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Résumé

Ces travaux de thése sont réalisés dans un contexte écologique avec 1’objectif de
développer de nouveaux biocomposites. Les renforts de lin utilisés ont été préparés selon
un procédé inspiré de 1’industrie papetiere. Chaque pli du composite était constitué¢ d’un
renfort unidirectionnel a fils de lin retenus entre eux par une fine couche mat de lin
agissant comme liant. La projection par centrifugation de fibres courtes de lin sur la
couche de fils continus a permis de maintenir les fils paralléles les uns aux autres, sans
recourir a de la couture ou du tissage. De plus, pour certains échantillons, le procédé de
fibrillation de surface, également issu de I’industrie papeticre, a été appliqué sur les fibres
courtes avant leur projection. L’objectif de la thése est d’étudier le comportement a
I’impact et en fatigue avant et aprés impact des composites stratifiés lin/époxy faits du
renfort décrit ci-dessus. Une comparaison systématique avec des stratifiés verre/époxy est
¢galement effectuée. Deux séquences d’empilement ont été testées : unidirectionnelle [0]s
et croisée [0/90]2s. Des essais d’impact a plusieurs niveaux d’énergie ont tout d’abord été
réalisés sur les différents matériaux de 1’étude. Les endommagements post-mortem ont été
analysés par observation visuelle et par microtomographie. Les résultats ont montré que
les deux séquences d’empilement des stratifiés lin/époxy ont une résistance a I’impact
légerement différente et absorbent plus d’énergie que leurs homologues en verre/époxy.
Un modele d’impact par €léments finis a également été développé, permettant, dans une
premiere approche, de retrouver la distribution des endommagements dans I’épaisseur du
stratifié. Par la suite, des essais de traction et de fatigue cyclique, de type traction-traction,
ont été effectués avant et apres impact a 5J. Il a ét€ montré qu’apres I’impact la contrainte
a la rupture en traction des composites lin/€poxy diminue de 25% pour les [0]s et de 28%
pour les [0/90]zs, alors qu’elle reste sensiblement la méme pour les composites
verre/époxy. Les courbes de Wdohler (S-N) caractérisant le comportement en fatigue ont
mis en évidence une meilleure tenue en fatigue pour le stratifié [0/90]2s de lin/époxy que
pour I’unidirectionnel. Toutefois, pour une valeur de contrainte donnée, la durée de vie en
fatigue est plus élevée pour le composite [0]gs. Un modéle phénoménologique de fatigue a
été appliqué, permettant de prédire de maniére satisfaisante la durée de vie en fatigue des
stratifiés apres impact. Par ailleurs, un suivi des endommagements via des essais
interrompus couplés a la microtomographie a permis d’analyser les mécanismes mis en
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jeu. Enfin, des essais de traction jusqu’a la rupture ont également été réalisés sur les
éprouvettes ayant subi un million de cycles de fatigue sans casser. Les propriétés en
traction post-fatigue des stratifiés croisés lin/€poxy impactés se sont révélées similaires

aux propriétés initiales des essais de traction quasi-statique aprés impact.

Mots-clés

Composites a fibres naturelles, fibres de lin, fibres de verre, fibrillation de surface, impact
a basse vitesse, traction, fatigue, durée de vie, modéle phénoménologique, simulation
numérique, endommagements, microscopie électronique a balayage, microtomographie a

rayons X
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Abstract

This study is conducted in an ecological context with the aim of developing new biocomposites.
The flax reinforcements used in this work were prepared with a process inspired by the paper
industry. Each ply of the composite consisted of a layer of continuous flax yarns maintained by a
thin layer of flax mat used as binder. The centrifugal projection of short flax fibres onto the layer
of continuous yarns enabled the yarns to be maintained parallel to each other without the need for
sewing or weaving. In addition, for some samples, the surface fibrillation process, which is also a
process used in the paper industry, was applied to the short flax fibres before they were projected.
The objective of this thesis is to study the impact and fatigue behaviour before and after impact of
the flax/epoxy composite laminates made of the reinforcement described above. A systematic
comparison with glass/epoxy laminates was also carried out. Two stacking sequences were tested:
unidirectional [0]s and cross-ply [0/90].s. Low velocity impact tests at several energy levels were
first applied on the different materials. Post-mortem damage analyses were performed by visual
inspections and by microtomography. The results showed that the two stacking sequences of
flax/epoxy laminates had a slightly different impact resistance and absorbed more energy than
their glass/epoxy counterparts. A finite-element impact model was also developed, enabling, in a
preliminary approach, to retrieve the damage distribution across the thickness of the laminate.

Subsequently, tensile tests and cyclic (tension-tension) fatigue tests were carried out on non-
impacted and impacted samples at 5J. It was shown that impacted flax/epoxy laminates exhibited
a decrease in their ultimate tensile strength of 25% for the [0]s and 28% for the [0/90]2s, while it
remained almost unchanged for glass/epoxy laminates. The Wohler (S-N) curves characterising
the fatigue behaviour showed that the [0/90],s flax/epoxy laminate performed better than the
unidirectional one. However, for a given stress value, the fatigue life is longer for the [0]s
composite. A phenomenological fatigue model was applied, enabling a satisfying prediction of the
fatigue life of the laminates after impact. Moreover, damage monitoring through interrupted tests
coupled with microtomography enabled the analysis of the damage mechanisms involved. Finally,
tensile tests up to fracture were conducted on specimens that had undergone one million fatigue
cycles without failure. The post-fatigue tensile properties of the impacted cross-ply flax/epoxy

laminates were found to be similar to their initial tensile properties just after impact.

Keywords
Natural fibre composites, flax fibres, glass fibres, surface fibrillation, low velocity impact,
traction, fatigue, service life, phenomenological model, numerical simulation, damage, scanning

electron microscopy, X-ray microtomography.
X
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Introduction Générale

Les matériaux composites a fibres synthétiques sont utilisés depuis de nombreuses années pour
répondre a la problématique de réduction de masse dans de multiples secteurs et notamment dans
I’industrie des transports. Progressivement, les fibres naturelles émergent comme une alternative
prometteuse pour répondre a la diversification des ressources et a la réduction de la dépendance
aux ressources non renouvelables. En effet, les fibres naturelles ont un caractére écoresponsable
permettant de diminuer I’impact environnemental en réduisant 1’énergie requise a leur production.
Les fibres de lin, parmi les fibres naturelles, présentent des propriétés mécaniques spécifiques
comparables a celles des fibres de verre et une surface de culture importante en Europe, en
particulier en France. Dans un contexte de développement durable, I’utilisation des fibres de lin
permet de valoriser des ressources locales et renouvelables. Et d’un point de vue économique,
I’augmentation de la demande de fibres de lin pourrait stimuler le développement de 1'agriculture

dans des zones inexploitées, ouvrant ainsi de nouvelles perspectives d'emploi.

Comme tous les composites, en conditions d’usage, les composites a fibres de lin peuvent étre
soumis a des impacts a basse vitesse en cas de chute d’objets par exemple. Ces impacts peuvent
étre invisibles a I’ceil nu et entrainer des endommagements internes qui peuvent étre dramatiques
pour la durée de vie des pieces. Pour pouvoir développer 1’'usage industriel des fibres de lin, il est
donc nécessaire d’approfondir la connaissance de leur comportement mécanique a I’impact et leur
durabilité en fatigue. Dans ce contexte, cette thése s’est effectuée dans le cadre d’une cotutelle
entre ’ENSMA (Poitiers-France) et ’'UQTR (Université du Québec a Trois-Riviéres, Québec,
Canada), en collaboration avec ’ESTACA (Laval-France). Elle vise a étudier le comportement a
I'impact et en fatigue avant et aprés impact de composites lin/époxy. Afin de réaliser une
comparaison avec un composite conventionnel, des échantillons en verre/époxy sont également

caractérisés.

Les renforts de lin utilisés dans cette these, appelés UD-mat, se distinguent par leur originalité du
fait qu’ils ont été préparés par un procédé inspiré de 1’industrie papetiere. Le travail sur ces renforts
de lin s’inscrit dans la continuité des études réalisées sur ce type de renfort de lin a 'UQTR au

Canada.
La structure de ce manuscrit est composée de cinq chapitres.

Le premier chapitre présente un état de I’art dans le domaine des composites a fibres végétales,

plus particulierement a fibres de lin. Une synthese de différentes applications des composites a
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fibres de lin et ’architecture du renfort de lin UD-mat utilisé sont abordées. Le comportement a
I’impact a basse vitesse des composites et les conséquences de celui-ci sur la tenue mécanique en

traction et en fatigue sont discutés.

Le deuxiéme chapitre porte sur la description des matériaux de cette étude, ainsi que leurs
propriétés physiques. Il détaille les procédés de fabrication des renforts de lin, y compris le procédé
de raftinage (fibrillation) et le procédé de moulage a transfert de résine (RTM) des composites
lin/époxy et verre/époxy. De plus, ce chapitre présente les différents moyens utilisés pour réaliser
les essais mécaniques en quasi-statique ou dynamique, ainsi que les techniques d’analyse des

endommagements.

Le troisiéme chapitre est consacré a 1’étude du comportement a I’impact a faible vitesse des
stratifiés lin/époxy (sans et avec fibrillation de surface des fibres courtes de la phase mat du renfort
UD-mat) et des stratifiés verre/époxy. Les essais d’impact et les endommagements créés sont
analysés pour comparer les différents matériaux, en mettant en lumiére I’effet de la fibrillation.
Ensuite, le comportement en traction quasi-statique des composites lin/époxy (sans fibrillation) et
verre/époxy est étudié. Les résultats obtenus sont utilisés pour alimenter un modele numérique

simplifié, par éléments finis, permettant de simuler un impact de 5J sur un composite lin/époxy.

Le quatriéme chapitre concerne 1’étude en fatigue de type traction-traction des stratifiés étudiés :
lin/époxy (sans fibrillation) et verre/époxy. Un modéle phénoménologique est appliqué pour
reproduire les courbes de Wohler de ces matériaux. Une analyse de 1’évolution des propriétés
mécaniques lors des essais de fatigue est présentée. Les facies de rupture en fatigue des éprouvettes
de lin/époxy sont examiné€s par microscopie ¢lectronique a balayage (MEB) et des
microtomographies des éprouvettes rompues en fatigue sont aussi présentées. Puis, les propriétés
résiduelles en traction quasi-statique sont déterminées pour les éprouvettes non rompues aprés 10°

cycles de fatigue.

Enfin, le dernier chapitre se focalise sur ’influence d’un impact a basse vitesse sur le
comportement en fatigue des composites lin/époxy (sans fibrillation) et verre/époxy. Les essais en
fatigue de type traction-traction sont réalisés sur les éprouvettes impactées a 5J. Le modéle
phénoménologique est utilisé pour prédire les durées de vie des éprouvettes impactées. Un suivi
d’endommagement est réalisé par microtomographie a rayons X. Les propriétés résiduelles en
traction quasi-statique sont ensuite déterminées pour des éprouvettes n’ayant pas rompu a 10°

cycles de fatigue.



Chapitre I
Etat de Part

Dans ce premier chapitre, une revue de littérature dans le domaine des composites a renfort
veégétal est présentée. Tout d’abord, une bréve introduction sur les matériaux composites a matrice
polymérique est présentée, suivie par une partie sur les fibres végétales, spécialement les fibres
de lin, et les composites associés. Ensuite, les probléematiques de leur comportement face a des
sollicitations dynamiques de type impact et fatigue (traction-traction) sont détaillées. Certaines
techniques d’analyse des endommagements dans les composites suite a des sollicitations

dynamiques sont également abordées.



1.1 Une breéve histoire des Composites

Au cours du XXeéme siécle, un développement remarquable des matériaux composites a émergé
dans I’industrie et le premier composite renforcé par des fibres a été fabriqué en 1913 [Verpoest
2022] : il s’agit du Formica, constitué de couches de papier kraft et de résine phénolique. La
deuxiéme guerre mondiale a été un propulseur pour le développement des matériaux composites
dans des picces pour les avions bombardiers. Le but était de remplacer dans la mesure du possible
’alliage d’aluminium qui faisait face a une pénurie [Baley et al. 2021]. L’intégration des matériaux
composites dans le domaine aérospatial n’a pas vu le jour avant les années 1970. De nos jours, les
composites a matrice polymere sont largement utilisés dans les domaines aéronautique,
automobile, militaire, de la construction (notamment les ponts et les éoliennes), naval, médical,
¢électronique, sportif et pour des articles ménagers [Sajan and Philip Selvaraj 2021; Chandra Dubey
et al. 2021]. En 2021, 12 Mt de composites ont été produites dans le monde. Le chiffre projeté
pour 2026 est de 15,5 Mt [Glowacz 2022], ce qui équivaut a une croissance de prés de 30%. La
Figure 1.1 résume les dates marquantes dans le développement industriel des matériaux

composites.

: : : :

Essor industriel marquant : Un développement continu :

Figure 1.1 — Enchainement chronologique de I’industrialisation des matériaux composites
(d’aprés [Verpoest 2022; Baley et al. 2021]).

Un matériau composite est constitué d’une matrice, qui peut étre en polymeére, en céramique ou
en métal, et de renforts fibreux qui permettent de reprendre les charges appliquées [de
Vasconcellos 2013]. Ces renforts peuvent étre sous forme de particules ou de fibres, qui peuvent

étre courtes (Ir< 10 mm) ou longues (Ir> 10 mm) [Muller 2019].



Les deux principaux types de fibres utilisées dans les composites sont les fibres synthétiques et les
fibres naturelles [Rajak et al. 2019]. Plusieurs fibres synthétiques sont disponibles sur le marché,
notamment les fibres de carbone, de verre et d’aramide pour les plus répandues, mais aussi les
fibres de céramique [Shanmugam et al. 2020; Nguyen 2015]. Par ailleurs, les fibres naturelles sont
classifiées en trois grandes catégories. Les deux premiéres sont les fibres animales et minérales et

la derniére est celle des fibres végétales [Gholampour and Ozbakkaloglu 2020; Nijjar et al. 2022].

Dans ce qui suit, seuls les composites a base de polymeére thermodurcissable renforcé de fibres

végétales, et en particulier de fibres de lin, seront traités puisqu’ils sont I’objet de cette theése.

1.2 De P’intérét des biocomposites

La nécessité de trouver des solutions a la gestion des déchets générés en fin de vie des picces est
un défi pour I’industrie des composites. Les fibres végétales, grace a leurs nombreux avantages
(faible densité, bonne résistance a la corrosion, bas colit de production et d’investissement, bonne
résistance spécifique et propriétés d’isolation acoustique, grande disponibilité, biodégradabilité
[Sathish et al. 2021; Loganathan et al. 2020]), sont progressivement utilisées pour remplacer, dans
la mesure du possible, les fibres synthétiques [Alkbir et al. 2016; Rajak et al. 2019]. De nos jours,
de nombreux chercheurs s’intéressent aux renforts naturels pour contribuer a minimiser 1’impact
environnemental des composites tout en assurant une bonne qualité des biomatériaux obtenus pour

des applications industrielles.

1.2.1 Les différents types de fibres végétales

L’origine des fibres végétales peut tre divisée en plusieurs catégories selon la provenance de la

fibre, tel que [Baley 2020; Gholampour and Ozbakkaloglu 2020] :

— Les plantes a fibres libériennes comme le lin, le chanvre, la jute, la ramie et le kénaf ;
— Les feuilles, telles que les fibres de sisal et d’ananas ;

— Les fruits et graines, notamment pour le coton et le coir ;

— Les herbes et les pailles, tels que le miscanthus, le bambou, le blé ;

— Et le bois.

Les fibres végétales sont constituées de composants chimiques de base, notamment de cellulose,
d’hémicellulose, de lignine et de pectine [Shanmugam et al. 2020]. La cellulose, chaine

polymérique semi-cristalline, est le principal constituant de la plupart des fibres végétales. Elle
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assure la bonne résistance mécanique de ces dernicres [Djafari Petroudy 2017]. L’hémicellulose
est un polymeére amorphe tandis que la pectine et la lignine jouent le réle d’agents de liaison. Les
composites renforcés de fibres végétales sont aujourd’hui utilisés dans divers secteurs, notamment

la construction et I’automobile [Ismail et al. 2022].

1.2.2 Avantages et limitations des fibres naturelles pour les composites

A part leur caractere biodégradable et écologique [Das and Chaudhary 2021], les fibres naturelles
nécessitent moins d’énergie que les fibres synthétiques pour leur production [Joshi et al. 2004],
leur cofit est inférieur a celui des fibres synthétiques [Ahmad et al. 2014], et elles dégagent moins
de fumées toxiques a I’incinération en fin de vie [Pickering 2008]. Elles sont également non
abrasives et non irritantes [Das and Chaudhary 2021]. Comme les fibres végétales se distinguent
des fibres synthétiques par leur plus faible densité, cela permet de réduire la masse des piéces. Cet
avantage meéne a une diminution de la consommation de carburant des véhicules en améliorant
leur rendement énergétique [Joshi et al. 2004; Pickering 2008]. Toutefois, pour obtenir une
performance équivalente a celles des composites a fibres de verre, il est nécessaire d’augmenter
le taux de fibres naturelles. Ceci diminue le pourcentage volumique de la matrice, ce qui est
avantageux lorsque celle-ci provient de ressources fossiles [Joshi et al. 2004]. Cependant, le
caractere hydrophile et polaire des fibres naturelles affecte la qualité de I’interface entre la fibre
et la matrice polymére, de nature hydrophobe [Thyavihalli Girijappa et al. 2019; Sood and
Dwivedi 2018]. De plus, les fibres naturelles absorbent considérablement d’humidité [ Ahmad et
al. 2014], ce qui est une conséquence de la présence des groupements hydroxyles (-OH) [Sood
and Dwivedi 2018]. Le caractére inflammable [Serra-Parareda et al. 2019; Ahmad et al. 2014],
I’utilisation d’engrais [Joshi et al. 2004] et la difficulté de mise en ceuvre a des taux massiques de
renfort élevés (50% et plus) s’ajoutent aux inconvénients des fibres naturelles [Viisénen et al.

2017].



1.2.3 La fibre de lin

1.2.3.1 Microstructure

La fibre de lin (Linum usitatissimum) fut ’'une des premieres fibres végétales a tre récoltée, filée
et tissée. Ces fibres sont extraites de la tige du lin et elles étaient utilisées dans la fabrication du
textile par les Egyptiens, 5 000 ans av. J.-C. [Yan et al. 2014; Ramesh 2019]. Il a aussi été
découvert, dans une étude réalisée par Kvavadze et al. [Kvavadze et al. 2009], que I’Homme
préhistorique utilisait le lin pour des applications quotidiennes, il y a environ 30 000 ans. De nos
jours, les fibres de lin sont toujours employées dans le secteur de I’habillement. Elles servent aussi
de matiére premiére dans I’industrie du papier de haute qualité, et elles sont utilisées dans la
fabrication de billets de banque et du papier a rouler pour les cigarettes [Chand and Fahim 2008],
mais son importance ne se limite pas a ces applications. Les fibres de lin suscitent ’intérét dans le
domaine des biocomposites grace a leurs propriétés mécaniques exceptionnelles face a d’autres
fibres naturelles concurrentes [Kumar et al. 2020; Shah 2014]. En plus de leur caractére
biodégradable et du fait qu’elles soient parmi les plus résistantes des fibres naturelles, elles offrent
de bonnes propriétés d’isolation thermique et acoustique et une trés bonne absorption des
vibrations. De plus, elles sont dotées de propriétés spécifiques comparables a celles des fibres de
verre [Bos et al. 2006; Yan et al. 2014] et s’averent étre parmi les meilleures pour remplacer celles-

ci dans les matériaux composites [Mahboob and Bougherara 2018].

(a) (b) (c)
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Figure 1.2 — Structure multi-échelle du lin. (a) Une coupe transverse d’une tige de lin adaptée de
[Dr Keith Wheeler 2020], (b) et (c) figures adaptées de la publication de [Baley 2002] représentant
un faisceau de fibres de lin et la structure d’une fibre élémentaire correspondante, respectivement.

La structure multi-échelle du lin est présentée sur la Figure 1.2. A 1’échelle macroscopique (Figure
1.2a), la tige de lin posséde un diamétre de 1 a 3 mm et est composée de 1’écorce, du phloéme

situé en périphérie (aprés 1’écorce), du xyléme qui forme le centre de la tige (le bois) et d’un vide
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central [Serra-Parareda et al. 2019]. Le phloéme est la partie d’intérét. Il est constitué d’une
trentaine de faisceaux de fibres dans 1’épaisseur, qu’on nomme aussi fibres techniques, liées entre
elles par la pectine. A 1’échelle mésoscopique (Figure 1.2b), une coupe transversale d’une fibre
technique montre que celle-ci comporte entre 10 et 40 fibres élémentaires liées entre elles par la
pectine [Charlet et al. 2007]. A 1’échelle microscopique (Figure 1.2¢) et comme toutes les fibres
végétales, la fibre de lin a une section polygonale comprenant de 5 & 7 faces [Berges 2018]. La
longueur d’une fibre élémentaire varie entre 13 et 60 mm et son diamétre entre 12 et 30 um. Elle
est constituée d’une cavité centrale appelée lumen et de deux parois principales : la paroi primaire
externe, notée P; et la paroi secondaire interne (notée S), qui renferme trois couches concentriques,
S1, S2 et S3. S3 est la plus épaisse [Liang 2013] et elle représente 80% de la section totale de la
fibre [Berges 2018]. La structure des parois est assimilée a celle d’un composite a matrice amorphe
composée d’hémicellulose et de pectine renforcée par des microfibrilles de cellulose. Les couches
S1 a S3 difféerent en termes d’épaisseur, de composition chimique et d’orientation des
microfibrilles. Ces microfibrilles, constituées de chaines cellulosiques [ Vaisdnen et al. 2017], sont
disposées de manicre hélicoidale avec un angle par rapport a 1’axe de la fibre, appelé angle
microfibrillaire (AMF) [Baley 2020]. Cet angle est minimal dans la couche S2 et égal a 10°, et
maximal dans la couche S1. Il influence les propriétés mécaniques de la fibre car a mesure que
I’AMF diminue, les propriétés s’améliorent significativement [Fang et al. 2004; Liang 2013].
Finalement, lors de la culture, le lin est parmi les plantes ayant une consommation d’eau, d’engrais
et de pesticides les plus faible pour la production de fibres végétales. Surtout que les cultures sont
réalisées sur des sols de qualité nécessitant peu d’apport en azote. De plus, dans les régions

européennes tempérées, la culture du lin ne nécessite pas d’irrigation [Baley et al. 2021].



1.2.3.2 Fibre de lin vs fibre de verre
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Figure 1.3 — Diagramme de Ashby pour les grandes familles de fibres végétales et les fibres
synthétiques [Shah 2013].

Le lin est la fibre végétale la plus utilisée dans les composites grace a ses propriétés mécaniques
exceptionnelles [ Yan et al. 2014]. La Figure 1.3 montre que celle-ci posséde une rigidité spécifique
supérieure a celle du verre et une contrainte a la rupture spécifique inférieure a celle des fibres de
verre mais supérieure a celle des autres fibres naturelles. Mais 1attrait des fibres de lin ne se limite
pas a ses propriétés mécaniques. A leur abondance, bas cofit et faible densité par rapport au verre
s’ajoutent leur caractére biodégradable [Lotfi et al. 2021], de bonnes propriétés d’isolation
acoustique [Pil et al. 2016; Prabhakaran et al. 2014] et leurs propriétés non-abrasives limitant
I’usure des outils de coupe dans les composites [Wielage et al. 2003; Pickering 2008]. De plus, la

fibre de lin ne laisse pas de résidus aprés incinération [Duflou et al. 2014].

Ajoutons que la production des fibres de lin nécessite environ 20% de ’énergie requise a la

production de la fibre de verre [Le Duigou et al. 2011].
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Figure 1.4 — Comparaison des propriétés absolues et spécifiques en traction de composites
renforcés de fibres végétales (PFRPs : Plant Fiber Reinforced Plastics) et de fibres de verre
(GFRPs : Glass Fiber Reinforced Plastics) [Shah 2014].

La Figure 1.4 compare certaines propriétés en traction (valeurs absolues et spécifiques) de
polymeéres renforcés de fibres végétales ou de fibres de verre [Shah 2014]. Il s’avére que certains
biocomposites, en particulier les unidirectionnels a matrice thermodurcissable et thermoplastique,
présentent des performances supérieures en termes de rigidité spécifique par rapport aux
composites a fibres de verre. Ainsi, les fibres de lin offrent une alternative intéressante aux fibres
de verre pour des applications structurelles ou la rigidité ou la durée de vie sont les principaux
critéres de conception [Duflou et al. 2014]. Néanmoins, les contraintes a la rupture en traction
(absolue et spécifique) des composites a fibres de lin demeurent inférieures a celles des composites

a fibres de verre.



