époxyde, carbone-époxyde et hybride lin/carbone. Dans un premier temps, des
essais de traction quasi-statiques ont été effectués sur des éprouvettes unidirectionnelles (UD)
en fibres de lin et de carbone, sollicitées avec des orientations de 0°, 45° et 90° afin de
déterminer les caractéristiques d’une couche unidirectionnelle. Par la suite, des essais quasi-
statiques ont été réalisés sur des composites a renfort UD hybrides, sollicitées dans la direction
des fibres. Ainsi, I’effet de I’hybridation sur les propriétés élastiques en traction statique a été
évalué. Les essais quasi-statique réalisés sur les composites non hybrides et hybrides
lin/carbone ont été suivis par émission acoustique (EA). Le contrble par EA a été effectué dans
le but d’identifier les mécanismes d’endommagement apparaissant pendant 1’essai et de suivre
leurs évolutions. Ainsi, pour les différentes configurations analysées, quatre classes
d'événements acoustiques ont été détectées. Des études macro et microscopiques des facies de
rupture ont été effectuées pour proposer une corrélation entre les classes d’EA enregistrées et
les endommagements observés. Dans un deuxiéme temps, une caractérisation expérimentale du
comportement mécanique en statique des composites non-hybrides et hybrides lin/carbone
sollicité en flexion, a été réalisée. Il s’agit en effet d’un des principaux modes de sollicitation
de ce type de structure hybride. Des essais de flexion 3-points monotone sont menés sur des
éprouvettes avec différentes séquences d’empilement. Leurs caractéristiques élastiques
obtenues sont évaluées en fonction de la séquence d’empilement du composite et comparées

entre eux. Enfin, I’effet de I’hybridation a été investigué.
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3.1 Introduction

Dans ce chapitre, les stratifiés non-hybrides et hybrides présentant différentes séquences
d'empilement ont été testés en statique sous une sollicitation de traction. Les eprouvettes testées
sont constituées de plis unidirectionnels en fibres de lin et de carbone et d'une matrice époxyde.
Elles sont élaborées par le procédé de moulage au contact sous vide. Au début, les éprouvettes

ont éte testées sous chargement statique en traction mécanique.

En plus de I’importance des propriétés mécaniques dans le choix d'un matériau composite
pour une application particuliére, il convient de prendre en compte tous les mécanismes
d'endommagement. En effet, le suivie des essais a été réalisé par la technique d’émission
acoustique (EA) afin d’identifier les évolutions des mécanismes d’endommagement.
L’identification est réalisée en utilisant une classification non supervisée avec une technique
statistique multivariable. En effet, les événements enregistrés sont classés avec l'algorithme des
K-moyennes basé sur les paramétres de classification temporelle. L’évolution des mécanismes
d’endommagement a été¢ analysée en utilisant I'amplitude, le nombre de coups cumulés et la
contribution de I'énergie acoustique. La microscopie post-test est réalisée sur des échantillons
ayant été endommagés. Enfin, les classes d'EA obtenues ont été corrélées avec les évenements
observés au microscope électronique a balayage (MEB) afin d'identifier les mécanismes

d’endommagement observés.

3.2 Moyens de caractérisation

3.2.1 Essais de traction

Dans le but de caractériser et de déterminer les propriétés principales des composites de
I’étude, des essais de traction monotone ont été réalisés. Dans un premier temps, des composites
unidirectionnels non hybrides ont été testés pour diverses orientations de fibres afin de mesurer
les propriétes élastiques et a la rupture. Ensuite, I’accent sera porté sur les composites hybrides

avec des fibres orientés a 0°, avec différentes séquences d’empilement.

Des essais statiques en traction axiale ont été effectués sur des stratifiés non-hybrides et
hybrides lin/carbone de six couches jusqu'a la rupture. lls ont été réalisés sur une machine
hydrauliqgue INSTRON-8516 équipée d'un capteur de force 100 kN. La machine d'essai de

traction a été interfacée avec un systeme d'acquisition pour la surveillance et I'acquisition de
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données. Les échantillons ont été testés selon la norme standard ASTM D3039/D3039M. La
déformation longitudinale a été mesurée avec un extensomeétre axial de longueur initiale 50
mm. Trois a cing echantillons ont été testés pour chaque configuration afin de vérifier la
reproductibilité des résultats. Pour tous les essais de traction réalisés, la vitesse de déplacement
utilisée est de 1 mm/min. Il est a noter que I’ensemble des essais ont été réalisés a température

ambiante. Le dispositif de 1’essai de traction est présenté sur la figure 3.1.

Les eprouvettes en matériaux composites non hybrides présentent une longueur de 200 mm,
une largeur de 25 mm et une épaisseur de 3.1 mm pour les composites lin-époxyde [Lz]s et de
2.05 mm pour les composites carbone-époxyde [Cs]s. lls ont été testés pour différentes
orientations de fibre 0°, 15°, 30°, 45°, 60°, 75° et 90° (Figure 2.7). Quant aux éprouvettes en
composites hybrides, elles présentent une longueur de 200 mm, une largeur de 15 mm, alors
que I’épaisseur dépend de la configuration correspondante (Tableau 2.4). La largeur de 15 mm
des éprouvettes a été choisie afin de réaliser une comparaison des propriétés des composites
non-hybrides et hybrides parce qu’avec une largeur de 25 mm les composites carbone-époxyde

n’atteignent pas la rupture avec la machine disponible.

Cellule de
charge 100 kN

Eprouvette

Mors de
serrage

Extensométre

Figure 3.1 — Dispositif expérimental de [’essai de traction.

3.2.2 Essais de flexion

Les essais de flexion sont au cceur de cette étude. L’idée est de pouvoir déterminer le

comportement mécanique en flexion des matériaux étudiés non-hybrides et hybrides pour
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démontrer leur aptitude a se positionner dans certaines applications. Les différents stratifiés
¢tudiés dans cette partic sont composés de douze couches. L’essai de flexion trois-points
consiste a appliquer une charge F a la poutre supportée par deux appuis éloignés d’une distance
I. La charge est appliquée en un seul point (ou sur une seule ligne) au centre des deux appuis.
Il en résulte un déplacement w. Les paramétres géométriques d’une éprouvette soumise en

flexion sont présentés sur la figure 3.2.

Le choix de la distance entre appuis dépend des propriétés que I’on souhaite étudier. En effet,
une configuration d’appuis écartés tel que 1’élancement vérifie I’inéquation 3.7 permettant de
privilégier la flexion de la poutre (ASTM D790).

IF>16 (3.1)

En outre, les distances entre appuis (I) ont été choisies de maniére a conserver le méme
élancement (I/h) pour les différentes stratifiés étudiés. Les dimensions utilisées pour ces

éprouvettes sont alors présentées dans le tableau 3.1.

> 4
‘T g L,
Etat initial X y

Fibre neutre

Etat déformé

Figure 3.2 — Paramétres géométriques d 'une éprouvette soumise en flexion.

Les essais de flexion ont été réalisés au LAUM, sur une machine hydraulique de type
INSTRON mode¢le 8801, munie d’un capteur de charge de 10 kN présente sur la figure 3.3. Le
contrdle et I'acquisition des données sont traités a I’aide d’un ordinateur connecté a la machine.
Cing échantillons ont été testés pour chaque matériau composite pour vérifier la reproductibilité
des essais. Les tests ont été effectués a température ambiante selon la norme ASTM D790 avec
une vitesse de déplacement constante de 2 mm/min. La fleche de I’éprouvette a été mesurée a

I’aide d’un capteur de déplacement. D’autre part, la machine utilisée a été¢ équipée d’un
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dispositif permettant d’éviter la rotation du support des appuis inférieurs autour de I’axe du

vérin hydraulique.

Tableau 3.1 — Dimensions nominales des éprouvettes de flexion.

Matériaux Longueur L Largeur b | Epaisseur h | Distance entre appuis |
composites (mm) (mm) (mm) (mm)
[Lﬁ]s 6 100
[L4/C2)s 4,9 82
[L2/C4)s 4,2 70
[Co/La]s 120 1 4,9 82
[C4/L2)s 4,2 70
[Cels 3,3 55

Cellule de
charge 10 kN

Eprouvette

Support des
appuis inférieurs—=

Dispositif
anti-rotation

Figure 3.3 — Dispositif expérimental de flexion 3-points.

3.2.3 Emission acoustique

Au cours des essais réalisés en traction statique, I’endommagement et la propagation jusqu’a
la rupture des éprouvettes testées ont été suivies par la technique d’émission acoustique (EA).
Le dispositif expérimental utilise est présenté sur la figure 3.4. L'acquisition des signaux
d'émission acoustique a été réalisée a l'aide du logiciel AEwin, fourni par la société Euro
Physical Acoustics (EPA). La carte d’acquisition comprenant 2 voies avec une fréquence

d'acquisition de 5 MHz. Ce systeme est équipé d’une carte d’acquisition PCI connectée a un
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micro-ordinateur. Deux capteurs piézoélectriques résonants (PCA MICRO-80) avec une bande
passante de fréquence 100 kHz-1 MHz et d’un pic de résonance de 300 kHz ont été utilisés pour
enregistrer les signaux d’EA, fournis par la société EPA. Ces deux capteurs ont été fixés sur les
éprouvettes au moyen de pinces de maintien du méme c6té en utilisant un gel de couplage
(graisse au silicone) entre 1’échantillon et les capteurs. Par conséquent, une fine couche de
graisse a été utilisée sur le capteur contre la surface de 1’échantillon pour permettre la
propagation des signaux acoustiques. La distance entre les deux capteurs d’EA a été réglée a
50 mm afin de réduire I'atténuation des ondes provenant de la source. Par la suite, les signaux
d’EA ont été amplifiés a 1'aide de deux préamplificateurs avec un gain de 40 dB, fournis par
Mistras Group Company. L'amplitude du seuil d'acquisition a été déterminée a l'aide de la
procédure Pencil Lead Breaking (PLB) (Masmoudi et al., 2016; Nielsen, 1980). Elle est égale

a 40 dB afin de filtrer les signaux d’EA provenant des sources externes (bruits parasites).

Capteurs
d’EA

Systéme d’acquisition et
de traitement
(AE-win)

Figure 3.4 — Dispositif expérimentale de la technique d’émission acoustique.

Les données d’EA sont définies selon les parametres d'acquisition temporels, a savoir : PDT
(Peak Definition Time), HDT (Hit Définition Time) et HLT (Hit Lockout Time) présentes sur
la figure 3.5. Le PDT permet la détermination du pic d’amplitude et du temps de montée de la
salve d’EA qui débute apres le premier dépassement de seuil du signal. Le principal role de ce
parameétre consiste a éviter les fausses mesures faites sur les propagations rapides, de faible
temps de montée et de faibles amplitudes, qui ne sont pas représentatives de I'événement.
Ensuite, le HDT permet la détermination de la fin d’une salve et par la suite la durée de la salve.
Il est déclenché par tout dépassement de seuil du signal et re-déclenchable par tout autre
dépassement survenant avant son terme. Le paramétre HDT doit étre aussi court que possible

pour éviter d’envelopper deux salves rapprochées. Enfin, le HLT est déclenché a la fin du HDT.
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Il permet d’exclure les éventuelles réflexions tardives dans les salves d’EA. Les valeurs de ces

parametres temporels ont été définies comme suit : PDT =50 ps, HDT = 100 ps et HLT = 200
Hs.

Figure 3.5 — Parameétres d’acquisition des salves acoustiques.

3.3 Comportement mécanique en statique des composites non-hybrides et hybrides en

traction

Cette partie présente les différents résultats expérimentaux obtenus lors des essais de traction

effectués sur les différents types d’éprouvettes.

3.3.1 Comportement mécanique des composites non-hybrides

La figure 3.6 illustre les courbes contrainte-déformation des essais de traction statiques
monotones des matériaux composites en fibres de lin ou en carbone orientées a 0°, 45° et 90°.
L’analyse des courbes de contrainte/déformation des composites orientées a 0° sont présentées
en figure 3.6.a. Cette figure met en évidence un comportement de deux zones pour le composite
en fibres de lin et un comportement d’une zone pour le composite en fibre de carbone. Pour le
composite lin-époxyde, le premier domaine correspond a une zone élastique linéaire jusqu’a un
fléchissement ou la valeur de déformation est inférieure & 0.2%. Au-dela de cette incurvation,
une perte importante de rigidité est constatée d’apres la tangente tracée sur la figure. Ce type
de comportement est observé pour la majorité des composites a matrice polymere et en fibres
naturelles. Poilane et al. (2014) et Monti (2016) ont confirmé que la premiére zone correspond
au domaine élastique du matériau. Le méme comportement a été observeé dans plusieurs travaux
de recherche analysant le comportement mécanique des fibres unitaires de lin (Baley et al.,
2014). Ceci peut étre attribué au comportement intrinseque des fibres de lin et plus précisément

aux comportements de la cellulose amorphe et de la lignine de la fibre a cause des contraintes
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de cisaillement dans les parois cellulaires (Placet et al., 2014). Au-dela d’une certaine contrainte
seuil, les composites en fibres naturelles montrent un comportement quasi lin€aire jusqu’a la
rupture. Par contre, le composite en fibre de carbone présente un comportement linéaire jusqu’a

s’approcher de la rupture de 1’éprouvette.

Par la suite, des essais sont effectués sur des éprouvettes UD dont les fibres sont orientées a
90° et 45° par rapport a la direction du chargement en traction. La détermination des constantes
de I’ingénieur des composites stratifiés lin-époxyde [Ls]s et carbone-époxyde [Cs]s, ainsi les
caractéristiques d’une couche unidirectionnelle en contraintes planes a été effectuée. Les figure

3.6.b et figure 3.6.c présentent les courbes contraintes/déformations obtenues pour ces deux

séries d’essais.
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35

/v\ (b)
700 - 30 A ,
600 4 Pas de rupture _ | !
’tﬁ\ ’ [ 25 ’
2 500 - / o ’
2 400 K ----[C S 20 J
- ’ 4
- — [l £ 157 [
s / Tangente % 10 A ) ---- [C
g 200 1 - S /’ — [Lsls
100 4,/ = 51/
/== )
O T T T 0 T T T
0 0,5 1 15 2 0 0,2 0,4 0,6 0,8
Déformation (%) Déformation (%)
(c) 25
4]
20 A o
g S,
2 15 ~ /, /
~— /
[<b) s
£ 10 Pt
g ; e
c ’
8 5 - /,’ — [Lsl
,(
0 . .
0 0,2 04 0,6

Déformation (%)

Figure 3.6 — Courbes Représentatives des essais de traction statiques monotones des
matériaux composites non hybrides. a) Eprouvettes UD-0, b) éprouvettes UD-45 et

c) éprouvettes UD-90.

Les courbes contrainte/déformation des éprouvettes en fibre de lin orientées a 45° et 90°
présentent un comportement non linéaire dans une seule phase jusqu'a la rupture totale des

éprouvettes. Ce comportement, qui est de type ductile, est induit par le comportement
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viscoélastique de la résine. En effet, la matrice est principalement sollicitée pour les éprouvettes
orientées a 90° du fait de 1’orientation des fibres perpendiculairement a 1’axe de traction et aussi

pour les autres éprouvettes orientés a 45° par rapport a I’axe de traction.

Le comportement des éprouvettes en fibres de carbone orientées a 45° et 90° apparait avec

une partie élastique linéaire qui est un peu plus prononcée et la rupture est de type fragile.
Le module de cisaillement G1. est deduit en fonction des modules de traction : le module

longitudinal : E;, le module transversal : E, et le coefficient de poisson :V;, par la théorie des

stratifiés (Berthelot, 2005) grace a 1’essai a 45°, selon la formule donnée ci-dessous.

1 4 1 1 v,

S Y (3.2)
GlZ E45

Les propriétés principales d’une couche unidirectionnelle en fibre de lin et de carbone sont

données dans le tableau 3.2.

Tableau 3.2 — Propriétés principales des composites UD en fibre de lin et de carbone.

Matériaux | g (Gpa) | E, (GPa) V1g E,s (GPa) | Gy, (GPa)
CompOSI'[eS
(L], 17.4 3.6 031 44 1.64
[Cal- 85 56 0.33 10.6 513

Des essais complémentaires de traction axiale sont réalisés sur des éprouvettes dans des
orientations hors axes, avec des fibres orientées a 15°, 30°, 60° et 75° par rapport a la direction
de traction. Les figure 3.7 et figure 3.8 présente les courbes contrainte/déformation pour les
différentes orientations de fibres des stratifiés lin-époxyde [Ls]s et carbone-époxyde [C3]s,
respectivement.

200
—~ 150 A
]
[a
=3
2 100 A
c
B
5
S 501
/ UD-45 UD-60, UD-75, UD-90
0 h T T T T T T T
0 0,2 04 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6

Déformation (%)

Figure 3.7 — Courbe contrainte/déformation des composites stratifiés en fibres de lin [Ls]s.
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Figure 3.8 — Courbe contrainte/déformation des composites stratifiés en fibres de carbone
[CS]s.