1.2.4 Différentes applications courantes et potentielles

La Figure 1.5 montre les principaux secteurs d’application des composites a fibres naturelles
(CFN). I1 y a notamment le secteur de la construction, de 1’automobile, le transport naval, les
articles de sport, I’emballage, les fournitures ménageres, les instruments de musique et les

matériaux d’isolation.

B Biens de consommation

W Transport

W Construction et batiment
Automobile

B Autres

Figure 1.5 — Parts du marché mondial des biocomposites par utilisation finale, 2022 — Figure adaptée de
[Orion Market Research 2022].

Des applications structurelles importantes ont été développées ces derniéres années en ce qui

concerne les composites a fibres de lin :

La mise en service de la nacelle verte (7The Green Nacelle, Figure 1.6a) ayant une longueur de 7,3
m, qui est la premiere structure composite a fibres naturelles construite pour une ¢éolienne [JEC

2021].

L’inauguration d’un pont de 15 m de long aux Pays-Bas (Figure 1.6b), fait d’un composite
lin/époxy [Hallier 2022]. Ce pont fut le premier testé pour son comportement face aux conditions
météorologiques ou aux vibrations a I’aide de capteurs installés sur sa structure. Si I’analyse des
données obtenues est concluante, cette génération de ponts pourrait remplacer des milliers d’autres

aux Pays-Bas.

La production de voitures de course (Figure 1.6 c et d) avec des carrosseries a base de renforts a
fibres de lin, élaborées par ’entreprise Bcomp [Bcomp 2023]. Parmi les constructeurs
automobiles, Tesla fut la premiére en 2018 a s’intéresser a cette technologie proposée par Bcomp

suivie par d’autres comme McLaren, Porsche et BMW.
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Figure 1.6 — Différentes applications des composites a fibres de lin dans (a) 1’énergie ¢olienne
[JEC 2021], (b) la construction [Hallier 2022], (c) et (d) ’automobile [Porsche Newsroom 2020;
Innovation in Textiles 2018].

1.2.5 Architecture du renfort

Les fibres de lin sont utilisées dans les matériaux composites sous une grande variété
d’architectures tel que les mats, les fils, les unidirectionnels et les tissus [Rahman 2021]. Pour
I’obtention de plis unidirectionnels, la fabrication de couches pré-imprégnées a été développée
deés 1939 par De Bruyne [De Bruyne 1939]. Une autre alternative concerne la fabrication de
nappes calandrées placées entre deux films de polypropyléne thermoplastique [Baley et al. 2016].
D’autres auteurs ont proposé de lier les fibres entre elles en réactivant la pectine par une
pulvérisation d’eau sur la surface des fibres [Khalfallah et al. 2014]. Une autre technologie,
adoptée dans ce travail de theése, consiste a utiliser les techniques de fabrication du papier pour
créer des liens entre les fibres de lin lors du séchage [Habibi et al. 2017a]. Chaque pli du renfort
est ainsi composé d’une couche unidirectionnelle (UD) dont les fibres sont maintenues en place

par une couche de mat constituée de fibres courtes de lin. Ce bicouche est appelé¢ UD-mat.
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1.2.5.1 Le renfort UD-mat

Les renforts a fibres de lin de type UD-mat (Figure 1.7) utilisés dans cette theése sont relativement
nouveaux. Ils sont élaborés par un procédé inspiré de la fabrication du papier qui sera détaillé¢ au
Chapitre 2 de cette thése. Le renfort est préparé a partir de fils de lin, constituant la couche UD du
renfort, et de fibres courtes de lin constituant le mat. Ce dernier agit comme liant grace a la bonne
adhésion entre les fibres courtes et les fils UD de lin. La présence du mat permet de maintenir
I’alignement des fibres UD et facilite la manipulation du renfort en évitant la désorientation des
fibres UD. Pendant la fabrication du renfort, les fibres se lient entre elles grace a des interactions
physiques (accrochage mécanique) et chimiques (liaisons hydrogene, liaisons de Van der Waals...)
[Bergenstrahle-Wohlert et al. 2022] ainsi que par la réactivation de la pectine [Khalfallah et al.

2014; Monti et al. 2016] qui agit comme un liant naturel entre les fibres.

LA
-l.'...—.
-

7 Liant mat

Renfort lin UD-mat

Figure 1.7 - Renfort de lin UD-mat fabriqué dans les laboratoires du 12E3 et du Département de
génie mécanique de 'UQTR.

1.2.5.2 La fibrillation de surface

Dans le but d’améliorer I’interface fibre-matrice, il est envisageable d’appliquer des traitements
chimiques, physiques ou mécaniques sur les fibres ou la matrice des composites a fibres naturelles
[Bernaoui et al. 2022; Lakshmi Narayana and Bhaskara Rao 2021; Latif et al. 2018; Li et al. 2007].
Parmi les traitements chimiques [Sathish et al. 2021], I’alcalinisation est la plus commune
[Shanmugam et al. 2020; Lakshmi Narayana and Bhaskara Rao 2021]. Des traitements comme
les procédés corona et plasma [Ragoubi et al. 2010; Sever et al. 2011] servent a modifier les
caractéristiques de surface, la mouillabilité et 1’affinité des fibres avec la matrice [Gassan and
Gutowski 2000; Gupta et al. 2021]. Un autre traitement mécanique, la fibrillation de surface des
fibres, est étudié dans le présent travail. La fibrillation, également connue sous le nom de raffinage,
est un procédé traditionnel réalisé en milieu aqueux et utilisé dans 1’industrie des pates a papier

[Akdim 2014]. Ce traitement peut €tre réalisé avec un raffineur de pate a papier a différents degrés
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de raffinage [Lee and Bismarck 2014]. L’objectif est d’obtenir un relachement partiel des
microfibrilles a la surface des fibres pour augmenter 1’accrochage mécanique [Afra et al. 2013].
Ainsi, des fibres naturelles plus rugueuses et "poilues” sont obtenues pour améliorer I’interface
fibre-matrice, ce qui en paralléle augmente le nombre de sites réactifs pour d’éventuels traitements

chimiques secondaires [Bernaoui et al. 2022].

MAT

Figure 1.8 — Effet microscopique de la fibrillation de surface de fibres de lin vu par MEB. Images
adaptées des travaux de Bernaoui et al. [Bernaoui et al. 2022] a gauche : fibres non fibrillées et a

La Figure 1.8 montre, a titre comparatif, des micrographies obtenues au microscope électronique
a balayage (MEB) de renforts mats non-fibrillés et fibrillés a différentes échelles. On remarque
que le réseau de fibres devient plus encombré par la fibrillation, aussi détectée par le blanchiment
de la surface des fibres. Zhong et al. [Zhong et al. 2011] ont étudié I’effet de la fibrillation sur des
fibres de sisal dans des composites hybrides sisal-aramide a renforts mat imprégnés d’une résine
phénolique. Ils ont montré le potentiel de la fibrillation pour améliorer I’interface fibre-matrice et
les propriétés mécaniques en traction et compression. Senthilkumar et al. [Senthilkumar et al.
2020] ont remarqué que le taux de cristallinité des fibres de coco n’est pas affecté par la
fibrillation, mais que la teneur en cellulose augmente avec I’élimination partielle de la lignine lors
de la fibrillation. Cela s’est traduit par une augmentation de 61% et de 12% de la résistance a
I’impact et de la résistance a la traction des composites produits a partir des fibres de coco
fibrillées. Récemment, les résultats d’une étude effectuée par Bernaoui et al. [Bernaoui et al. 2022]

ont montré que la fibrillation de surface réalisée sur les fibres courtes de lin améliore les propriétés
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mécaniques en traction des composites constitués de renforts de type UD de lin a liant mat de lin.
Pour aller plus loin dans 1’analyse, cette these étudie 1’effet de la fibrillation des fibres courtes de
lin sur le comportement a I’impact des stratifiés lin UD-mat/époxy. Pour ce faire, les meilleurs
parameétres de raffinage obtenus par Bernaoui et al. [Bernaoui et al. 2022] seront repris dans la

démarche expérimentale présentée au Chapitre 2.

1.2.6 Problématique

Pendant le processus de fabrication et lors de leur utilisation, les matériaux composites sont
soumis a des impacts, notamment des impacts a basse vitesse [Petit et al. 2007]. Les défauts créés
par ceux-ci peuvent &tre invisibles a 1’ceil mais présentent des dommages internes [Fischer et al.
2019] pouvant étre néfastes pour la durée de vie des pieces [Chen et al. 2002; Wei et al. 2020].
D’autre part, lorsque les structures sont soumises a des sollicitations en fatigue a des niveaux de
chargement bien inférieurs a leur résistance ultime, 1’accumulation progressive des
endommagements internes peut engendrer une défaillance prématurée des pieces [Mahboob and
Bougherara 2018]. 1l est donc nécessaire de mener des études pour mieux comprendre la réponse
des biocomposites face aux chargements dynamiques. La caractérisation du comportement
dynamique des biocomposites, a savoir 1’étude de I’impact a basse vitesse et celle de la fatigue

apreés impact s’aveérent importantes pour mieux prédire la durée de vie de ces matériaux.
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1.3 Comportement a un impact a basse vitesse

L’une des limitations des biocomposites actuels est leur réponse aux impacts a basse vitesse
[Yuanjian and Isaac 2008]. Ceux-ci sont inévitables pendant la durée de vie des structures
composites et peuvent affecter leurs propriétés mécaniques résiduelles [de Vasconcellos et al.
2014a; Fischer et al. 2019; Thorsson et al. 2018]. Les endommagements de surface causés par un
impact a faible vitesse peuvent €étre minimes, mais les dommages structurels internes peuvent
affecter I’intégrité structurelle comme montré dans la Figure 1.9 [Wronkowicz-Katunin et al.

2021].

5 mm

Figure 1.9 - Exemple d’endommagements internes suite & un impact a basse vitesse d’un
composite renforcé de fibres de carbone [ Wronkowicz-Katunin et al. 2021].

1.3.1 Etude de ’impact sur des stratifiés lin/époxy

Dans la littérature, on trouve différentes études sur le comportement a I’impact des composites a
renfort de lin, essentiellement pour des stratifiés & renfort UD ou des tissés. Par exemple et de
maniére non exhaustive, Sy et al. [Sy et al. 2018] ont travaillé sur des stratifiés lin/époxy a renforts
UD. L’un était un composite unidirectionnel et 1’autre a plis croisés. Les deux stratifiés ont
présenté un comportement fragile, avec des capacités similaires d’absorption d’énergie pour de
faibles énergies d’impact. A ce jour, peu d’études ont comparé les résultats obtenus sur des
composites a fibres de lin avec ceux de stratifiés similaires a fibres de verre. Panciroli et Giannini
[Panciroli and Giannini 2021] ont comparé la réponse a I’impact de stratifiés quasi-isotropes
constitués soit de tissus de lin soit de plis de verre unidirectionnels, et d’une matrice époxy. Les
essais d’impact ont été réalisés a des niveaux d’énergie de 3 J, 5 J, 10 J, 15 J et 20 J pour les
stratifiés de linet de 5 J, 10 J, 15 J, 20 J et 30 J pour les stratifiés de verre. Ils ont observé que
lorsque la force d’impact est supérieure a 1,5 kN, les courbes charge-temps des composites de lin
présentent des oscillations notables. A ce stade, un plateau apparait dans les courbes force-
déplacement correspondant a I’évolution des dommages a I’intérieur du stratifié. En comparaison,

une force d’impact de 6,5 kN était nécessaire pour que ce phénomeéne se produise dans le stratifié
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verre/époxy. Dans une étude réalisée par A. Cuynet [Cuynet 2018], 1’application de I’imagerie
rapide a mis en évidence la présence des endommagements dans le composite sergé lin/époxy par
observation de la fissure créée au cours de I’'impact qui est bien détectable a 1’endroit de la
déflexion maximale sur la face arriére mais invisible ou difficilement détectable a 1’ceil nu apres
impact. Dans cette méme étude, le comportement a un impact de 10J de composites lin/époxy a
été comparé a celui de composites verre/époxy, pour différentes épaisseurs de plaques (2 4, 6 et
8 plis). Les deux matériaux ont été fabriqués par infusion sous vide a partir de renforts tissés de
type sergé 2/2. La fraction volumique des fibres de verre est environ deux fois plus élevée que
celle des fibres de lin. I a été conclu que pour une méme masse d’éprouvette, le composite

lin/époxy est capable de concurrencer celui du verre/époxy sur certains aspects.

Pour les stratifiés de lin de type UD-mat/époxy faits du méme type de renforts que ceux utilisés
dans cette thése, Habibi et al. [Habibi et al. 2019b] ont analysé la réponse a I’impact a 1’aide
d’impacteurs coniques présentant différents angles d’ouverture. Il a été conclu que lors d’impacts
a faible vitesse, 1’angle d’ouverture de I’impacteur a un effet important sur les dommages induits.
Un angle trés grand (impacteur plus plat) et une énergie d’impact plus élevée ont généré des zones
plus endommagées. Apres I’impact, les propriétés en traction et compression du composite ont
été diminuées. Une autre étude réalisée par Marmonnier et al. [Marmonnier et al. 2022] sur les
mémes renforts lin UD-mat a montré que 1’apport du liant mat devient bénéfique a partir d’une
énergie d’impact de 12 J. A ce niveau d’énergie, les composites UD-mat/époxy ont une capacité
de restitution d’énergie supérieure a celle des UD/époxy, évitant ainsi une perforation compléte

de I’éprouvette.

1.3.2 Technique de la tour de chute

Le comportement des composites soumis a des impacts a faible vitesse dépend de plusieurs
facteurs tels que I’interface fibre-matrice, la fraction volumique de fibres, 1’architecture et
’orientation des fibres et le type de matrice [Bensadoun et al. 2017]. La méthode la plus utilisée
pour caractériser la réponse d’un composite soumis a un impact a basse vitesse est celle utilisant
une tour de chute [de Vasconcellos 2013]. Notons que la technique d’essai Charpy n’est pas
recommandée pour les composites en raison de leur caracteére anisotrope [Duell 2004; Ku et al.
2005]. Grace a la technique de tour de chute, plusieurs parameétres servant a analyser le
comportement a I’impact sont obtenus, tel que I’énergie absorbée, la force d’impact, le

déplacement de la traverse et la vitesse d’impact. A partir de ces informations, les courbes force-
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temps, force-déplacement et énergie-temps sont construites. Ces courbes permettent d’analyser la
réponse du matériau a I’impact. Les informations tirées des différentes courbes sont présentées

dans ce qui suit.

Des propriétes caractéristiques
La force d’impact

La force d’impact, enregistrée par la cellule de charge, est d’abord présentée en fonction du temps.
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Figure 1.10 — Courbe force-temps obtenue pour un composite lin/époxy [0/90]2s lors d’un impact
asl.

Un exemple d’une courbe force-temps, pour un composite lin/époxy, est présentée dans la Figure
1.10, ou plusieurs informations peuvent étre obtenues. Tout d’abord la force augmente presque
linéairement dans la partie élastique jusqu’a une valeur qui représente le seuil d’endommagement
(point A sur la courbe) [Scarponi et al. 2009; Davies and Irving 2015]. Dépendant du matériau, ce
point peut coincider avec la force maximale. Dans le cas présent, entre le point A et le point B
(force maximale sur la courbe) les endommagements s’initient et se propagent [Davies and Irving

2015].

Apres le point B la force diminue graduellement jusqu’a zéro. Cette diminution se produit avec le
retour ¢lastique de I’impacteur [Davies and Irving 2015]. Le temps de contact entre I’impacteur

et I’éprouvette correspond a I’intervalle de temps pendant lequel la force est supérieure a zéro.
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Le déplacement

Bien que le déplacement soit enregistré en fonction du temps, la courbe force-déplacement (Figure
1.11) est plutdt utilisée pour analyser la réponse du matériau. Le déplacement maximal, le
déplacement permanent, la force maximale et le seuil d’endommagement peuvent étre déduits de
cette courbe. Une réponse élastique est d’abord enregistrée jusqu’au seuil d’endommagement [de
Vasconcellos 2013] suivie par une propagation progressive de ’endommagement. Au-dela du
seuil d’endommagement, une variation de la rigidité se produit, indiquant une dégradation
structurale [Scarponi et al. 2009]. D’apres cette courbe, il est évident que les phases de chargement
et de déchargement ne coincident pas. Lorsque la courbe forme une boucle fermée comme celle-
ci, cela montre que I’énergie d’impact utilisée n’était pas suffisamment élevée pour perforer
complétement I’éprouvette. L’ impacteur va donc rebondir et une partie de 1’énergie sera restituée

sous forme d’énergie élastique comme le montre la Figure 1.11.
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Figure 1.11 — Courbe force-déplacement obtenue pour un composite lin/époxy [0/90],s lors d’un
impact a 5J.

Comme I’impacteur et 1’éprouvette restent en contact tout au long de ’essai, le déplacement
mesuré de I’impacteur peut étre considéré comme égal a celui de 1’éprouvette. Avec la courbe
force-déplacement, il est aussi possible de déterminer les énergies absorbée et restituée expliquées
au paragraphe suivant. Des oscillations de vibration de I’échantillon sont généralement
enregistrées et paraissent dans les courbes force-temps et force-déplacement [Liang et al. 2015].
Celles-ci dépendent de la masse de I’impacteur et de I’éprouvette, de sa rigidité et du fait qu’au

moment de I’impact les grandeurs cinématiques varient brusquement [Reis et al. 2012].

19



L’énergie absorbée et |’énergie restituée

L’énergie absorbée est déterminée en calculant 1’aire de la surface de la boucle charge-décharge
de la courbe force-déplacement (Figure 1.11). L’énergie restituée correspond a I’aire de la surface

sous la courbe de décharge.
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Figure 1.12 — Courbe énergie-temps obtenue pour un composite lin/époxy [0/90],s lors d’un
impact a 5J.

Il est également possible de suivre 1’évolution de 1’énergie, E(t), pendant I’'impact a I’aide de

I’équation suivante :

E@®) = [JF(t) [vo — [P HF dt] (Eq. 1.1)

m

avec F(t) la force d’impact, v, la vitesse initiale a to =0 s (lorsque I’impacteur entre en contact

avec 1’éprouvette), P le poids de I’impacteur, m la masse de 1’impacteur.

La Figure 1.12 montre une courbe typique énergie-temps obtenue par ce calcul. L’énergie
maximale atteinte correspond a I’énergie d’impact, notée E;, laquelle correspond a 1’énergie

cinétique juste avant I’impact (E; = % mv?).

Lors du retour élastique, 1’énergie décroit en fonction du temps jusqu’a ce qu’elle atteigne un

plateau représentant 1’énergie absorbée (E.) [Reis et al. 2012]. La perte de contact entre

I’impacteur et I’éprouvette correspond au début du plateau de la courbe [Reis et al. 2012].

L’énergie ¢lastique restituée (E,) correspond a la différence entre I’énergie d’impact et 1’énergie
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absorbée [Scarponi et al. 2009].

1.3.3 I’analyse des endommagements

1.3.3.1 Analyse de la face impactée et de la face arriere

Habibi et al. [Habibi et al. 2019b] ont constaté que pour de faibles niveaux d’énergie, les fissures
sur la face arriére de I’éprouvette sont principalement orientées parallélement aux fibres UD dans
les composites lin UD-mat/époxy qu’ils ont étudiés. Elles sont dues a des ruptures de la matrice
en traction. Au fur et a mesure que I’énergie d’impact augmente, des fissures transverses
commencent a apparaitre et la zone d’endommagement s’étend (Figure 1.13a). Les auteurs ont
aussi identifié des fibres rompues, du délaminage et des fissures de la matrice en cisaillement. Sy
et al. [Sy et al. 2018] ont aussi constaté que la majorité des fissures se propagent dans la direction
longitudinale pour des composites UD de lin/époxy. Pour les stratifiés a plis croisés, des
endommagements en forme de croix et de papillon sont apparus respectivement sur la face arriére
et la face impactée pour des niveaux d’énergie élevés (Figure 1.13b). Panciroli et Giannini
[Panciroli and Giannini 2021] ont constaté une forme croisé¢e d’endommagement externe pour des
stratifiés quasi-isotropes de type lin tissé/époxy. Ramakrishnan et al. [Ramakrishnan et al. 2021]
ont observé un endommagement en croix selon la direction des fils pour les éprouvettes lin
tissé/époxy impactés a de hauts niveaux d’énergie. Bensadoun et al. [Bensadoun et al. 2017] ont
montré que pour des composites lin/époxy, tissés et quasi-UD croisés, I’endommagement sur la
face arriére se propage en forme de croix selon la direction des fils. Des études sur des composites
chanvre/époxy a renforts tissés ont aussi été réalisées. Notamment, Scarponi et al. [Scarponi et al.
2016] ont constaté que les fissures sur la face arriere des éprouvettes ont la forme d’une croix pour
des composites chanvre tissé/époxy quasi-isotropes. Vasconcellos et al. [de Vasconcellos et al.
2014a] ont observé, pour un composite chanvre tissé/époxy a configuration croisée, une
orientation des fissures en forme de croix orientée a 45° par rapport aux fils du tissu, forme

géométrique dominante sur la face arriére de I’éprouvette.
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Figure 1.13 — Endommagements des éprouvettes de composites a renforts de lin : a) face arriére
pour un lin UD-mat époxy [Habibi et al. 2019b], b) face frontale et face arriére pour un lin UD
époxy [Sy et al. 2018]

1.3.3.2 Analyse des endommagements dans I’épaisseur

Différentes techniques d’analyse d’endommagent internes peuvent &tre utilisées aprés un essai
d’impact:

— Le C-scan ultrasonique est une méthode non destructive utilisée pour déterminer 1’étendue
globale des dommages internes d’une piéce, notamment la surface de délaminage, en projetant les
endommagements en volume sous forme de cartographie bidimensionnelle C-scan ou B-scan
[Ahmed et al. 2007; Li et al. 2020; Pascoe 2021]. Néanmoins, cette technique ne permet pas de

localiser facilement I’endommagement dans I’épaisseur.

— La microscopie optique est aussi utilisée pour observer I’endommagement dans 1’épaisseur
d’une section transverse polie de I’éprouvette [de Vasconcellos 2013; Barbiére 2020]. Elle se
limite a une seule section 2D (ou plusieurs en coupant successivement a plusieurs endroits), de

sorte qu’elle nécessite la découpe de 1’éprouvette testée et donc sa destruction.

— La microtomographie, qui est une technique non-destructive performante, permet de
détecter des endommagements avec une résolution qui peut aller jusqu’a quelques micrometres
[Hipsley et al. 2020]. Grace a cette technique, il est possible de construire des images en 3D de

I’éprouvette [Paturel and Dhakal 2020] et d’analyser en volume les zones endommagges.

Liang et al. [Liang et al. 2015] ont étudi¢ par microscopie optique sur des coupes transverses
I’effet d’un impact a faible vitesse sur des stratifiés de lin/époxy quasi-isotropes [0/90/+£45]s. Ils
ont constaté que les dommages internes se sont d’abord développés dans les couches inférieures

pour ensuite se propager vers le centre de I’éprouvette avec 1’augmentation de 1’énergie d’impact.
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Enfin, la littérature s’entend sur le fait que I’endommagement interne induit par un impact sur les
stratifiés a une forme conique dans 1’épaisseur [Petit et al. 2007; Tan et al. 2011; de Vasconcellos
et al. 2014a; Sy et al. 2018; Fischer et al. 2019; Lebaupin et al. 2019] comme montré a titre

d’exemple sur la Figure 1.14.

On observe en général du délaminage, des décohésions a I’interface fibre-matrice, des fissures
matricielles ainsi que des ruptures de fibres comme endommagements internes [Reis et al. 2012;

Liang et al. 2015; Bensadoun et al. 2017].

Figure 1.14 — Observations (a) et (b) microscopiques et (c) par microtomographie des endom-
magements d’éprouvettes de stratifiés impactés de : (a) lin/époxy [Sy et al. 2018], (b) lin/PLA-PP
[Fischer et al. 2019] et (c) verre/polyester [Shyr and Pan 2003].



1.4 Comportement en traction quasi-statique

Les essais de traction permettent d’évaluer la rigidité et la résistance des composites avant et apres

impact, données qui sont indispensables pour la conception et le design de structures. Du fait de

la nature anisotrope et complexe des fibres végétales, leur présence dans les biocomposites ajoute

un degré de complexité supplémentaire pour la prédiction et I’analyse du comportement de ces

matériaux vis-a-vis des composites a fibres synthétiques. Ce paragraphe va détailler le

comportement mécanique en traction des biocomposites, en particulier ceux a fibres de lin, en vue

de présenter leur comportement avant et aprés impact.