Les rigidités expérimentales de ces éprouvettes sont comparées a celles prédites par la
théorie des stratifiés (Figure 3.9) et elles sont calculées a partir des modules déterminés

précédemment en appliquant 1’équation suivante (Berthelot, 2005) :

4 H 4
1 _cos(0)  sin(9)” (i _ 2 J+ sin(6)? cos(0)’ (3.3)
E, E E, |G, E
On constate une bonne correspondance des valeurs des modules de traction mesurés et celles

obtenues analytiqguement. Les modules d”Young présentent un peu plus de différences du fait

d’un manque d’essais nécessaires a la prise en compte de la dispersion des propriétés ultimes.
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Figure 3.9 — Rigidité en traction en fonction de I'orientation des fibres des composites :

a) lin-époxyde [Ls]s et b) carbone-époxyde [Cs]s.
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3.3.2 Comportement mécanique des matériaux composites hybrides lin/carbone

Dans cette partie, des essais quasi-statiques ont été réalisés sur des éprouvettes lin-époxyde,
carbone-époxyde et hybrides lin/carbone afin d’évaluer les performances de I’hybridation. Les
essais ont été effectués sur des éprouvettes unidirectionnelles constituées de 6 plis sollicitées
dans le sens des fibres (UD-0). Les éprouvettes sont de longueur 200 mm, de largeur 15 mm et
d’épaisseur présentée dans le tableau 2.4. La figure 3.10 présente les courbes contrainte-
déformation des matériaux composites étudiées. Toutes les courbes obtenues pour les matériaux
non hybrides présentent un comportement similaire que celui décrit dans le paragraphe 3.3.1,
avec deux zones différentes dans le cas des composites lin-époxyde et une zone dans le cas des
composites carbone-époxyde. Le comportement des matériaux composites hybrides (Figure
3.10 (b), (c), (d) et (e)) est en général linéaire jusqu’a la rupture. On remarque aussi que la
pente, traduit par la rigidité, augmente avec le taux de fibres de carbone. Ce comportement est

expliqué par I’hybridation des matériaux avec des fibres de carbone qui présentent une rigidité

importante.
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Figure 3.10 — Courbes contrainte/déformation des différents composites : a) [Lsz]s, b)
[L2/C]s, €) [L/C2]s, d) [C/L2]s, €) [Co/L]set ) [Ca]s.
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Les figure 3.11 et figure 3.12 présentent le module d’élasticité et de la contrainte maximale
des composites de 1’étude. Ces figures montrent que le module d’élasticité et la contrainte
maximale les plus faibles sont associés au matériau composite en fibres de lin. D’autre part, le
composite en fibres de carbone présente des valeurs du module d’élasticité et de la contrainte
maximale les plus élevées, c’est-a-dire, la rigidité la plus élevée par rapport aux autres
matériaux composites. Ces résultats sont étudiés afin d’évaluer ’effet de 1’hybridation sur les
propriétés mécaniques des matériaux composites en fibres de lin et de carbone. Les résultats
montrent que 1’augmentation de la fraction volumique en fibres de carbone améliore les
propriétés mécaniques des composites hybrides. A titre d’exemple, I'addition de 19% de fibres
de carbone a la structure entraine une augmentation d’environ 22% du module d’¢lasticité et
environ 18% de la contrainte maximale pour les composites hybrides [L2/C]s et [C/L]s. Cette
augmentation est attribuée essentiellement aux caracteristiques des fibres de carbone qui sont
plus élevées que celles du lin. En effet, dans le cas des composites a renforts hybrides, les

propriétés dépendent des caractéristiques mécaniques de chaque renfort utilise.
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Figure 3.11 — Evolution du module d élasticité des composites hybrides lin/carbone.
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Figure 3.12 — Evolution de la contrainte maximale des composites hybrides lin/carbone.

Dans cette partie, on vise a évaluer 1’effet de 1’hybridation sur les propriétés spécifiques
définies par le rapport entre les propriétés mesurées et la densité du composite hybride. Afin
d’étudier les propriétés spécifiques en traction, la densité des composites a renfort non hybrides
et hybrides carbone/lin a été prise en compte. On peut noter que les composites en fibres de lin,
ont une masse volumique (1140 kg/m®) et nettement inférieure a celle des composites en fibres
de carbone (1340 kg/m®). Afin d'évaluer un effet positif ou négatif de I'hybridation, les
propriétés d'un composite hybride composé de deux composants 1 et 2 peuvent étre comparées

a celles prédites par la loi de mélange des hybrides (Saidane et al., 2016 ; Flynn et al., 2016) :
I:)Hybride = I:)1(0v1 + P2§0v2 (34)
OuU Phybrige €St la propriété a étudier du composite hybride, P1 et P> sont les propriétés

correspondantes des composites non hybrides 1 et 2, ¢, et ¢, sont les fractions volumiques des

renforts des composites hybrides, tout en respectant la relation ¢, +¢, =1.

Les figures figure 3.13 et figure 3.14 illustrent I’évolution du module d’¢élasticité et la
contrainte maximale spécifiques des composites étudiés, obtenus a partir des résultats
expérimentaux et ceux déduits de la relation (3.3). La figure 3.13 révele que les modules
d'élasticité spécifiques obtenus expérimentalement sont proches de ceux prédits par la loi des
mélanges, avec des variations inférieures a 10%, pour tous les composites hybrides. Cependant,
ceci n'est pas disponible pour I’évolution de la contrainte maximale car un effet d’hybridation
un peu négatif a été obtenu. En effet, un écart négatif a été observé pour la contrainte maximale

par rapport a la droite de régression linéaire (Figure 3.14).
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Figure 3.14 — L'effet de ['hybridation sur la résistance a la traction spécifique en fonction

du teneur en carbone normalisé : (a) composites avec des couches extérieures de lin, b)

composites avec des couches extérieures de carbone.

3.4 Comportement mécanique en statique des composites non hybrides et hybrides

sollicités en flexion trois-points

Des essais de flexion trois-points en statiques ont été réalisés sur différents matériaux

composites unidirectionnels en fibres de lin, carbone et hybrides lin/carbone. L’influence de la

séquence d’empilement a été étudiée afin de caractériser le comportement mécanique tel que :

la rigidité, le module de flexion, la contrainte ultime et le déplacement a la rupture.
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Pour s’affranchir des dispersions engendrées par la variabilité des dimensions des
éprouvettes, nous avons transformé les courbes charge-déplacement en contrainte-déformation

ou la contrainte est déterminée par I’équation (3.8) (Bezazi et al., 2001)

La valeur de la déformée (la fleche) w est donnée par la théorie des poutres (Timoshenko,
1947):
FI® FI®
W= —3 =
4Ebh®  48El

ou | est le moment quadratique suivant z de 1’éprouvette rectangulaire. Le module de

(3.6)

I’éprouvette est ensuite obtenu en appliquant la formule suivante :

3
e dF 10
dw 48

Avec dF/dw est la rigidité qui est présentée par la pente dans la zone linéaire de la courbe

(3.7)

charge-déplacement.

Les courbes de contrainte-déformation pour les différents composites non-hybrides ([Le]s et
[Ce]s) et les composites hybrides ([L4/Cz]s, [L2/Cals, [C2/La]s et [Ca/Lz2]s) sont présentées sur la
figure 3.15. Ces courbes nous permettent de distinguer différents comportements
correspondant aux éprouvettes testées.

Tout d’abord, une premiére remarque peut étre déduite de ces résultats sur la faible
dispersion, ce qui prouve que les essais ont été effectués en un état proche de la flexion pur
(Monti, 2016). Pour les éprouvettes en fibres de lin [Le]s, la courbe présente une partie linéaire
suivie d’une partie non linéaire jusqu’a la contrainte maximale. Cependant, pour les éprouvettes
en fibres de carbone [Ce]s, la courbe montre un comportement linéaire de type fragile jusqu'a la
rupture finale des échantillons. Par la suite, pour les éprouvettes hybrides ou les couches de lin
sont placées de part et d’autres de la structure avec une teneur importante en fibre de lin [L4/C2]s,
on remarque un comportement linéaire au début et puis il devient non linéaire jusqu’a la rupture.
Ce comportement est semblable a celui des composites lin/époxyde, ceci est di a la contribution
importante des fibres de lin. Pour les autres eprouvettes hybrides ou les couches de carbone
sont placés de part et d’autres de la structure ([C2/Ls]s et [Ca/L2]s) ou avec une teneur faible en
fibre de lin [L2/C4]s, le comportement est lin€aire jusqu’a la rupture et semblable a celui des

composites en fibre de carbone.
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Figure 3.15 — Courbes contrainte-déformation des essais de flexion 3-points réalisés sur des

éprouvettes avec les différentes séquences d’empilement - @) [Le]s, b) [La/C2]s, €) [L2/C4]s,

d) [Ca/L4]s, €) [CalL2]s et f) [Ce]s.

Les propriétés élastiques en flexion des composites étudiés sont rapportées dans le tableau

3.3. Lafigure 3.16 montre une comparaison des résultats représentatifs des courbes contrainte-

déformation des essais de flexion 3-points des différents stratifies. Ces résultats avec celle

obtenus dans les figures (figure 3.17 et figure 3.18) montrent que le module de flexion et la

contrainte maximale augmentent avec I’augmentation du teneur en fibre de carbone.
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Figure 3.16 — Courbes contrainte-déformation obtenues a partir des essais de flexion 3-
points : comparaison entre les stratifies non-hybrides et hybrides lin-carbone.

Tableau 3.3 — Les caractéristiques des différents matériaux (écart type entre parenthese).

Matériaux | Rigidit¢ | Module de flexion | Contrainte a la rupture | Déplacement a la rupture
composites | (N mm™) (GPa) (MPa) (mm)

[Le]s 171 (7.4) 13.2 (0.57) 174 (6.3) 7.57 (0.30)
[Ly/Cs)s  [176.5(3.1) 14.3 (0.25) 213 (6.7) 5.77 (0.30)
[Lo/Ca]s 289 (24) 22.3(1.9) 415 (47) 4.76 (0.50)
[Co/La]s 632 (23) 49.4 (1.8) 458 (13) 2.16 (0.30)
[C4/L2]s 934 (13) 72 (1) 569 (16) 1.92 (0.23)

[Cels 1060 (42) 81 (3.3) 800 (55) 1.75 (0.10)

D’aprés ces résultats, on peut constater que le matériau carbone/époxyde posséde une rigidité
et une contrainte a la rupture les plus importantes. De plus, I’emplacement des couches de
carbone a I’extérieur offre aux stratifiés une rigidité et une contrainte a la rupture élevées
comparée aux stratifiés possédant des couches de lin a I’extérieur. Alors que du point de vue
déplacement a la rupture, les stratifiés possédant des couches de lin a ’extérieur présentent des
déplacements a la rupture plus importants par rapport aux autres stratifies sous ce type de

sollicitation en flexion trois-points.
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Figure 3.18 — Evolution de la contrainte maximale des composites hybrides lin/carbone.

3.5 ldentification et suivie de ’endommagement des matériaux composites non

hybrides et hybrides par émission acoustique (EA)

Plusieurs travaux (Dahmene et al. 2015) ont montré que I'analyse de signal d'EA mono-

paramétrique conventionnelle pouvait étre insuffisante et limitée en termes d'identification des

endommagements. C’est la raison pour laquelle des analyses statistiques multiparamétriques

ont déja été utilisées afin de mieux distinguer et identifier les modes d’endommagement.

L’objectif principal de cette partie est d’identifier les mécanismes d’endommagement produits

en service pour les stratifiés composites en fibres de lin ou en fibres de carbone et les stratifies

hybrides lin/carbone.
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3.5.1 Meéthode de classification et d’analyse des signaux d’EA

Les signaux d’émission acoustiques (EA) détectés ont été classifiés par une méthode
d’analyse multivariable pour identifier les mécanismes d’endommagement et suivre leur
évolution en temps réel. En effet, dans le cas des matériaux composites a un pouvoir
d’amortissement important, la classification basée uniquement sur un seul parametre présente
plusieurs chevauchements entre les mécanismes d’endommagement (Saidane, 2015). Ainsi, il
est important d’exploité¢ le maximum de paramétres des signaux d’EA pour identifier les
différents mécanismes d’endommagement. L’ensemble des données d’émission acoustiques
ont été traitées au moyen du logiciel NOESIS (Kattis). Suite a des essais préliminaires réalisés
au sein du laboratoire (Ben Ammar, 2014 ; Monti, 2016) et afin d’obtenir une bonne répétabilité
de la classification des données, cing parametres temporels ont été sélectionnés pour la
classification des signaux d'EA : I’amplitude, le temps de montée, la durée, le nombre de coups
au pic et I’énergie du signal. IIs sont illustrés sur la figure 3.19. Ces descripteurs sont expliqués
dans la suite en tenant compte que le seuil (exprimée en dB) est un niveau prédéfini pour
distinguer le signal du bruit.

1- L’amplitude (exprimée en dB) : valeur de pic atteinte par le signal dans un événement
d’EA couvrant la plage de 40 dB a 100 dB.

2- Le temps de montée (exprimée en ms) : temps nécessaire au signal pour atteindre
I'amplitude apres le franchissement du seuil.

3- La durée (exprimée en ms) : est la différence de temps entre le premier et le dernier seuil
franchi avec le signal d'événement.

4- Le nombre de coups au pic : correspondant au nombre de fois que le signal a franchi le
seuil (dépassement de seuil) depuis le début de la salve jusqu’au pic maximal.

5- L’énergie (exprimée en atto-joules=1078)) : est définie comme l'aire sous la courbe de

I'amplitude en fonction du temps pour un événement.
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Figure 3.19 — Définition des paramétres temporels mesurés sur un signal d’émission

acoustique.

L'amplitude du signal a été mesurée par le systéeme d'acquisition des données en temps réel.
Les autres parameétres ont été calculés par le systéme d'acquisition a partir des formes d'onde

enregistrées.

Les signaux d’émission acoustiques ont ¢té classés par 1'algorithme des K-moyennes (Likas
et al., 2003). Cet algorithme est une analyse de reconnaissance de modeéle non supervisée. Son
objectif est de séparer un ensemble de n événements en un nombre optimal de k classes dans
lesquelles la somme des carrées des distances entre tous les vecteurs d'une classe et son centre
est minimisée. Une classe est un groupe de signaux qui correspond a un méme phénomeéne
physique. La normalisation des descripteurs du vecteur représentatif du signal d'émission
acoustique est indispensable car la différence d'échelle entre les différents parametres peut
conduire qu’un paramétre peut masquer les autres en raison de ses valeurs importantes. Les

données ont été normalisées par la transformation suivante :

X —m

X

VieQ,peFiz=—"", (3.8)
(o2

Xp

Ou X; correspond a I'événement i de I’ensemble de données Qp , relatif au descripteur p,

F est I'ensemble des descripteurs choisis pour la classification, m, et o, = sont respectivement

la valeur moyenne et I'écart type de Qp .
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Aprés la normalisation des données, l'algorithme des k-moyennes a été utilisé avec une
norme euclidienne et un partitionnement initial aléatoire. Ensuite, 1’algorithme a été appliqué
plusieurs fois avec séquences de 1000 itérations et en faisant varier le nombre de classe (2 a 5).

Aprés chaque application de I'algorithme, une valeur moyenne du critére de Davies et Bouldin
R; (D & B)a été calculée (Davies et al., 1979; Milligan et al., 1985). Ce critére est donné par :

d. +dj
—) (3.9)

1

Rij(D&B)zézn;maxi(

Avec k est le nombre de classes sélectionnées, di est la distance moyenne dans la classe i, dj

est la distance moyenne dans la classe j et djj est la distance moyenne entre les classes i et j. Par

la suite, le nombre de classes optimal correspond a la valeur minimale du critere Rij (D&B).

Aprés I’application du critére de Davies et Bouldin, le partionnement des classes est regroupé

principalement en quatre classes.

3.5.2 Résultats de la classification

3.5.2.1 Etude de I'évolution de I’endommagement en surveillant l'activité acoustique

L'activité acoustique est présentée par I'évolution du nombre de coups cumulé. La figure
3.20 présente la corrélation entre I'évolution de l'activité acoustique et la loi de comportement
de chaque éprouvette des différents matériaux étudiées. La réponse d’EA est obtenue sous
forme d’une courbe de type exponentiel. La figure 3.20 montre que l'activité acoustique et

I'évolution de la contrainte se déroulent en trois phases :

-Phase I: Premiere phase linéaire et élastique caractérisée par une détection de trés faible
activité acoustique. Dans cette phase, aucun endommagement n'est initié. En fait, ce

chargement ne présente pas d’effet important sur 1’intégrité de I’éprouvette.

-Phase 1I: Dans cette phase, la courbe de contrainte commence a perdre légerement sa
linarité. Sa pente diminue, traduisant I'apparition d'un comportement viscoélastique. Cette
phase est caractérisée par une augmentation constante de l'activité acoustique. Au début,
certains événements sont détectés. Ces evenements reflétent le début des microfissures dans la
résine. Ensuite, cette évolution peut étre lie a I’apparition du mécanisme de décohésion entre
la matrice et les fibres et les microfissures de la matrice qui évoluent et se rejoignent pour

former le délaminage.
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Figure 3.20 — Corrélation entre I’évolution de la contrainte et [’activité acoustique des

composites : a) [Ls]s, b) [L2/C]s, ) [C/L2]s, d) [L/C2]s, €) [C2/L]set f) [Cs]s.

-Phase 11I: Cette phase qui est juste avant la rupture finale de 1’éprouvette. La courbe de
contrainte est non lineéaire, traduisant un comportement non-élastique. L'activité acoustique

devient trés importante, 1’évolution de sa courbe change et présente une forme linéaire jusqu’a
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la rupture finale de [I’éprouvette. On peut affirmer qu’un nouveau mécanisme

d’endommagement est apparu, a savoir la rupture des fibres.

De plus, on peut noter, par comparaison entre tous ces éprouvettes non hybrides et hybrides,
que lorsque la fraction volumique de fibres de carbone augmente, le nombre de coups cumulés
augmente. Par exemple, I’activité acoustique atteint une valeur maximale de 80000 coups pour
un échantillon [Cs]s, suivie de 34 000 et 30 000 coups ([C2/L]s et [L/C2]s, respectivement) et de
12 000 et 21 000 coups ([C/Lz]s et [Lo/C]s, respectivement). L'activité acoustique minimale est
observée pres de 2 500 coups dans le stratifié [Lz]s.

3.5.2.2 Distribution d'amplitude en fonction du temps

L’objectif de cette partie est d'identifier les différents mécanismes d'endommagement se
produisant dans les différents matériaux composites non hybrides ( [Ls]s et [Cs]s ) et les
composites hybrides ([L2/C]s, [L/Cz]s, [C/L2]s et [C2/L]s) et de suivre leurs évolutions
temporelles jusqu'a la rupture. La méthodologie de I’algorithme de reconnaissance basée sur
les cing descripteurs temporels a été appliquée. Quatre classes ont été retenues pour les
différents matériaux composites non hybrides et hybrides. Il est a noter que I’attribution de
chaque mécanisme d’endommagement a une classe d’événement s’est effectuée en utilisant les
formes d’onde des signaux d’EA (Tableau 3.4). En effet, chaque classe correspond a un

mécanisme d’endommagement :

La fissuration de la matrice (classe A), la décohésion interfaciale fibres-matrice (classe B),
le délaminage (classe C) et le déchaussement ainsi que la rupture des fibres (classe D).