1.4.1 Généralités
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Figure 1.15 — Valeurs rapportées de la littérature de (a) la rigidité et de (b) la contrainte a rupture
des UD de lin-époxy en fonction du V. - Résultats regroupés a partir des articles de revue de [Baley

et al. 2021; Rahman 2021].
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La Figure 1.15 regroupe plusieurs données tirées de la littérature sur la rigidité et la contrainte a
la rupture en traction en considérant uniquement des composites UD de lin/époxy. Malgré la
dispersion observée, on constate que la rigidité et la contrainte a la rupture augmentent avec le
taux volumique de fibres. Il est connu dans la littérature que la rigidité et la contrainte a la rupture
des composites UD a fibres de lin évoluent de manicre proportionnelle avec la fraction volumique
des fibres [Khalfallah et al. 2014; Yan et al. 2014; Habibi et al. 2017a; Baley et al. 2018; Rahman
2021]. D’autre part, Baley et al. [Baley et al. 2018] ont montré que le module d’¢élasticité en
traction de composites UD de lin & matrices thermodurcissable (époxy) et thermoplastique (PA11)
dépend principalement de la rigidité des fibres. Charlet et al. [Charlet et al. 2007] ont montré que
la dispersion des propriétés mécaniques des composites UD lin/époxy suit une tendance
comparable a celle des fibres individuelles. Il est noté que la contrainte a la rupture dépend non
seulement de la rigidité des fibres qui est influencée par des parameétres de rouissage et
d’extraction des fibres récoltées, mais aussi des procédés de fabrication des plaques en composite
[Baley et al. 2021].
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Figure 1.16 — Courbes contrainte-déformation des composites UD de (a) lin/époxy [Saadati et al.
2020] et (b) lin/Elium [Haggui et al. 2019] montrant un comportement bilinéaire.

Par ailleurs, tel qu’illustré a la Figure 1.16, les composites UD a fibres de lin montrent un
comportement bilinéaire en traction. Généralement, les deux parties linéaires de la courbe
contrainte-déformation se rencontrent a un point caractéristique appelé "genou" [Assarar et al.
2011; Shah et al. 2012; Ameri et al. 2016; Bensadoun et al. 2016; Couture et al. 2016; Haggui et
al. 2019; Bernaoui et al. 2022]. La pente de la premicre partie représente le module d’élasticité du
matériau. De ce fait, les dispersions de module d’¢lasticité obtenues dans la littérature dépendent

de I’intervalle de déformation utilisé pour déterminer ce module. A Tinverse, les composites UD
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de verre présentent un comportement quasi-linéaire et fragile avec peu de dispersion du module

d’¢élasticité [Liang 2013; Altanopoulos and Raftoyiannis 2020].

1.4.2 Influence d’un impact a basse vitesse sur le comportement en

traction

La détermination du comportement résiduel en traction aprés impact est une étape nécessaire pour
I’é¢tude du comportement a long terme en fatigue. Le comportement mécanique en fatigue apres
impact est tres peu étudié¢ dans la littérature pour des composites a fibres naturelles, notamment
de lin. Différentes études sont rapportées pour des composites principalement a fibres de carbone.
Pour les composites a fibres naturelles, plusieurs travaux portent sur le comportement post-impact
en quasi-statique [Santulli 2001; Ahmed et al. 2007; Liang et al. 2015; Bensadoun et al. 2017,
Cuynet et al. 2018; Habibi et al. 2018; Habibi et al. 2019b; Lebaupin et al. 2019; Li et al. 2020;
Leroy et al. 2021] mais la fatigue apres impact n’est que trés peu étudiée. Yuanjian et Isaac ont
comparé le comportement en fatigue (traction-traction) apres impact de composites de chanvre de
type mat/polyester avec des composites verre/polyester. Le comportement en fatigue apres impact
de composites de chanvre/époxy a quant a lui ét¢ étudié par de Vasconcellos et al. [de
Vasconcellos et al. 2014a]. De plus, A. Cuynet [Cuynet 2018] a étudi¢ le comportement en fatigue
de type flexion de composites de sergé lin/époxy apres impact.

Jusqu’a présent, aucune publication ne semble porter sur le comportement en fatigue apres impact
des composites a renforts de lin UD-mat similaires a cette theése. De plus, en raison de la variabilité
des épaisseurs des échantillons, de la différence des matériaux et des techniques utilisées, les
propriétés résiduelles aprés impact sont difficilement comparables entre les différents travaux de
la littérature. Cependant, il est possible d’obtenir certains renseignements sur la tendance de la
réponse des biocomposites aprés impact.

L’étude des propriétés résiduelles en traction aprés impact réalisée par Habibi et al. [Habibi et al.
2018] sur des composites de lin mat/époxy a montré que ces propriétés sont fortement affectées

par I’impact, tel que présenté a la Figure 1.17.
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Figure 1.17 — Evolution du module élastique résiduel en fonction de 1’énergie d’impact pour un
composite mat lin/époxy [Habibi et al. 2018].

Dans une autre étude réalisée par Habibi et al. [Habibi et al. 2019b] sur des composites lin UD-
mat/époxy, les auteurs ont observé que la résistance en traction du composite se dégrade
significativement aprés impact (voir Figure 1.18). Dés 2J, la contrainte résiduelle est 10% plus
faible que la contrainte du composite sain. A 5J, une chute de 41% a été détectée. Cette chute
importante est engendrée par la présence d’endommagements plus significatifs a 5J. De cette
méme étude et par une analyse qualitative des courbes contrainte-déformation de la Figure 1.18,

il apparait que le module d’¢lasticité est tres peu affecté par I’impact.
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Figure 1.18 — Evolution de la contrainte résiduelle en fonction de I’énergie d’impact pour un
composite UD-mat lin/époxy unidirectionnel [Habibi et al. 2019b].
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Par ailleurs, Yuanjian et Isaac [Yuanjian and Isaac 2008] ont montré que, pour des composites
verre/polyester [0/90].s, la résistance résiduelle en traction diminue lorsque le seuil d’énergie
d’impact est atteint entre 5J et 10J (voir Figure 1.19a). La méme tendance a été observée pour la

rigidité (voir Figure 1.19b).
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Figure 1.19 — Evolution des propriétés résiduelles en traction : (a) contrainte a la rupture et (b)
module ¢élastique résiduel en fonction de 1’énergie d’impact pour des composites verre/polyester
[0/90]2s [Yuanjian and Isaac 2008].

Les mémes auteurs ont montré que la résistance résiduelle a la rupture et la rigidité diminuent des
la moindre énergie d’impact pour un composite verre/polyester de type [£45]s+ et pour un
composite de chanvre de type mat/polyester [ Yuanjian and Isaac 2007] (voir Figure 1.20). Cette
différence s’explique par le fait que pour les stratifiés [0/90]2s, les fibres supportent la charge de
traction, des énergies d’impact suffisamment élevées pour casser les fibres sont donc nécessaires
pour voir une dégradation des propriétés en traction. Tandis que dans les composites a [£45]4 ou

dans les composites a renfort mat, la matrice et les interfaces sont les plus sollicitées.
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Figure 1.20 — Evolution des propriétés résiduelles en traction : (a) contrainte a la rupture et (b)
module d’élasticité en fonction de I’énergie d’impact pour des composites de chanvre
mat/polyester en comparaison avec des composites verre/polyester [£45]4+ [Yuanjian and Isaac
2007].

De Vasconcellos et al. [de Vasconcellos et al. 2014a] ont montré que la contrainte de traction
résiduelle commence a diminuer progressivement des 1’énergie minimale appliquée de 2.5] (voir
Figure 1.21a). Cependant, pour la plage d’énergies d’impact considérée, un impact a basse énergie
n’a aucune influence sur le module d’¢lasticité d’un composite tissé¢ chanvre/époxy (voir Figure
1.21b).
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Figure 1.21 — Evolution des propriétés résiduelles en traction : (a) contrainte a la rupture et (b)
module d’élasticité en fonction de 1’énergie d’impact pour des composites tissés chanvre/époxy
[0/90]7 [de Vasconcellos et al. 2014a].

Dans la littérature, il semble qu’un impact a basse énergie n’a pas d’influence importante sur le
module d’¢lasticité des composites avec une forte proportion de fibres orientées

longitudinalement [de Vasconcellos 2013].
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1.5 Comportement en fatigue (traction-traction) et influence
d’un impact

La fatigue est souvent responsable de la défaillance des structures méme pour des sollicitations
cycliques trés inférieures a la contrainte de rupture du matériau. De plus, aprés un impact, le
comportement d’un matériau peut étre affaibli. Il est donc essentiel de caractériser le comportement

des matériaux en fatigue apres impact.

1.5.1 Parametres et influence sur la durée de vie en fatigue

Les différents parametres pris en compte pour réaliser des essais de fatigue avec le pilotage en
charge sont : la contrainte maximale appliquée (omax), le rapport de charge (R), la fréquence de
sollicitation (f), et concernant le matériau : le pourcentage volumique de fibres (Vy), I’architecture

du renfort et la séquence d’empilement des composites.
Le rapport de charge (R) :

Rapport entre les contraintes minimales et maximales appliquées durant chaque cycle (Figure
1.22). Ce rapport est défini par 1’équation suivante :

R = Zmin (Eq. 1.2)

Omax

)

T 4 a

min

Temps

Figure 1.22 — Représentation de la variation sinusoidale de la charge au cours d’un cycle d’essai
de fatigue, traction-traction uniaxiale [Liang 2013].

En général, le cycle de chargement uniaxial est sinusoidal et varie autour d’une valeur contrainte
moyenne notée om. Le rapport de charge R est lié au type de chargement appliqué de la fagon
suivante :

— R > 1 : compression-compression ;

— 0 <R <1 : traction-traction ;
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— R <0 : traction-compression.

Pour des essais de fatigue traction-traction, I’augmentation du rapport de charge entraine une
augmentation du nombre de cycles a la rupture (Figure 1.23) pour des composites a fibres naturelles
[Caprino and D’Amore 1998; Epaarachchi and Clausen 2003; Shah et al. 2013]. Pour les
composites a fibres de verre, une augmentation de la durée de vie en fatigue traction-traction avec
le rapport de charge a été aussi démontrée pour des stratifiés unidirectionnels et a configuration
[£45°]. Cette affirmation est basée sur une étude réalisée par Ma et al. [Ma et al. 2022], ou des

résultats obtenus par Andersen et al. [Andersen and Kensche 1996] ont ét¢ regroupés et analysés.
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Figure 1.23 — Influence du rapport de charge sur la durée de vie en fatigue pour : (a) un composite
UD de lin/polyester [Shah et al. 2013] et (b) un mat de chanvre/polyester [Shahzad and Isaac 2014].

Cette dépendance au rapport de charge, que ce soit pour des stratifiés a fibres naturelles ou de verre,
s’explique par le fait que ’amplitude du chargement diminue lorsque le rapport de charge
augmente. Par conséquent, le matériau est soumis a des gradients de contraintes et de déformations
moins importants. Cela se traduit par une plus faible croissance des fissures et une cinétique
d’endommagement plus lente, et donc par une plus grande durée de vie. De plus, il a été constaté
que la durée de vie des composites en fatigue traction-compression est plus faible que celle en

fatigue traction-traction [Shah et al. 2013; Shahzad and Isaac 2014; Ma et al. 2022].

La fréquence (f) :

Lors d’un essai de fatigue, les fibres et la matrice frottent I’'une contre ’autre, ce qui entraine la
libération d’une certaine quantité d’énergie. Celle-ci s’ajoute a I’énergie de dissipation visqueuse
de la matrice polymére qui a un comportement viscoélastique. Ces énergies se combinent et se
dissipent sous forme de chaleur, d’ou le phénoméne d’auto-échauffement. Ainsi il est nécessaire
de contrdler la température de 1’éprouvette lors d’un essai de fatigue afin d’éviter qu’elle ne

s’approche trop de la température de transition vitreuse (T,) du polymére. Dans la littérature, il est
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admis que I’augmentation de la fréquence méne a une augmentation de la température interne du
matériau [Sawadogo 2009; Liang et al. 2012; El Sawi et al. 2014; Jeannin et al. 2019] et donc a
une diminution significative de la durée de vie en fatigue. Le choix de la fréquence doit donc étre

un compromis entre ’effet d’auto-échauffement et la durée des essais de fatigue.

Le taux volumique de fibres (Vy) :

Normalement, I’augmentation du Vi mene a une amélioration de la contrainte maximale en traction
quasi-statique. Cependant, pour des chargements cycliques, il semblerait qu’au-dela d’une valeur
limite du V¢ de 40%, la résistance a la fatigue a tendance a diminuer. Mandell et al. [Mandell et al.
1999] suggérent qu’une augmentation de Vr au-deld d’un intervalle compris entre 35% et 45%
augmente le nombre d’interfaces fibre-matrice et les contacts entre les fibres elles-mémes. Des
microfissures ont alors tendance a se développer aux interfaces fibre-matrice ou les gradients de

contrainte et de déformation sont plus élevés [de Vasconcellos 2013; Shah et al. 2013].

L’architecture du renfort et [’orientation des fibres :

Liang et al. [Liang et al. 2014a] ont réalisé des tests de fatigue sur des composites lin/époxy avec
différentes orientations des plis. Les courbes de Wohler obtenues montrent I’influence de
’orientation sur la durée de vie en fatigue (Figure 1.24a). Bensadoun et al. [Bensadoun et al. 2016]
ont montré, pour des composites lin/époxy, que la durée de vie en fatigue augmente pour des tissus
sergé ou croisé par rapport a des composites a fibres courtes (figure 1.24b). De méme, ils ont
constaté que la durée de vie des composites a renfort sergé est plus faible que celle obtenue avec

des renforts UD.
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Figure 1.24 — Courbes de Wohler pour des composites lin/époxy a R = 0,1 et f = 5 Hz pour
différentes architectures et orientations de renfort : (a) étude de Liang [Liang et al. 2014a] et (b)
Bensadoun et al. [Bensadoun et al. 2016].

En comparant le comportement en fatigue de composites jute/époxy faits de renforts différents,
Gassan [Gassan 2002] a montré que 1’endommagement se propage plus rapidement dans le
composite a renforts tissés que dans le composite UD. Il a constaté que la charge critique
d’initiation des endommagements dans le composite UD est plus élevée que dans le composite
tissé. Dans un article de revue par Mahboob et Bougherara [Mahboob and Bougherara 2018], il a
été conclu que, pour des stratifiés lin/époxy, les architectures de renfort les plus durables sont, par
ordre décroissant, les UD, les 0/90 (a renforts UD), les quasi-isotropes, les tissus croisés, les £45
suivi des composites renforcés par des fibres courtes et enfin par les 90°. Par ailleurs, El Kadi et
Ellyin [El Kadi and Ellyin 1994] expliquent que la durée de vie de stratifiés verre/époxy a renforts
UD diminue lorsque 1’angle d’orientation des fibres augmente. Ce résultat est attribué au fait que
le mode de rupture d’un unidirectionnel est principalement contrdlé par les fibres a 0° et par la

matrice lorsque les fibres sont orientées a 90°.
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1.5.2 Courbes de Wohler

Les courbes de Wohler, connues aussi sous le nom de courbes S-N, permettent de caractériser le
comportement des matériaux soumis a des chargements cycliques (en fatigue). Pour tracer ce type
de courbe, les essais de fatigue sont réalisés pour un méme rapport de charge et a différents
niveaux de contraintes (choisies en fonction de la résistance du matériau a la rupture). La Figure
1.25 présente une courbe S-N typique, ou la contrainte appliquée est tracée en fonction du

logarithme du nombre de cycles a la rupture.
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Figure 1.25 — Représentation d’une courbe typique de fatigue, nommée courbe S-N ou courbe de
Waéhler [Karaouni 2001].

Tel que montré a la Figure 1.25, une courbe S-N est habituellement divisée en trois zones :
— Zone I : domaine oligocyclique ;
— Zone II : domaine d’endurance limitée ;

— Zone III : domaine d’endurance illimitée.

Dans notre étude, afin de comparer les composites a fibres de lin avec ceux a fibres de verre, le
choix a été fait de tracer des courbes S-N normalisées. Ces courbes sont obtenues en divisant les
niveaux de chargement maximal en fatigue par la valeur de la contrainte a la rupture en traction
du matériau. Il devient alors possible de comparer les niveaux de contraintes pour les différents
matériaux étudiés. Dans la littérature, la majorité des études sur la fatigue des composites a fibres
naturelles se limite a un maximum de 1 million de cycles. Les essais de fatigue sont connus pour
nécessiter une approche probabiliste. En effet, une variabilité significative de la durée de vie en
fatigue est souvent observée lorsque 1’on compare plusieurs éprouvettes du méme matériau entre

elles, sans doute car elles contiennent différents défauts de fabrication. De plus, les conditions
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d’essais qui peuvent varier d’un test a I’autre ajoutent a la dispersion de la durée de vie.

1.5.3 Comparaison avec des composites a fibres de verre

Dans ce qui suit, une comparaison du comportement en fatigue des composites a fibres de lin avec
ceux a fibres de verre sera présentée. Liang et al. [Liang et al. 2012] ont compar¢ le comportement
en fatigue de stratifiés lin/époxy et verre/époxy a Vi= 43% avec des empilements [0/90]ss et
[£45]3s. La figure 1.26a montre que le stratifi¢ [0/90]3s verre/€poxy a une plus grande résistance

en fatigue que le lin/époxy dans la méme configuration.
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Figure 1.26 — Courbes S-N pour des composites lin/époxy (rouge) et verre/époxy (bleu) pour les
configurations [0/90]3s et [£45]3s respectivement avec les contraintes absolues (figures a et b) et
spécifiques (figures c et d). - Figures adaptées de [Liang et al. 2012].

En se basant sur les résultats de 1’évolution de la contrainte spécifique (contrainte divisée par la
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masse volumique) en fonction du nombre de cycles a la rupture, les courbes S-N de lin/époxy et
de verre/époxy a [0/90]ss se rapprochent (Figure 1.26¢). D’apres ces auteurs, le coefficient
directeur de chaque droite semi-logarithmique de la courbe S-N pour les composites lin/époxy est
deux a trois fois moins élevé que celui obtenu pour les composites verre/époxy et ce, pour les deux
configurations considérées [0/90]3s et [£45]3s (Figure 1.26). Il a été conclu que les composites de
lin sont moins sensibles a la fatigue que les composites de verre. De plus, dans cette méme étude,
il a été montré que les stratifiés lin/époxy dissipent moins d’énergie que les stratifiés verre/époxy

au cours d’un essai de fatigue (Figure 1.27).
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Figure 1.27 — Evolution de I’énergie dissipée des éprouvettes lin/époxy et verre/époxy pour
différents niveaux de chargement en fatigue : (a) lin/époxy [0/90]ss, (b) verre/époxy [0/90]ss, (c)
lin/époxy [£45]3s et (d) verre/époxy [£45]3s [Liang 2013].

Enfin, une diminution de la rigidité de 7 a 25% est obtenue pour les stratifiés verre/époxy [0/90]3s,
tandis que pour le lin/époxy de méme orientation, la rigidité augmente de 2% en moyenne (Figure
1.28a). Les auteurs expliquent ce phénomeéne par le réalignement des fibres de lin et des
microfibrilles dans la direction de chargement, ce qui conduit & une rigidification au cours de

I’essai de fatigue. Une diminution de rigidité trois fois plus faible est aussi notée pour le stratifié
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de lin/époxy [£45]3s (15 a 20%) par rapport au verre/époxy (50 a 70%) tel que montré sur la Figure
1.28b. Le lin/époxy est ainsi plus stable en fatigue que le verre/époxy, situation avantageuse pour

la conception de pieces ayant la rigidité comme critére de base.
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Figure 1.28 — Evolution du module sécant des éprouvettes lin/époxy (notées F) et verre époxy
(notées G) pour différents niveaux de chargement en fatigue : (a) [0/90]ss et (b) [=45]3s [Liang et
al. 2012].

Dans une autre étude, Liang et al. [Liang et al. 2014a] ont analysé le comportement en fatigue de
composites lin/époxy [0]i2, [90]12, [0/90]ss et [+45]3s. Les résultats obtenus montrent que les
composites lin/époxy [0/90]3s sont plus sensibles a la fatigue que les autres séquences
d’empilement testées. Un phénomene de rigidification a également été observé dans les [0];2 et
les [0/90]3s avec une augmentation du module sécant de 1 a 8% et de 2 a 4% respectivement. Cette
différence est expliquée par la proportion plus élevée de fibres orientées a 0° dans les [0]1.. Il est
important de noter que le phénomeéne de rigidification en fatigue des composites a renfort de lin
contenant majoritairement des plis a 0° a souvent été observé lors des essais de fatigue [Liang et
al. 2012; El Sawi et al. 2014; Liang et al. 2014b; Bensadoun et al. 2016; Jeannin et al. 2019]. A
I’inverse, la rigidification n’a pas été observée dans des composites a fibres conventionnelles,

spécifiquement le verre [Gamstedt et al. 1999; Liang et al. 2012].

1.5.4 La résistance en traction, un indicateur de durabilité ?

La Figure 1.29 [Shah 2014] montre un diagramme d’ Ashby représentant la contrainte a la rupture
en traction en fonction de la contrainte maximale appliquée en fatigue (traction-traction) menant
a une durée de vie supérieure ou égale a 10° cycles pour des composites a fibres naturelles. D’aprés
ce diagramme et selon les auteurs, une endurance en fatigue dépassant la limite de 10° cycles est
directement liée a la résistance en traction de ces matériaux.
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Figure 1.29 — Diagramme d’ Ashby pour les composites a fibres naturelles fabriqués par différents
procédés, représentant la contrainte a rupture en traction en fonction de la résistance en fatigue
pour au moins 10° cycles [Shah 2014].

1.5.5 Fatigue post-impact

Trés peu d’études traitent du comportement en fatigue post-impact des composites a fibres
naturelles. Yuanjian et Isaac ont comparé le comportement en fatigue (traction-traction) post-
impact de composites de mat de chanvre/polyester et de stratifiés [+45]4 et [0/90]s en
verre/polyester [ Yuanjian and Isaac 2007; Yuanjian and Isaac 2008]. En construisant les courbes
S-N normalisées pour les éprouvettes non-impactées et impactées (Figure 1.30), ils ont observé
que les données se superposent et suivent une régression linéaire. Ainsi, il y a possibilité d’estimer
la durée de vie en fatigue des composites impactés a partir de leur contrainte a la rupture en
traction aprés impact et de leur comportement en fatigue avant impact. Cela a aussi été démontré
par A. Cuynet [Cuynet 2018] suite a une étude effectuée sur du sergé lin/époxy testé en fatigue

de type flexion, aprés un impact de 10J.
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Figure 1.30 — Courbes S-N avec contraintes normalisées par rapport a la contrainte a rupture en
traction du matériau non-impacté ou impacté pour les composites : (a) verre/polyester [0/90]2s, (b)
verre/polyester [+45]4 et (c) mat de chanvre/polyester [Yuanjian and Isaac 2007; Yuanjian and
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Vasconcellos et al. [de Vasconcellos et al. 2014a] ont étudié I’influence des endommagements
causés par un impact a 5J sur la résistance en fatigue de composites tissés chanvre/époxy. Comme

attendu, une diminution de la durée de vie des éprouvettes aprés impact est observée par
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comparaison aux éprouvettes non impactées (voir Figure 1.31).
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Figure 1.31 — Courbes S-N pour des éprouvettes de composites tissés [0/90]; de type
chanvre/époxy. Application du modéle d’Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi and Clausen 2003]
pour (a) des éprouvettes non-impactées et impactées a 5J et (b) pour prédire la durée de vie en
fatigue apres des impacts a 2.5J, 5] et 10J [de Vasconcellos et al. 2014a].

Pour prédire la durée de vie en fatigue du composite soumis a différentes énergies d’impact, le
modeéle d’Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi and Clausen 2003] a été appliqué (Figure 1.31b).
Les auteurs ont ainsi pu prédire la durée de vie du composite impacté a partir de la durée de vie
en fatigue du matériau non-impacté et de la contrainte a rupture en traction aprés impact. A titre
d’exemple, la Figure 1.31b montre les courbes S-N prédites par le modele d’Epaarachchi et
Clausen pour des éprouvettes impactées a 2,5 J, 5J et 10J. Ce modele phénoménologique sera

développé dans la section suivante

1.5.6 Modélisation analytique des courbes S-N

De par leur simplicité, les modeles de Wohler et de Basquin sont les plus utilisés pour représenter

les courbes S-N. Les équations décrivant ces deux mod¢les sont respectivement ;

log(Nf) =a+ bomay (Eq. 1.3)

log(Nf) = a+ blog(omax) (Eq. 1.4)

avec Nr : le nombre de cycles de fatigue a la rupture ; 6max : la contrainte maximale appliquée; a

et b : les paramétres expérimentaux.

Des modéles beaucoup plus complets, prenant en compte 1’accumulation d’endommagements
dans le matériau ont également été développés, comme décrit par [Malpot 2017]. Cependant, ces

modeles nécessitent de nombreux paramétres qui ne sont pas toujours connus.