Les signaux d’EA induits par la fissuration de la matrice (classe A) sont caractérisés par une
forme d'onde de faible amplitude, un temps de montée lent, une durée relativement longue et
une énergie faible. La deuxiéme classe de signaux générées par la décohésion fibres-matrice
(classe B) est caractérisée par une faible amplitude, un temps de montée court, une durée courte
et une énergie faible. La forme d'onde du mécanisme de délaminage (classe C) se caractérise
par une amplitude élevée, un temps de montée lente, une durée relativement longue et une
énergie faible. Et enfin, le déchaussement ainsi que la rupture de fibres (classe D) ont une plage
d'amplitude élevée, un temps de montée court, une durée de vie trés courte et une énergie trés

importante.

Cette section décrit les résultats obtenus en analysant les classes dans le plan

amplitude/temps. Dans un premier temps, 1’analyse a été effectuée sur des éprouvettes non
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hybride de lin et de carbone. La figure 3.21 présente la classification de I'amplitude des signaux

d’EA en fonction du temps pour les deux composites [Ls3]s et [Ca]s. L'évolution de la charge

appliquée est superposée sur la méme figure avec 1’amplitude. Quatre classes (A, B, C et D)

ont été obtenues. La distribution en amplitude montre des petites zones de chevauchement entre

les classes obtenues pour les deux éprouvettes, ce qui confirme l'application d’une approche

multiparamétrique.

Tableau 3.4 — Formes typiques des signaux d’EA obtenues pour chaque mécanisme
d’endommagement

Mécanismes d’endommagement

Forme du signale
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Figure 3.21 — Distribution de [’amplitude en fonction du temps des signaux d’EA durant les
essais de traction statiques des composites stratifiés : a) lin [Ls]s et b) carbone [Cs]s.
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La distribution en amplitude de la classe A apparait plus tot au cours de 1’essai et elle est
comprise entre 40 et 48 dB (Figure 3.21). Quelques signaux de cette classe ont été détectés des
le début de I’essai dans la premicere zone ¢€lastique de la courbe charge/temps. Ces événements
débutent clairement au niveau du "coude™ marquant la fin du domaine linéaire. Cette classe
correspond a la fissuration matricielle. Ensuite, les évenements de la classe B ont été détectés
avec des valeurs d’amplitudes plus €levées comprise entre 44 et 57 dB. L’apparition de cette
classe coincide avec la deuxiéme phase (quasi-élastique) de la courbe de charge/temps pour
I’éprouvette en fibre de lin de la figure 3.21. Elle pourrait correspondre a la décohésion
interfaciale fibre-matrice. Par la suite, on retrouve une troisiéme classe notée C apparaissant
presque a la moiti¢ de I’essai. Les amplitudes de la classe C varient entre 48 et 65 dB. Cette
classe correspond au délaminage. La quatriéme classe D apparait a la fin de 1’essai avec des
amplitudes qui sont comprises entre 55 et 100 dB et plus élevées que les trois autres classes.
Ces événements surviennent trés peu de temps avant la rupture finale de 1’éprouvette surtout
pour celles en fibres de lin avec une distribution faible par rapport aux éprouvettes en fibres de
carbone. Ainsi, la classe D pourrait étre attribuée soit au déchaussement des fibres soit a la
rupture des fibres. Les éprouvettes étudiées sont constituées de fibres unidirectionnelles
orientées a 0° qui favorisent les mécanismes d’endommagements liés a la rupture des fibres ce

qui confirme I’existence de la quatriéme classe D.

Ensuite les différents matériaux composites hybrides ([L2/C]s, [L/Cz2]s, [C/L2]s et [C2/L]s) ont
été analysés. La figure 3.22 présente la distribution de 1’amplitude en fonction du temps des
signaux d’EA pour les matériaux composites hybrides. L’analyse des k-moyennes appliquée
aux signaux d’EA obtenus a partir les quatre éprouvettes hybrides a permis d’identifier

¢galement quatre types d’endommagement identiques a ceux identifiés précédemment.

3.5.2.3 Chronologie d’apparition des différents mécanismes d’endommagement identifiés

La chronologie d’apparition et I’évolution des différentes classes sont étudiées au moyen du
suivi du nombre de coups cumulés en fonction du temps. Les résultats de 1’évolution du nombre
d’événements en fonction de la durée de ’essai sont donnés sur la figure 3.23 pour les
composites non-hybrides (lin-époxyde et carbone-époxyde) et sur la figure 3.24 pour les
matériaux hybrides. Pour I’ensemble des matériaux étudi€s, 1’analyse du nombre de coups
cumulés de chaque classe au cours du temps présente une évolution réguliere. Par la suite, une
augmentation de maniére significative des classes A, B et C juste avant la rupture de

I’éprouvette est observée pour les différents matériaux.
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Figure 3.22 — Distribution de I’amplitude en fonction du temps des signaux d’EA durant
les essais de traction statiques des composites stratifiés hybrides : a) [L2/C]s, b) [L/C2]s, )
[C/L2]s et d) [Co/L]s.
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Figure 3.23 — Chronologie d’apparition et évolution des classes des composites stratifiés :
a) lin [Ls]s et b) carbone [Cs]s.
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Figure 3.24 — Chronologie d’apparition et évolution des classes des composites stratifiés
hybrides : a) [L2/C]s, b) [L/C2]s, €) [C/L2]s et d) [C2/L]s.

La fissuration matricielle (classe A) est le premier mécanisme d’endommagement qui
apparait dans la chronologie et se propage jusqu’a la rupture finale de 1’éprouvette. Ce résultat
obtenu est en adéquation avec les données de la littérature (Roundi et al, 2018). De plus, d’aprés
la figure 3.25 qui présente les pourcentages des classes obtenues pour chaque matériau, le
mécanisme de cette classe A est le plus dominant et représente plus de 40% des
endommagements cumulés a la rupture. Ce mécanisme est le plus important pour les composites
afibres de lin par rapport aux autres stratifiés. Ce résultat peut étre expliqué par la faible fraction
volumique des fibres de lin dans la structure composite (32%). Ensuite, la décohésion fibre-
matrice (classe B) apparait en deuxieme apres la fissuration de la matrice. Quant aux
mécanismes de delaminage (classe C) et de déchaussement ainsi que la rupture des fibres (classe
D), ils se produisent aprés environ 40% de la charge a la rupture. La figure 3.25 montre

également que le pourcentage de rupture des fibres, de délaminage et de décohésion fibre-

73



Caractérisation mécanique et suivi par émission acoustique des mécanismes M. BEN AMEUR
d’endommagement des composites a fibres hybrides lin/carbone

matrice pour les composites a fibres de carbone et hybrides est supérieur a celui des composites
a fibres de lin. Cela est d0 principalement a la différence entre la fraction volumique de fibres
dans les stratifiés de carbone et de lin (0,55 pour les stratifies a fibres de carbone et 0,32 pour
les stratifiés a fibres de lin). D'autre part, cela peut étre expliqué par la nature de I'adhérence

entre une résine époxyde et les fibres de carbone par rapport a I'adhérence avec les fibres de lin.
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Figure 3.25 — Pourcentages d'évenements des différents matériaux.

Le diagramme radar de la figure 3.26 présente pour chaque classe, une comparaison des
vecteurs globaux du nombre de coups normalisés des différentes stratifiés étudiés. On voit
clairement que, lorsque la fraction volumique de fibres de carbone augmente, le nombre de
coups croit pour toutes les classes d’EA. Ce phénoméne peut étre expliqué par 1’augmentation
de la rigidité avec les fibres de carbone. De plus, la difference entre la dimension des fibres de
carbone et des fibres de lin peut également contribuer a ces augmentations ([5-7 um] pour les
fibres de carbone (Ben Ammar, 2014) par rapport a [15-30 um] pour les fibres de lin (Monti,
2016)). En plus, ces résultats peuvent étre liés a la différence de porosité entre les composites

a fibres de lin et de carbone.
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Figure 3.26 — Comparaison des vecteurs globaux du nombre de coups normalisés des

différentes stratifiés étudiés pour chaque classe.

3.5.2.4 Analyse de la contribution de chaque mécanisme d’endommagement en étudiant
l'énergie d’EA
La contribution de chaque mécanisme d’endommagement par rapport a la rupture finale a
été évaluée pour les différentes séquences d'empilement. Pour chaque mécanisme
d’endommagement, la contribution de ’endommagement (D;) est obtenue par le rapport de
I'énergie acoustique cumulée du mécanisme donné (E;) par I'énergie acoustique cumulée

globale & la rupture (E7) (Bravo et al., 2015; Saidane et al., 2016):
p_t__E (3.10)

B3

i1

Ou n est le nombre total des mécanismes d’endommagement.
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La figure 3.27 présente la contribution relative Di en termes d’énergie pour chaque
mécanisme d’endommagement par rapport a la rupture finale des composites étudiés. Une
similarité est observée dans la distribution de Di pour tous les stratifiés. Il est évident que le
mécanisme le plus énergétique et le plus important est celui qui représente le déchaussement et
la rupture des fibres (class D). La contribution de ce mécanisme est d’environ 72% pour les
stratifiés de lin et de I’ordre de 90% pour les stratifiés de carbone. La rupture des fibres génére
alors une énergie absolue trés importante. Ceci est expliqué par la grande rigidité des fibres et
surtout des fibres de carbone par rapport aux autres constituants des matériaux composites.
Cette contribution Di pour les composites lin-époxyde est inférieure a celle des composites
carbone-époxyde. Ce phénomeéne peut s'expliquer par le fait que la rigidité des fibres de carbone
est supérieure a celle des fibres de lin, ainsi que la différence entre leurs fractions volumiques.
Quant a la contribution du délaminage, elle varie de 10 a 20% pour tous les composites. Et
aprés cela, la contribution de la décohésion fibres-matrice. Toutefois, contrairement au
déchaussement et la rupture des fibres, la contribution du délaminage et de la décohésion fibres-
matrice est plus importante pour les stratifiés a fibres de lin. En effet, le délaminage des stratifies
lin-époxyde présente 20% de 1’énergie totale d’endommagement par rapport a 10% pour les
stratifiés carbone-époxyde et la décohésion fibres-matrice des stratifiés lin-époxyde présente
7% par rapport a 3% pour les stratifiés carbone-époxyde. En réalité, cette différence peut étre
expliquée par la bonne adhérence entre les fibres de carbone et la résine époxyde par rapport
aux fibres de lin. En plus, bien que le nombre de coups cumulés pour la fissuration matricielle
soit le plus élevé, la contribution de ce mécanisme d’endommagement a eu une trés faible
participation a la contribution énergétique. Enfin, on peut en conclure que les mécanismes de
la classe D s'agissent comme un mode d’endommagement de forte intensité qui a accéléré la
dégradation du matériau et fini par provoquer la rupture de I’échantillon tandis que les 3 autres

classes sont tres peu énergétiques.
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Figure 3.27 — Contribution des mécanismes d’endommagement pour les six stratifiés.

3.5.2.5 Caractéristiques des classes obtenues

Les distributions des propriétés des quatre classes obtenues ont été comparées pour les
différents matériaux composites testés. La figure 3.28 présente les résultats sous forme des
diagrammes en boite a moustaches pour les cing descripteurs de classification relatifs aux
quatre classes d’EA. Ces digrammes renseignent sur 1’étendue de distribution des propriétés
des éveénements d’EA. Le premier quartile g1 et le troisiéme quartile g3 correspondent aux
limites des boites a moustaches. Le deuxieme quartile g2 représente la médiane correspondant
a la ligne traversant les boites a moustaches. Les pattes des diagrammes présentent les valeurs
inférieure et supérieure de la plage de chaque classe et correspondent aux moustaches du
graphique. Il est clair que les quatre classes ont des caractéristiques statistiques assez similaires

pour les six types de séquence d’empilements.

Par la suite, les caractéristiques moyennes des différentes classes de signaux obtenues ont
aussi été comparées pour les différents matériaux composites testés et pour les cing descripteurs
choisis. La figure 3.29 montre une comparaison des valeurs moyennes des descripteurs choisis
pour chaque classe dans les six types de s€quence d’empilement. Une représentation graphique
en "toile d’araignée" montre clairement que les signatures acoustiques peuvent étre attribuées
aux différentes classes et ceci en comparant les formes obtenues. Les propriétés moyennes pour

tous les matériaux sont tres similaires.
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Figure 3.28 — Distributions statistiques des cinq descripteurs des quatre classes d’EA : a)

Amplitude, b) Energie absolue, ¢) Durée, d) Nombre de coups au pic et e) Temps de montée.
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Figure 3.29 — Propriétés moyennes des cing descripteurs pour les quatre classes obtenues.

3.6 Analyse des faciés de rupture

Diverses analyses des faciés de rupture ont été réalisées pour confirmer I'efficacité de

l'analyse statistigue multivariable et la détection de la présence de ces mecanismes
d’endommagement. Pour chaque séquence d'empilement testé en traction, des observations
macroscopiques et microscopiques des modes de rupture ont été effectuées. Des échantillons,
extraits des éprouvettes testées sous charge statique, ont été sélectionnés et préparés. A 1’échelle
macroscopique, une inspection visuelle a été realisée pour identifier les mécanismes
d'endommagement des éprouvettes tels que le délaminage ou le déchaussement de fibres.
Tandis qu’a I’échelle microscopique, ces différents facieés de rupture ont été observés a I’aide

du microscope électronique a balayage (MEB).
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3.6.1 Analyse macroscopique de la rupture

La figure 3.30 présente les faces endommagées des six types d'échantillons étudiés. A
I'échelle macroscopique, ces profils de rupture permettent d'obtenir de nombreuses
informations. En effet, des fissures initiales de quelques millimétres de longueur sont détectées,
suivies de la propagation des fissures suivant 1’axe de traction. Plusieurs déchaussements de
fibres sont également observés. Ces échantillons présentent également un délaminage entre les
plis sur plusieurs millimetres, en particulier lorsque la fraction volumique de fibres de carbone

est plus élevée (Figure 3.30.c, figure 3.30.e et figure 3.30.1).

(d) (€) (f)

Figure 3.30 — Observation des fronts de rupture des différents séquences d’empilements
a) [La]s, b) [L2/C]s, €) [L/C2]s, d) [C/Lz2]s, €) [C2/L]sand f) [Cs]s.

3.6.2 Analyses microscopiques des mécanismes d’endommagement

Plusieurs observations microscopiques ont été effectuées par microscopie électronique a
balayage (MEB) sur des profils d’éprouvettes en rupture. La section micrographique de la
surface fracturée des stratifiés a fibres de lin, des stratifiés a fibres de carbone et des stratifiés
de fibres hybrides sont présentés sur les figures figure 3.31, figure 3.32 et figure 3.33,
respectivement. 1l était assez difficile de détecter la fissuration de la matrice pour les différentes
éprouvettes lin-époxyde, carbone-époxyde et hybrides lin/carbone, ce qui a été observé sur les
figures figure 3.31.b et figure 3.32.b étiquette 1. En général, il s’agit de la propagation des

fissures initiales a I'interface entre les faisceaux de lin et la matrice ou entre les fibres de carbone
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et la matrice. De nombreuses fissurations entre les fibres élémentaires de lin adjacentes ont été
observées a l’intérieur des faisceaux de fibres (Figure 3.31.c, étiquette 3). On a observé
également un décollement de la matrice des fibres pour les stratifiés de lin dans la figure 3.31.c
étiquette 2 et pour les stratifiés de carbone dans la figure 3.32.c étiquette 1. Des fibres de lin et
de carbone bien séparées se sont cassées tres prées de la matrice (figure 3.31.b et figure 3.32.c
étiquette 3). Un retrait massif de fibres a été observé pour chaque catégorie d’échantillon
(Figure 3.31.a étiquette 1, figure 3.32.d étiquette 1 et figure 3.33.b étiquette 2). De plus, on a
observé plusieurs fibres arrachées sur la figure 3.31.b étiquette 2 pour le composite lin-époxyde
et sur les figure 3.32.b et ¢ étiquette 2 pour le composite carbone-époxyde. Enfin, un
délaminage a également été observé dans les figure 3.32.a et figure 3.33.a (étiquette 1). En
plus du délaminage entre les couches de lin et du délaminage entre les couches de carbone, une
délamination entre les couches de lin et de carbone a été observée pour les composites hybrides
(Figure 3.33.b étiquette 1).

g
CTTM:L3-14 = T Tl
MAG: 26x HV: 15KV WD: 22mm ) MAG: 350x HV: 15KV WD: 24mm

(b)

— £ X
CTTM:C2L -8
MAG: B00x HV: 15kV WD: 16mm

Figure 3.31 — Observations MEB des différents facies de rupture des stratifiés en fibre de
lin.
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Figure 3.32 — Observations MEB des différents facies de rupture des stratifies en fibre de

carbone.

CTTM: CL2
MAG: 120x HY: 15kV WD: 19mm

-12
MAG: 35x HV: 15kV WD: 17mm

(b)

Figure 3.33 — Observations MEB des différents faciés de rupture des stratifiés hybrides
lin/carbone.

3.7 Conclusion

Le comportement mécanique en traction des materiaux composites en fibres de lin, en fibres de
carbone et hybrides lin/carbone, a été étudié. Les résultats expérimentaux montrent que 1’ajout

des couches de carbone dans le stratifié a fibres de lin entraine une amélioration des propriétés
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mécaniques du composite hybride, du fait que les fibres de carbone sont plus rigides que les
fibres de lin.