Dans cette these, le modele phénoménologique d’Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi and

Clausen 2003] sera appliqué. A 1’origine, ce modéle fut développé par D’ Amore et al. [D’Amore
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et al. 1996] et validé sur un composite a fibres courtes de verre et a matrice thermodurcissable.
L’hypothése de base permet de représenter la diminution de la résistance du composite a un cycle

N suivant une loi puissance comme suit :

do,(N) _

_ (Eq. 1.5)
- _ Y
N kN

ou o; est la contrainte résiduelle de 1’éprouvette aprés N cycles de fatigue et k et y des constantes
relatives au matériau. Le coefficient k et "amplitude du signal cyclique (Ac) sont supposés
linéairement proportionnels, avec Kk le rapport de proportionnalité tel que :

K = KoAo (Eq. 1.6)
A I’aide de I’équation 1.2 sur le rapport de charge, I’équation 1.5 devient :
do,(N) = —KgOmax(1 — R)N"YdN (Eq. 1.7)

L’intégrale de I’équation 1.7 entre N = 1 (sachant que o; (1) = 6, = contrainte a rupture en traction)

et N, donne 1’équation 1.8 ;

0r(N) =0y = —Q0max(1— R)(NB - 1) (Eq. 1.8)
avec les coefficients o et f obtenus comme suit :
K,
o =—2 (Eq. 1.9)
1-y
B=1-vy (Eq. 1.10)

Le nombre de cycles de fatigue a rupture (Ny) est déterminé a partir de 1’équation 1.8 suivant
I’hypothese que la rupture de 1’éprouvette en fatigue survient lorsque o:(N) est inférieure ou égale
a la contrainte maximale appliquée. D’ou I’équation finale du modele de D’Amore et al.

[D’Amore et al. 1996] :

1
1 0,0 B
4 a(l - R) Omax

Par la suite, Caprino et D’Amore ont appliqué cette approche a un composite & matrice

(Eq. 1.11)

thermoplastique sollicité en fatigue en flexion. De méme, Caprino et Giorleo [Caprino and Giorleo
1999] ont utilis¢é ce modele pour un composite a renforts tissés de verre/époxy en fatigue en
compression. Le modele a deux paramétres fut par la suite modifi¢ par Epaarchchi et Clausen
[Epaarachchi and Clausen 2003] pour inclure la fréquence de sollicitation et introduire I’influence
de non-linéarité du rapport de charge R et de omax sur la durée de vie des composites. L’équation

finale obtenue se présente comme suit :

41



1
B A-1-R|sinb|1B

0. 0.
wh _ 1) f ( ”‘9) l (Eq. 1.12)

Nf = [1 + < a(l — R)A—R|sin9|

avee |

Umax O-max

0 : angle d’orientation des fibres les plus proches de la direction de chargement ;
ou,0: contrainte a rupture en traction du composite étudié ;

Omax : CcOntrainte maximale de fatigue appliquée ;

f: fréquence de fatigue ;

R : rapport de charge ;

a et B : paramétres caractéristiques liés au composite étudié ;

A : paramétre fixé a 1,6 par Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi and Clausen 2003].

Cette approche phénoménologique a déja été appliquée sur des composites tissés a renfort de verre
[Malpot 2017] et sur des composites tissés a fibres de chanvre [de Vasconcellos et al. 2014b;
Barbiere 2020; Seghini et al. 2020]. Mise a part la dépendance du modeéle a deux parametres,
celui-ci permet de déterminer le nombre de cycles a la rupture du matériau en tenant compte du
rapport de charge, de la fréquence de sollicitation et de I’orientation des fibres. Tel que mentionné
a la Section 1.5.5, de Vasconcellos et al. [de Vasconcellos et al. 2014a] ont montré qu’en adaptant
ce modele, il est possible de prédire la durée de vie en fatigue de composites impactées de type
chanvre/époxy a renforts tissés. Afin de déterminer les paramétres a et 3, I’équation 1.12 prend la

forme suivante :

a(Nﬁ _ 1) _ (Uu,e _ 1) fﬁ | (Uu,e )0,6—R|sin9|
! Omazx (1 — R)MO-RISmBI gy (Eq. 1.13)
Equation que 1’on peut écrire sous la forme suivante :

C=0oD (Eq. 1.14)

ou C et D sont deux grandeurs fonction de . Le probléme revient alors a déterminer une valeur
de B, par une méthode itérative, permettant d’obtenir une régression linéaire des point
expérimentaux passant par I’origine. Avec la valeur ainsi obtenue de 3, on peut ensuite déterminer
la valeur de a correspondant a la pente de la fonction linéaire trouvée. Cette démarche permet de
déterminer les paramétres caractéristiques pour chaque séquence d’empilement considérée. Les
courbes du modéle testé par Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi and Clausen 2003] sur des

composites verre/époxy sont présentées sur la Figure 1.32.
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(a)

Material:Unidirectional Glass/Polyester (v'=35%)

=0.1281 and p=0.256
G =685 MPa @ 3kN/sec rate
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(b)
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Figure 1.32 — Exemples d’application du modele d’Epaarachchi et Clausen pour des composites
a fibres de verre. (a) Influence du rapport de charge R et (b) de la fréquence de sollicitation
[Epaarachchi and Clausen 2003].

Les résultats mettent en évidence, pour différentes configurations ainsi que pour un seul couple
de parameétres a et B, la capacité du modele a tenir compte de la variation du rapport de charge

(Figure 1.32a) et de la fréquence d'essai (Figure 1.32b).

1.5.7 Analyse des endommagements

L’inspection d’une éprouvette testée en fatigue permet d’effectuer une analyse des mécanismes
d’endommagement. Notamment, le blanchiment de la surface peut marquer la présence
d’endommagements matriciels. D’autre part, le microscope électronique a balayage (MEB) peut
étre utilisé pour observer les faci¢s de rupture. Par exemple, sur la Figure 1.33, on observe dans
un composite lin/époxy testé en fatigue a 45% de s, : des porosités, des fissures matricielles et des
décohésions fibres/matrice. La Figure 1.34 présente quant a elle des images de la section de
composites lin/époxy sollicités en fatigue a 70% de sr a différents nombres de cycles lors d’essais
de fatigue interrompus [El Sawi et al. 2014]. Les auteurs concluent que les endommagements
s’initient a ’intérieur des faisceaux de fibres de lin au niveau des interfaces fibre-fibre. Avec
I’augmentation du nombre de cycles de fatigue, ces endommagements se propagent ensuite entre

les fibres élémentaires puis se développent dans la matrice.

La microtomographie par rayons X est une autre technique utilisée pour l’analyse des
endommagements. De Vasconcellos [de Vasconcellos 2013] a utilisé cette technique avec une

résolution de 0,7 um/pixel, tel que montré sur la Figure 1.35a, pour mettre en évidence les
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décohésions fils/matrice dans un composite tissé chanvre/époxy [+45]; apres rupture en fatigue a
75% de o. Dans les travaux de Barbiére [Barbiere 2020], cette technique a été utilisée pour
observer les endommagements dans des éprouvettes de composite tissé chanvre/époxy [0/90];

testées en fatigue apres avoir été immergées dans 1’eau jusqu’a saturation (Figure 1.35b).

Figure 1.33 — Images MEB de faci¢s de rupture de stratifiés lin/époxy testés en fatigue a 45% de
la contrainte o, pour des stratifiés [0/90] (figures a et b) et [ £45] (figures c et d) [Seghini et al.
2020].
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Figure 1.34 — Images MEB de 1a section d’une éprouvette lin/époxy a différents stades d’un essai
de fatigue a 70% de la contrainte or pour un composite lin/époxy [0]is : (a) a 1/3 de Ny, (b) a 2/3
de Nret (c) apres rupture et pour un composite [+45]4s : (d) a 1/3 de Ny, (e) a 2/3 de Nret (f) apres
rupture [El Sawi et al. 2014].

(b)

Décohésions au dos des fils Fissures matricielles inter-plis

Figure 1.35 - Images faites par microtomographie : (a) Eprouyette chanvre/époxy [+45]7 apres
rupture en fatigue a 75% de o, [de Vasconcellos 2013] et (b) Eprouvette chanvre/époxy [0/90];
apres rupture en fatigue a 80% de o, aprés conditionnement dans 1’eau [Barbicre 2020].
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Bilan sur I’état de I’art

Les fibres végétales gagnent en popularité comme renfort dans les matériaux composites pour
différentes applications. En particulier, les fibres de lin présentent un fort potentiel pour remplacer
les fibres de verre dans les composites. Dans des applications pour lesquelles la structure est
sollicitée de fagon dynamique (en fatigue), caractériser la réponse du matériau et sa durabilité est
indispensable. De plus, le comportement des fibres naturelles face a un impact a basse vitesse sur
une picce composite devient limitatif dans la mesure ou les endommagements induits par I’impact
peuvent se développer rapidement sous un chargement cyclique. L’étude du comportement en
fatigue post-impact est donc nécessaire dans les composites a fibres naturelles, surtout qu’il
demeure a ce jour un sujet trés peu développé dans la littérature. Dans ce travail de théese, le
comportement en fatigue avant et aprés impact a basse vitesse de composites lin/époxy a renforts
mixtes UD-mat sera étudié et comparé a celui de composites verre/époxy. Différentes techniques
d’analyse, telles que la microscopie électronique a balayage et la microtomographie seront

employées pour observer les endommagements créés dans ces matériaux.
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Chapitre 11

Matériaux et techniques appliquées

Dans ce chapitre, les différents matériaux de cette étude seront décrits avec les procedés de
fabrication des renforts de lin unidirectionnel a liant mat (UD-mat) et des composites lin/époxy et
verre/époxy. Ensuite, les propriétés physiques de ces composites seront présentées avec les
techniques de mesure associées. Les difféerents moyens pour réaliser les essais mécaniques seront

aussi abordés. Enfin, les techniques utilisées pour analyser les endommagements seront décrites.
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2.1 Matériaux étudiés

Dans ce travail de these, les composites stratifi€s lin/époxy, faits de renfort unidirectionnel (UD)
de lin a liant mat de lin (notés lin UD-mat), sont étudiés en comparaison avec les composites
stratifiés verre/époxy a plis unidirectionnels. Ce chapitre va décrire dans un premier temps les
constituants - fibres et matrice - puis les procédés de mise en ceuvre des plis de lin UD-mat et le
moulage par transfert de résine (RTM) des composites. Enfin, les propriétés physiques de ces

composites seront présentées.

2.1.1 Renforts de lin

Le renfort étudié est fait de fils de lin unidirectionnels a liant mat, noté lin UD-mat standard, et a
été développé a I’'UQTR en s’inspirant du procédé de fabrication du papier de 1’industrie papeticre.
L’ajout des fibres courtes sous forme de mat permet de maintenir 1’alignement des UD dans le
renfort. Ce dernier a été comparé a deux autres renforts : soit le méme renfort lin UD-mat mais
fait avec des fibres courtes traitées par fibrillation de surface pour le liant mat de mémes, qu’un

renfort de verre UD de méme grammage.

Chaque pli de lin UD-mat est donc constitué de deux couches (le procédé de fabrication des plis

sera détaillé dans le paragraphe 2.1.1.2) :

Une couche UD faite de fils continus de fibres de lin faiblement torsadées fournis par Safilin Inc.
(France) et notés Tex 400,
Une couche de type mat faite de fibres courtes de lin coupées a partir d’un ruban Tex 5000

également fourni par Safilin Inc. (France).

2.1.1.1 Fibrillation de surface des fibres courtes de lin

Dans ce qui suit, le procédé de fibrillation de surface (raffinage) des fibres courtes de lin
constituant la couche mat du renfort UD-mat est présenté. Les différentes étapes se déroulent dans
les laboratoires de I’Institut d’Innovations en Ecomatériaux, Ecoproduits et Ecoénergies (le I2E3)
de 'UQTR.

Pour ce travail de thése, les paramétres optimisés du procédé de raffinage obtenus par Bernaoui et
al. [Bernaoui et al., 2022] sont utilisés. Ils ont montré que ce traitement permet d’améliorer la
résistance a la traction des composites lin UD-mat sans dégrader leur module d'élasticité. Selon

les auteurs et pour maximiser les propriétés en traction, le degré de fibrillation (nombre de tours
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effectués par le tambour) doit étre fixé a 400 tours et la vitesse de fibrillation a 800 tr/min. Ces
valeurs ont été reprises dans le présent travail.

Tout d'abord, a 1'aide d'un coupe-papier, les méches de lin Tex 5000 sont coupées en fibres courtes
de 6 = 1 mm de long. Puis 24g de fibres courtes séches sont placés dans un désintégrateur de pate
chimique (Figure 2.1a) fourni par Noram Quality Control and Research Equipment Limited
(Canada) et mélangés pendant 5 minutes dans 11 d'eau. Un mélange homogéene de fibres courtes
dans I'eau est obtenu a cette étape. Ensuite, ce mélange est placé dans une formette statique (Figure
2.1b), qui consiste en un cylindre vertical muni d’un filtre a sa base pour permettre d’obtenir une
pate épaisse de fibres. La pate est déchirée en petits morceaux qui sont ensuite placés contre la
paroi du bol cylindrique du dispositif de raffinage (Figure 2.1c) appelé moulin PFI (Paper and
Fiber Research Institute) et fourni par Noram Quality Control and Research Equipment Limited
(Canada). Au cours du raffinage, le rotor (qui est un tambour en acier inoxydable) et le bol
cylindrique du raffineur tournent en sens inverse pendant qu’une charge verticale constante est
appliquée sur le rotor de raffinage. La rotation du rotor et la charge appliquée permettent de

raffiner les fibres individuelles. Ce raffinage consiste en la fibrillation de surface des fibres courtes

soumises a une combinaison des forces de compression et de cisaillement appliquées sur la pate.

(€)

Figure 2.1 — Procédé¢ de fibrillation de surface (raffinage) : (a) mélange eau-fibres courtes de lin
dans le désintégrateur, (b) feuille épaisse de fibres courtes obtenu a 1’aide de la formette statique,
(c) raffineur PFI, (d) morceaux de la feuille des fibres de lin placés sur la surface du stator. —
Images adaptées de la publication de [Bernaoui et al., 2022]

A la fin du procédé, les fibres courtes sont dispersées contre la paroi du bol cylindrique (Figure
2.1d). Celles-ci sont par la suite mélangées avec 800ml d’eau et aprés homogénéisation, le
mélange est divisé en deux parts égales de 400ml utilisées pour la fabrication du renfort lin UD-
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mat décrite dans la section suivante. Cette quantité de fibres permet de fabriquer quatre plis de

renfort lin UD-mat & partir d’une seule opération de raffinage.

2.1.1.2 Procédé de fabrication des renforts de lin UD-mat

La fabrication du renfort est basée sur un procédé inspiré de 1’industrie papetiére et utilisé au
laboratoire du département de génie mécanique a I’'UQTR. Son efficacité pour la fabrication des
renforts lin UD-mat a ét¢ démontrée dans plusieurs travaux de recherche [Ameri et al. 2016;
Couture et al. 2016; Habibi et al. 2017a; Mbakop et al. 2018; Habibi et al. 2019b; Marmonnier et
al. 2022; Bernaoui et al. 2022]. Le procédé utilise la force centrifuge pour projeter et maintenir en
place des fibres courtes de lin sur une couche UD de fils continus maintenus paralléles les uns par

rapport aux autres.

Le procédé suit les étapes de la Figure 2.2. A partir d’une bobine de lin Tex 400 (Figure 2.2a.1),
les fils sont enroulés manuellement et cote a cote autour d’une plaque d’enroulement en aluminium

fabriquée en interne.

Les fils alignés sont ensuite humidifiés (Figure 2.2b), puis la couche UD est délicatement retirée
et placée sur une toile de formation qui, a son tour, est placée sur la surface intérieure du tambour
de la formette dynamique (Figure 2.2c) fournie par Allimand (France). Ensuite, et selon le type
d’UD-mat a fabriquer, un mélange de fibres courtes de lin dans 20 litres d’eau est effectué comme

suit :

- Pour des fibres sans fibrillation : 12 g de fibres courtes séches sont mélangés a 1’eau.

- Pour des fibres fibrillées : le mélange de fibres courtes fibrillées de 400 ml (décrit dans la
section 2.1.1.1) est dilué dans les 201 d’cau.
Le mélange fibres-eau est ensuite bien homogénéisé et vers¢ dans le réservoir de la formette
dynamique. Grace a une buse d’injection (Figure 2.2c) ce mélange est projeté sur la couche
UD de lin prépositionnée sur la face interne du tambour rotatif. Apres la projection, la feuille
lin UD-mat humide est retirée et séchée a 100°C a I’aide d’un rouleau séchoir de modele E-
100 fourni par Adirondack Machine Corporation, USA (Figure 2.2d). Le renfort obtenu est
ensuite conservé dans un sac scellé. Le grammage moyen des renforts est de 299 + 11 g/m?,
ce qui inclut le grammage uniforme du liant mat de 50 g/m?. Le renfort lin UD-mat obtenu a

la fin est présenté sur la Figure 2.2e.
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(b)

Mélangés avec de l'eau pour un i_
pourcentage massique ~ 0,06% |

Buse d’injection

i Reéservoir
Tambour rotatif

——
-

Couche UD '. : Liant mat

Renfort lin UD-mat

Figure 2.2 — Procédé de fabrication du renfort lin UD-mat : (a.1) bobine de lin, (a.2) fibres courtes
de lin (b) systéme d’alignement, (¢) formette dynamique, (d) rouleau séchoir, (e) renfort de lin
UD-mat.

11 est possible de détecter a I’ceil I’effet de la fibrillation de surface sur la couche mat du renfort
fabriqué (Figure 2.3). Le blanchiment observé est di au détachement partiel des microfibrilles a
la surface des fibres raffinées et a I’extraction de résidus de surface, ce qui rend globalement la

surface du mat plus lisse et plus compacte.
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Figure 2.3 — Mats de fibres courtes : (a) non-fibrillées et (b) fibrillées.

2.1.2 Renfort a fibres de verre

Le renfort UD a fibres de verre E (Figure 2.4) est constitué¢ de torons UD cousus avec un fil
transverse de verre et est fourni par Texonic Inc. (Québec, Canada) sous le nom de TG-09-U50.
Le grammage de ce renfort, mesuré¢ expérimentalement, est de 295 + 2 g/m?. Celui-ci a été choisi
pour le diametre de ses torons, de I’ordre de 2,6 mm, proche de celle des fils de lin du renfort lin

UD-mat, ce qui facilite la comparaison entre les deux types de stratifiés.

Figure 2.4 — Renfort UD de verre.

2.1.3 Résine époxy
Une résine époxy, SikaBiresin CR72, et un durcisseur, SikaBiresin CH72-3, fournis par Sika

Advanced Resins (USA) sont utilisés pour la fabrication des plaques composites. Selon la fiche
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technique du fournisseur, cette résine est utilisée pour des structures composites a haute
performance. De plus, elle est développée pour la mise en ceuvre des composites par moulage au
contact et par infusion de résine et elle offre une bonne mouillabilité et une excellente adhérence
a tous les tissus [Sika 2019]. Pour le moulage des plaques, un mélange résine et durcisseur
(CR72/CH72-3) est préparé dans une proportion de 18% en masse de durcisseur par rapport a la
masse de la résine, selon la recommandation du fournisseur. Les propriétés physiques et

mécaniques fournies par le fabriquant sont présentées dans le Tableau 2.1.

Tableau 2.1 — Propriétés physiques et mécaniques du mélange résine-durcisseur (CR72/CH72-3)
pour un temps de durcissement de 24h a température ambiante et une post-cuisson de 4 heures a
100°C (données fournies par Sika Advanced Resins).

Propriété Norme

Densité a 25°C ASTM D792 1.11 g/em?
Viscosité a 25°C 410 Cps
Temps de gel 52 min
Température de transition vitreuse (7g) ASTM E1545 71°C
Module de flexion ASTM D-790 2.83 GPa
Contrainte de flexion maximale ASTM D-790 96 MPa
Module de traction ASTM D-638 1.87 GPa
Résistance en traction ASTM D-638 74 MPa

2.1.4 Moulage par Transfert de Résine (RTM)

Le procédé de moulage RTM est utilisé pour la fabrication de tous les stratifiés. Chaque stratifié
est constitué de 8 plis, avec deux séquences d’empilement : soit unidirectionnelle [0]s, soit croisée
[0/90]2. Le nombre de plis est identique pour les composites de lin et de verre, quel que soit le
stratifié. Par ailleurs, a des fins de comparaison, la fraction volumique de fibres est fixée a 40%
pour tous les composites. L’épaisseur des plaques lin/époxy doit donc étre de 4,15 mm et celle du

verre/époxy de 2,32 mm (le calcul est détaillé avec I’Equation 2.1, section 2.1.5.1).

Tout d'abord, avant moulage, les renforts UD-mat de lin sont étuvés a 105°C pendant 15 minutes
afin de réduire le taux d'humidité des fibres. Une fois séchés, les renforts sont immédiatement
transférés dans le moule pour éviter toute réabsorption d'humidité. Avant de déposer les renforts

dans le moule, une couche de cire est appliquée sur la surface du moule pour faciliter le démoulage.
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Ensuite, les renforts sont placés selon I’empilement désiré. Avant 1’injection, le mélange résine-
durcisseur est placé sous vide pendant 10 minutes pour le dégazage. Puis, le réservoir est mis sous
pression a 2 bar et le mélange est injecté dans le moule. Apres 1’injection, le moule (Figure 2.5)
est transféré dans le four pour une cuisson a 80°C pendant 12h. Une fois démoulée, la plaque est

ensuite récupérée et placée dans un sac scellé.

Moule en acier

Chambre & pression ]
Sortie du mélange

résine-durcisseur

Régulateur de pression

Figure 2.5 — Montage de moulage par RTM des composites a ’'UQTR.

Notons que les éprouvettes lin UD-mat/époxy (LUM) avec des fibres courtes non-fibrillées
standard (S) et des fibres courtes fibrillées (F) sont nommées, respectivement, LUMOS et LUMOF
pour une configuration unidirectionnelle et LUMO090S et LUMO90F pour une configuration
croisée. Les stratifiés verre/époxy sont nommés VUDO et VUDO090 pour une configuration
unidirectionnelle et croisée, respectivement. Le Tableau 2.2 ci-dessous récapitule la nomenclature

des éprouvettes.

Tableau 2.2 — Nomenclature des éprouvettes.

Lin/époxy
Configuration Verre/€poxy
Standard Fibrillées
[0]s LUMOS LUMOF VUDO
[0/90]2s LUMO090S LUMO90F VUDO090
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2.1.5 Propriétés physiques des composites et techniques de mesure

2.1.5.1 Mesure du taux volumique de fibres

Le taux volumique (Vr) dans les composites est calculé avec 1’équation (Eq. 2.1) :

n x m, (Eq. 2.1)
Vf X Pr

Avec:

V¢ : le taux volumique de fibres;

n : le nombre de plis dans le stratifié;

m, : le grammage (densité surfacique) des renforts utilisés (g/m?);
e : I’épaisseur du stratifié (m) ;

ps: la masse volumique des fibres (g/m?).

Le grammage m; de chaque renfort lin UD-mat (fait de fibres courtes fibrillées ou non-fibrillées)
est mesuré pour chaque renfort avant le moulage. La masse volumique des fibres de lin est de /=
1.44 g/cm?® selon la fiche technique du fournisseur [Safilin], alors que pour la fibre de verre r,=

2.54 g/em’.

En mesurant 1’épaisseur de chaque composite, le taux volumique de fibres V' est obtenu de I’Eq.

2.1:

n X m, (Eq. 2.2)

Ve =
s exp

Les valeurs obtenues pour chaque stratifié sont présentées au Tableau 2.3.
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Tableau 2.3 — Propriétés physiques des stratifiés.

Epaisseur, e Vi Masse volumique
(mm) (%) (g/cm?)
LUMOS 4,25+0,07 39,08 0,76 1,281 + 0,005
LUMOF 4,09 £ 0,05 40,61 +0,52 1,292 + 0,008
LUMO090S 4,36 £ 0,02 38,10£0,16 1,272 + 0,005
LUMO90F 4,18 £0,02 39,74+ 0,27 1,281 + 0,005
VUDO 2,34+ 0,04 39,71 £ 0,86 1,693 0,012
VUDO090 2,32 +0,03 40,05 + 0,59 1,723 £0,018

2.1.5.2 Mesure de la densité des composites

La densité des composites est mesurée par le principe de la poussée d’Archiméde : tout solide
immergé subit une force de poussée d’intensité égale au poids de liquide déplacé par le volume
solide. Cinq échantillons différents par type de composite sont prélevés a divers endroits de la
plaque et chacun a une dimension de 1 cm? environ. Le dispositif est une balance électronique

Sartorius d’une précision de 10~ mg.

Chaque échantillon est pesé dans 1’air en le plagant sur le plateau supérieur du module suspendu.
Ensuite, I’échantillon est placé dans un bécher pour mesurer la masse du solide dans 1’eau. Cette
technique a été appliquée dans les travaux de Saadati [Saadati et al. 2020] dans lesquels les
échantillons de composite de lin ont été rapidement mouillés juste avant leur immersion dans 1’eau
permettant d’éliminer les bulles d’air autour des échantillons. Pour éviter I’absorption d’eau dans

le composite de lin/époxy, les mesures de la masse dans 1’eau sont prises en 10 a 15 secondes.
Par la suite, la densité du composite est calculée suivant I’équation (Eq. 2.3) ;

Me air (Eq. 2.3)
pc = X p
¢ Me air — Meeau eaut

avec:
pc : masse volumique du composite (g/cm?) ;

Peau - Masse volumique de I’eau a température ambiante (0.998 g/cm?) [Oliveros 1989];
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M qir - Masse du composite dans I’air (g) ;
M eqy - Masse du composite dans 1’eau (g).

Les valeurs de I’épaisseur, du taux volumique de fibres et de la masse volumique des composites
sont présentées dans le Tableau 2.3. Les valeurs de la densité sont comparables a celles rapportées
dans la littérature pour des stratifiés lin/époxy a des fractions volumiques comparables [Saadati et

al. 2020; Liang et al. 2012].

2.1.5.3 Calorimétrie différentielle

A I’I2E3, un analyseur calorimétrique différentiel a balayage DSC 2500 fourni par TA Instruments
est utilisé pour effectuer les essais de DSC. La DSC est une technique d’analyse qui permet de
mesurer les échanges thermiques entre un échantillon et ’environnement extérieur tout en
balayant une gamme de températures. Les flux de chaleur massiques mesurés en fonction de la
température permettent, par 1’observation de phénoménes endothermiques et exothermiques,
d’obtenir des informations sur les matériaux telles que la température de transition vitreuse, le taux
de réticulation des résines ou encore la température de fusion pour les polymeéres semi-cristallins.
Un échantillon de résine pur (durci a un rapport massique résine-durcisseur de 100 pour 18) ayant

une masse de 5 mg est testé dans une capsule en aluminium.

Le chauffage a 5°C/min est appliqué jusqu’a 150°C et la quantité d’énergie absorbée ou dégagée
par I’échantillon est déterminée par la différence de température entre 1’échantillon et la référence,
mesurée a un instant donné. Une fois 1’essai effectué, I’évolution du flux de chaleur massique en
fonction de la température est obtenue. Avec le thermogramme obtenu par cette technique,
plusieurs propriétés peuvent étre déterminées, notamment la température de transition vitreuse
(Ty). La valeur de la T, obtenue (Figure 2.6) pour la résine utilisée dans nos composites a été
estimée a 68°C, valeur trés proche de celle donnée par le fournisseur (71°C), ce qui valide la

méthode de cuisson de la résine (a 80°C pendant 12 heures) utilisée dans ce travail.
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Figure 2.6 — Thermogramme de DSC obtenu sur un échantillon de résine-durcisseur.

2.2 Dispositifs des essais mécaniques

Dans cette section, les différents équipements employés pour caractériser le comportement
mécanique a I’impact et en fatigue sont présentés ainsi que la chronologie du déroulement des

essais entre ’UQTR et ’ESTACA.

2.2.1 Essais d’impact a PUQTR

Ces essais sont réalisés dans les laboratoires du département de génie mécanique de I’'UQTR. Ils
ont pour objectif de déterminer les niveaux d’énergie requis pour obtenir des endommagements
visibles pour des impacts a basses énergies et de sélectionner le niveau d’énergie qui sera étudié

dans la suite de la thése.
Tour de chute Instron CEAST 9350

Une tour de chute (Figure 2.7) de type INSTRON CEAST 9350 est utilisée. Elle est équipée d’une
cellule de charge de 22 kN et d’un systéme d’acquisition de données. La vitesse de I’impacteur est
déterminée par un vélocimétre consistant en un dispositif de détection et de réflexion lumineuse.
L’essai est réalis¢ au moyen d’une masse tombante de 5,55 kg munie d’un impacteur
hémisphérique de 20 mm de diametre (¢). La hauteur de chute est ajustable en fonction de
I’énergie d’impact visée. Une éprouvette rectangulaire avec les dimensions présentées dans la

section 2.2.5.1 est utilisée. Cette derniére est fixée sur un support circulaire de diameétres interne
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(DI) et externe (DE) de 40 et 60 mm a I’aide d’un systéme d’ancrage a air comprimé de 7 bar.
Aprés le retour élastique de la masse tombante, un systéme anti-rebond assure le maintien de
I’impacteur afin d’éviter un deuxiéme impact. A partir des courbes d’impact de type force-temps,
force-déplacement et énergie-temps, il est possible d’analyser le comportement du matériau face
a I'impact et d’analyser sa résistance (force maximale, déplacement permanent et maximal et
énergie absorbée). Quatre énergies d'impact sont choisies pour cette étude préliminaire : 3, 5, 8 et

11 Joules.

Systéme de positionnement S s g
de la traverse Impacteur hémisphérique

@ =20 mm

Impacteur et masse Eprouvette étalon

tombante

Systéme d'anti-rebond

Chambre d'essai

Figure 2.7 — Dispositif des essais d’impact préliminaires a ’'UQTR : a) la tour de chute Instron
CEAST 9350 et le systeme d’acquisition de données, b) I’'impacteur et le systeme de support
d’échantillon.

2.2.2 Essais d’impact a PESTACA

Toutes les éprouvettes testées en traction ou en fatigue post-impact ont été impactées a 5J avec la
tour de chute Imatek de ’ESTACA.

Tour de Chute Imatek IM 10 ITS

La tour de chute Imatek IM 10 ITS disponible a ’ESTACA (Figure 2.8) posséde une hauteur de
chute de 4 métres et une capacité maximale de 4000 Joules. L’essai est réalis¢ a I’aide d’une masse
tombante de 8,69 kg munie d’un impacteur hémisphérique de 20 mm de diameétre. La hauteur de
chute est réglée en fonction de 1’énergie d’impact. Un systéme anti-rebond est également utilisé
pour éviter d’impacter plusieurs fois 1’éprouvette. Ce systeme permet d’appliquer un impact au
centre de I’éprouvette et cette dernicre est placée dans un systéme d’ancrage a air comprimé sur
un support circulaire de méme dimension que celui de la tour de chute de 'UQTR. Le Tableau 2.4

résume les caractéristiques des deux tours de chute, celle a ’ESTACA et celle a 'UQTR.
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Tableau 2.4 — Les caractéristiques de tours de chute d’Instron (UQTR) et d’Imatek (ESTACA).

Tour de chute Instron Tour de chute Imatek
Géométrie et diametre Hémisphérique Hémisphérique
de 'impacteur ¢ =20 mm ¢ =20 mm
Masse tombante 5,55kg 8,69 kg
Systéme de clampage A air comprimé de 7 bar A air comprimé de 7 bar
sur un support circulaire sur un support circulaire
DI =40 mm DI=40 mm
DE = 60 mm DE =60 mm
Acquisition de la vitesse Vélocimetre Par calcul
de I’impacteur
Acquisition de la force Capteur de force Capteur de force
d’impact
Acquisition du Par calcul Capteur laser
déplacement

La force d’impact et le déplacement sont obtenus grace a des capteurs de force et de déplacement.
L’énergie d’impact est connue avant chaque essai et dépend de la hauteur de chute ainsi que de la
masse tombante. En effet, dans une situation idéale ou le frottement est négligg, 1’ énergie d’ impact
correspond a I’énergie cinétique E. de I’impacteur, laquelle est égale a 1’énergie potentielle E,
déduite de la masse et de la hauteur de chute. L’équation Eq. 2.4 permet de calculer 1’énergie

d’impact avec I’énergie cinétique :

E, = %mvﬁ (Eq. 2.4)

Avec E. énergie cinétique (J), m la masse tombante (kg), V; la vitesse initiale atteinte par

I’impacteur lors de I’impact (m/s)

L’énergie potentielle est calculée selon 1’équation Eq. 2.5 :

E, = mgh (Eq. 2.5)

Avec : g laccélération gravitationnelle (9,81 m/s?) et h la hauteur de chute (m).
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Figure 2.8 — Dispositif des essais d’impact a ’ESTACA : (a) Tour de chute Imatek, (b) le systéme
d’ancrage.

2.2.3 Essais de traction avant et apreés impact

Avant les essais de fatigue de type traction-traction, des essais de traction quasi-statique ont été
effectués pour déterminer les propriétés mécaniques en traction, en particulier la contrainte a la
rupture qui servira a déterminer les contraintes imposées lors des essais de fatigue. Les essais de
traction ont été réalisés avec une machine servo-hydraulique Instron 8801 munie d’une cellule de
charge d’une capacité de 100 kN (Figure 2.9). 1l s’agit de la méme machine utilisée pour la
réalisation des essais de fatigue. Celle-ci est équipée de mors plats hydrauliques dont la pression
de serrage est réglée a 20 ou 30 bar. Ces essais ont été réalisés avec une vitesse de déplacement de
la traverse de 2 mm/min. Les mesures de déformation des éprouvettes ont été réalisées par un

extensometre a couteaux de type INSTRON n°2620-601 avec écartement initial de 12,5 mm.

61



Figure 2.9 — Dispositif des essais de fatigue et de traction avec (a) la machine servo-hydraulique
Instron 8801 munie d’une cellule de 100 kN et (b) une éprouvette lin/époxy munie d’un
extensometre de 12,5 mm de longueur de jauge.

2.2.4 Essais de fatigue avant et apreés impact

2.2.4.1 Dispositif et paramétres des essais

La méme machine servo-hydraulique Instron 8801-100 kN est utilisée pour les essais de fatigue
avant et apres impact. Ces essais sont effectués a température ambiante de 23 + 4°C avec une
humidité relative de 38 + 7%. Des essais de fatigue avec un pilotage en charge, une fréquence (f)
de 5 Hz et un rapport de charge R = 0,1 sont effectués. La fréquence d’acquisition de données est
fixée a 50 Hz, donc, pour chaque cycle de fatigue, 10 enregistrements sont sauvegardés comme le
montre la Figure 2.10. Il a ainsi été possible de déterminer, pour chaque boucle d’hystérésis, les

déformations minimales et maximales et le module sécant Ex comme montré sur la Figure 2.10.

Pour limiter la durée des essais, lorsque le nombre de cycles dépasse 10° I’essai est volontairement
arrété. Les essais de fatigue traction-traction sont effectués a trois niveaux de contraintes : 40%,

60% et 80% de la contrainte & rupture en traction quasi-statique avant ou apres impact.
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Figure 2.10 — Boucle d’hystérésis du cycle N = 10 d’une éprouvette LUMOS testée en fatigue a
80%0k.
A noter qu’avant chaque essai de fatigue et pour chaque éprouvette, la rigidité du systéme

(Eprouvette-Machine) est optimisée via le réglage PID de la machine.
Mesure des déformations en fatigue

La mesure de déformation des éprouvettes lors des essais de fatigue a été¢ faite par deux

techniques :

avec un extensometre a couteaux du type INSTRON n°2620-601, d’écartement 12,5 mm, avec
une extension de =5 mm. L’extensomeétre est positionné au centre de I’éprouvette.

via le déplacement de la traverse de la machine.

Cependant, la mesure de déformation par la deuxiéme technique peut différer de I’extensométre
en raison des déformations propres a la machine de fatigue. Il a été décidé de réaliser des essais
préliminaires a 80% de og, sur un nombre limité de cycles, pour comparer les deux méthodes.
D’aprés la Figure 2.11, on constate que pour les LUMOS et LUMO090S, les déformations sont

comparables entre les deux techniques.
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Figure 2.11 — Mesure de la déformation par le déplacement de la traverse et par un
extensometre pour des éprouvettes (a) LUMOS et (b) LUMO090S non-impactées en fatigue a Gmax
= 0’8 OR.

Dans ses travaux, Malpot [Malpot 2017] a montré qu’il existe une relation linéaire entre la
déformation (€) mesurée par un extensométre et le déplacement (X) de la traverse (Eq 2.6) telle

que :

e=nX (Eq. 2.6)
ou 7 est le coefficient de linéarité. De plus, une déformation relative (Ag) peut étre déterminée a
partir du déplacement de la traverse Xy au cycle considéré N et du déplacement de la traverse X,
au cycle 0, telle que :

Ae = Xy — Xo (Eq. 2.7)
Xo

Cette expression montre que la déformation relative ne dépend plus du coefficient de linéarité mais
uniquement de la position de la traverse. Les courbes d’évolution de la déformation relative sont
présentées sur la Figure 2.12 en comparant avec la déformation maximale obtenue a partir du
déplacement de la traverse (Eq. 2.8) ;

£ = AL_Z( (Eq. 2.8)
ou Lg représente la longueur de la zone utile de I’éprouvette et AX la variation du déplacement de

la traverse. On constate qu’elles suivent une méme évolution et que 1’écart demeure constant tout

au long de I’essai (Figure 2.12).
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Figure 2.12 — Courbes d’évolution de la déformation maximale relative et de la déformation
maximale calculée a partir du déplacement de la traverse pour les trois niveaux de charge en
fatigue sur des éprouvettes non-impactées de : (a), (b) et (c) LUMOS et (d), (e) et (f) LUMO090S.

Ces essais préliminaires montrent ainsi qu’il est possible de déterminer la déformation en fatigue
a partir du déplacement de la traverse. Cette méthode a aussi été appliquée dans les travaux de
Liang et de Gillet [Liang 2012a; Gillet 2022] ou il a été démontré 1’existence d’une linéarité entre
la déformation mesurée par 1I’extensométre et celle calculée par le déplacement de la traverse de
la machine. A noter aussi que, tel que montré sur la Figure 2.13, la surface des éprouvettes

lin/époxy testées en fatigue a 80% or avec un extensomeétre a couteaux montre les marques des
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couteaux, ce qui pourrait conduire a ’initiation de fissures. Dans la suite de ce travail, on

présentera donc les déformations en fatigue déterminées a partir du déplacement de la traverse.

\

\
T_, Traces du couteau de

I’extensometre

—— 4

Figure 2.13 — Eprouvettes de lin/époxy rompues, testées en fatigue a 80%or avec un extensometre
a couteaux.

2.2.4.2 Auto-échauffement des éprouvettes

Le phénomeéne d’auto-échauffement est présent en fatigue dans les matériaux composites a base
de polymeéres [Gning et al., 2011; Habibi et al., 2019a]. Cette augmentation de température peut
modifier la résistance en fatigue, surtout si la température devient supérieure a la température de
transition vitreuse de la résine. Dans le cas présent, Tump = 23°C et T, = 68°C, donc AT e = Ty —
Tumy = 45°C : Dintervalle d’acceptabilité de I’augmentation de la température est donc de 45°C.
Mais la norme ASTM D3479 [ASTM D 3479/D 3479M] recommande que 1’augmentation
maximale de la température du composite soumise a un essai de fatigue ne dépasse pas 10°C. La
fréquence de sollicitation et le niveau de chargement sont les parametres influencant I’auto-
échauffement. Le choix de la fréquence de sollicitation doit étre un compromis entre ’auto-
échauffement, le nombre d’essais de fatigue et la durée de ces essais. Pour cette étude, des essais
de fatigue instrumentés d’un thermocouple ont été réalisés afin de mesurer la température de
surface des éprouvettes (Figure 2.14) lors d’essais de fatigue a 80% de sr. Pour une fréquence de
5 Hz, I’évolution des températures de surface et les températures maximales atteintes sont

présentées sur la Figure 2.15 et dans le Tableau 2.5, respectivement.
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Figure 2.14 — Mesure de la température d’une éprouvette VUDO a I’aide d’un thermocouple.

La Figure 2.15 montre que la variation de température des éprouvettes lin/époxy reste inférieure
ou égale a 20°C tandis que pour les éprouvettes verre/époxy, le AT est autour de 10°C. A noter
que, pour le VUDO et le LUMOS, les derni¢res mesures de température sont presque a 90% du
nombre de cycles a la rupture Ny (Tableau 2.5). Ces mesures permettent de confirmer que la
condition d’augmentation de la température A7 <K 45°C est respectée pour les éprouvettes
lin/époxy et verre/époxy pour un niveau de charge de 80%oap et une fréquence de 5 Hz. De plus,
dans la littérature, il a ét¢ montré que le phénomene d’auto-échauffement est directement
proportionnel au niveau de charge appliqué [Liang et al. 2012; Sawadogo 2009; El Sawi et al.
2014]. Plus le niveau de charge est élevé, plus ’augmentation de la température est élevée. Il est
donc raisonnable de supposer que la température de surface des éprouvettes ne s’approchera pas
de la T, de la résine pour les deux autres niveaux de chargements plus faibles. Enfin, dans la
littérature, de nombreux auteurs ont utilisé une fréquence de SHz lors des essais de fatigue sur
biocomposites comme [Liang et al. 2014; Bensadoun et al. 2016; Jeannin et al. 2019; Seghini et

al. 2020]. La fréquence de 5 Hz sera donc maintenue pour le reste de cette étude.
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Figure 2.15 — Courbes d’évolution de la variation de température a la surface des éprouvettes
testées en fatigue a 80%0r.

Tableau 2.5 — Valeurs maximales de AT mesurées a la surface des éprouvettes testées en fatigue

a 80%o0k.
AT et le nombre de cycles de la Ny
derniére mesure avant Ny
LUMOS 20°C a 2750 cycles 3068 cycles
LUMO090S 17°C a 1780 cycles 1814 cycles
VUDO 9°Ca 1160 1357 cycles
VUDO090 12°C a 992 cycles 992 cycles
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2.2.5 Géométrie des éprouvettes, usinage et nombre de répétitions

Pour tous les essais mécaniques dans ce travail, les plaques sont découpées de maniére a obtenir
des éprouvettes a section rectangulaire constante. Dans la suite de cette section, les dimensions
des éprouvettes ainsi que les méthodes d’usinage utilisées et le nombre d’essais réalisés sont

détaillés.

2.2.5.1 Essais d’impact

Les dimensions des éprouvettes pour les essais d’impact sont basées sur les recommandations de
la norme ASTM [ASTM D7136/D7136M]. Les dimensions des éprouvettes sont données dans le
Tableau 2.6 en fonction du type de stratifi¢. A noter que dans le cas du lin/époxy, la largeur (1) des
éprouvettes est Iégérement inférieure a 100 mm. Cette largeur de 90 mm est choisie pour s’adapter
aux dimensions finales des stratifiés moulés, compte tenu des dimensions du renfort obtenues par
le procédé de fabrication utilisant la formette dynamique. Cela n’a pas influencé les résultats
d’impact compte tenu des dimensions du montage d’impact et des endommagements observés. A
I’UQTR, les éprouvettes sont obtenues en découpant les plaques a 1’aide d’une scie & ruban. A
I’ESTACA, les plaques sont découpées par le biais d’une fraiseuse a commande numérique

(Charly Robot).

Tableau 2.6 — Dimensions et nombre des éprouvettes d’impact.

Longueur, L (mm)

Largeur, 1 (mm)

Nombre de répétitions

Lin/époxy
(LUMOS, LUMOF,
LUMO090S et LUMO90F)

Verre/époxy

(VUDO et VUD090)

150

150

90

100

Au moins 3 essais par
type de stratifié et par

énergie d’impact

2 essais par type de
stratifié et par énergie

d’impact

2.2.5.2 Essais de traction et de fatigue avant et aprés impact

Le choix des dimensions des essais de traction et de fatigue est basé sur les recommandations des
normes ASTM [ASTM D3039/D3039M] et [ASTM D 3479/D 3479M], respectivement. Pour les
essais de traction et de fatigue sur des éprouvettes non-impactées (Tableau 2.7), une méme largeur

de 25 mm est choisie pour toutes les éprouvettes. Cette valeur est recommandée pour des
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éprouvettes a renforts tissés ou unidirectionnels a configuration croisée. Elle est largement
supérieure a celle mentionnée pour des éprouvettes a configuration UD (composite
unidirectionnel). Dans le cas présent, ce choix est basé sur le fait qu’il y a présence d’un liant mat
dans les stratifiés [0]g lin/époxy. Puisque ce dernier est fait de fibres courtes de 6 + 1 mm, il a été
jugé préférable d’assurer un contenu maximum de fibres courtes (de pleine longueur) sur la largeur
de I’éprouvette pour mieux refléter le liant mat testé. Cette méme largeur fut aussi choisie pour les
VUDO pour garder les mémes dimensions pour toutes les éprouvettes. En ce qui concerne la
longueur (L) de 150 mm, ce choix est fait en respectant une longueur minimale (L)

recommandée par la norme et calculée a partir de I’Eq. 2.9 ;

avec ;
Lyin : longueur minimale recommandée par ASTM D3039 ;

dn : longueur totale prise dans les mors (ici égale a 2 X 40 mm = 80 mm) ;
[ : largeur de I’éprouvette (ici égale a 25 mm) ;

L; : longueur de jauge (ici égale a 12,5 mm).

Ce qui fait un total de 142,5 mm, ce qui explique notre choix pour une longueur de 150 mm. Cette
longueur représente aussi un choix optimal pour minimiser le nombre de plaques a mouler et donc
le nombre de renforts lin UD-mat & fabriquer étant donné le nombre important d’essais réalisés. A
noter que des essais de traction sur des éprouvettes a configuration [90]s, notées LUMO90S et
VUD?90, ont également été effectués afin de pouvoir mesurer certaines propriétés dans la direction
transverse aux fibres. En ce qui concerne les éprouvettes de traction et de fatigue apres impact, la
largeur des éprouvettes est fixée a 30 mm (Tableau 2.8) afin de conserver toute la zone
endommagée dans la partie utile de 1I’éprouvette. Il convient de noter que des talons en composite
verre/époxy a renfort tissé ont été ajoutés sur les éprouvettes VUD090 testées en traction avant et

aprés-impact.
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Tableau 2.7 — Dimensions et nombre des éprouvettes lin/époxy et verre/époxy pour les essais de

fatigue et de traction sur des éprouvettes non impactées.

Longueur, L (mm) Largeur, 1 (mm) Nombre de répétitions

Lin/époxy Au moins 3 essais de
(LUMOS, LUMO090S et 150 25 traction et au moins 3
LUMO90S) essais de fatigue pour

chaque niveau de charge
Verre/époxy 3 essais de traction et au
(VUDO, VUDO090 et 150 25 moins 3 essais de fatigue
VUD90) pour chaque niveau de

charge

Tableau 2.8 — Dimensions et nombre des éprouvettes lin/époxy et verre/époxy pour les essais de

fatigue post-impact.

Longueur, L (mm) Largeur, 1 (mm) Nombre de répétitions
Lin/époxy 3 essais de traction et 3
(LUMOS, LUMO090S) 150 30 essais de fatigue pour
chaque niveau de charge
Verre/époxy 3 essais de traction et 3
(VUDO et VUD090) 150 30 essais de fatigue pour

chaque niveau de charge

La Figure 2.16 montre un schéma d’une éprouvette impactée destinée a un essai mécanique apres

impact, avec I’axe X qui représente la direction de chargement en traction.
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Figure 2.16 — Schéma géométrique d’une éprouvette impactée aves les lignes de découpe (en
rouge) d’une éprouvette destinée a I’essai mécanique post-impact.
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2.3 Techniques pour analyser ’endommagement

2.3.1 Microscopie électronique a balayage

La microscopie électronique a balayage (MEB) sert a produire des images d’échantillons a des
grossissements importants. A 1’aide d’un JEOL JBM-7000 MEB FEG, des observations des faciés
de rupture des éprouvettes sont effectués. Pour cette étude, une tension d’accélération de 7 kV est
appliquée. L’utilisation du MEB nécessite que le matériau soit conducteur. Or, les composites de
cette étude sont non-conducteurs. Un métalliseur Cressington 108 Auto est donc utilisé pour
réaliser le dépdt d’un film mince de type Or-Palladium (Au-Pd) sur la surface d’intérét. Un

exemple de faci¢s de rupture observé au MEB est présenté sur la Figure 2.17.

Figure 2.17 — Exemple d’observation au MEB d’un faciés de rupture d’une éprouvette LUMOS,
rompue en fatigue a 80% de or.
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2.3.2 Microtomographie

La technique de microtomographie (1-CT) par rayon X permet de générer une image en 3D d’un
objet et de visualiser sa composition interne. Le principe de cette technique est la reconstruction
de volumes tridimensionnels a partir d’une séquence d’images de projection prises tandis que le
matériau est en rotation autour d’un axe. Le résultat de la reconstruction est une série d’images

des différentes sections consécutives le long d’un méme axe (Figure 2.18).

visible
light

specimen on o photo series of
rotation stage scintillator  detector projection images
3D image
represented / tumographm
as a series reconstruction
of 2D slices

Figure 2.18 — Processus d’acquisition et de reconstruction d’images RX pour ’obtention d’une
carte tridimensionnelle [Landis and Keane 2010].

Le principe de base de 1'imagerie par tomographie est li¢ a la physique d’absorption des rayons X.
La capacité d'absorption du matériau dépend du nombre et du type d'atomes rencontrés le long du
trajet du faisceau. Donc en général, pour une énergie des photons de rayons X fixe, les éléments
de nombre atomique inférieur absorbent moins de rayonnement que les éléments de nombre

atomique plus élevé [Landis and Keane 2010].