Dans la deuxiéme partie, le comportement mécanique en flexion 3-points des matériaux
composites a été étudié. Les résultats expérimentaux montrent que les propriétés mécaniques
s’améliorent avec 1’ajout des couches de carbone dans le stratifié a fibres de lin. Ce résultat
obtenu est justifié aussi du fait que les fibres de carbone sont plus performantes et plus rigides
que les fibres de lin. De plus, la séquence d’empilement du stratifi¢ possede un effet tres
important. En effet, pour la méme fraction volumique de fibres, les propriétés mécaniques des
composites avec des couches extérieures en carbone sont plus élevées que celles des couches

en lin.

Par la suite, les essais de traction réalisés sur les différentes éprouvettes dans le sens des
fibres ont été suivis par la technique d’EA pour étudier I’initiation et 1'évolution des mécanismes
d'endommagement. L'analyse statistique multivariable des signaux d’EA a permis d’identifier
quatre classes d'endommagement a partir de leurs signatures acoustiques: la fissuration
matricielle, la décohésion fibre-matrice, le délaminage, le déchaussement et la rupture de fibres.
Les résultats obtenus a partir de cette analyse ont montré que I’endommagement des différents
matériaux composites est principalement d a la fissuration matricielle, qui présente la majorité
des signaux d’EA. Ces résultats montrent aussi que le nombre d’événements croit avec
I’augmentation de la teneur en fibres de carbone. Cette identification a révélé aussi que, méme
si le nombre d'événements associés a la rupture des fibres était le plus faible, leur contribution
a I'énergie d’EA cumulée était la plus importante. Les analyses microscopiques effectuées sur
les facies de rupture ont confirmé la présence des quatre modes d’endommagement identifiés
par la classification appliquée. Enfin, la technique d’EA utilisée est efficace pour la détection

des mécanismes d’endommagement (Figure 3.31 a figure 3.33).

L’analyse du comportement mécanique des matériaux non-hybrides et hybrides en statique,
développée dans ce chapitre, est indispensable pour la suite des travaux. Plus particulier, pour
1I’étude du comportement en fatigue cyclique des différents matériaux. En effet, on a déterminé
leurs propriétés a la rupture. Aussi pour 1’étude du comportement en vibration en utilisant les

propriétés des couches unidirectionnelles des stratifiés étudiés.
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Chapitre 4.
Comportement en fatigue cyclique des composites non-hybrides

et hybrides lin/carbone

Résumé

Ce chapitre présente une étude expérimentale du comportement des composites constitués
de fibres de lin, fibres de carbone et fibres hybrides lin/carbone, sous chargement en fatigue
cyclique. Les essais ont été menés en traction et en flexion 3-points. La premiére partie de ce
chapitre décrit les résultats obtenus en fatigue sous la sollicitation de traction. Les éprouvettes
étudiées sont unidirectionnelles avec des fibres orientées dans le sens de la sollicitation et elles
ont eté étudiées en statique. Les essais ont été effectues en contrélant la force. Les effets du
chargement appliqué, de I’hybridation, de la séquence d’empilement sur la rigidité, les cycles
d’hystérésis, ’amortissement et la durée de vie des différents composites stratifiés ont été
étudiés. Les essais ont été accompagnés par un contrdle en utilisant I’émission acoustique afin
d’identifier les mécanismes d’endommagement et de suivre leur évolution au cours des essais
jusqu’a la rupture des stratifiés. Plusieurs classes d’événements acoustiques ont été obtenues et
ont été associées a des signatures acoustiques des différents mécanismes d’endommagement.
La deuxieme partie de ce chapitre est consacrée a 1’analyse du comportement en fatigue
cyclique en flexion des composites non-hybrides et hybrides lin/carbone. Les éprouvettes
unidirectionnelles sont sollicitées en flexion 3-points dans une configuration privilégiant le
comportement en flexion pure. Les essais ont été menés en contrélant le déplacement avec
différents niveaux de chargement. L’évolution des propriétés mécaniques en fonction du
nombre de cycles de fatigue a été discutée. De plus, I’énergie dissipée et I’amortissement ont
été déterminés en fonction du nombre de cycles et ont été comparés pour les différents stratifiés.
L’effet de I’hybridation a été étudié a travers la rigidité, les cycles dhystérésis et

I’amortissement.
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4.1 Introduction

En plus du comportement mécanique en statique étudiés dans le chapitre précédent, le
comportement en fatigue cyclique des composites présente une grande importance dans
différents secteurs. Dans le dimensionnement d’une structure, I’endommagement des matériaux
en fatigue est un phénomene majeur a considérer. Généralement, durant le cycle de sa vie, les
contraintes mécaniques appliquées sont tres inférieures aux contraintes a la rupture en statique.
En revanche, elles peuvent étre répétées en un trés grand nombre de fois. Au cours de ces
sollicitations cycliques, plusieurs défauts peuvent apparaitre et se propager, entrainant alors une
perte des propriétés mécaniques pouvant mener a la dégradation totale de la structure. De plus,
la dissipation d'énergie constitue un facteur essentiel dans la conception mécanique des

structures. Ainsi un amortissement suffisant est indispensable pour éviter la rupture par fatigue.

Plusieurs études ont été menées afin de caractériser le comportement en fatigue des
composites renforcés de fibres végétales et synthétiques. Gassan (2002) a étudié le
comportement de différents composites constitués de fibres de jute et de lin tissés et de résines
polyester, époxyde et polypropylene en fatigue cyclique sous sollicitation de traction-traction.
I1 a constaté que le type et les propriétés des fibres, I’architecture du textile et la teneur en fibres
affectent le comportement en fatigue. Egalement, d’autres auteurs (Shah et al. (2013) et
Bensadoun et al. (2016)) ont mis en évidence I’influence des renforts et de leurs architectures
sur le comportement des éco-composites en fatigue. Shah et al. (2013) ont examiné la durée de
vie en fatigue des composites renforcés en fibres de jute, de chanvre et de lin. Ces auteurs ont
comparé les caractéristiques des composites en fibres végétales a celles des composites en fibres
de verre. lls ont constaté que les performances en fatigue des composites constitués de fibres
de verre sont nettement supérieures a celles des éco-composites. De plus, le taux de dégradation
de la résistance a la fatigue de ces composites est plus faible. Dans un autre travail, Bensadoun
et al. (2016) ont proposé une étude du comportement en fatigue des différents composites a
fibres de lin avec de différentes séquences d’empilement (unidirectionnelles, quasi-
unidirectionnelles, stratifiées croisées, tissus, etc.). Les auteurs ont confirmé alors que le
comportement en fatigue des bio-composites dépend fortement de 1’architecture du renfort. De
plus, les résultats obtenus pour toutes les configurations révélent des tenues en fatigue tres
intéressantes, comparables aux composites en fibres de verre, laissant tout a fait envisageable
I’utilisation de ces matériaux pour des applications industrielles. Liang et al. (2012) ont étudié
le comportement en fatigue des composites lin/époxyde et verre/époxyde sous sollicitation de

traction. Ils ont constaté que la résistance mécanique en fatigue des composites en fibres de lin
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est inférieure a celle des composites en fibres de verre. Ils ont attribué cette faiblesse a la
différence de résistance ultime a la traction des fibres. Cependant, la durée de vie des
composites en fibre de lin est plus élevée que celle des composites en fibres de verre. Zhang et
al. (2002) ont étudie les processus d'endommagement créés en fatigue des composites en fibres
unidirectionnelles de carbone et de verre. IIs ont constaté que 1’amortissement est plus sensible
que la rigidité. Ces auteurs ont recommand¢ 1’étude de I’amortissement dans 1’évaluation des

processus d’endommagement induits par les essais de fatigue.

Actuellement, peu de résultats sont disponibles concernant le comportement mécanique en
fatigue de structures composites hybrides fibres naturelles-fibres synthétiques. Ainsi, ce
chapitre présente les résultats de 1’étude du comportement en fatigue des composites lin-
époxyde, carbone-époxyde et hybrides lin/carbone. Les essais de fatigue cyclique ont été
effectués sur des éprouvettes sollicitées en traction et en flexion avec différents niveaux de
chargement. Dans la premiere section, les essais de fatigue ont été effectués sous sollicitation
de traction uni-axiale a I’aide d’un chargement sinusoidal réalisé par une charge imposée. Pour
la deuxiéme section, les essais de fatigue ont été effectués sous sollicitation de flexion trois-
points a I’aide d’un chargement sinusoidal réalisé par un déplacement impose. Ainsi, les
résultats obtenus dans les différents composites pourront étre comparés entre eux afin d’évaluer

I’effet de I’hybridation sur les caractéristiques mécaniques et le comportement des matériaux.

4.2 Protocoles expérimentaux

4.2.1 Essais de fatigue en traction

Les essais expérimentaux de fatigue cyclique ont été réalisés sur différentes éprouvettes
composites non-hybrides et hybrides lin/carbone sollicités en traction. Les différents types
d’éprouvettes ont été préalablement testées en traction quasi-statique au chapitre précédent. Les
éprouvettes sont toutes unidirectionnelles avec des directions de fibres de 0°.

Les essais de fatigue ont été réalisés sur une machine hydraulique standard INSTRON 8516
d’une capacité de 100 kN. Un ordinateur dédié a été connecté a la machine pour la surveillance
et I’acquisition des données. Les éprouvettes ont été testées en fatigue cyclique en traction
conformément a la norme d'essais standard ASTM D3039 / D3039 M (Figure 4.1). Cing
échantillons au moins ont été préalablement testés en traction statique pour déterminer la charge

ultime & la rupture Fy de chaque type d’éprouvettes (paragraphe 3.2.1).
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Mors de serrage

Eprouvette

Figure 4.1 — Dispositif expérimental de 1’essai de fatigue en traction.

Les essais de fatigue ont été réalises en utilisant une forme d'onde de type sinusoidale avec
une fréquence constante de 10 Hz. Les essais ont été effectués sous contréle de I'amplitude de
la charge a la température ambiante. Les éprouvettes ont été sollicitées avec différents niveaux

de charge appliquée (re) définis par :
e = —o (4.1)

ou Fmax est la charge maximale appliquée. Plusieurs niveaux de chargement ont été testés.
Le rapport de la charge appliquée Rr est maintenu constant et égal a 0.1, et est défini par :
R =h=0.1 4.2)
max
oU Fmin est la charge minimale appliquée. Au début de ’essai, 1’éprouvette a été chargée a
une vitesse de déplacement constante de 1 mm/min. La charge appliquée augmente jusqu’a
atteindre la charge moyenne appliquée Fm ou Fm=(Fmax*+Fmin)/2. Par la suite, I'éprouvette a été

testée jusqu'a la rupture avec la forme d'onde sinusoidale d’une amplitude Fa oU Fa=(Fmax-
Fmin)/2 (Figure 4.2).
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f=10Hz

Fmax

o

Charge F

min

Temps t

Figure 4.2 — Caractéristiques des essais de fatigues.

4.2.2 Essais de fatigue en flexion

Des essais de fatigue en flexion trois-points ont été effectués dans des conditions d’essai
identiques a celles des essais statiques selon la procédure décrite au paragraphe 3.2.2 sur des
éprouvettes non-hybrides et hybrides lin/carbone. Les essais de fatigue ont été menés en
contrélant le signal du déplacement. Ils ont été réalisés en imposant une forme d'onde du signal
sinusoidale avec une fréquence constante de 5 Hz (Figure 4.3). Dans le cas de ces essais
réalisés, un déplacement moyen constant dm égal & 50% du déplacement a la rupture en statique
drup @ été imposé. Les éprouvettes ont été sollicitées avec différents niveaux de déplacement
appliqué (niveaux de chargement) rq définis par :

d
= (4.3)

rup

avec dmax représente le déplacement maximal appliqué. Plusieurs niveaux de chargement rq
ont été imposé (0.6, 0.65, 0.7 et 0.75). Le tableau 4.1 présente les différents parameétres d’essais
utilisés. Trois éprouvettes pour chaque type de matériaux et pour chaque niveau ont été testées
afin de prendre en considération la variabilité des résultats. Au cours de ces essais, le
déplacement et la charge ont été enregistrés jusqu’a 10* cycles pour tous les matériaux. Ce
nombre de cycles étant suffisant pour étudier le comportement de ces matériaux et les comparer,
en particulier les premiers mécanismes d’endommagement. Au-dela de 10* cycles de nombreux

phénomeénes d’endommagement sont activés et leurs descriptions restent difficiles a analyser.
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Déplacement (mm)

Temps t (s)

Figure 4.3 — Déplacement sinusoidal appliqué.

Tableau 4.1 — Parametres expérimentaux des essais de fatigue en flexion.

Matériaux Amplitude d, (mm)
composites ra=0,6 ra=0,65 ra=0,7 ra=0,75
[Le]s 0,75 1,13 1,5 1,9
[La/Ca]s 0,57 0,86 1,15 1,44
[Lo/Cals 0,47 0,7 0,95 1,19
[Ca/La]s 0,21 0,32 0,43 0,54
[Ca/La]s 0,19 0,28 0,38 0,48
[Cs]s 0,17 0,26 0,34 0,43

4.3 Comportement mécanique en fatigue des composites sollicité en traction

Les matériaux composites non-hybrides et hybrides lin/carbone ont été testés sous un
chargement de fatigue cyclique a différents niveaux de chargement jusqu'a la rupture.

4.3.1 Evolution de la rigidité

Pour suivre 1'évolution de I’endommagement par fatigue des composites étudiés, I'évolution
de la rigidité constitue I'une des méthodes les plus utilisées (Roundi et al., 2018; Liang et al.,
2012). Généralement, la rigidité est caractérisée par 1’évolution du déplacement maximal Umax
rapporté a celui obtenu dans le premier cycle domax (domax/dmax). Au cours des essais, 1’évolution
du déplacement maximal dmax €n fonction du nombre de cycles (N) a été enregistrée. La figure
4.4 présente un résultat typique de la perte de rigidité en fonction du nombre de cycles (N) pour

le composite lin-époxyde avec un niveau de chargement re = 0.6 avec des échelles linéaire et
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semi-logarithmique. Le résultat obtenu montre que la perte de rigidité jusqu'a la rupture des
éprouvettes se déroule en trois phases distinctes. La premiére phase est caractérisée par une
perte rapide de la rigidité initiale. Cette perte est enregistrée des les premiers cycles
correspondant a I’initiation et a la multiplication de la fissuration de la matrice ainsi qu’aux
certaines ruptures prématurées des fibres. Dans la deuxiéme phase intermédiaire, la dégradation
de la rigidité devient tres lente et sensiblement linéaire en fonction du nombre de cycles. Elle
correspond a la propagation stable de la fissuration de la matrice, a 1’émergence et a la
propagation du délaminage et de la décohésion interfaciale entre la matrice et les fibres. Cette
phase correspond a 80% de la durée de vie mais avec une dégradation de rigidité entre (10 a
35%). Enfin, la troisiéme phase, trés courte jusqu’a la fin de la durée de vie de 1’éprouvette.
Cette phase correspond a une croissance soudaine de tous les mécanismes d’endommagement

de fatigue jusqu’a la rupture des fibres entrainant la ruine finale de 1’éprouvette.

(a) 1 (b) 1 ek—)eew\x x,ﬂl
%
08 08 o Koo
& X%
9 M | — - k. [ L N %)\
g 06 X g 0,6 X
= X z |
£ k g X
< 04 < 04
0,2 0,2
0 0
0E+00 1E+05 2E+05 3E+05 4E+05 1E+0 1E+2 1E+4 1E+6
Nombre de cycles (N) Nombre de cycles (N)

Figure 4.4 — Courbe typique de I'évolution de la rigidité (domax/dmax) €n fonction du
nombre de cycles (N) : a) échelle linéaire et b) échelle semi-logarithmique.

L’¢évolution de la rigidité en fonction du nombre de cycles (N) des différents stratifies non
hybrides et hybrides lin/carbone, sous différents niveaux de chargement rr, est présentée sur la
figure 4.5 avec une échelle semi-logarithmique. L’état d’endommagement des matériaux
dépend du nombre de cycles est trés sensible au niveau de chargement appliqué. En effet, pour
un niveau de chargement faible, la rigidité diminue lentement entrainant une durée de vie plus
longue pour les différents matériaux composites (Figure 4.5). Par consequent, pour une faible
charge appliquée (par exemple re = 0.6), correspondant a une faible amplitude, quelques
mécanismes d’endommagement sont activés avec une propagation lente, entrainant une durée

de vie en fatigue trés longue. Alors pour un niveau de chargement élevé, plusieurs mécanismes

90



Caractérisation mécanique et suivi par émission acoustique des mécanismes
d’endommagement des composites a fibres hybrides lin/carbone

M. BEN AMEUR

sont activés dés les premiers cycles entrainant aussi leur propagation rapide et une courte durée

de vie.
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Figure 4.5 — Evolution de la rigidité (domax/dmax) €n fonction du nombre de cycles pour

différents niveaux de chargement (rr) et pour les différents composites.

Lafigure 4.6 présente une étude comparative de I’ensemble des matériaux étudiés pour deux

niveaux de chargement rr (0.65 et 0.80). L'analyse de ces résultats montre que, pour le méme

niveau de charge appliqué, les taux de dégradation de la rigidité des stratifiés constitués de
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fibres de lin et les stratifiés hybrides lin/carbone sont supérieurs a ceux des stratifies constitués

de fibres de carbone.

La durée de vie en fatigue d’un stratifié en fibres de lin est supérieure a celle d'un stratifié
de fibres de carbone. La rupture brutale des stratifiés de fibres de carbone survient apres une
faible réduction de la rigidité, alors que dans le cas des stratifiés en fibres de lin, la rupture est

moins brutale.
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Figure 4.6 — Comparaison de la perte de rigidité (domax/dmax) €n fonction du nombre de cycles
(N) des différents matériaux pour deux niveaux de chargement : a) rr = 0.8 et b) rr = 0.65.