Dans ce travail, les observations microtomographiques sont réalisées a I’Institut PPRIME a 1’aide

d’un UltraTom CT Scanner de RX solution (France) (Figure 2.19).
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Figure 2.19 — Le microtomographe UltraTom CT Scanner de I’Institut PPRIME.

Le volume de chaque éprouvette est scanné avec une résolution de 30 wm, un courant de faisceau
de 141 mA et une tension d’accélération de 70 kV. De plus, le détecteur plan de rayons X utilisé¢
est un panneau de 1920 X 1536 pixels muni de pixels de 127 um. Il est constitué d’un écran
scintillateur Csl inséré dans une couche de silicone amorphe. Le temps d’acquisition
microtomographique dans le cas présent est d’environ 2 heures. Pour la reconstruction 3D, les
radiographies sont capturées sur une rotation de 360° avec un pas de rotation de 0.32°, soit 1125
valeurs angulaires. Le volume reconstruit est enregistré sous formes d’images dans les plans (X-
Y), (X-Z) et (Y-Z). Ces images sont analysées et post-traitées en utilisant le logiciel Fiji, libre de
droit.

La Figure 2.20 montre par exemple le volume reconstruit a partir d’'une microtomographie sur une
éprouvette LUMOS. L’application de cette technique sur les composites présente de nombreux
avantages, tels que 1’évaluation de la qualité de la plaque, la quantification de la porosité, la

vérification de 1’orientation des fibres, 1’observation et I’analyse des endommagements.
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Figure 2.20 — Reconstruction 3D obtenue par microtomographie sur une éprouvette LUMOS.

Sur la Figure 2.21 sont illustrées les différentes étapes pour déterminer le taux de porosité par

segmentation dans une éprouvette LUMOS.
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Figure 2.21 — Identification de la porosité dans un stratifi¢ LUMOS par segmentation. (a) Image
non-traitée, (b) image en cours de segmentation, (c) image résultante permettant la quantification

de la porosite.

Dans cette étude, les résultats ont montré que le taux de porosité (V,) est inférieur a 1% dans toutes

les éprouvettes observées.
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Bilan du Chapitre II

Dans ce chapitre, les procédés de fabrication des matériaux ont été détaillés en débutant par la
présentation du procédé de fabrication du renfort lin UD-mat et du procédé de fibrillation de
surface des fibres courtes. Par le procédé RTM, les plaques de lin/époxy (standard et fibrill¢) et
verre/époxy ont été fabriquées avec un Vr de 40%, environ. Une étude du comportement sous
impact des matériaux a été effectuée au département de Génie Mécanique a I’'UQTR. Les essais
de traction et de fatigue avant et aprés impact ont été réalisés dans le laboratoire du pole Mécanique
des Structures Composites et Environnement a ’ESTACA. Les techniques de microscopie
¢électronique a balayage et de microtomographie a rayons X ont été employées afin d’effectuer des
observations des endommagements. Ces inspections sont réalisées a I’Institut Pprime. Le taux de

porosité a été évalué par microtomographie et il a ét¢ montré qu’il ne dépasse pas 1%.
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Chapitre 111
Résistance a ’'impact et comportement en

traction

Dans ce chapitre, la réponse a un impact mécanique a faible vitesse (faible énergie d’impact) sur
des stratifiés lin/époxy a renforts UD-mat faits de fibres courtes fibrillées et non-fibrillées est
présentée et comparée a celle de stratifiés verre/époxy. Les grandeurs mécaniques
correspondantes ainsi que les endommagements créés sont examinés, permettant de comparer les
matériaux entre eux et en particulier d’étudier ’effet de la fibrillation. Puis le comportement en
traction quasi-statique des stratifiés lin/époxy standard et verre/époxy est déterminé. Les
parameétres mécaniques obtenus ont ensuite permis d alimenter un modéle numerique simplifié, a
l’échelle macroscopique, afin de simuler un impact sur le lin/époxy. Les résultats de cette

simulation sont comparés aux grandeurs obtenues expérimentalement.
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3.1 Tenue a 'impact a basse vitesse et effet de la fibrillation

Dans cette premicre partie du chapitre, I’influence d’un impact a basse vitesse est analysée sur une

plage d’énergie allant de 3 J a 11 J. Cette étude a été réalisée au Laboratoire de génie mécanique

de 'UQTR a l’aide d’une tour de chute Instron CEAST 9350 décrite au Chapitre 2. Les

microtomographies ont été réalisées a I’Institut P” a PENSMA.

3.1.1 Force d’impact

Les Figures 3.1 et 3.2 montrent des courbes force-temps typiques (représentatives) pour

I’ensemble des stratifiés lin/époxy et verre/époxy soumis & quatre niveaux d’énergie d’impact

différents : 3J, 5J, 8J et 11J. La Figure 3.1 concerne les lin/époxy unidirectionnels [0]s (LUMOS

pour le matériau standard, c’est-a-dire non fibrillé, et LUMOF pour le matériau fibrillé), et les

stratifiés lin/époxy croisés (LUMO90S pour le matériau standard et LUMO090F pour le matériau

fibrillé).
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Figure 3.1 — Courbes force-temps des stratifiés de lin/époxy avec et sans fibrillation pour chaque
énergie d’impact : (a) LUMOS, (b) LUMOF, (c) LUMO090S et (d) LUMO090F.

On observe sur la Figure 3.1 que la forme des courbes peut étre décomposée en trois parties
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distinctes. Tout d’abord, il y a une partie élastique lin¢aire correspondant a la réponse élastique du
composite. Ensuite, la force maximale est atteinte avant, finalement, de décroitre. De fagon
générale, pour les LUMOS et les LUMOF, a chaque énergie d’impact, un plateau de force de
quelques millisecondes est observé dans les courbes force-temps avant une diminution de celle-
ci. Ce plateau représente la progression de I’endommagement dans les composites de lin. Pour les
composites lin/époxy faits de fibres courtes non-fibrillées (Figures 3.1a et c), la force maximale
augmente progressivement avec 1’énergie d’impact, passant de 2400 Na 3 Ja 3200 N a 11 J pour
les LUMOS et de 2300 N a3 Ja3600 N a 11 J pour les LUMO090S. La méme tendance est obtenue
pour les composites lin/époxy faits de fibres courtes fibrillées (Figures 3.1b et d) jusqu’a une
énergie d’impact de 8 J (charge maximale égale a 2800 N pour LUMOF et 3500 N pour
LUMO90F). Pour le niveau d’énergie le plus élevé, 11 J, les composites fibrillés atteignent une
force maximale 1égérement plus faible qu’a 8J, qui ne dépasse pas en moyenne 2400 N et 3300 N
pour les stratifiés UD et croisés, respectivement. Les éprouvettes fibrillées montrent également
une durée de contact plus élevée que celle des échantillons lin/époxy standard, en particulier a 11
J (Figures 3.1b et d), en raison d’un endommagement plus sévére et d’une restitution d’énergie
plus faible.

Les biocomposites a plis croisés de cette étude atteignent une force maximale dans la phase
d’endommagement a environ 2-3 ms. Le seuil d’endommagement est dépassé méme pour la plus
faible énergie d’impact de 3 J. La durée de contact des LUMO90F est Iégérement plus élevée que
celle des LUMO090S pour une méme énergie d’impact. Encore une fois, un plateau est observé
dans la phase d’endommagement, mais seulement a de faibles énergies d’impact (3 J et 5 J), alors
que pour des énergies plus élevées, la force augmente de fagon monotone jusqu’a un maximum

compris entre 3300 N et 3500 N.

La Figure 3.2 présente les résultats obtenus pour les composites verre/époxy unidirectionnels [0]s
(VUDO) et les verre/époxy croisés (VUD090). La Figure 3.2 montre que le comportement a
I’impact des stratifiés de verre/époxy (VUDO et VUDO090) est trés différent de celui des lin/époxy.
Les composites verre/époxy ne présentent pas le plateau observé pour les lin/époxy (Figure 3.1).
Les courbes force-temps des verre/époxy ont plutdét une allure de cloche. La force maximale

augmente avec 1’énergie d’impact pour les deux séquences d’empilement.
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Figure 3.2 — Courbes force-temps des stratifiés de verre/époxy pour chaque énergie d’impact : (a)
VUDO et (b) VUD090

Dans le Tableau 3.1 sont regroupées les durées de contact moyennes mesurées lors des essais
d’impact pour les quatre niveaux d’énergie testés et pour 1’ensemble des matériaux étudiés. On
retrouve dans ce tableau la différence de comportement entre le lin/époxy et le verre/époxy : si la
durée de contact a tendance a augmenter avec le niveau d’énergie pour les stratifiés lin/époxy, elle
reste quasiment constante pour les quatre énergies d’impact pour les stratifiés verre/époxy. La
Figure 3.3 présente une comparaison des forces d’impact maximales atteintes pour les stratifiés
lin/époxy et 33a) et a plis croisés (Figure 3.3b).

verre/époxy UD  (Figure

Tableau 3.1 — Durée de contact lors de I’impact pour chaque niveau d’énergie appliqué pour les
composites de lin/époxy et verre/€poxy

Durée de contact (ms)

Energie d’impact (J) 3 5 8 11
LUMOS 5,84 £0,21 6,53 +£0,12 7,68 +0,41 7,63 +0,15
LUMOF 6,08 = 0,06 7,18 £ 0,42 8,04 +0,75 10,42 £ 0,28
LUMO090S 5,29+0,10 5,90 £0,26 6,24 + 0,47 7,04 +0,32
LUMO90F 5,66 0,21 6,00+ 0,30 6,36 = 0,18 7,83 £0,42
VUDO 7,37+ 0,01 7,23 + 0,02 7,38 +£ 0,05 7,65+ 0,48
VUDO090 6,53 +0,10 6,44 £ 0,02 6,17 £ 0,04 6,23 +£0,03
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Figure 3.3 — Force maximale atteinte lors des essais d’impact a différents niveaux d’énergie pour
les stratifiés de lin/époxy et verre/époxy (a) [0]s et (b) [0/90]as.

Les résultats présentés sur la Figure 3.3a montre que pour les UD de lin et jusqu’a 8 J, les forces
maximales sont similaires entre LUMOS et LUMOF. Cependant a 11 J, la force maximale est
nettement plus élevée pour le LUMOS (autour de 3200 N) que celle de LUMOF, cette dernicre
étant méme inférieure a sa valeur obtenue a 8 J, ce qui suggére une dégradation de la résistance a
I’impact pour les LUMOF a des énergies plus ¢élevées. Les mémes observations sont faites pour les
stratifiés de lin a plis croisés (Figure 3.3b), toutefois la différence entre le stratifi¢ standard et
fibrillé est moins évidente a 11J en prenant en compte les écarts-types. Dans le cas des composites
verre/€poxy, on observe, pour les deux séquences d’empilement, une augmentation progressive de
la force maximale avec le niveau d’énergie. De plus, la force maximale atteinte est toujours
supérieure dans les verre/époxy par comparaison avec les lin/époxy, en particulier 4 8 J et 11 J
quel que soit ’empilement. Dans I’ensemble, la fibrillation de surface des fibres courtes de la
couche mat de lin ne semble pas avoir un impact positif sur la force maximale atteinte par rapport
au renfort UD-mat de lin standard. Il semble méme que la fibrillation réduise la force maximale
atteinte pour une énergie d’impact de 11 J, ce qui suggére que des endommagements plus

importants se sont produits.

3.1.2 Déplacements maximal et permanent

Les courbes force-déplacement pour toutes les configurations et tous les niveaux d’énergie des
stratifiés lin/époxy et verre/époxy sont présentées dans les Figures 3.4 et 3.5 respectivement.
Toutes les courbes obtenues pour les éprouvettes lin/époxy présentent des formes similaires. En
les comparant a celles du verre/époxy, on constate un déplacement permanent et une dissipation
d’énergie (correspondant aux surfaces a I’intérieur des boucles de la courbe de charge-décharge)
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beaucoup plus élevés. En comparant les Figures 3.1 et 3.4, on observe que le déplacement
permanent augmente avec la durée de contact. Selon Liang et al. [Liang et al. 2015], une
augmentation de la durée de contact correspond a une propagation de I’endommagement dans le
matériau. Les LUMOS et LUMOF ont des déplacements maximaux et permanents similaires pour
I’énergie d’impact la plus faible de 3 J. Avec ’augmentation de I’énergie, le déplacement maximal
de LUMOF est toujours supérieur a celui de LUMOS, de sorte qu’a 11 J, les déplacements maximal
et permanent de LUMOF atteignent respectivement 5,877 + 0,149 mm et 4,201 + 0,363 mm. De
plus, a ce niveau d’énergie de 11J, la force augmente progressivement dans la phase
d’endommagement pour I’échantillon LUMOS (voir Figure 3.4a) alors qu’une chute de force est
observée dans la méme portion de courbe pour le LUMOF (Figure 3.4b). Une fois de plus, ce type
de comportement suggére un endommagement plus €levé pour les stratifiés ayant des fibres
courtes fibrillées, puisque des déplacements maximaux et permanents plus élevés sont obtenus
avec une diminution progressive de la force dans la phase d’endommagement. En examinant les
Figures 3.1a et 3.1b, 3.4a et 3.4b, il semble qu’a 11 J, un seuil d’énergie ait été dépassé de sorte
que le comportement a I’impact des éprouvettes avec fibrillation change brusquement. Les raisons
derriére ce changement et la chute correspondante des propriétés d’impact ne sont pas clairement
identifiées, mais 1I’hypothése suivante est avancée pour expliquer ces résultats. Apres fabrication
du renfort, la couche mat a fibres courtes fibrillées a un aspect de surface plus "lisse" que le mat
standard tel que montré sur la Figure 2.3 du Chapitre 2. Cela est d{i aux microfibrilles partiellement
détachées a la surface des fibres raffinées, qui ont tendance a remplir les interstices entre les fibres
courtes. Sous une force d’impact, cette "densification" du mat raffiné entrainerait davantage
d’endommagements en réduisant 1’effet d’amortissement au choc des fibres de lin. La fibrillation,
bénéfique pour les propriétés en traction sous chargement monotone, comme cela a été rapporté
dans les travaux de Bernaoui et al. [Bernaoui et al. 2022], n’aurait donc qu’un effet nul voire
légerement négatif dans le cas des essais d’impact, en particulier lorsqu’un certain seuil d’énergie
est dépass¢. Bien sir, cette hypothése reste a confirmer, mais elle est plausible puisque la
principale différence entre les liants mat standard et raffiné est cette « densification » constaté du

mat raffiné.
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Figure 3.4 — Courbes force-déplacement lors des essais d’impact sur les stratifiés de lin/époxy
avec et sans fibrillation pour chaque niveau d’énergie appliqué : (a) LUMOS, (b) LUMOF, (c)
LUMO090S et (d) LUMO90OF

D’apres les Figures 3.4c et d, on constate que les stratifiés a plis croisés LUM090S et LUMO90F
présentent des tendances semblables a celles des stratifiés UD. On notera cependant sur les courbes
force-déplacement des stratifiés LUM090S et LUMO90F une légere diminution de la force juste
apres avoir dépassé le seuil d’endommagement (entre 0,8 et 1 mm). On observe ensuite une
augmentation graduelle de la force lors de la phase d’endommagement, et, dans le cas de 11J

uniquement, une diminution progressive de la force a la fin de cette phase.

Pour le niveau d’énergie le plus élevé, les différences des déplacements maximaux et permanents
entre les standards et les fibrillés sont plus faibles dans le cas des stratifiés croisés que dans le cas
des UD. La présence de fibres unidirectionnelles continues dans deux directions (0° et 90°) limite
donc I’augmentation du déplacement de 1’éprouvette fibrillée. La fibrillation n’étant présente que
dans la couche mat, elle a davantage d’influence dans les stratifiés unidirectionnels LUMO que
dans les LUMO90 car, dans ce cas, seules les fibres courtes du mat contribuent a la résistance du

stratifié dans la direction transverse.
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Pour le verre/époxy (Figure 3.5) et contrairement au lin/€poxy, aucun plateau n’est détecté. En
outre, toutes les boucles des courbes force-déplacement montrent une surface nettement plus petite
que celle des stratifiés du lin/époxy, suggérant ainsi une restitution d’énergie plus élevée et moins
d’énergie dissipée. Pour un niveau d’énergie d’impact appliqué de 11J, les déplacements
maximaux des stratifiés verre/époxy (4,871 + 0,144 mm pour le VUDO et 4,166 + 0,012 mm pour
le VUDO090) sont toutefois comparables a ceux des stratifiés lin/époxy standard pour une méme
configuration (4,552 £ 0,095 mm pour le LUMOS et 4,068 + 0,186 mm pour le LUM090S). A
noter que toutes les courbes force-déplacement, tant pour les stratifiés de lin que de verre, sont des

boucles fermées, ce qui signifie qu’aucune éprouvette testée n’a été perforée.
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Figure 3.5 — Courbes force-déplacements lors des essais d’impact sur les stratifiés de verre/époxy
pour chaque niveau d’énergie appliqué : (a) VUDO et (b) VUD090

La Figure 3.6 présente les histogrammes des déplacements permanents pour les stratifiés
unidirectionnels (Figure 3.6a) et croisés (Figure 3.6b). On peut voir que, pour les deux
configurations, les stratifiés verre/époxy présentent les déplacements permanents les plus faibles
pour tous les niveaux d’énergie d’impact. Pour les faibles énergies, les déplacements permanents
des stratifiés lin/époxy standard et ceux avec fibrillation sont similaires, mais une augmentation

significative est détectée pour le LUMOF a 8 J et s’accentue encore a 11 J.
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Figure 3.6 — Déplacements permanents mesurés lors des tests d’impact pour chaque niveau
d’énergie appliqué pour les stratifiés de lin/époxy et verre/époxy : (a) [0]s et (b) [0/90]as.

Pour les stratifiés LUMO, il apparait donc que le renfort UD-mat de lin standard est plus
performant que le renfort a couche mat fibrillée. Pour les stratifiés a plis croisés (LUMO090) et
compte tenu des écarts-types, la fibrillation ne semble pas avoir une grande influence sur le

déplacement permanent comparativement au non-fibrillé.

3.1.3 Absorption d’énergie

L’énergie absorbée correspond a la surface a I’intérieur de la boucle charge-décharge de la courbe
force-déplacement. La Figure 3.7 montre 1’énergie absorbée pour les stratifiés unidirectionnels
(Figure 3.7a) et croisés (Figure 3.7b) pour tous les niveaux d’énergie. L’absorption d’énergie est
largement supérieure pour les stratifiés lin/époxy comparé au verre/époxy et ce, pour les deux
configurations de stratifiés. En outre, I’énergie absorbée augmente progressivement avec 1’énergie
d’impact, mais demeure toujours inférieure a celle-ci, ce qui confirme qu’aucune éprouvette testée

n’a été perforée.
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Figure 3.7 — Energie absorbée lors des tests d’impact pour chaque niveau d’énergie appliqué
pour les stratifiés de lin/époxy et verre/époxy : (a) [0]s et (b) [0/90]2s
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Si I’on compare les Figures 3.4, 3.6 et 3.7 pour les stratifiés de lin/époxy, les forces d’impact
légerement inférieures dans la phase d’endommagement combinées au déplacement permanent
plus important des éprouvettes a fibres courtes fibrillées, ménent & des énergies absorbées tres
similaires a celles des éprouvettes a fibres courtes non-fibrillées. Dans les deux cas, I’absorption
d’énergie élevée est liée aux différents mécanismes d’endommagement qui peuvent se développer
lors des tests d’impact, tels que les fissures matricielles, le délaminage et les ruptures de fibres

[Monti et al. 2017]. Ces mécanismes d’endommagement seront détaillés dans la section 3.1.5.

L’absence de perforation des éprouvettes suggére que le liant mat dans les LUMO contribue
largement a la dissipation d’énergie en supportant efficacement les efforts dans la direction
transversale aux fibres UD. Mais la fibrillation comme telle, du moins pour les niveaux d’énergie
testés, n’a pratiquement aucun effet sur 1’absorption d’énergie par rapport aux stratifiés a renforts
UD-mat standards (non-fibrillés). Les différentes formes des courbes force-déplacement entre les
stratifiés lin/époxy et verre/époxy témoignent de leur aptitude différente a pouvoir absorber
I’énergie d’un impact. Les composites a fibres de lin combinent une forte absorption d’énergie
(surface intérieure a la boucle charge-décharge) a une faible restitution d’énergie (surface sous la
courbe de décharge). A I’inverse, les composites verre/époxy présentent a la fois une faible

absorption d’énergie et une forte restitution d’énergie.

Pour pouvoir effectuer une comparaison quantitative des énergies, le taux d’énergie absorbée,
calculé comme le rapport entre I’énergie absorbée et 1’énergie d’impact, est représenté sur la
Figure 3.8, pour tous les niveaux d’énergie appliqués, pour les stratifiés lin/époxy standards (a),

lin/époxy avec fibrillation (b) et verre/époxy (c).
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Figure 3.8 — Taux d’énergie absorbée pour les stratifiés de : (a) lin/époxy standard, (b) lin/époxy
avec fibrillation et (c) verre/époxy.
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Pour tous les stratifiés, la Figure 3.8 montre que, comme attendu, le taux d’énergie absorbée
augmente progressivement avec l’énergie d’impact. En comparant les Figures 3.8a et b, on
constate que les LUMOS et LUMOF présentent des rapports presque égaux, de méme pour les
LUMO090S et LUMO9OF. Pour les stratifiés verre/époxy, les tendances en termes d’absorption
d’énergie sont similaires a celles des stratifiés lin/époxy, mais le rapport énergie absorbée/énergie
d’impact est en moyenne de 40% inférieur a celui des stratifiés lin/époxy. Pour tous les stratifiés,
le taux d’énergie absorbée des stratifiés UD est plus faible que celui des stratifiés a plis croisés
(0/90) a faibles énergies (3 et 5 J) et cette tendance est inversée a énergies plus élevées (8 et 11 J).
Ceci est plus évident pour les stratifiés de lin, en particulier ceux avec fibrillation comme le montre
la Figure 3.8b. Cela pourrait étre expliqué par des mécanismes d’endommagement différents selon
le niveau d’énergie d’impact appliqué : des endommagements dominés par le délaminage et les
fissures matricielles a basse énergie (3 et 5 J) et dominés par les ruptures de fibres a haute énergie
(8 et 11)), ce type d’endommagement étant beaucoup plus prononcé pour les LUMO. Ce qui se
traduirait par un taux d’absorption d’énergie plus élevé pour les LUMO aux énergies plus élevées
de par la résilience élevée des fibres de lin lors d’une rupture en tension. Cette hypothése sera

validée dans les sections 3.1.4 et 3.1.5 qui suivent.

3.1.4 Analyse des endommagements externes

Des observations visuelles des endommagements externes ont tout d’abord été effectuées sur les
différentes éprouvettes testées. Les images des faces frontale et arriére sont respectivement
présentées sur les Figures 3.9 et 3.10 pour toutes les énergies d’impact. A noter que pour une
configuration donnée (unidirectionnelle ou croisée), on observe une forme similaire de la zone
endommagée pour le lin/époxy a renforts UD-mat standards et fibrillés. Chaque cas sera analysé

plus en détail dans les sections suivantes.
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Direction des fibres Energie d'impact

Sans fibrillation

LUMO090S

LUMOSO0F

Avec fibrillation

VUDO

VUDO090

Figure 3.9 — Face frontale des éprouvettes impactées : (a) LUMOS et LUMO090S, (b) LUMOF et
LUMO90F, (c¢) VUDO et VUD090.
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Energie d'impact

Direction des fibres
0° L
9Q°

LUMOS

Sans fibrillation

LUMO090S

LUMOF

Avec fibrillation

LUMOSOF

(b) 20 mm

VUDO

VUDO090

(C) 20 mm

Figure 3.10 — Face arriére des éprouvettes impactées : (a) LUMOS et LUMO090S, (b) LUMOF et
LUMO90F, (c) VUDO et VUD090.
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3.1.4.1 Stratifiés unidirectionnels lin/époxy

Face frontale

Tout d’abord, sur la face frontale, on observe dés la plus basse énergie d’impact de 3J, une marque
permanente laissée par I’impacteur hémisphérique (Figure 3.9a et b). A 5J, cet endommagement
demeure petit mais commence a étre plus perceptible pour les LUMOF. A partir de 8J,
I’endommagement de la face impactée devient plus prononcé avec des fissures longitudinales, du
délaminage et des ruptures de fibres marquant des endommagements facilement détectables pour
les LUMOS et les LUMOF avec une surface plus endommagée pour ces derniers a une énergie de

11J.

Face arriere

Pour les stratifiés LUMO impactés a 3J, bien que I’endommagement sur la face impactée soit
minime, une longue fissure matricielle longitudinale et centrale est détectée sur la face arriere
(Figure 3.10a et b), due a la flexion de I’éprouvette lors de I’impact. Avec une augmentation de
I’énergie d’impact, des fissures transverses apparaissent ainsi que d’autres fissures longitudinales.
Une forme elliptique de I’endommagement apparait aux énergies plus élevées, avec les fissures
longitudinales et transverses agissant comme axes primaire et secondaire, sans différence évidente
entre les LUMOS et les LUMOF. A 11 J, les endommagements deviennent plus prononcés avec
une densification des fissures transverses et I’apparition de nombreuses fissures longitudinales. La

méme tendance est observée pour les LUMOF.

3.1.4.2 Stratifiés croisés lin/époxy

Face frontale

De méme que pour le cas des UD lin/époxy, la marque permanente de I’impacteur aux plus bas
niveaux d’énergie est minime (Figure 3.9a et b). Cette marque s’agrandit avec 1’énergie d’impact,
mais dans ce cas une forme circulaire de I’endommagement est observée avec ’apparition de

fissures matricielles et de la rupture de fibres avec un endommagement plus prononcé dans le cas

des LUMO90F.

Face arriere
Pour les stratifiés lin/époxy a plis croisés, I’endommagement sur la face arriére prend la forme

d’un papillon, avec deux triangles situés de chaque c6té du point d’impact (Figure 3.10a et b),
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correspondant a des délaminages entre les couches du c6té non impacté, comme cela sera observé
ultérieurement sur les microtomographies. Une augmentation progressive de la surface
endommaggée est relevée. A 11 J, une fine fissure transversale est détectée pour les stratifiés
LUMO90S et LUMO90F, avec une densification des fissures longitudinales a partir de 5 J pour les
LUMOO90F. Ces formes d’endommagement sont similaires a celles observées sur un stratifi¢
graphite/époxy a plis croisés [Aymerich and Priolo 2008]. Enfin, en comparant les ruptures dans
les stratifiés de lin UD et croisés, il est clair que la rupture des fibres est dominante dans les
stratifiés UD aux énergies d’impact élevées, tandis que pour les stratifiés croisés, le délaminage

domine pour tous les niveaux d’énergie.

3.1.4.3 Stratifiés verre/époxy

Les Figure 3.9c et 3.10c présentent des images des faces frontale et arriere pour les stratifiés
verre/époxy impactés. Il faut noter qu’en raison de la transparence des composites verre/époxy, il
n’y a pas de différences entre les endommagements vus sur les faces arriére et frontale. Les
principaux dommages visibles sont des fissures matricielles et du délaminage. Les lignes noires
horizontales, visibles en raison de la transparence du composite, sont les fils de trame qui ne
constituent que 4% en masse du renfort UD de verre. Le délaminage commence a 5 J et la surface
délaminée augmente avec 1’énergie d’impact pour prendre une forme elliptique aux énergies plus
élevées. Pour le VUDO090, le délaminage est plutdt circulaire a 3 J, mais change de forme avec
I’augmentation d’énergie d’impact pour ressembler plutét a une ellipse a 8J et 11 J. Des
observations similaires ont été faites dans la littérature pour des stratifiés verre/époxy a Vi= 58%
[Namala et al. 2014; Singh et al. 2015]. La principale différence d’endommagement entre les
stratifiés lin/époxy et verre/époxy est la rupture des fibres, qui n’a pas été détectée pour les

stratifiés a fibres de verre.

La section 3.1.5 présente des analyses microtomographiques sur les composites de lin pour étayer

les observations externes faites ci-dessus.
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3.1.5 Analyse des endommagements internes par microtomographie

Les Figures 3.11 et 3.12 montrent des images faites par microtomographie pour les stratifiés
LUMO et LUMO090 respectivement (impactés a 5 J et 8 J) dans deux plans d’observation, le plan
(Y-Z) normal a la direction des fibres longitudinales et le plan (X-Z) parallele aux fibres
longitudinales. Tout d’abord, les images montrent trés peu de porosité détectable (points
circulaires sombres sur les images) dans les éprouvettes testées. Comme évoqué au Chapitre 2, la
porosité des éprouvettes est de 1’ordre de 1% et a ce niveau, elle est considérée comme n’ayant
pas d’effet notable sur le comportement des composites étudiés.

Comme attendu, les éprouvettes impactées a 5J présentent moins d’endommagements internes que
celles impactées a 8 J. Une plus grande courbure des éprouvettes est observée a 8 J, en conformité
avec la tendance d’un déplacement permanent plus élevé a plus forte énergie d’impact de la Figure
3.6. Des fissures de flexion en face arriére, paralléles a la direction des fibres longitudinales, sont
détectables dans les Figures 3.11a et 3.12a. Ce phénomeéne était prévisible puisque la contrainte
de traction est maximale a cet endroit. Ces endommagements correspondent aux fissures
longitudinales montrées sur la Figure 3.10. Par ailleurs, des fissures matricielles dues a des
contraintes de cisaillement apparaissent a 8 J pour LUMOS et LUMOF, avec du délaminage pres

du plan médian correspondant a I’axe neutre de flexion des éprouvettes.
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Z Sens de 'impact
Y
X
[P (x.2)
(v.2)
z Energie d’'impact
T—» Y 5J 8J
LUMOS
Délaminage
LUMOF
Fissure de flexion 5 mm
(a)
z I Energie d'impact
X 5J 8J
LUMOS
Rupture de fibres Délaminage
LUMOF

5 mm

Figure 3.11 — Images par microtomographie d’éprouvettes LUMOS et LUMOF impactées a 5 J et
a 8 J, dans les plans : (a) (Y-Z) et (X-Z).
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Z Energie d'impact
| >V 5J 8J

LUMO0S0S
LUMO90F
Fissure de flexion Rupture de fibres 5 mm
(a)
z [ Energie d'impact
X 5J 8J
LUMOS0S
LUMO9S0F

(b)

Figure 3.12 — Images par microtomographie d’éprouvettes LUMO090S et LUM090F impactées a
5Jeta 8, dans les plans : (a) (Y-2) et (X-Z).

Dans le plan (Y-Z) des stratifiés LUMO (Figure 3.11a), une forme conique de I’endommagement
est observée (délimitée par les lignes rouges en pointillés) avec le cone ouvert vers le bas dans
I’épaisseur du stratifié. Dans le plan (X-Z), on observe a la fois des ruptures de fibres et du
délaminage. Les ruptures de fibres correspondent a la fissure transverse observée sur la face arriere
des éprouvettes impactées tel que montrée sur la Figure 3.10a, tandis que le délaminage est

principalement responsable de la forme allongée (elliptique) de I’endommagement.

La Figure 3.13 présente des images de microtomographie reconstruites en 3D par le logiciel
ImageJ pour les éprouvettes LUMOS et LUMO090S impactées a 5 J. Elles montrent une vue
volumique des différents endommagements et permettent de mieux cerner leur contour de

propagation au sein de 1’éprouvette.
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(a) (b)

1 Sens de l'impact 1 Sens de l'impact

2D —plan (Y,Z)

3D — portion du
volume scaneé

Face arriere

20 mm

(1) Délaminage
(2) Fissure de flexion
(3) Rupture de fibres

Figure 3.13 — Vues 2D et 3D des endommagements détectés aprés impact a 5J des éprouvettes de
lin/époxy (a) LUMOS et (b) LUMO090S.

Sur la Figure 3.13b, pour les stratifiés a plis croisés, on observe que le délaminage est significatif
dans les deux plans d’observation (voir aussi la Figure 3.12). En comparant les Figures 3.11(a) et
3.12(a) pour le plan Y-Z, on constate qu’il y a moins de fissures matricielles dans le stratifié
LUMO90 que dans le LUMO. C’est plutdt le délaminage qui s’est développé a I’interface entre les
plis 0° et 90°, 1a ou les discontinuités de contraintes se situent dans les stratifiés a plis croisés.
L’initiation du délaminage dans ce cas est également observée par la chute brusque de la force
juste apres le seuil d’endommagement, phénomene observé au début de la zone endommagée dans
les courbes force-temps et force-déplacement des stratifiés a plis croisés des Figures 3.1 et 3.4.
Les différents mécanismes d’endommagement observés pour les stratifiés UD et croisés sont
également conformes a ceux observés par Lebaupin et al. [Lebaupin et al. 2019] dans des

composites lin/PA11. Enfin, la Figure 3.12b montre que I’endommagement des stratifiés a plis
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croisés présente également une forme globalement conique avec du délaminage et des fissures
transversales. Ces différents mécanismes d’endommagement contribuent a dissiper davantage

I’énergie dans ces éprouvettes de lin/époxy [Monti et al. 2017; Panciroli and Giannini 2021].

De cette analyse par microtomographie, il est constaté qu’avec une énergie d’impact de 5J un
endommagement important est déja induit a I’intérieur des stratifiés lin/époxy. Cela n’est pas
perceptible lorsqu’on examine seulement la face frontale d’une éprouvette lin/époxy impactée a 5
J (Figure 3.9a), laquelle ne manifeste pas de signes d’endommagements séveres. Ainsi et
notamment dans ce cas, une simple inspection visuelle ne permet pas d’avoir les informations
requises sur la I’état réel du matériau impacté. On observe que pour les LUMOS et LUM090S
impactées a 5 J, les quelques endommagements visibles sur la face frontale ne sont pas
représentatifs de I’ensemble des endommagements observés par microtomographie (Figures 11 et
12).

Dans la suite de cette étude, pour les tests post-impact, c’est 1’énergie de 5J qui sera retenue car
elle entraine la création d’endommagements notables au sein des échantillons, sans étre trop
destructrice. En ce qui concerne la fibrillation, les résultats obtenus montrent que cette méthode
n’apporte pas les bénéfices initialement escomptés pour le comportement a I’impact. Dans la suite
de ce travail, seuls les stratifiés lin/époxy non fibrillés seront donc étudiés et comparés aux

verre/€poxy.

3.2 Réponse en traction quasi-statique

L’étude du comportement en traction quasi-statique est abordée dans cette section en considérant
les stratifiés lin/époxy a couche mat constituée de fibres courtes non-fibrillées (couche standard)
et les stratifiés verre/époxy. Les grandeurs mécaniques identifiées seront ensuite utilisées pour le
modele numérique de ’impact dans la section 3.3. Cette étude a été effectuée au sein du Pole
Mécanique des Structures Composites et Environnement (MSCE) a ’ESTACA en utilisant la

machine servo-hydraulique Instron 8801 comme décrit au Chapitre 2.

3.2.1 Courbes contrainte-déformation

3.2.1.1 Empilement [0]s
Les courbes de traction des stratifiés unidirectionnels LUMOS et VUDO sont présentées dans la

Figure 3.14. On constate que la forme de la courbe de traction du VUDO est quasi-linéaire jusqu’a
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rupture. Cependant celle du lin/époxy LUMOS montre le comportement bilinéaire bien connu pour

1.

ce type de matériau et se divise en trois parties [Haggui et al. 2019] :
Une premiére partie linéaire a treés faibles déformations (0 < € < 0,1%). Le module de Young

longitudinal (£)) est déterminé avec la pente de cette droite.

2. Une partie non-linéaire, pour 0,1% < ¢ < 0,3%, correspondant a la transition du comportement

bilinéaire, et située a I’intersection des deux droites (communément appelé le genou de la

courbe).

3. Une troisiéme partie, linéaire et débutant a environ ¢ = 0,3%.

Les valeurs du module longitudinal E,, de la contrainte a rupture (or) et de la déformation a

rupture (gr) obtenues pour chaque matériau sont présentées dans le Tableau 3.2.
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Figure 3.14 — Courbes de traction quasi-statique pour des éprouvettes unidirectionnelles a 0°
LUMOS (en rouge) et VUDO (en bleu)

Tableau 3.2 — Propriétés en traction des composites [0]s en lin /époxy LUMOS et en verre/€poxy
VUDO.

E (GPa) OR (MPa) ER (%)
LUMOS 26,1+04 311+13 1,90 £ 0,13
VUDO 32,0+0,4 838 +45 2,85+0,19
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Les modules obtenus ont été comparés avec ceux prédits par la loi des mélanges (Eq. 3.1). La
porosité étant négligeable dans nos composites, comme observé précédemment, elle n’est pas prise

en compte dans cette équation.

E, = Ef Ve + En(1 — Vp) (Eq. 3.1)
Ici, Eir est le module élastique longitudinal des fibres (égal a 59 GPa pour les fibres de lin [Baley
et al. 2006] et 72 GPa pour les fibres de verre [Rahman 2021]), Enn le module élastique de la
matrice (égal a 1,87 GPa comme rapporté par le fournisseur [Sika 2019]) et Vi le pourcentage

volumique de fibres présenté au Tableau 2.3 du Chapitre 2.

Les valeurs expérimentales et calculées sont comparées dans le Tableau 3.3. On constate que la
loi des mélanges prédit de maniére satisfaisante les modules élastiques du LUMOS et du VUDO

obtenus expérimentalement.

Tableau 3.3 — Comparaison entre le module élastique longitudinal E; issu de la loi des mélanges
et celui déterminé expérimentalement pour le LUMOS et le VUDO.

E; experimental E; théorique Ecart relatif (%)
(GPa) (GPa)
LUMOS 26,1 242 7%
VUDO 32,0 29,7 7%

3.2.1.2 Empilement [90]s

Afin de mesurer le module transverse (E;) des composites, certaines éprouvettes ont été découpées
perpendiculairement a la direction des fibres. Des essais de traction ont ensuite été réalisés sur les
échantillons [90]s ainsi obtenus et notés LUM90S pour le lin/époxy standard et VUD90 pour le

verre/époxy. Les courbes de traction sont présentées sur la Figure 3.15.
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Figure 3.15 — Courbes de traction quasi-statique pour des éprouvettes unidirectionnelles a 90° :
LUMI0S (en rouge) et VUD90 (en bleu).

Comme attendu, les courbes de la Figure 3.15 montrent de trés faibles contraintes et déformations
a la rupture et avec des modules d’¢lasticité beaucoup moins élevés que ceux des stratifiés orientés
a 0°. En effet, les fibres orientées dans le sens transverse n’agissent pas efficacement comme
renforts dans le composite. On notera que le comportement en traction du LUM90S est plus ductile
que celui du VUDO0. Cette différence peut étre expliquée par le fait que méme si le VUD90 est
sollicité selon la direction transverse aux fibres de verre, étant donné le caractére isotrope de celles-
ci, le comportement global du composite ressemble a celui obtenu dans le sens longitudinal d’un

composite UD de verre/époxy.

Les propriétés mécaniques obtenues pour les deux matériaux sont présentées dans le Tableau 3.4.

Tableau 3.4 — Propriétés en traction des composites [90]s en lin/époxy (LUM90S) et en
verre/époxy (VUD90).

E, (GPa) or (MPa) er (%)
LUM90S 4,75+0,1 32+1 0,95+ 0,04
VUD90 7,7+0,4 42 + 1 0,57 £ 0,05
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La loi des mélanges a également été appliquée pour calculer le module transverse E; des deux

composites étudiés (Eq. 3.2) ;

_ EnE.f (Eq. 3.2)
(1—Vp)E f + ViEp,

E¢

ou Er est le module élastique transverse des fibres (égal a 8 GPa pour les fibres de lin [Baley et
al. 2006] et 72 GPa pour les fibres de verre a caractére isotrope). Les valeurs obtenues sont

comparées aux mesures expérimentales dans le Tableau 3.5.

Tableau 3.5 — Comparaison entre le module élastique transverse E; issu de la loi des mélanges et
celui déterminé expérimentalement pour le LUM90S et le VUD90.

E, expérimental E; théorique Ecart relatif (%)
(GPa) (GPa)
LUM90S 4,75 2,7 43%
VUD90 7,7 3,1 60%

On observe dans le Tableau 3.4 le fait que, si la loi des mélanges donne des résultats corrects pour
le module longitudinal, elle sous-estime fortement le module transverse (de 43% pour le lin/époxy

et de 60% pour le verre/époxy).
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3.2.1.3 Empilement [0/90]2s

Les courbes de traction des stratifiés croisés sont présentées sur la Figure 3.16 pour les deux

matériaux considérés, et les propriétés mécaniques associées sont montrées au Tableau 3.6.
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Figure 3.16 — Courbes de traction quasi-statique pour des éprouvettes croisées [0/90]zs :
LUMO90S (en rouge) et VUDO090 (en bleu).

Tableau 3.6 — Propriétés en traction des composites [0/90]»s en lin /époxy LUMO90S et en
verre/époxy VUDO090.

Eomo (GPa) OR (MPa) ER (%)
LUMO090S 15,1 +£0,4 172 £3 1,85 £ 0,09
VUDO090 21,712 438+ 39 2,71 £0,03

Les résultats montrent, comme attendu, des comportements pour les stratifiés croisés [0/90]2s
intermédiaires entre ceux des [0]s et ceux des [90]s, avec toujours des propriétés plus élevées pour
le verre/époxy (Figure 3.16 et Tableau 3.6). Pour ce type de stratifié, un calcul simple de type loi

des mélanges peut également étre appliqué pour déterminer le module d’élasticité Eowo (Eq.
3.3) [Gay 2005]:

avec k la proportion de plis a 0°, donc k=0,5 ici. Les résultats obtenus en utilisant les valeurs de
Ei et E; déterminées expérimentalement (Tableaux 3.2 et 3.4) sont rassemblés dans le Tableau 3.7.

On constate, pour le lin/époxy et le verre/époxy, les valeurs calculées du module d’¢lasticité des
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stratifiés croisés [0/90].s sont trés proches des valeurs expérimentales (écart type inférieur a 10%).
Cela montre que ce calcul simple peut s’appliquer méme pour un composite a renfort UD-mat, le

mat intervenant trés peu dans les propriétés mécaniques mesurées ici.

Tableau 3.7 — Comparaison entre le module d’élasticité Eoo issu de la loi des mélanges et celui
déterminé expérimentalement pour le LUMO090S et le VUDO090.

Eoo expérimental Eono théorique Ecart relatif

(GPa) (GPa) (%)
LUMO090S 15,1 15,5 3%
VUD090 21,7 19,9 8%

3.2.2 Comparaison des propriétés spécifiques

Tel que constaté a la section 3.2.1 précédente, pour un méme Vy et un méme type d’empilement,
les stratifiés verre/époxy offrent des propriétés en traction supérieures a celles des stratifiés
lin/époxy étant données les propriétés plus élevées des fibres de verre. Toutefois, en divisant les
propriétés obtenues par la densit¢é du matériau (pour obtenir les propriétés spécifiques), la

différence entre les deux types de matériau est réduite (Figure 3.17).

La Figure 3.17 montre que, pour chaque type de stratifiés, les composites lin/époxy de cette étude
se comparent avantageusement a ceux de verre/époxy en termes de rigidité spécifique, mais la
résistance spécifique demeure nettement plus élevée pour les composites verre/époxy. Les valeurs

obtenues sont comme suit :

— Pour les [0]s : la rigidité spécifique du LUMOS est 7% plus élevée que celle du VUDO.
Cependant, la résistance spécifique du VUDO est deux fois plus élevée que celle du LUMOS,

— Pour les [0/90]s : 1a rigidité spécifique du VUDO090 est seulement 6% plus élevée que celle du
LUMO90S mais la résistance spécifique est 88% plus élevée en faveur du verre/époxy,

— Enfin pour les [90]s : la rigidité spécifique du VUD90 est 18% plus élevée que celle du

LUMO90S mais les résistances spécifiques des deux stratifiés sont presque égales. Ce résultat
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peut s’expliquer par le fait que la contrainte a la rupture de ces stratifiés transverses est en

grande partie pilotée par la matrice, qui est la méme dans les deux composites.
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Figure 3.17 — Propriétés mécaniques spécifiques en traction quasi-statique pour les stratifiés de
lin/époxy et verre/époxy en considérant les types d’empilement : [0]s, [0/90]2s et [90]s.

3.2.3 Modes de rupture

Les éprouvettes testées en traction ont pour la plupart montré une rupture dans la zone utile pour
le composite lin/époxy (Figure 3.18a) tandis que celle du verre/époxy se situait en sortie des mors
(Figure 3.18b). Le LUMOS montre une rupture fragile qui traverse 1’éprouvette sur sa largeur,
avec la rupture des fibres et des fissures matricielles entourant la zone fracturée. Pour les
LUMO090S, une rupture préférentielle a 90° par rapport a la direction de sollicitation est détectée,
avec une rupture des fibres des plis a 0° et des fissures matricielles plus fines que celles du
LUMOS. Dans le cas du LUMO90S, la rupture est aussi perpendiculaire a la direction de sollicitation

avec des fissures matricielles détectables sur la surface extérieure de I’éprouvette rompue.
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(a) (b)

LUMOS LUMO0S0S LUMS0S VUuDO  VUD0S0 VUDSO0

25 mm

Figure 3.18 — Eprouvettes rompues en traction quasi-statique pour les stratifiés de (a) lin/époxy et
(b) verre/époxy.

Le VUDO montre une rupture en écharde qui traverse I’éprouvette sur sa longueur (fissures
longitudinales tout au long de 1’éprouvette) et des ruptures de fibres. Le VUDO090 présentent une
rupture dans un plan perpendiculaire a 1’axe de sollicitation avec un front de rupture entouré par
des zones blanchatres dues aux décohésions fibre-matrice. Finalement, la rupture du VUD90 est
aussi perpendiculaire a la direction de chargement sans aucun endommagement perceptible a 1’ ceil

a ’interface fibre-matrice.
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3.3 Modé¢le numérique d’un impact sur lin/époxy

La modélisation numérique d’un impact a basse vitesse sur des composites renforcés par des fibres
de lin est un sujet de recherche en croissance. Parmi les auteurs qui se sont intéressés a ce sujet,
on peut citer d’une maniére non-exhaustive [Hadj Djilani et al. 2023; Leroy 2022; Panciroli and
Giannini 2021], qui ont développé des modéles par éléments finis sur des logiciels comme Abaqus
et LS-DYNA permettant de prédire d’une maniére précise le comportement mécanique et les
phénoménes d’endommagements résultants. Dans cette thése, un modéle simplifié a été développé
afin de simuler a I’échelle macroscopique le comportement du stratifié LUMOS pour un impact a
basse vitesse de 5 J. Bien que cette approche soit treés simplifiée, elle constitue une premiere
tentative pour développer un modele numérique par éléments finis prédisant le comportement a

I’impact des biocomposites étudiés.

3.3.1 Description du modéle

Le modele simplifié de I’essai d’impact, réalisé par éléments finis, a été développé sur
ABAQUS/Explicit. Ainsi, le comportement du stratifié LUMOS pour un impact a basse vitesse de
5 J (Figure 3.19a) a été simulé. L impacteur hémisphérique d’un diamétre de 20 mm a été maillé
a I’aide d’éléments rigide indéformables. La plaque composite fait 150 mm de long par 90 mm de
large (Figure 3.19b) et 4,16 mm d’épaisseur. Elle a été divisée en 8 plis ayant chacun une épaisseur

de 0,52 mm avec une séquence d’empilement [0]s.

(@) (b)
Point de s
référence
150 mm
Impacteur
E
E
Conditions Stratifié 2
aux limites LUMOS
z
LD X

Figure 3.19 — (a) Représentation du modele numérique et (b) maillage de la plaque.

Les plis de composites sont discrétisés par des éléments coques continues SC8R «continuum

shell» a 8 nceuds (Figure 3.20) et a intégration réduite. Ces éléments ont une géométrie
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tridimensionnelle hexaédrique permettant de prendre en compte les contraintes de cisaillement
transversales dans 1’épaisseur du stratifié mais leur comportement demeure celui d’un élément
coque. Ils sont adaptés aux simulations d’impact et une intégration de type Simpson a 3 points

d’intégration pour obtenir un bon compromis entre résultats et temps de calcul.

face 2 . face 5
8 N\ /.7
fac\e 6 P!
5 ,fi'?l""a" P
o “face 4
i |
face 1 — face 3

g-node continuum shell

Figure 3.20 — Représentation d’un élément coque continue SC8R.

Le mouvement de I’impacteur est piloté par un point de référence a partir duquel les conditions
aux limites de 1’élément rigide ont été définies (blocage des translations Ul (suivant X) et U2
(suivant Y) et des trois rotations UR1, UR2, et UR3 avec seulement la translation suivant Z

permise).

Tableau 3.8 — Conditions et parametres considérés pour le modele numérique.

Vitesse d’impact 1,342 m/s

Masse de I’impacteur 5,55 kg

Energie 5]

Durée de la simulation 7 ms

Temps de calcul 1 heure 34 minutes

Type d’¢éléments SC8R

Non linéaire géométrique Activée

Conditions aux limites — plaque impactée Encastrement

Conditions aux limites — impacteur Translation selon la direction Z permise
Contact tangentiel Pénalité avec frottement
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Un encastrement circulaire d’un rayon de 40 mm, correspondant au systéme d’ancrage de la
plaque, a été appliqué sur deux cercles des surfaces extérieures de la plaque. Une vitesse initiale
déterminée a partir de 1’énergie d’impact a été attribuée a I’impacteur. Les différentes conditions

et paramétres pris en considération sont présentés dans le Tableau 3.8.