La présence de fibres de lin dans le stratifié composite est celui a I'origine d'un comportement
non linéaire et d'une rupture moins fragile. La dégradation des stratifiés en fibres hybrides se

situe entre celles des deux stratifiés en fibres non hybrides (lin et carbone) et dépend du taux de

chaque constituant.
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4.3.2 Cycles d’hystérésis

Afin d’analyser le comportement endommageable des matériaux de 1’étude au cours de la
fatigue, une inspection des courbes d’hystérésis a différents nombres de cycles et niveaux de
chargement a été réalisée. En fait, lors des essais de fatigue cyclique, 100 points expérimentaux
au moins ont été enregistrés pour chaque cycle. Les données de la charge et du déplacement ont
été collectées en temps réel. Les cycles d'hystérésis sont obtenus a partir des courbes de
chargement et de déchargement en fonction du déplacement. A titre d’exemple, les courbes de
charge/déplacement pour les deux stratifiés lin-époxyde ([Lz]s) et carbone-époxyde ([Cs]s) pour
un niveau de chargement re = 0.65, sont présentés dans la figure 4.7. Afin de mieux présenter
ces figures, la boucle de chaque cycle est décalée le long de I'axe de déplacement. Pour les deux
stratifiés composites, le comportement est assez similaire. A un niveau de charge constant, on
peut constater que les courbes des cycles de chargement/déchargement évoluent vers des
déformations élevées. En fait, le déplacement maximal augmente avec 1’augmentation du
nombre de cycles de fatigue. On remarque aussi que la surface des boucles d'hystérésis diminue
lorsque le nombre de cycles augmente. Cette diminution peut étre attribuée a la forte activité
des mécanismes d’endommagement au début de 1’essai de fatigue, puis a un ralentissement de

ces activités en raison de leur propagation.
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Figure 4.7 — Evolution des cycles d hystérésis pour un niveau de chargement re=0.65 pour
les deux matériaux composites stratifiés : a) lin [Ls3]s et b) carbone [Ca3]s.

D’autre part, au cours des derniers cycles, la surface des boucles d'hystérésis a tendance a
augmenter en raison de 1’augmentation des mécanismes d’endommagement provoquant ainsi

la rupture de 1’éprouvette.
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Afin de mettre en évidence ’effet de 1’hybridation sur les boucles d’hystérésis, une
comparaison a été effectuée a différents nombres de cycles (10° 10, 102 et 102 cycles) pour un
niveau de chargement appliqué rr = 0.65. La figure 4.8 présente 1’évolution des boucles
d’hystérésis pour les matériaux hybrides avec des couches externes de carbone ([C2/L]s et
[C/L2]s) et la figure 4.9 présente 1’évolution des boucles d’hystérésis pour les matériaux
hybrides avec des couches externes de lin ([L2/C]s et [L/C2]s). Pour un nombre de cycles donné,
on remarque que I’aire intérieure des boucles d’hystérésis augmente avec 1’augmentation du

taux de fibres de carbone.
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Figure 4.8 — Evolution des cycles d’hystérésis pour un niveau de chargement re=0.65 pour
les matériaux hybrides avec des couches externes en fibres de carbone : a) 10° cycles,
b) 10! cycles, ¢) 102 cycles et d) 102 cycles.
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Figure 4.9 — Evolution des cycles d’hystérésis pour un niveau de chargement re=0.65 pour
les matériaux hybrides avec des couches externes en fibres de lin : a) 10° cycles,
b) 10! cycles, ¢) 102 cycles et d) 102 cycles.

4.3.3 Evolution de I’amortissement en fatigue

En considérant les cycles d’hystérésis présentés dans les figures (figure 4.7 a figure 4.9), il
est possible de séparer leurs enveloppes externes en deux parties comme le montre la figure
4.10 : une phase de charge f(d), pendant laquelle la charge (F) et le déplacement (d) augmentent
et une phase de decharge g(d), pendant laquelle ces deux grandeurs diminuent. La surface
delimitée par le cycle d'hystérésis représente I'énergie dissipée Eq par le matériau. Cette énergie
est dissipée par le matériau lorsqu’il subit une sollicitation pendant un cycle donné. Cette
énergie Eq peut étre calculée en intégrant l'aire de la boucle d'hystérésis (Faroog, 2003) comme

suit ;

E, = j Fdo (4.4)
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OU dmin et dmax sont les déplacements minimum et maximum lors du chargement cyclique,

respectivement.

Phase de charge (f (d))

Energie dissipée (E,) \
Cha f(di+1)

9e g,y | . o
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| Phase de décharge (g (d))

G | B
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Figure 4.10 — Représentation d'un cycle d hystérésis.

Dans notre étude, cette énergie dissipée par cycle est calculée numériquement, en divisant
la surface du cycle en n éléments, a I'aide d'une simple somme trapézoidale des surfaces. Cette
formulation a été utilisée par Idriss et al., 2013 et Ben Ammar et al., 2014, et donnée par

1’équation 4.6 :

E, :%i(dm—di){[ f(do)+ T (d)]-[0(d.) +0(d)]} (4.5)

L'énergie potentielle Ep est 1’énergie apportée au systeéme. Elle est représentée par 'aire totale
sous la partie de chargement f(d) (somme des surfaces grisées sur la figure 4.10. Elle peut étre
aussi calculée par la méme méthode utilisée pour le calcul de 1’énergie dissipée (Eq). Pour

chaque cycle, 1’énergie potentielle Ep est donnée par 1’équation 4.7.

E, :%Zn:(dm—di)[f(dmﬂ f(d.)] (4.6)

L'amortissement, qui est défini par le facteur de perte, dépend de plusieurs parameétres.
L’amortissement résulte de la nature viscoélastique de la matrice et des fibres, de
I’amortissement par frottement du Coulomb di aux régions non liées entre fibre/fibre ou
fibre/matrice, de la séquence d’empilement, de la dissipation d’énergie a cause des mécanismes

d’endommagement. Il est recommandé pour la caractérisation et I'évaluation des performances
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des matériaux composites en fatigue. Ainsi, I’amortissement est le rapport entre I'énergie
dissipée par cycle Eq (équation 4.6) et I'énergie potentielle stockée par cycle Ep (équation 4.7).
En effet, le facteur d'amortissement est calculé en utilisant 1’équation suivante:
— Ed

27k,

n 4.7)

La figure 4.11 présente une courbe typique de I'évolution du facteur de perte en fonction du
nombre de cycles (N) d’une éprouvette lin-époxyde pour un niveau de chargement rr=0.65 avec
une échelle linéaire et une échelle semi-logarithmique. Ce résultat permet d'identifier trois
phases distinctes de 1'évolution du facteur de perte en fonction du nombre de cycles jusqu’a la
rupture de 1I’éprouvette. La premiére phase présente une diminution rapide apres quelques
cycles. Cette diminution est souvent attribuée aux premiers mécanismes d'endommagement
initiés des les premiers cycles. Suivie d'une phase stable, ou 1'énergie dissipée n’évolue pas ou
peu avec le nombre de cycles. Cette phase peut étre attribuée a la propagation stable des
endommagements. Dans les derniers cycles, on observe une légere augmentation de
I’amortissement. Cette augmentation commence plus tot pour les niveaux de charge plus élevés.

Dans cette phase, plusieurs mécanismes d’endommagement sont créés entrainant une

augmentation du facteur de perte.
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Figure 4.11 — Courbe typique de I'évolution du facteur de perte en fonction du nombre de

cycles (N) : a) échelle linéaire et b) échelle semi-logarithmique.

La figure 4.12 illustre 1’évolution de I’amortissement en fonction du nombre de cycles en
utilisant une échelle semi-logarithmique des composites non-hybrides et hybrides lin/carbone
pour les différents niveaux de chargement appliqué. Il est a noter que 1I’évolution des facteurs

de perte dans I’ensemble des matériaux étudiés, est semblable a celle décrite précédemment.
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Ce comportement a été observé de Monte et al, 2010 et Tan et al, 2010 et rapporté dans leurs

travaux. Nous observons aussi que le facteur de perte augmente avec le niveau de charge

appliquée pour tous les matériaux composites. Le résultat obtenu peut étre justifié par

l'augmentation de I'énergie dissipée qui augmente avec charge est élevée et la déformation

associée.
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Figure 4.12 — Evolution du facteur de perte en fonction du nombre de cycles (N) pour

differents niveaux de chargement (re) et pour les différents composites.
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La figure 4.13 montre une comparaison des facteurs de perte en fonction de la teneur en
fibres de lin pour les différents matériaux et a différents nombres de cycles (10°, 10%, 102 et 10°
cycles). Les valeurs des coefficients d'amortissement des stratifiés en fibres de lin sont
nettement plus élevées que celles des stratifiés en fibres de carbone et surtout au début du
cyclage (10°, 10! et 102). Ceci met en évidence le fait que les couches en fibres de lin possédent
un niveau de dissipation d’énergie ¢élevé. Les valeurs élevées d'amortissement des composites
lin-époxyde sont dues au comportement viscoélasticité et a I'architecture des fibres de lin, mais
aussi a I’interface fibre/fibre et fibre/matrice. En effet, Duc et al. (2014) ont montré que la
structure de la fibre de lin augmente la dissipation d'énergie a travers les phénomeénes de
frottement dans chaque paroi cellulaire, notamment entre la cellulose et I'némicellulose ainsi

que les phénomenes de frottement entre les parois cellulaires.
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Figure 4.13 — Comparaison des facteurs de perte en fonction de la fraction volumique en
fibres de lin pour un niveau de chargement re = 0.65 et pour les différents composites aux

nombres de cycles : a) 10° cycles, b) 10* cycles, c) 10% cycles et d) 10 cycles.
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Afin d’évaluer I'effet de la séquence d’empilement, nous avons comparé les résultats
obtenus des deux couples de matériaux : le couple [L2/C]s et [C/L:]s ainsi que le couple [L/C:]s
et [Co/L]s. L’influence de la position des couches de fibres de lin et de carbone est nettement
visible. Pour chaque couple, nous observons que 1’amortissement est plus élevé pour le stratifié
composite avec des couches internes de fibres de lin. A titre d’exemple, pour un nombre de
cycles 102 cycles, le composite [C/L2]s posséde un coefficient d'amortissement de 1.16% et qui
est supérieur par 10% a celui de [L2/C]s. Ceci met en évidence le fait que I'amortissement des
structures en fatigue est dominé par les couches internes en fibres de lin. Ainsi, les couches
internes en fibres de lin jouent un roéle trés important dans I’amortissement et améliorent de

maniere significative les propriétés d'amortissement de la structure.

4.3.4 Durée de vie

La durée de vie est une caractéristique importante du comportement des matériaux au cours des
essais de fatigues. Pour déterminer les performances des matériaux composites en fatigue,
différents critéres d'évaluation de I'endommagement N3, Ns, N1o et Nr sont considérés dans la
littérature a partir des courbes donnant I'évolution de la rigidité en fonction du nombre de cycles.
Les criteres N3, Ns et N1o correspondent respectivement a des pertes de 3%, 5% et 10% de la de
la rigidité par rapport a sa valeur initiale. Le critére Nr correspond au nombre de cycles a la
rupture finale de I’éprouvette. Généralement, la rupture finale est atteinte pour les essais de
fatigue en traction avec une charge imposée. Ainsi, pour chague niveau de chargement (rg), le
nombre de cycles jusqu'a la rupture (Nr), a été déterminé a partir de plusieurs essais pour les

différents composites étudiés.

Les durées de vie des matériaux composites étudiés sont données dans les diagrammes
d’endurance (Figure 4.14). Ces figures présentent les durées de vie pour les différents niveaux
de chargement imposés, c¢’est-a-dire le nombre de cycles nécessaires pour atteindre la rupture
de I’éprouvette. Ces diagrammes donnent 1’évolution de la contrainte maximale en fonction du
nombre de cycles a la rupture (Nr). On remarque que la durée de vie en fatigue diminue avec
l'augmentation du niveau de chargement. Malgré une dispersion importante des valeurs de la
duree de vie, les résultats obtenus peuvent étre interpolés par des droites logarithmiques. En
effet, comme illustré sur la figure 4.14, apres avoir tracé les courbes de Wohler, des equations
de régression de loi logarithmique (équation 4.9) ont été déterminées pour chaque matériau

permettant de comparer le comportement des matériaux.
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o =A-BIn(N.) (4.8)

ou o est la contrainte maximale appliquée (MPa), A et B sont des constantes intrinséques qui
dépendent du type de matériau; A est le point d’intersection entre 1’axe des contraintes et la
droite d’interpolation. Ce point doit correspondre a la contrainte ultime obtenue en statique du
matériau. Le coefficient B représente la pente de la droite d’endurance du matériau qui décrit

le taux de dégradation de la rigidité du matériau (Farooq, 2003).
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Figure 4.14 — Courbe de Wohler pour les différents matériaux composites.
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Le tableau 4.2 présente les parametres identifiés de fatigue (A et B) basés sur 1’équation 4.9
et le coefficient de régression R? de la courbe médiane de Wohler pour chaque matériau. Tous
les coefficients de régression R? sont proches de 1 (R%> 0,95), ce qui indique que la relation

proposée décrit correctement les points de données expérimentales.

L’analyse des résultats obtenus, montre que 1’ensemble des valeurs du parametre A converge
vers les contraintes ultimes déterminées en statiques. En effet, lorsque le chargement est voisin
de celui de la rupture en statique, la rupture est obtenue dés les premiers cycles, par contre pour

des faibles chargements, la rupture est obtenue pour des nombres de cycles éleves.

La figure 4.15 compare les courbes de Wahler pour les différents matériaux composites. Ces
résultats révelent que le composite carbone-époxyde présente une meilleure résistance au
chargement en fatigue cyclique que le matériau composite en fibres de lin [L3]s. Le paramétre
B qui décrit le taux de dégradation de la rigidité est un parameétre trés utile. Une valeur élevée
de B implique une pente raide de la courbe de Wohler et donc une dégradation rapide de la
résistance a la fatigue. La pente de la courbe des composites carbone-époxyde est plus
importante (B = 62,9) que celle des composites lin-époxyde (B = 7), indique une diminution du
niveau de charge plus importante avec la durée de vie en fatigue. En effet, le parametre B peut
étre utilisé comme indicateur de prévision de la performance en fatigue tout au long de la duréee
de vie. Bien que l'interface entre la fibre de lin et la matrice époxyde soit faible en raison d'une
mauvaise adhésion des fibres végétales hydrophiles a la matrice hydrophobe, le taux
d'accumulation des endommagements dans le stratifié en fibres de lin [Ls]s est plus lent que
dans ceux du stratifié en fibres de carbone [Cs]s. Ce comportement pourrait étre justifié par le
redressement des microfibrilles. En fait, la réorientation progressive des microfibrilles de la

cellulose dans les fibres végétales vers le sens du chargement.

Des résultats du tableau 4.2 et de la figure 4.15, on note que le parametre B augmente avec
I’augmentation du taux de fibres de carbone pour les matériaux composites en fibres hybrides.
En plus, ils montrent que les valeurs de B sont du méme ordre de grandeurs pour les deux
couples hybrides avec le méme taux de fibres de lin et de carbone. Par exemple, le couple de
matériaux hybrides ([L/C2]s et [C2/L]s) ont des valeurs du paramétre B trés similaires (55.75 et
52.82). Ce résultat indique que la dégradation de rigidité représentée par le paramétre B dans

les essais de fatigue est indépendante de la position des couches dans les composites.
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Tableau 4.2 — Les propriétés de fatigue des différentes séquences d’empilement.

Matériaux [Ls]s [L2/C]s [C/L2]s [L/C]s [Ca/L]s [Cs]s
Paramétre A 198 510 552 1125 1130 1540
Paramétre B 7,07 21,93 33,47 55,75 52,82 62,97

Coefficient de regression R? 0,9763 | 0,9503 | 0,9859 | 0,9759 | 0,9734 | 0,9549
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Figure 4.15 — Comparaison des courbes de Wohler des différents matériaux composites.

Pour mieux mettre en évidence 1’influence du taux de fibres et du fait que le paramétre B est
indépendant des séquences d’empilement, on considére les stratifiés ([Lz]s, [L2/C]s, [L/C2]s et
[Cs]s). La figure 4.16 présente les courbes de Wohler en utilisant le niveau de chargement (rr
= Fmax/Fu) en fonction de la durée de vie. Le diagramme de Wohler normalisé permet facilement
de comparer les performances d'endurance des différents matériaux. La figure 4.16 montre que
les courbes de Wohler des composites sont toutes paralléles et leur ordre est inversé. On peut
dire que le stratifié en fibres de lin [Ls]s semble avoir la meilleure performance en endurance
que le stratifié en fibres de carbone [Cs]s. Ce résultat indique que pour un méme niveau de
chargement rr, lorsque le taux de fibres de lin augmente dans le composite sa durée de vie

augmente.
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Figure 4.16 — Courbes de Wohler en fonction du taux de fibres de lin.

4.4 Comportement mécanique en fatigue des composites sollicités en flexion

Plusieurs études ont démontré que selon 1’orientation des fibres, les composites a matrice
polymeére présentent un meilleur comportement a la fatigue, soit supporter des déformations
importantes dans le sens transversal (flexion), soit une bonne résistance a la fatigue dans le sens
longitudinal. La présente étude est consacrée a 1’analyse des propriétés en fatigue cyclique des
composites en fibres hybrides lin/carbone et non hybrides sollicités en flexion 3-points.
Différents types d’éprouvette unidirectionnelles, préalablement testées en flexion quasi-

statique au chapitre précédent, ont été considérées.

4.4.1 Evolution des propriétés mécaniques

L’évolution de la rigidité en contrdle déplacement constitue I'une des méthodes les plus
utilisées pour suivre I'évolution de I’endommagement crée par fatigue des composites (Bezazi
et al., 2003a, 2003b). Au cours de ces essais, la contrainte maximale omax @ €té enregistrée en
fonction du nombre de cycles N. Nous avons reporté sur la figure 4.17 avec une échelle semi-
logarithmique, 1’évolution de la contrainte maximale omax en fonction du nombre de cycles N
pour les différents matériaux composites et les niveaux de chargement. Ces résultats montrent
que la contrainte maximale, supportée par 1’éprouvette, dépend du nombre de cycles de fatigue

et de niveau de chargement.
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Figure 4.17 — Evolution de la contrainte maximale en fonction du nombre de cycles a

différents niveaux de chargement rq pour les différents composites.

D’une maniere générale, la contrainte maximale diminue avec 1’augmentation du nombre de

cycles. L’influence du niveau de chargement est aussi nettement visible par la séparation des
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différentes courbes. En effet, la contrainte maximale diminue avec la diminution du niveau de

chargement appliquée pour tous les matériaux composites.

D’autre part, I’effet de I’hybridation et de la séquence d’empilement sur la contrainte
maximale a été étudie. A titre d’exemple, la figure 4.18 montre une comparaison de 1’évolution
de omax en fonction du nombre de cycles pour un niveau de chargement rq = 0.65 pour les
différents matériaux composites étudiés. En effet, la contrainte maximale augmente avec la
fraction volumique des fibres de carbone et diminue d’une manicre similaire lorsque le nombre
de cycles augmente. En plus, pour la méme fraction volumique des fibres, on remarque que les
contraintes des composites avec des fibres de carbone a I’extérieur sont plus élevées que celles

des composites avec des fibres de carbone a I’intérieur du composite.
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Figure 4.18 — Evolution de la contrainte maximale en fonction du nombre de cycles pour

un niveau de chargement rq = 0.65, pour les différents composites.

La rigidité en fatigue est genéralement definie par le rapport omax/comax, OU oomax €St la valeur
de la contrainte maximale au premier cycle. La figure 4.19 presente des courbes représentatives
de I'évolution de la rigidité en fonction du nombre de cycles pour un niveau de chargement
ra=0.65 et pour les deux matériaux composites non-hybrides lin-époxyde et carbone-époxyde
avec une éechelle linéaire et une échelle semi-logarithmique. Pour chaque composite, la perte de

rigidité se déroule en deux phases :
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* Dans la premiére phase, le rapport omax/oomax diminue rapidement des les premiers cycles
pour les composites en fibres de lin alors que cette diminution est moins prononcée pour les
composites en fibres de carbone. Cette diminution est associée a I’apparition et la multiplication
de la fissuration transverse dans la matrice.

* Dans la deuxiéme phase, on note une réduction progressive de la rigidité. Cette phase
présente la propagation stable des différents mécanismes d’endommagement jusqu’a I’arrét de
I’essai.

A la fin de ces essais, la diminution est d’environ 4% pour le composite en fibres de carbone
et d’environ 25% pour le composite en fibres de lin. Ce résultat montre que les matériaux

composites en fibres de lin se dégradent plus rapidement que les matériaux composites en fibres

de carbone.
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Figure 4.19 — Evolution de la rigidité en fonction du nombre de cycles pour un niveau de
chargement rq = 0.65 des composites non hybrides (: (a) échelle linéaire et (b) échelle semi-

logarithmique.

La figure 4.20 compare la perte de rigidité des différents matériaux composites et pour les
différents niveaux de chargement en utilisant une échelle semi-logarithmique. On peut alors
noter que la perte de rigidité des composites non-hybrides et hybrides lin/carbone évolue en
deux phases comme il a été décrit précédemment. De plus, on remarque que la dégradation de

la rigidité des composites augmente avec 1’augmentation du niveau de chargement.
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Figure 4.20 — Evolution de la rigidité (omax/oomax) €n fonction du nombre de cycles a

différents niveaux de chargement rq pour les différents composites.

Afin de comparer les résultats obtenus dans les différents matériaux composites étudiés, la
figure 4.21 compare la dégradation de la rigidité en fonction du nombre de cycles des différents

matériaux pour le niveau de chargement rq = 0.65. Les résultats obtenus montrent que le stratifié
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non hybride en fibres de lin présente la dégradation la plus importante, alors que pour le stratifié
en fibres de carbone, la dégradation est trés faible. Pour les matériaux hybrides, on note que
lorsque la fraction volumique des fibres de carbone augmente la perte de rigidité diminue. Par
exemple, le stratifié [L4/C:]s atteint une réduction de 17% par rapport a sa rigidité initiale, alors

que le stratifié [L2/Ca4]s ne perd que 8%.

Pour les deux couples de matériaux hybrides : le couple ([L4/C2]s et [Co/L4]s) et le couple
([L2/Ca4]s et [CalL2]s), la perte de rigidité est plus élevée lorsque les couches de lin sont situées
a ’extérieur. A titre d’exemple, le stratifié [L4/C>]s, avec des couches de lin externe, perd une
quantité d’environ 17% de sa rigidité, alors que le stratifié [C2/L4]s, avec des couches de lin

interne, ne perd que 6% de sa rigidité.

On constate également que les matériaux hybrides avec des couches extérieures en fibres de
carbone se dégradent moins et leur dégradation est trés proche du celle du matériau en fibre de

carbone. Ces résultats sont la conséquence de la rigidité élevée des fibres de carbone en traction.
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Figure 4.21 — Evolution de la rigidité en fonction du nombre de cycles pour un niveau de
chargement rq = 0.65 pour des différents composites.
4.4.2 Cycles d’hystérésis

Au cours des essais expérimentaux de fatigue, 200 points ont été enregistrés pour chaque

cycle. Par la suite, les cycles d'hystérésis sont obtenus a partir des données expérimentales de
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la contrainte et du déplacement. L'évolution des boucles d'hystérésis est représentée sur la

figure 4.22 pour quelques nombres de cycles de fatigue (1, 10, 102, 10%, 5.10° et 10%).
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Figure 4.22 — Cycles d’hystérésis des differents matériaux composites pour un niveau de

chargement rq=0.65.

Pour mieux visualiser ces figures, les cycles d'hystérésis ont été décalés le long de I'axe de

déplacement. Tous les cycles d’hystérésis ont une forme quasi-elliptique. Les contraintes
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maximales et minimales de chaque cycle sont représentées par les pics supérieurs et inférieurs
des cycles, respectivement. Pour les différents matériaux composites, on peut voir que 1’aire a
I’intérieur des boucles d'hystérésis, les contraintes maximales et minimales diminuent avec
l'augmentation du nombre de cycles. Cette diminution est expliquée par la dégradation du
matériau, générée par le développement des endommagements dans les éprouvettes au cours de

I’essai de fatigue.

L’aire des boucles d’hystérésis du matériau composite en fibres de carbone est trés faible en
la comparant avec celle du matériau composite en fibres de lin. Pour un nombre de cycles
donné, I’aire intérieure des cycles d’hystérésis diminue avec 1’augmentation du taux de fibres
de carbone. De plus, pour les deux couples des matériaux hybrides : le couple ([L4/C2]s et
[Ca/L4]s) et le couple ([L2/C4]s et [Ca/L2]s), on observe clairement que 1’aire intérieure des cycles
d’hystérésis diminue en fonction de la position des couches de carbone. En effet, lorsque les

couches de carbone sont situées a 1’extérieur, 1’aire des cycles d’hystérésis est plus faible.

4.4.3 Energies et amortissement en fatigue

Pour les différents matériaux composites testés, les caractéristiques énergétiques des cycles
imposés ont été étudiées au cours de la fatigue au moyen d’une analyse de 1’évolution des cycles
d’hystérésis. Au cours du cyclage, la surface intérieure engendrée par ces cycles d’hystérésis
représente 1’énergie dissipée Eq, tandis que la surface sous la partie supérieure (courbe de
chargement) du cycle d’hystérésis représente 1’énergie potentielle Ep maximale. Par la suite, les
différentes formes des énergies potentielle et dissipé peuvent étre calculées en utilisant la
méthode de sommation des trapezes décrite dans le paragraphe 4.3.3.

Dans le but d’étudier I’effet de I’hybridation et la séquence d’empilement sur I’énergie
dissipée, une comparaison a été effectuée pour I’ensemble des composites étudiés. La figure
4.23 présente 1’évolution de 1’énergie dissipée en fonction du nombre de cycles pour les
différents composites pour un niveau de chargement rq = 0.65 et en utilisant une échelle linéaire.
Les résultats montrent que 1'énergie dissipée diminue avec 1’augmentation du nombre de cycles.
Elle diminue d’une maniere trés rapide dans les premiers cycles et puis elle devient
pratiqguement constante. Au debut du cyclage, la déformation et le redressement des fibres se
font de maniére réversible, ensuite le stratifié¢ commence a s’endommager. Au bout de quelques
centaines de cycles, I’énergie dissipée est devenue pratiquement constante pour tous les

composites. L'énergie dissipée dans le composite en fibres de lin est plus importante que celle
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du composite en fibres de carbone. On constate également que I'hybridation avec des couches
en fibres de lin d’un composite augmente sa capacité a dissiper de I’énergie. En particulier,
I'énergie dissipee est plus élevée dans les composites avec des couches externes de lin qu’avec

des couches externes de carbone.
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Figure 4.23 — Comparaison des énergies dissipées en fonction du nombre de cycles au
niveau de chargement rq = 0.65 pour les différentes éprouvettes étudiées.

Les facteurs d’amortissement dans les composites non-hybrides et hybrides lin/carbone au
cours des essais de fatigue en flexion ont été également évaluée et analysée. L’évolution du
facteur d’amortissement en fonction du nombre de cycles est présentée sur la figure 4.24.
L’analyse des résultats montre une diminution de 1’amortissement durant les premiers cycles
pour devenir pratiquement constant aprés quelques centaines de cycles. Cette diminution
initiale de I’amortissement au cours des premiers cycles peut étre attribuée a I’apparition des
premiers mécanismes d’endommagement irréversibles, tels que la fissuration transverse de la
matrice. De plus, I’amortissement devient plus important avec 1’augmentation du niveau de
chargement. En effet, plus la valeur de rq est élevee plus le facteur de perte est important pour

I’ensemble des composites.

Afin d’évaluer I’effet de ’hybridation et de la séquence d’empilement sur I’amortissement,
une comparaison des résultats obtenus de 1’amortissement a été effectuée. La figure 4.25
montre I’évolution du facteur de perte des matériaux de 1’étude en fonction du nombre de cycles

pour un niveau de chargement rq = 0.65. Ce résultat montre que le composite lin-époxyde
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présente le facteur d’amortissement le plus élevé alors que celui du composite carbone-époxyde

est le plus faible.
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Figure 4.24 — Evolution du facteur de perte en fonction du nombre de cycles pour différents

niveaux de chargement (rq) et pour les différents composites.
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Ce comportement peut étre attribué au comportement viscoélastique intrinseque des fibres
de lin, le redressement des fibres sollicitées en traction ou la rupture des parois cellulaires dans
les fibres de lin. D’autre part, on remarque que I’amortissement augmente avec I’augmentation
du taux de fibre de lin et du nombre de cycles. En particulier, les matériaux composites avec
des couches extérieures en fibres de lin présentent ’amortissement le plus important. Cette
augmentation de I’amortissement est attribuée au niveau ¢levé de dissipation d’énergie dans les
couches de fibres de lin. Ainsi, sous I’effet accentué du comportement des fibres naturelles, une
quantité de 1’énergie se trouve dissipée par ces fibres, pouvant ainsi expliquer I’augmentation
de I’amortissement observée. En plus, on peut dire qu’au cours des essais de fatigue en flexion,
I’énergie est généralement dissipée par les couches extérieures sollicitées en traction et

compression.
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Figure 4.25 — Comparaison des facteurs d’amortissement en fonction du nombre de cycles

pour un niveau de chargement rq = 0.65 pour les différents composites.

4.4.4 Durée de vie

Afin de prévoir la durée de vie en fatigue, il est nécessaire non seulement de déterminer le
développement des mécanismes d’endommagement, mais également de quantifier les taux de
croissance des mécanismes. Pour déterminer les performances des matériaux composites en
fatigue, différents critéres d'évaluation de I'endommagement N3, Ns, N1o et Nr sont considérés
dans la littérature a partir des courbes donnant I'évolution de la charge en fonction du nombre

de cycles comme il a été mentionné dans le paragraphe 4.3.4. Généralement, la rupture totale
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n’est pas toujours atteinte pour les essais de fatigue en flexion a déplacement imposé. Ainsi, il
est nécessaire de définir un nombre de cycles pour décrire la durée de vie en fatigue des
matériaux composites. Nous avons choisi pour notre étude le critére Ns qui correspond a une
réduction de la rigidité de 5% par rapport a sa valeur initiale. Le tableau 4.3 présente les valeurs
du nombre de cycles Ns des différents composites étudiés pour les différents niveaux de
chargement imposés, c’est-a-dire le nombre de cycles nécessaires pour atteindre le critére (Ns)

défini précédemment.

Tableau 4.3 — Valeur moyenne du nombre de cycles Ns des différents composites.

Matériaux Critére Ns
composites ra=0,6 ra=0,65 ra=0,7 ra=0,75
[Le]s 15 9 7 -
[L4/Ca]s 26 18 11 -
[Lo/Cals - 1330 860 300
[Ca/Lals - 7000 1680 550
[Ca/La]s - 2600 1000 633
[Csls - 9000 5000 760

4.5 Analyse par émission acoustique

4.5.1 Distribution de I'amplitude en fonction du nombre de cycles

Lors des essais de fatigue, la technique d’émission acoustique a été exploitée pour identifier
les mécanismes d’endommagement des différents composites hybrides et non hybrides. Le
dispositif utilisé est présenté sur la figure 3.11. Les éprouvettes ont été instrumentées par deux
capteurs piézoélectriques ayant une bande passante de 100 kHz a 1 MHz, fournis par la société
Mistras. Ceux-ci ont été positionnés et plaqués sur I’éprouvette au moyen de pinces de maintien.
Les éveénements acoustiques ont été enregistrés pendant I’essai avec une fréquence
d’acquisition de 5 MHz. L’analyse par émission acoustique a ¢été effectué¢e dans le cas d’un
essai de fatigue avec un niveau de chargement de 75%. On obtient une faible activité acoustique
dans la premiére période, correspondant a la partie statique permettant d’attendre la charge
moyenne. Par la suite, nous avons reporté dans la figure 4.26 1’activité des signaux acoustique
(EA) en fonction du nombre de cycles des différents composites. On observe dans la premiére

phase une activité acoustique élevée dans une durée courte ou I’amplitude atteint parfois les
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100 dB, correspondant au début de la période cyclique. Ensuite une deuxiéme phase ou

I’amplitude des signaux d’EA dépasse quelques fois les 80 dB. Enfin, la troisiéme phase ou

I’activité acoustique s’accélére et ’amplitude atteint parfois les 100 dB. Suite a la classification

décrite précédemment (section 3.2.3), 4 classes d’éveénements acoustiques ont été identifiées

dans I’ensemble des matériaux étudiés.
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Figure 4.26 — Distribution de I’amplitude des signaux d’EA en fonction du nombre de cycles
des différents composites.
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Ces classes d’EA ont été associées a 4 mécanismes d’endommagement pour les différents
composites : la fissuration matricielle (classe A) avec des amplitudes allant de 40 a 45 dB, la
décohésion fibre-matrice (classe B) avec des amplitudes allant de 42 a 50 dB, délaminage
(classe C) avec des amplitudes allant de 45 a 58 dB et le déchaussement et la rupture des fibres
(classe D) avec des amplitudes de 53 & 100 dB. Durant ces essais de fatigue cyclique, la
distribution de I'amplitude des événements acoustiques collectés en fonction du temps montre
que l'activité acoustique se déroule en trois phases :

- Phase I. Cette phase correspond aux premiers cycles de fatigue. Dans cette phase, nous
observons la présence des quatre mécanismes d'endommagement pour toutes les
éprouvettes testées. Le mécanisme d’endommagement le plus important correspond a
I’initiation et a la propagation de la microfissuration. Les amplitudes des événements
d’EA dans cette phase sont comprises entre 40 dB et 100 dB.

- Phase Il: il s’agit d’une phase intermédiaire au cours de laquelle l'activité d’EA devient
faible. Cette phase implique la propagation des endommagements microscopiques et en
particulier la fissuration de la matrice, la décohésion fibre-matrice et le délaminage entre
les plis.

- Phase IlI: Phase finale avec un nombre d'événements acoustiques élevés suivis de la

rupture finale de I’éprouvette, 1'événement le plus dominant étant la rupture des fibres.

On remarque que les amplitudes de la classe D des composites en fibres de carbone
atteignent des valeurs de 100 dB, ce qui n’est pas le cas des composites en fibres de lin ou les
amplitudes n’atteignent que des valeurs de 80 dB. Ce résultat est dii a la forte rigidité et la
rupture de type fragile des fibres de carbone par rapport aux fibres de lin. Dans le cas des
composites hybrides, les amplitudes de la classe D atteignent des valeurs de 100 dB traduisant
la rupture des fibres de carbone. On constate aussi que les intervalles d’amplitudes d’EA des
mécanismes d’endommagement identifiés pour les différents composites sont différents. En
effet, les amplitudes pour le stratifié en fibres de carbone sont les plus élevées suivies par celles

des stratifiés en fibres hybrides et enfin, celles des stratifiés en fibres de lin.

4.5.2 Evolution des différents mécanismes d’endommagement

La figure 4.27 présente le nombre cumulé des événements d’EA associés aux différents
mécanismes d’endommagement en fonction du nombre de cycles pour les différents
composites. Ces résultats montrent que la fissuration matricielle (classe A) est le mécanisme

d’endommagement le plus actif dans tous les composites. Il est suivi par la décohésion
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interfaciale fibre/matrice (classe B) a une activité moins importante. Les événements d’EA dus

au délaminage (classe C) apparaissent des le début de 1’essai et sont moins nombreux que ceux

des classes A et B. Enfin, le déchaussement et la rupture des fibres (classe D) apparaissent dés

le début de la 2éme phase et ce jusqu’a la rupture des matériaux.
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Figure 4.27 — Evolution des différents mécanismes en fonction du nombre de cycles des

difféerents composites.
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Bien que le niveau de charge appliqué soit le méme pour tous les matériaux étudiés, nous
constatons que le composite stratifié en fibres de lin posséde une durée de vie beaucoup plus
importante que les autres composites. Ce résultat est expliqué par le redressement des
microfibrilles dans les fibres de lin qui augmente leur durée de vie. Cependant, le nombre
d'événements acoustiques dans les stratifiés en fibre de carbone est trés inférieur a ceux des
autres composites pour une durée de vie plus courte. Les composites en fibres hybrides se
caractérisent par un nombre d'événements cumulé est plus important que celui du composite en

fibres de lin.

4.6 Conclusion

Ce chapitre présente les résultats des études expérimentales réalisées sur des composites
stratifiés non-hybrides et hybrides lin/carbone soumis au chargement de fatigue en traction et
en flexion trois points. Dans un premier temps, le comportement en fatigue cyclique des
éprouvettes composites sollicitées en traction a été étudié. Les différents stratifiés ont été testés
en fatigue cyclique a différents niveaux de chargement. Pour chaque stratifié, la rigidité dépend
du niveau de la charge appliquée. L'énergie dissipée par cycle augmente avec le niveau de la
charge appliquée. De plus, I’énergie augmente vers la fin de la durée de vie en raison de
I’augmentation des mécanismes d’endommagement entrainant la rupture finale du composite.
Une comparaison a été effectuée entre les différents composites étudiés jusqu'a 10% cycles.
L'évolution du facteur de perte en fonction du nombre de cycles de fatigue a été egalement
étudiée. Le résultat obtenu révéle des propriétés d'amortissement intéressantes pour le stratifié
en fibres de lin et les stratifiés hybrides lin/carbone que le stratifié en fibre de carbone. 1l a été
également démontré que les propriétés en fatigue s’améliorent avec 1’augmentation du contenu
en fibres de carbone. En effet, les composites ayant une résistance statique supérieure présentent
une meilleure résistance a la fatigue. On peut en conclure que les matériaux hybrides
conviendraient a certaines applications semi-structurelles utilisant actuellement des structures
composites en fibre de carbone et soumises a des sollicitations en fatigue. D’autre part, les
mécanismes d’endommagement et de rupture ont ét€ analysés. En fait, les essais réalisés ont
été accompagnés par des mesures supplémentaires faisant appel a des méthodes non
destructives telles que la technique d'émission acoustique. Ces essais nous ont aidés a
déterminer plus précisément la corrélation entre I'évolution des mécanismes d’endommagement
et 1'évolution des caractéristiques dynamiques a savoir la rigidité, 1’énergie dissipée et

I’amortissement. Les résultats de la durée de vie révélent que le matériau composite en fibres
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de carbone présente une meilleure résistance au chargement en fatigue cyclique que le matériau

composite en fibres de lin.

Dans un second temps, le comportement en fatigue cyclique des composites stratifiés en
fibres de lin, en fibres de carbone et fibres hybrides lin/carbone sollicitées en flexion 3-points
a eté étudié. Les essais de fatigue ont été realisés sous contrdle en déplacement sur des
éprouvettes avec un déplacement moyen égal a 50% du déplacement ultime en statique. Les
éprouvettes ont été soumises a différents niveaux de chargement jusqu'a 10* cycles. L’évolution
des propriétés mécaniques des matériaux a eté analysée au moyen la contrainte maximale, des
cycles d’hystérésis, du coefficient d’amortissement et de la durée de vie. Une comparaison des
propriétés en fatigue des composites a eté réalisée. Les courbes de dégradation de la rigidité
montrent que les composites en fibres de carbone ont une résistance supérieure a celle des
composites de lin. Les cycles d'hystérésis, I'évolution de I'énergie dissipée et du facteur de perte
ont été mesurés et discutés. Les résultats obtenus montrent que les composites en fibres de lin
ont des propriétés d’amortissement supérieures aux composites renforcés de fibres de carbone.
I1 a été constaté aussi que I’amortissement augmente avec 1’augmentation de la teneur en fibres

de lin et surtout lorsque les fibres de lin sont placées a I’extérieur du composite.

120



Caractérisation mécanique et suivi par émission acoustique des mécanismes M. BEN AMEUR
d’endommagement des composites a fibres hybrides lin/carbone

Chapitre 5.
Comportement vibratoire des composites non-hybrides et

hybrides lin/carbone

Résumé

Ce chapitre présente une étude expérimentale et par éléments finis du comportement
vibratoire des composites stratifiés non-hybrides et hybrides lin/carbone élaborés au deuxiéme
chapitre. Dans la premiére partie, une analyse expérimentale des propriétés en vibration des
différents stratifiés a été réalisée. Tout d’abord, des essais de vibrations libres en flexion ont été
effectués sur des éprouvettes non-hybrides en fibres de lin et de carbone. Une attention est portée
a D’analyse de 1’évolution des propriétés mécaniques et des coefficients d’amortissement
modaux des matériaux de 1’étude ainsi que leur évolution en fonction de la fréquence.
L’influence de la nature du renforcement et de I’orientation des fibres sur les propriétés des
matériaux composites est discuteée. Par la suite, le comportement vibratoire des stratifiés a
renfort hybrides est étudié suivant la méme approche. Par ailleurs, I’influence de 1’hybridation,
de la séquence d’empilement et de 1’orientation des fibres est discutée. Dans la deuxieme partie,
une analyse par éléments finis du comportement vibratoire des différents matériaux a été
développée. Elle est basée sur le calcul des différentes énergies de déformation emmagasinées
dans chaque élément fini et permet d’évaluer les coefficients d’amortissement associés aux
modes de vibrations des matériaux. Les résultats obtenus par cette analyse sont alors comparés

a ceux obtenus expérimentalement.
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5.1 Introduction

La connaissance des caractéristiques mécaniques statiques et de fatigue n’est pas suffisante
pour le développement des composites dans les applications de haute performance. Ce
développement nécessite des informations supplémentaires de leurs propriétés dynamiques,
notamment I’amortissement. Pour les structures composites, I’amortissement, qui correspond a
la dissipation d’énergie dans les structures, constitue un ¢lément important du comportement
dynamique. Par ailleurs, un amortissement suffisant est indispensable pour réduire les
vibrations des structures. Selon EI Mahi et al. (2008), cette dissipation d'énergie dépend
essentiellement de la constitution du matériau, notamment du comportement viscoélastique de

la matrice et de la fibre, de I'orientation des couches et de la séquence d'empilement, etc.

Le but de ce chapitre est d'évaluer l'effet de la séquence d’empilement, de 1'hybridation et de
I'orientation des fibres sur les propriétés dynamiques des composites a fibres hybrides
lin/carbone. Les différents stratifiés considérés sont tous unidirectionnels et constitués de fibres
de lin, fibres de carbone et hybrides lin/carbone. Les essais expérimentaux de vibrations libres en
flexion ont été réalisés pour déterminer les propriétés dynamiques des différents composites.
Les propriétés mécaniques et d’amortissements ont été d'abord mesurés dans le cas des stratifiés
non-hybrides. Ensuite, I'analyse a été appliquée aux stratifiés hybrides lin/carbone dans le but
d'évaluer I'effet de I'hybridation sur le comportement vibratoire. Enfin, une analyse par éléments
finis basée sur la méthode de I'énergie de déformation modale a été utilisée pour évaluer le
facteur d'amortissement. Les coefficients d'amortissement mesurés et ceux obtenus par

I’analyse par €léments finis dans les différents composites seront ainsi comparés.

5.2 Etude expérimentale du comportement vibratoire

5.2.1 Méthode d’analyse modale expérimentale

L’analyse modale expérimentale des poutres soumises a une excitation s’effectue en
mesurant la réponse de I’extrémité libre dans le cas d’une configuration encastrée/libre. Les
fréquences propres de poutres composites en flexion peuvent étre déterminées a partir de I’étude
de leur comportement en vibrations forcées ou en vibrations libres. Pour 1’étude du
comportement en vibrations forcées, on peut soit imposer le nombre fixe de fréquence soit en
balayant une plage de fréquences a 1’aide d’un pot vibrant sur lequel la poutre est fixée. Pour

1’étude du comportement en vibrations libres, on peut imposer une excitation ponctuelle de type
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impact, a I’aide d’un marteau d’impact. Par la suite, la mesure de la réponse de la structure peut
étre effectuée localement, a 1’aide d’un vibrométre laser mono point ou a 1’aide d’un
accelérometre. Il est possible aussi d’obtenir des mesures du champ en mesurant les réponses
de la structure d’une multitude de points, ou encore en utilisant une méthode optique permettant
d’avoir les déplacements de la structure en une vision d’ensemble.

Ensuite, les propriétés modales d’une éprouvette peuvent étre déterminées en utilisant la
réponse temporelle, ou bien la fonction de réponse en fréquence (FRF) obtenue. La FRF
présente la réponse mesurée (déplacement, vitesse ou encore accélération) en fonction de la
fréquence. Différentes représentations d’une FRF sont existantes, les plus courantes étant les
diagrammes de Bode ou celles de Nyquist. La premiére présente 1’évolution du module ou de
I’amplitude en fonction de la fréquence, ainsi que la phase en fonction de la fréquence. La
deuxieme présente 1’évolution de la partie imaginaire du signal complexe en fonction de sa

partie réelle. Dans un diagramme de Bode, les modes de résonance correspondent aux pics
observables ainsi qu’a une phase égale a 7t/2. Par la suite, a partir de ces représentations de la

FRF obtenue, il existe différentes méthodes pour mesurer les propriétés modales.

5.2.1.1 Mesure de I’amortissement par la méthode de « Circle Fitting »

La méthode d’ajustement du cercle modal dite de « Circle Fitting » (De Silva, 2006) consiste
a projeter la FRF dans le plan complexe de Nyquist. Chaque mode de résonance est alors
considéré séparément. Cette méthode est utilisée pour trouver le pic de résonance le plus proche
en obtenant les caractéristiques du cercle qui interpole au mieux la FRF expérimentale. Ce
cercle modal est illustré sur la figure 5.1. Généralement, cette interpolation peut étre optimisée
au moyen de divers algorithmes, en utilisant par exemple 1’ajustement par la méthode des

moindres carrés.

Figure 5.1 — Illustration du cercle d’interpolation pour la méthode du « Circle—Fitting ».
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Ainsi, les caractéristiques du cercle permettent d’obtenir une estimation exacte de la
pulsation propre @, du mode considéré. Ensuite, le facteur de perte 7J; sera calculé par la
formule suivante :

2 2

a) —
7 = s — % (5.1)
. (co tan%+ tan 9")
i a 2 a)b 2

5.2.1.2 Mesure de I’amortissement par la méthode de la bande passante a -3 dB

La méthode couramment utilisée pour mesurer les propriétés modales a partir de la FRF est
celle de la bande passante a -3 dB « Half Power Bandwidth method » (De Silva, 2006). Elle est
employée pour sa simplicité d’utilisation. La figure 5.2 donne un exemple de la transformée de
Fourier de la réponse a une excitation impulsionnelle. Cette réponse fait apparaitre les pics de
résonance correspondant aux fréquences propres de vibrations associées a des modes de flexion
ou de torsion. La méthode de la bande passante est illustrée sur la figure 5.3. Elle consiste alors
a analyser chaque pic de résonance de la FRF séparément dans une représentation de

I’amplitude en fonction de la fréquence.

La fréquence modale f; du mode i correspond & la frequence de résonance pour laquelle la

valeur de ’amplitude de la réponse est maximale. Par la suite, le facteur de perte 7, (ou le

coefficient d’amortissement modal &;) associé a ce mode i peut étre calculé par 1’équation

suivante :

1 =26, =—1= _ (5.2)

Avec af, représente la largeur de la bande passante definie a -3 dB par rapport a la valeur de

I’amplitude maximale. Pour plus de précision, une fonction d’interpolation est utilisée pour

chaque pic afin de mesurer précisément af, . La valeur de cette bande de fréquence est obtenue

par la différence de deux fréquences f; et f2 qui résulte de I’intersection du pic avec la droite a -
3dB.
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Figure 5.2 — Exemple de fonction de réponse en fréquence.
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Figure 5.3 — Illlustration de la méthode de la bande passante a -3dB.

5.2.1.3 Calcul du module de flexion
La mesure des fréquences propres a partir des essais de vibration en flexion conduit a

I'estimation du module de flexion Esx de poutres selon 1’équation suivante (ASTM E 756-98):

_12p1% 172

Avec Ex (GPa) : module de flexion de la poutre, o (kg/m®) : densité du composite, | (m) :

longueur de la poutre, fi(Hz): fréquence de résonance du mode i, h (m) : I’épaisseur du

composite et 1, : constante donnée en fonction des conditions aux limites pour le mode de

flexion i. Dans le cas d’une éprouvette encastré/libre ; F1:0-55959,

[, =35069, I',=9.819, et I, =(7/2)(i-0.5), pouri>3.
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5.2.2 Protocole expérimental

Plusieurs plaques de stratifiés non-hybrides et hybrides lin/carbone (Figure 2.8) ont été
préparées selon la méthode de mise en ceuvre décrite au chapitre 2. Ensuite, des éprouvettes
d’essais ont été découpées de ces plaques. La longueur et la largeur des éprouvettes étudiées
sont respectivement 300mm et 25 mm et 1’épaisseur dépend du matériau considéré (Tableau
2.4). Quatre types de stratifiés hybrides avec différentes séquences d'empilement ont été
¢laborés. Ils permettent d’étudier 'influence et leur contribution a l'amortissement des
différentes fibres. La fraction volumique et la densité de chaque stratifié sont présentées dans
les tableaux 2.5 et 2.6.

L’étude expérimentale du comportement vibratoire des composites stratifiés hybrides et non-
hybrides lin/carbone a été développée. Des essais de vibrations libres en flexion ont été

effectués sur des poutres composites avec diverses séquences d’empilement.

Tout d’abord, les composites unidirectionnels non hybrides en fibres de lin et en fibres de
carbone ont été testés en faisant varier 1’orientation des fibres de 0° a 90° avec un pas de 15°.
Ces essais permettent de mettre en évidence I’influence de I’orientation des fibres sur
I’amortissement des composites. Ensuite, les quatre stratifiés hybrides ([L2/C]s, [C/L2]s, [L/C2]s
et [C2/L]s) ont été analysés dans le but d’étudier 1’influence de 1I’hybridation et de la séquence
d’empilement sur les propriétés mécaniques et d’amortissement des composites. Différentes
orientations de fibres dans ces stratifiés ont été aussi considérées afin d’évaluer 1’effet de

I’ orientation.

La figure 5.4 montre le dispositif expérimental utilisé pour étudier les vibrations des poutres
en configuration encastrée/libre. Les poutres sont encastrées en une extrémité et libre a 1’autre
extrémité (Figure 5.5). Conformément a la norme ASTM E 756-98, la longueur de la partie
encastrée a été réglée a 50 mm de la poutre dans un support rigide. L’analyse modale a été
réalisée sur les poutres avec excitation par impact. La poutre est excitée, a I’aide d’un marteau
d’impact (PCB 070A02), en un point proche de 1’encastrement permettant d’exciter une bande
plus importante de fréquence de résonance. La mesure de la vitesse de déeplacement est
effectuée en un autre point de l'extrémité libre a ’aide d’un vibrométre laser Polytec. Ce
vibrometre est constitué d’une téte optique OFV 303 associée a un controéleur OFV 3001. Ces

essais expérimentaux ont été réalises a humidité et a température ambiantes (non contrdlées).
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Figure 5.4 — Dispositif expérimental dans le cas d 'une excitation par impact.

Figure 5.5 — Eprouvette en configuration encastrée/libre.

Un analyseur dynamique de signaux développé par LabVIEW numérise et traite les signaux
d'excitation de la poutre et de sortie du vibrométre laser. Cet analyseur est constitué¢ d’une carte
d’acquisition et de traitement associée a un logiciel de contrdle et traitement des signaux. Ce
systeme effectue 1’acquisition des signaux, controle les conditions d’acquisition (sensibilité,
bande passante, conditions de déclenchement, etc) et effectue I'analyse des signaux
(transformée de Fourier, réponse en fréquence, etc). Les signaux et les traitements associés sont
ensuite sauvegardés pour des post-traitements.

Pour les différents matériaux testés, chaque essai de vibration a été répété au moins cing fois
et les meilleures acquisitions ont été retenues pour tracer la FRF finale. De plus, pour prendre
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en compte les sources de variabilité (matériaux, élaboration, mesures, etc), trois éprouvettes ont
été testées pour chaque composite. Cette analyse a été réalisée afin de mesurer pour chaque
mode de flexion la fréquence de résonance, le module de flexion et I’amortissement modal. En
effet, ces propriétés modales ont été déterminées a I’aide de la méthode de la bande passante
représentée dans le paragraphe 5.2.1.2. Cette méthode d’analyse de la transformée de Fourier
de la FRF est réalisée a 1’aide d’une routine développée sous MATLAB. Dans un premier
temps, les fréquences de résonance ont été déterminées. Par la suite, les modules de flexion et

les facteurs d’amortissement ont été déduits.

5.2.3 Caractérisation du comportement vibratoire des composites non-hybrides lin-
époxyde et carbone-époxyde

Cette section présente la caractérisation du comportement vibratoire des poutres composites
en fibres de lin et en fibres de carbone. Des essais expérimentaux de vibration libre ont été
effectués sur des poutres avec des fibres unidirectionnelles orientées a 0°, 15°, 30°, 45°, 60°,
75° et 90° pour trois longueurs différentes : L = 150, 200 et 250 mm afin de balayer plusieurs
de frequences. Chaque poutre testée a une largeur nominale de 25 mm et une épaisseur nominale
de 3.1 mm pour les composites en fibres de lin et 2.05 mm pour les composites en fibres de
carbone. Pour chaque essai, les mesures sont prélevées du deuxiéme au cinquieme mode de
flexion. Le premier mode n'a pas été retenu vu les difficultés des mesures d'amortissement pour
ce mode, pouvant étre attribuées a l'imperfection et au frottement a I'extrémité serrée de

I’éprouvette.

5.2.3.1 Réponses dynamiques des composites en fibres de lin et de carbone

Les fonctions de réponses en fréquence (FRF) qui présentent I'amplitude de la vitesse de
déplacement en fonction de la fréquence ont été déterminées pour tous les stratifiés étudiés sur
une plage de fréquences allant jusqu'a 2.5 kHz. Les figure 5.6 et figure 5.7 montrent des
exemples de FRF dans le cas des éprouvettes en fibres de lin et de carbone, respectivement. Les
résultats présentés sur ces figures, correspondent a des poutres de longueur L = 250 mm. Dans
la plage des fréquences présentées [0-1kHz], les pics de résonance correspondent aux modes de
vibration en flexion. Pour un mode de vibration donné (par exemple le mode 2), les valeurs de
I’amplitude et de la fréquence sont plus élevées dans le cas du composite avec des fibres

orientées a 0°. Les fréequences de résonance des composites avec des fibres orientées a 45° et
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90° sont trés proches. En effet, la fréquence dépend de la rigidité du matériau et est plus élevée
lorsque le matériau est plus rigide.
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Figure 5.6 — Comparaison des réponses dynamiques des composites en fibres de lin avec
différentes orientations de fibres (0°, 45° et 90°).
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Figure 5.7 — Comparaison des réponses dynamiques des composites en fibres de carbone

avec différentes orientations de fibres (0°, 45° et 90°).

La figure 5.8 présente une comparaison des RFR des deux composites a fibres de carbone
[Cs]s et a fibres de lin et [Ls]s pour une orientation 6=0° dans une plage de fréquences de [0-

2kHz]. Il est a noter la aussi, que le composite avec des fibres de carbone présente une amplitude
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et une fréquence globalement supérieures aux valeurs obtenues dans le composite a fibres de

lin.
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Figure 5.8 — Comparaison des réponses dynamiques des composites en fibres de lin et en

fibres de carbone pour des poutres de longueur 250mm.

Ensuite, les données de ces pics ont été post-traitées afin de déterminer les fréquences
propres et les facteurs de perte des différents composites. La figure 5.9 présente 1I’évolution de
la fréquence en fonction de I’orientation des fibres pour quatre modes de vibration (2 a 5) des
composites lin-époxyde[Ls]s et carbone-époxyde [Cz]s pour une longueur d’éprouvettes de 250
mm. Pour un mode de vibration donné, la fréquence diminue avec I’orientation des fibres. En
effet, la fréquence propre est proportionnelle a la rigidité du matériau qui est plus élevée lorsque
les fibres sont orientées a 6=0°. Cette diminution est beaucoup plus importance dans le cas des

modes d’ordre élevés (mode 5).
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Figure 5.9 — Variation de la firéquence en fonction de [’orientation des fibres pour des

éprouvettes de longueur 250mm des deux composites non hybrides.

A titre d’exemple, il a été constaté, dans le cas du composite en fibres de lin, une diminution
de la fréquence de 100 Hz du deuxiéme mode pour une orientation variante de 0° a 90°, alors
que cette diminution est de 1’ordre de 1000 Hz pour le cinquiéme mode. En outre, on observe
que les fréquences du composite a fibres de carbone sont supérieures a celles du composite en
fibres de lin pour des faibles orientations (0°, 15° et 30°). Les valeurs des fréquences des deux
composites sont du méme ordre de grandeur pour des orientations de fibres allant de 30 a 90°.
En effet, en vibration en flexion, les faces des composites sont sollicitées en traction et en
compression et donc la rigidité du matériau en traction/compression dépend de I’orientation des
fibres. Elle est beaucoup plus élevée lorsque les fibres sont orientées a 0° et surtout lorsqu’il

s’agit des fibres de carbone.

5.2.3.2 Module de flexion des composites de lin et de carbone

Les propriétées mécaniques des composites sont déterminees a partir des essais de vibration
en flexion. Ainsi, les modules de flexion sont determinés en fonction de la fréquence de
résonance, des parametres physiques et des conditions aux limites en utilisant 1’équation 5.3
estimant le module de flexion E# des poutres. La figure 5.10 présente 1’évolution des modules
de flexion en fonction de la frequence des composites en fibres de lin et de carbone, pour les
différentes orientations des fibres (0° a 90°). Pour toutes les orientations, 1’évolution des

modules de flexion apparait généralement constante. Par conséquent, ces composites montrent
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un comportement relativement indépendant de la fréquence. En plus, les valeurs obtenues des
modules de flexion correspondent a celles mesurées lors des essais de traction quasi-statique.
A titre d’exemple, pour le composite constitué de fibres de lin orientées a 0°, le module obtenu
d’environ 17 GPa est proche de sa valeur mesurée en statique (17.4 GPa, Tableau 3.1). Pour
les deux composites, il a été remarqué que le module de flexion est faible et de valeurs proches
pour les orientations des fibres de 45° & 90°. Cette variation met en évidence le comportement
viscoélastique des composites qui est tres proche de celui de la résine pure. En effet, les
composites avec des fibres orientées de 45° a 90° sont peu sollicitées du fait des déformations

en flexion. On note alors que le comportement viscoélastique de la matrice est prépondérant

dans ce cas.
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Figure 5.10 — Evolution des modules de flexion en fonction de la fréquence pour les

différentes orientations de fibres pour les composites : a) Lin [Ls]s et b) carbone [Cs]s.

Une comparaison entre les variations des modules de flexion des composites lin-époxyde et
carbone-époxyde est présentee dans la figure 5.11. Cette comparaison a été effectuée pour des
éprouvettes avec différentes orientations de fibres et pour une fréquence de 1000 Hz. Tout
d’abord, on constate que le module de flexion diminue lorsque I’orientation des fibres augmente
pour les deux matériaux [Ls]s et [Ca]s. Ce resultat met en évidence que le module de flexion
dépend fortement de la fréquence de résonance et de 1’orientation des fibres. De plus, ces
résultats montrent des valeurs trés élevées du module des composites en fibres de carbone que
celles des composites en fibres de lin dans les cas de faibles orientations des fibres (0 et 15°). Les
modules des deux composites sont du méme ordre de grandeur pour des orientations de 75 et
90°.
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Figure 5.11 — Modules de flexion des composites a fibres de lin et de carbone en fonction

de l’orientation des fibres pour une fréquence de 1000 Hz.

5.2.3.3 Amortissement des composites en fibres de lin et de carbone

L’analyse des courbes de réponse est effectuée par interpolation polynomiale d’ordre 6 a 8.
Elle permet d’obtenir les valeurs des fréquences de résonance fi et des amplitudes a la résonance
pour chague mode de vibration. Cette démarche permet par la suite de déterminer le facteur de
perte 7; en relevant les valeurs des fréquences par la méthode de la bande passante & —3dB
(Equation 5.2).

La figure 5.12 montre la variation des facteurs de perte en fonction de la fréquence des
matériaux composites lin-époxyde et carbone-époxyde pour les différentes orientations de
fibres (0° a 90°). Les résultats sont donnés pour trois longueurs différentes d’éprouvettes (L =
250, 200 et 150 mm). Pour les deux composites, on constate que le facteur de perte augmente
avec la fréquence pour toutes les orientations des fibres. En comparant les valeurs
d’amortissement de ces deux composites, on constate que les facteurs de pertes des composites
en fibres de lin sont plus élevés que ceux des composites en fibres de carbone pour toutes les
orientations de fibres. A titre d’exemple, pour une orientation des fibres de 0° et pour une
fréquence de 1000 Hz, la valeur du facteur de perte est de 1.36% dans le composite en fibres de

lin, alors qu’elle n’est que 0.36% dans le composite en fibres de carbone.
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Figure 5.12 — Variation des facteurs de perte en fonction de la fréquence pour les

composites en fibres de lin et en fibres de carbone pour différentes orientations de fibres : a)
0°, b) 15°, ¢) 30°, d) 45°, ) 60°, f) 75° et g) 90°.
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Les valeurs élevées des facteurs de perte des composites en fibres de lin peuvent étre
attribuées a l'interface entre la matrice et les fibres, I'interface entre les fibres et la nature
viscoélastique et architecturale des fibres et aux porosités. D’aprés les travaux de Duc et al.
(2014), ces différences sont essentiellement dues a la composition chimique et 1’architecture
des fibres de lin. En plus, leur morphologie favorise la dissipation de 1'énergie, d’une part par
frottement entre la cellulose et I’hémicellulose dans chaque paroi cellulaire, appelé frottement

intra-cellulaire et d’autre part, par le frottement entre les parois cellulaires, appelé frottement
inter-cellulaire.

Par la suite, I’influence de ’orientation des fibres sur I’amortissement des poutres
composites a été étudiée. La variation du facteur de perte des composites en fibres de lin et en
fibres de carbone en fonction de 1’orientation des fibres est présentée sur la figure 5.13 pour
trois fréquences (500, 1000 et 1500 Hz). Les résultats obtenus montrent bien que le facteur de
perte augmente avec la fréquence. Pour les deux composites, I’amortissement transversal des
composites avec fibres orientées a 90° est supérieur a 1’amortissement longitudinal des
composites avec des fibres orientées a 0°. Dans le cas des stratifiés unidirectionnels a base de
fibres de lin, I’amortissement est maximal pour une orientation de 75° des fibres. Dans 1’autre
cas des stratifiés unidirectionnels a base de fibre de carbone, 1’amortissement est maximal entre

les deux orientations de 45° et 60° des fibres.
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Figure 5.13 — Evolution des facteurs de perte en fonction de [’orientation des fibres des

composites : a) lin-époxyde et b) carbone-epoxyde.
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5.2.4 Caractérisation du comportement vibratoire des composites renforcés par des
fibres hybrides lin/carbone

5.2.4.1 Comparaison des réponses dynamiques des stratifiés hybrides

Les résultats des réponses dynamiques en fonction de la fréquence des matériaux composites
non-hybrides et hybrides lin/carbone ont été comparés. Les figure 5.14 et figure 5.15 comparent
les réponses en fréquence (FRF) des différents composites unidirectionnels pour une orientation
des fibres de 0° et pour une plage de fréquences de [0-2kHz]. La figure 5.14 compare les
résultats du composite constitué uniquement de fibres de lin [L3]s et des composites hybrides
[L2/C]s et [L/C2]s (couches externes en fibres de lin). La figure 5.15 compare les résultats du
composite constitué uniquement de fibres de carbone [C3]s et des composites hybrides [C2/L]s
et [C/L2]s (couches externes en fibres carbone). 1l a été remarqué que lorsque taux de fibres de
lin augmente, la valeur de I’amplitude des pics diminue. Pour un méme mode, la valeur de la
fréquence augmente lorsque le taux des fibres de carbone augmente. Cette augmentation
beaucoup plus marquée si les fibres de carbone constituent les faces extérieures du composite.

Les plis en fibres de lin a I’intérieur participent peu au comportement Vvibratoire des composites.
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Figure 5.14 — Comparaison de la réponse dynamique des composites avec des couches

externes en fibres de lin
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Figure 5.15 — Comparaison de la réponse dynamique des composites avec des couches

externes en fibres de carbone.

5.2.4.2 Module de flexion des stratifiés hybrides

La figure 5.16 présente les résultats des modules de flexion déduits des essais
expérimentaux menés sur les différentes séquences d'empilement des matériaux composites
hybrides. Elle donne la variation du module de flexion en fonction de la fréquence pour les
différentes orientations des fibres (0°, 15°, 30°, 45°, 60°, 75° et 90°). Pour toutes les orientations
de fibres, les modules de flexion apparaissent constants ou varie trés peu. Par conséquent, les
composites hybrides montrent aussi un comportement relativement indépendant de la
fréquence. De plus, pour chaque stratifié hybride, on remarque que le module de flexion
diminue lorsque 1’orientation des fibres augmente. D’autre part, les modules des éprouvettes
orientées a 45°, 60°, 75° et 90° sont tres faibles et mettent en évidence la contribution du
comportement de la résine sous sollicitations de flexion des stratifiés.
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Figure 5.16 — Variation des modules de flexion des matériaux hybrides a) [L2/C]s, b)

[L/C:]s, c) [C/L:]s et d) [Ca/L]s.

L’effet de I’hybridation des fibres de lin et de carbone sur la rigidité des matériaux

composites est étudié a travers la figure 5.17. Cette figure présente une comparaison des

modules de flexion des composites non-hybrides et hybrides a une fréquence de 1000 Hz et

pour les différentes orientations de fibres (0° a 90°). Pour chaque orientation de fibre, on

constate que plus la teneur en fibres de carbone est importante, plus le module de flexion de

composite est élevé. A titre d’exemple, pour I’orientation de fibres & 0°, le module de flexion

du stratifié hybride [C/L2]s possédant une teneur de 19 % en fibres de carbone est de 62 GPa

alors que celui du stratifié [C2/L]s avec une teneur de 37 % en fibres de carbone est de I’ordre

de 76 GPa. Cependant, le module du stratifié en fibre de carbone présente une valeur d’environ

85 GPa. De plus, ces résultats montrent que les modules des stratifiés [L2/C]s et [L/C:]s sont

légérement supérieurs a celui de [Ls]s pour les différentes orientations.
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Figure 5.17 — Comparaison des modules de flexion des composites non-hybrides et
hybrides a 1000 Hz pour des différentes orientations de fibres : a) 0°, b) 15°, c) 30°, d) 45°, e)

60°, f) 75° et g) 90°.
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En effet, larigidité de ces matériaux est dominée essentiellement par les couches extérieures
de lin et I’augmentation de cette rigidité est attribuée au remplacement des couches internes par
des couches de carbone. Toutefois, les modules des stratifiés [C/L2]s et [C2/L]s sont Iégérement
inférieurs a celui de [Cs]s pour les différentes orientations. En effet, la rigidité de ces matériaux
est dominée essentiellement par les couches extérieures de carbone et la diminution de cette

rigidité est attribuée au remplacement des couches internes par des couches de lin.

Plus particulierement, a méme fraction volumique de fibre, le module est plus élevé lorsque
les couches de carbone sont placées en tant que couches externes des stratifiés hybrides. En
effet, pour I’orientation de 0° des fibres et a 1000 Hz, pour les stratifiés [L/C:]s et [C2/L]s
possédant une teneur en fibres de lin de ’ordre de 12%, le module du stratifi¢ [L/C:]s a
augmenté de 60% par rapport au stratifié de lin [Ls]s, alors que celui du stratifié [Co/L]s a

augmenté de 300%.

5.2.4.3 Amortissement des stratifiés hybrides

L’évolution des facteurs d’amortissement des composites stratifiés hybrides a éte étudiée en
faisant varier I’orientation des fibres ainsi la fréquence de vibration. La figure 5.18 présente
les résultats des facteurs de perte en fonction de 1’orientation des fibres des différents matériaux
composites hybrides et pour trois fréquences (500, 1000 et 1500 Hz). Les résultats obtenus
montrent bien que le facteur de perte augmente avec la fréquence pour tous les composites
hybrides étudiés. Pour les différents composites, on remarque aussi que 1’amortissement
transversal est supérieur a I’amortissement longitudinal. Dans le cas des stratifiés hybrides avec
des couches extérieures en fibres de lin, I’amortissement est maximal pour une direction des
fibres de 75°. Dans les stratifiés hybrides avec des couches extérieures en fibre de carbone,

I’amortissement est maximal pour une direction de fibres de 45°.
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Figure 5.18 — Evolution des facteurs de perte en fonction de [’orientation des fibres des
composites : a) [L2/C]s, b) [L/C2]s, ¢) [C/L2]s et d) [Ca/L]s.

Une comparaison a été effectuée entre les facteurs d’amortissements des composites
stratifiés en fibres de lin, en fibres de carbone et hybrides lin/carbone afin de mettre en évidence
l'effet de I’hybridation des fibres sur le comportement vibratoire des composites. La figure 5.19
présente les résultats obtenus des facteurs de perte en fonction de I’orientation des fibres pour
une fréquence donnée a 1000 Hz. Les résultats de cette analyse montrent que I'amortissement
des stratifiés [L2/C]s et [L/Cz]s est légerement inférieur a celui du stratifié [Ls]s pour les
différentes orientations. En effet, I'énergie est dissipée essentiellement par les couches
extérieures de lin et la diminution de I'amortissement est attribuée au remplacement des couches
internes par des couches de carbone. Néanmoins, I'amortissement des stratifiés [Ca/L]s et
[C/L2]s est 1égérement supérieur & celui du stratifié [Cs]s pour les différentes orientations. Ce
phénomeéne résulte essentiellement de la dissipation d'énergie par les couches extérieures de

carbone et au remplacement des couches internes par des couches de lin.
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Figure 5.19 — Influence de I’hybridation des composites sur le facteur de perte a 1000 Hz.

Afin de mieux illustrer ces résultats, la figure 5.20 présente I'évolution des facteurs
d'amortissement en fonction de la fraction volumique en fibres de lin & une fréquence de 1000
Hz, pour les différentes orientations des fibres et pour les différentes séquences d'empilement.
On observe que le facteur de perte augmente lorsque la teneur en fibres de lin augmente. A titre
d'exemple, pour une orientation des fibres de 0°, les stratifiés [L/C:]s et [L2/C]s ont une teneur
en fibres de lin de l'ordre de 12% et 22% respectivement, le stratifié [L/C2]s présente un
coefficient d'amortissement inférieur de 27% a celui du stratifié en fibres de lin [Ls]s, alors que
cette diminution n’est que de 8% dans le cas du stratifié [Lo/C]s. En outre, & méme fraction
volumique de fibre, il est observable que I’amortissement dans les stratifiés hybrides avec des
couches externes de lin est nettement supérieur a celui des stratifiés hybrides avec des couches
internes de lin. Par exemple, pour une fréquence de 1000 Hz et une orientation de fibres de 0°,
les stratifiés [Co/L]s et [L/C2]s avec une teneur en fibres de lin de I'ordre de 12%, le stratifié

[L/C2]s présente un coefficient d'amortissement supérieur de 62% a celui du stratifié [Ca/L]s.
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