De plus, les interactions ont été définies pour les contacts entre I’impacteur et la plaque composite
et entre les différents plis de la plaque. Pour cela, un contact général explicit a été utilisé avec un
comportement tangentiel de type "penalty” ayant un coefficient de frottement de 0,3. Le maillage
a été raffiné autour de la zone d’impact pour une meilleure précision comme le montre la Figure
3.19b ou la taille des éléments est de 2 mm au centre et de 4 mm pour le reste de la plaque. Le
composite lin/époxy a été modélisé par un matériau orthotrope. Les propriétés du composite
entrées dans le modele sont résumées dans le Tableau 3.9. Les modules d’¢élasticité et résistances
en traction ont été identifiés a partir des essais expérimentaux détaillés a la section 3.2. Le module
de cisaillement G, et le coefficient Poisson vi», marquées par des astérisques, proviennent de
I’étude réalisée par Saadati et al. [Saadati et al. 2020] pour un composite similaire a celui étudié.
L’initiation et la propagation des endommagements sont basées sur le critére de Hashin disponible
dans Abaqus. A I’aide des résultats de Saadati et al. [Saadati et al. 2020], les critéres d’initiation
de ’endommagement sont complétés et chacun est marqué par un astérisque et un « i ». Pour les
critéres de propagation de I’endommagement, les valeurs utilisées par Heimbs et al. [Heimbs et
al. 2014] dans un mode¢le numérique simulant un impact a haute vitesse sur un stratifié quasi-

isotrope de carbone/époxy sont reprises et marquées par un astérisque et un « p ».
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Tableau 3.9 — Propriétés mécaniques et densité du composite lin/époxy UD utilisées dans le

modele numérique.

Densité 1 280 kg/m?
Module élastique dans la direction longitudinale Ei=26,1 GPa
Module élastique dans la direction transverse E,=4,75 GPa
Module de cisaillement dans le plan du pli* Gi2=1,92 GPa
Modules de cisaillement hors plan*® Gi3 =G =1,95 GPa
Coefficient de Poisson* vi2=0,373
Contrainte de rupture en traction, direction longitudinale Xr=311 MPa
Contrainte de rupture en compression, direction longitudinale™- Xc=126,05 MPa
Contrainte de rupture en traction, direction transverse Yr=26 MPa
Contrainte de rupture en compression, direction transverse*- Yc=72,02 MPa
Contrainte de rupture en cisaillement, direction longitudinale* St =44,67 MPa
Contrainte de rupture en cisaillement, direction transverse* St=25,08 MPa
Energie de rupture en traction, direction longitudinale*- Gr = 150 kJ/m?
Energie de rupture en traction, direction transverse*? Gme =2 kJ/m?

Energie de rupture en compression, direction longitudinale*-?

Energie de rupture en compression, direction transverse*-?

Gt =75 kJ/m?
Gme = 25 kJ/m?

3.3.2 Résultats

Evolution des grandeurs mécaniques dans le temps

Les courbes force-temps et déplacement-temps numériques et expérimentales du stratifié LUMOS

impacté a 5 J sont présentées sur la Figure 3.21. On retrouve bien la tendance des courbes avec les

phases de charge et de décharge de la plaque pendant 1I’impact. Cependant, la force maximale

calculée numériquement est 33% plus élevée que celle obtenue expérimentalement (Figure

3.21(a)). Quant au déplacement maximal, il est d’environ 2,37 mm pour le modéele numérique

contre 2.52 £ 0.07 mm comme valeur moyenne déterminée expérimentalement. Comme attendu,

la valeur du déplacement permanent est presque nulle puisque les déformations plastiques ne sont

pas prises en compte dans le modele.
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Figure 3.21 — Comparaison des courbes d’impact obtenues numériquement et expérimentalement
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pour du LUMOS impacté a 5 J : (a) force-temps et (b) déplacement-temps.

La Figure 3.22 montre 1’évolution de 1’énergie cinétique en fonction du temps. Le résultat
numérique est en parfait accord avec celui obtenu expérimentalement jusqu’a 3 ms. L’énergie
cinétique calculée numériquement est cependant largement supérieure a la valeur expérimentale
dans la phase de retour. Cette différence s’explique par la dissipation d’énergie induite par les

déformations plastiques et les endommagements lors des essais expérimentaux, lesquels ne sont

pas pris en compte dans le modele Abaqus.

Energie cinétique (J)

——Numeérique

——Expérimental

Temps (ms)

——Numeérique

——Expérimental

Figure 3.22 — Comparaison de 1’évolution de 1’énergie cinétique de I’impacteur avec le temps.
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Les hypotheses simplificatrices faites pour ce modéle numérique ne permettent donc pas de
reproduire exactement le comportement observé expérimentalement, cependant le modéle peut
permettre d’obtenir des tendances concernant le développement des champs de contraintes et

d’endommagements dans le matériau.

Cartographies des contraintes et des endommagements

Les champs de contrainte modélisés sont présentés dans la Figure 3.23 pour le stratifi¢ LUMOS
impacté a 5 J. Les valeurs des contraintes longitudinales, dans la direction des fibres : S11, et les
valeurs des contraintes transverses, perpendiculaires aux fibres : S22, sont représentées dans la

zone d’impact sur la face impactée et sur la face arriére de I’éprouvette.
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+1.04e+02 ~1.40e+01
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Figure 3.23 — Champs de contrainte modélisés par éléments finis pour du LUMOS impacté a 5 J,
pour t = 3ms : (a) contraintes dans la direction des fibres (S11), (b) contraintes dans la direction
transverse aux fibres (S2).

On voit sur la Figure 3.23 que sur la face impactée, la compression domine au centre de la zone
observée selon les directions longitudinale et transverse. Cependant, sur la face arriére, la tension
domine dans les deux directions. Ces résultats sont bien en accord avec le phénomene de flexion

observé expérimentalement.
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La Figure 3.24 présente les valeurs du critére de Hashin pour les endommagements matriciels et

de cisaillement obtenus avec le modé¢le numérique dans la section centrale de 1’éprouvette.

On retrouve la forme conique des endommagements créés par 1’impact dans le plan (Y-Z2), telle
que révélée par la microtomographie sur la Figure 3.11. Bien que la rupture des fibres ne soit pas
prédite par le modéle, le critéere de Hashin prédit effectivement des endommagements en face

arriére a ’emplacement correspondant aux observations expérimentales.
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DAMAGEMT DAMAGESHR
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Figure 3.24 — Endommagements prédits par le critere de Hashin dans le modéle numérique pour
le LUMOS impacté a 5J, au temps t = 3 ms. (a) endommagement matriciel, (b) endommagement
de cisaillement.
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Bilan du Chapitre I11

Dans ce chapitre, le comportement a un impact basse vitesse des composites lin/époxy fibrillés ou
non et verre/époxy a été étudié pour deux séquences d’empilement : [0]s et [0/90]2s. Des tests a
quatre niveaux d’énergie différents ont été réalisés : 3J, 5J, 8J et 11J. La reproductibilité d’une
éprouvette a 1’autre a tout d’abord été vérifiée, puis les courbes force-temps et force-déplacement
ont été analysées. Les résultats ont montré que, plus le niveau d’énergie appliqué augmente, plus
I’écart se creuse entre le lin/époxy et le verre/époxy, qui possede des forces maximales atteintes
supérieures et des déplacements résiduels inférieurs a ceux du lin/époxy, quel que soit la séquence
d’empilement. De plus, contrairement a ce qui était espéré, la fibrillation des fibres de lin utilisées
dans le mat du renfort ne semble pas améliorer les propriétés a I’impact des composites lin/époxy.
Ce type de matériau ne sera donc pas étudié dans la suite de ce travail. La comparaison des énergies
absorbées lors des impacts révele la plus grande capacité d’absorption des lin/époxy par rapport
aux verre/époxy. Les résultats obtenus montrent également que le taux d’énergie absorbée par les
composites unidirectionnels [0]s est plus faible que celui des stratifiés a plis croisés [0/90].s pour
de faibles niveaux d’énergie d’ impact appliqués (3 et 5J) mais que cette tendance est inversée pour
des niveaux plus élevés (8 et 11J). Ce phénomene s’explique par les endommagements observés

sur les différents échantillons.

L’observation des faces arriére a montré le développement d’un endommagement de forme
globalement elliptique pour les lin/époxy unidirectionnels, avec la multiplication des fissures
longitudinales et transverses lorsque le niveau d’énergie d’impact augmente. Quant aux stratifiés
de lin/époxy croisés, ils présentent un endommagement dominé par le délaminage, avec une forme
globale de papillon. L’analyse microtomographique a permis de localiser dans 1’épaisseur les
différents endommagements observés. La distribution conique des endommagements a été mise
en évidence, et les délaminages ont été détectés principalement entre les plis situés en face arriére

des échantillons.

Le comportement en traction quasi-statique a ensuite été étudié afin d’alimenter le modele
numérique d’impact. Les lois des mélanges ont été appliquées et ont démontré leur efficacité,
hormis dans le cas du module transverse. Un modele simplifié d’impact sur le lin/époxy
unidirectionnel a finalement été développé par éléments finis. Les hypothéses fortes faites pour
cette modélisation ne permettent pas de retrouver les valeurs expérimentales ; toutefois, 1’allure

des endommagements prédits est bien similaire aux observations effectuées.
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Chapitre IV
Etude du comportement en fatigue avant

impact

Dans ce chapitre, la caractérisation du comportement en fatigue (traction-traction) est présentée
pour [’ensemble des stratifiés étudiés : lin/époxy (standard) et verre/époxy. Les courbes S-N
obtenues sont tout d’abord comparées entre elles a I’aide du modele linéaire (semi-logarithmique)
de Wéhler. Un modele phénoménologique est ensuite identifié afin de reproduire la durée de vie
en fatigue de nos matériaux. Puis [’évolution de certaines propriétés mécaniques au cours des
essais de fatigue est discutée. En s appuyant sur la microscopie électronique a balayage, les facies
de rupture des éprouvettes de lin/époxy testées en fatigue sont analysées. Enfin, une étude des
propriétés résiduelles en traction quasi-statique est réalisée sur les éprouvettes non rompues

apres 10° cycles de fatigue.
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4.1 Choix des niveaux de contraintes

Le choix des contraintes maximales a appliquer lors des essais de fatigue a été réalisé en se basant
sur les essais de traction présentés dans le chapitre précédent. Les essais de fatigue en traction-
traction ont été effectués sur les stratifiés de lin/époxy a liant mat standard et sur les stratifiés

verre/époxy pour les deux séquences d’empilement : [0]s et [0/90]zs.
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Figure 4.1 — Niveaux de contraintes maximales fixés pour les essais de fatigue, représentés sur
les courbes 6/or — € en traction, pour : (a) LUMOS, (b) LUMO090S, (¢) VUDO et (d) VUD090

Afin de construire une courbe de Wohler pour un matériau donné, il est indispensable d’avoir au
moins trois niveaux de contrainte différents. De plus, il est intéressant de répartir ces niveaux de

contrainte tout au long de la courbe de traction afin d’étudier la réponse du matériau face a
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différentes sollicitations cycliques et ainsi d’avoir une meilleure compréhension de sa résistance
et de ses limites. Comme montré dans la Figure 4.1, tous les matériaux de cette étude ont été testés
en fatigue a des valeurs identiques de ratio de contrainte égales a : 40%, 50%, 60% et 80% de la
contrainte & la rupture en traction quasi-statique oz correspondante. L’ensemble des valeurs de

contrainte maximale appliquée est présenté dans le Tableau 4.1.

Tableau 4.1 — Contraintes maximales appliquées au cours des essais de fatigue pour les différents
matériaux.

max (MPa) LUMOS LUMO090S VUDO VUD090
40%a (MPa) 124.,4 68,8 3352 175,2
50%a% (MPa) 155,5 86 419 219
60%a% (MPa) 186.,6 103,2 502,8 262.8
80%acz (MPa) 248.8 1376 670,4 350,4
4.2 Courbes de Wohler

Dans cette partie, les courbes S-N expérimentales sont tracées pour chaque matériau étudié et
comparées grace au modele de Wohler, modele linéaire semi-logarithmique présenté dans le

Chapitre 1.

4.2.1 Nombre de cycles a la rupture

Le Tableau 4.2 présente, pour les quatre types d’éprouvettes ¢tudiées, le nombre de cycles a la
rupture moyen ainsi que I’écart-type obtenu pour chaque niveau de charge (omax / or) appliqué au
cours des essais de fatigue. Pour les résultats des essais a 40% de og, la lettre ‘x” signifie que
certaines éprouvettes n’ont pas rompu a 10° cycles, ce qui signifie que la véritable valeur moyenne

de N¢ devrait étre supérieure a celle présentée dans ce tableau.
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Tableau 4.2 — Nombre moyen de cycles a rupture des éprouvettes lin/époxy et verre/époxy testées

en fatigue (traction-traction).

Matériau  Omax / Or Ny Ecart-type
80% 3 885 1386
2 60% 80 054 31015
2
= 50% 439 069 233934
40% 904 131 +x -
80% 1 862 611
N
= 60% 70 860 16 030
S
=
3 50% 648 029 303 389
40% 1 000 000 + x -
80% 912 407
o 60% 24717 14 979
a
=
50% 190 587 75219
40% 894 733 +x -
80% 683 528
K 60% 19 674 4366
S
S
> 50% 204 088 100 869
40% 694 401 +x —

Dans le tableau 4.3 sont indiqués le nombre total d’éprouvettes testées en fatigue a 40% or pour

chaque matériau étudié et le nombre d’éprouvettes qui n’étaient pas rompues a 10° cycles.
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On constate d’apres le Tableau 4.3 que les éprouvettes les plus aptes a franchir le million de cycles

sont les LUMO090S et, dans une moindre mesure, les VUDO.

Tableau 4.3 — Nombre total d’éprouvettes lin/époxy et verre/époxy testées en fatigue a 40%or et
nombre de celles qui n’étaient pas rompues a 10° cycles.

Nombre d’éprouvettes

LUMOS LUMO090S VUDO VUDO090
(Omax | or = 40%)
Testées 3 3 3 3
Non rompues a 10° cycles 1 3 2 1

4.2.2 Courbes S-N

Les courbes de Wohler sont présentées sur la Figure 4.2. Dans chaque graphique, une échelle
logarithmique est utilisée pour représenter, sur I’axe des abscisses, le nombre de cycles a rupture
de chaque éprouvette. Sur 1’axe des ordonnées, sont reportées les contraintes maximales
appliquées lors des essais de fatigue. Des fleches ont été ajoutées sur les points correspondant aux

éprouvettes qui n’ont pas rompu avant 10° cycles.

Pour les quatre types de matériaux testés, les régressions linéaires des courbes S-N, correspondant
au modéle de Wohler, ont été déterminées a 1’aide de 1’équation :
Omax = A + Blog(Ny) (Eq.4.1)
avec A et B les parametres a calculer pour chaque courbe S-N. Les régressions linéaires ont toutes
été obtenues avec un R* > 0,9 et ont été tracées sur la Figure 4.2. Les valeurs de A et B déterminées

pour chaque courbe S-N sont rapportées dans le Tableau 4.4, ainsi que la valeur correspondante

de R2.

La Figure 4.2 montre logiquement, pour tous les matériaux, la méme tendance globale avec

I’augmentation du nombre de cycles a rupture lorsque la contrainte maximale appliquée diminue.
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Figure 4.2 — Courbes S-N, avec omax €n ordonnées, pour les éprouvettes (a) LUMOS et LUMO090S,
et (b) VUDO et VUD090
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Tableau 4.4 — Paramétres du modele de Wohler déterminés pour les différents matériaux étudiés.

Parameétres LUMOS LUMO090S VUDO VUD090
A (MPa) 403 202 954 476

B (MPa/décade) -44 -20 -103 -48

r? 0,955 0,985 0,945 0,938

Pour le lin/époxy, on observe sur la Figure 4.2a que pour une valeur de contrainte donnée, la durée
de vie en fatigue est plus élevée pour le composite unidirectionnel LUMOS que pour le croisé
LUMO90S. Ce résultat est cohérent avec ceux des essais de traction quasi-statiques et est rapporté
dans la littérature par plusieurs chercheurs comme [Liang et al. 2014; Bensadoun et al. 2016]. Par
contre, la pente des courbes S-N des stratifiés UD est supérieure en valeur absolue a celle des
croisés, avec B = -44MPa/décade pour les LUMOS et B = -20MPa/décade pour les LUM090S
(Tableau 4.4). Cette observation indique que les stratifiés croisés ont une meilleure résistance a la
fatigue que les stratifiés UD. En effet, cela signifie que pour augmenter la durée de vie des
éprouvettes croisées d’une décade par exemple, une baisse de contrainte appliquée plus faible que
celle requise pour les éprouvettes UD serait nécessaire. Ce comportement pourrait s’expliquer par
le fait que la présence des plis a 90° permet le développement de mécanismes d’endommagement

dominés par la matrice, pouvant jouer en quelque sorte le role d’amortisseurs.

Pour les éprouvettes verre/époxy, d’aprés la Figure 4.2b, on observe aussi que les UD ont, pour
une valeur de chargement donné, des durées de vie en fatigue plus élevées que celles des stratifiés
croisés, conformément aux résultats des essais de traction. De plus, comme pour les lin/époxy, les
VUDO090 montrent une meilleure résistance a la fatigue que les VUDO, avec un paramétre B a
nouveau deux fois plus faible : B = -48MPa/décade pour les VUDO090 et B = -103MPa/décade
pour les VUDO (Tableau 4.4).

Si I’on compare les lin/époxy et verre/époxy, on constate que pour un nombre de cycles a rupture
donné, les contraintes maximales correspondantes sont toujours plus élevées pour les fibres
synthétiques (Figure 4.2). En revanche, lorsqu’on compare chaque type de composite pour une
séquence d’empilement donnée (unidirectionnelle et croisée), les composites a renfort de lin ont

une meilleure résistance a la fatigue que ceux a renfort de verre (Tableau 4.4).
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4.2.3 Courbes S-N avec les contraintes normées

A des fins de comparaison, les courbes S-N ont également été tracées avec en ordonnée les
contraintes maximales normées par rapport a or, la contrainte a rupture en traction quasi-statique

correspondante (Figure 4.3).

(a)

1,1
1 : e LUMOS
Y AVUDO
0,9
0,8
o
0,7 A
5
0,6
0,5
0,4 - L=
0,3 T T T T T T
1 10 100 1000 10000 100000 1000 000
Nombre de cycles a rupture (N;)
(b)
11
3 ‘ ®LUMO090S
AVUDO090
09 a
0,8
5
B 0,7 1
0,6
0,5
0,4 AANS
0,3 . , . , : ‘
1 10 100 1000 10000 100000 1000 000

Nombre de cycles a rupture (N;)

Figure 4.3 — Courbes S-N avec contrainte normée, pour les (a) LUMOS et VUDO, et les (b)
LUMO090S et VUD090

En comparant les courbes S-N normées pour chaque orientation, on constate que,
systématiquement, les courbes du lin/époxy sont décalées vers la droite par rapport a celles du
verre/époxy. Cela confirme que, pour un niveau de charge donné (par exemple 70% de la
contrainte a la rupture), le nombre de cycles a la rupture atteint par le lin/époxy sera supérieur a

celui atteint par le verre/époxy, et ce, pour les deux séquences d’empilement étudiées.
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4.2.4 Comparaison des courbes S-N avec la littérature

La Figure 4.4 présente une comparaison des résultats expérimentaux pour le lin/€poxy obtenus
dans cette thése (notés « Rouphaél ») avec des courbes S-N médianes (notées « M&B »)
déterminées par Mahboob et Bougherara [Mahboob and Bougherara 2018] pour des composites
lin/époxy UD et croisés. Il faut noter que les courbes S-N médianes ont été tronquées a N = 10°

cycles a rupture.
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Figure 4.4 — Comparaison des courbes S-N de composites lin/époxy obtenues dans cette these
(« Rouphaél ») avec les médianes de courbes S-N issues de la littérature (« M&B » d’apreés
[Mahboob and Bougherara 2018]).

Pour une séquence d’empilement donnée, on constate sur la Figure 4.4 que les biocomposites
étudiés ici ont une contrainte spécifique a rupture en traction quasi-statique plus élevée que la
moyenne. De plus, la durée de vie en fatigue pour les niveaux de charges considérés sont
comparables voir plus élevés que la médiane mais reste dans un ordre de grandeur similaire. De
cette comparaison on peut conclure que les biocomposites étudiés ici se comparent

avantageusement a leurs homologues trouvés dans la littérature.
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4.3 Modée¢le phénoménologique

Le modele appliqué est le modele phénoménologique a deux parameétres proposé par Epaarachchi
et Clausen [Epaarachchi and Clausen 2003], qui a été développé en se basant sur le modéle de
Caprino et d’Amore [D’Amore, et al. 1996]. L’intérét de ce modéle par rapport au modéele de
Wohler utilisé précédemment est qu’il permet de prédire la durée de vie en fatigue d’une
éprouvette en faisant varier les conditions d’essais telles que la fréquence, le rapport de charge et

I’orientation des fibres.

4.3.1 Détermination des parameétres

Tel que présenté au Chapitre 1, le mode¢le s’écrit sous la forme suivante en remplagant A par 1,6 :

Or 1) i ( Or )0'6Rlsin9|l% (Eq.42)

Ny = ll + ( a(1 — R)L6-RIsind]

Le nombre de cycles a la rupture (Ny) est calculé par ce modele en fonction du rapport de charge

O-max Gmax

(R), de la fréquence (f), du rapport entre or et Omax €t de I’angle minimum q des fibres avec la
direction de sollicitation. Pour chaque type de matériau et en fonction de la séquence
d’empilement, les paramétres a et B doivent étre identifiés en se basant sur les résultats

expérimentaux. Pour cela, on applique une méthode itérative qui sera expliquée dans ce qui suit.
Explication de la méthode itérative

Pour appliquer la méthode itérative, 1’équation 4.2 doit étre ramenée a la forme suivante :

4 0,6—R|sinf|
o o
a(Nﬁ - 1) = (—2 1 ! — R
f (1 — R)16-RIsind| (Eq. 4.3)

Umax Umax

Le terme de droite de cette équation est noté « C » et le terme « NfB — 1 »estnoté « D ». L’équation

4.3 devient donc :

C=0oD (Eq. 4.4)

L’équation 4.4 est assimilée a 1’équation d’une droite, ayant « o » comme pente, de la forme :

y=ox+pu (Eq. 4.5)
avecy = C, x = D et pu I’ordonnée a I’origine, théoriquement nulle. L’algorithme simplifié¢ de la

méthodologie suivie est présenté dans la Figure 4.5.
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Figure 4.5 — Algorithme de détermination des deux parameétres a et 3

Au début, une valeur initiale de B est choisie et les valeurs de C et D sont calculées. Ensuite, il
s’agit de déterminer la valeur de B permettant de relier les points expérimentaux par une régression
linéaire en minimisant p le plus que possible, jusqu’a atteindre la précision recherchée. Puis la

valeur de a correspondante peut étre déterminée.

Les régressions linéaires obtenues sont présentées a la Figure 4.6, pour les stratifiés (a) LUMOS,

(b) LUM090S, (c) VUDO et (d) VUD090.

124



Figure 4.6 — Régressions linéaires pour la détermination des paramétres o et f pour les composites
lin/époxy : (a) LUMOS et (b) LUMO090S, et verre/époxy : (¢) VUDO et (d) VUD090

Les valeurs des paramétres o et P obtenues sont regroupées dans le Tableau 4.5. A partir de ces
paramétres, il a ensuite été possible de tracer les courbes S-N modélisées, lesquelles sont

présentées a la section suivante.

Tableau 4.5 — Valeurs des paramétres o et § identifiés pour chaque type d’éprouvette de stratifiés
lin/époxy et verre/époxy.

Parameétres LUMOS LUMO090S VUDO VUDO090
a 0,0264 0,1014 0,1036 0,1157
0,3872 0,2484 0,2801 0,2744
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4.3.2 Courbes S-N

Dans cette section, une confrontation entre les données expérimentales et le modele
phénoménologique est effectuée (Figure 4.7). Ici, on compare les courbes S-N du modéle avec les
points expérimentaux ayant permis 1’identification des parameétres a et . Il ne s’agit donc pas de
prédiction de durée de vie, mais cela permet de valider le modéle pour sa capacité a reproduire les

courbes S-N complétes de tous nos matériaux.

Dans la Figure 4.7, les courbes en pointillé représentent les limites inférieures et supérieures du
mod¢le. Ces intervalles de dispersion sont calculés pour chaque stratifié a partir des dispersions
des ogr. Les résultats montrent que, pour tous les matériaux étudiés, le modele reproduit
correctement les courbes S-N expérimentales depuis la premiére région des courbes S-N pour les

hauts niveaux de charge jusqu’aux durées de vie d’un million de cycles de fatigue.

Figure 4.7 — Courbes S-N construites en utilisant le modéle phénoménologique et comparaison
avec les données expérimentales pour les éprouvettes (a) LUMOS, (b) LUMO090S, (¢) VUDO et (d)
VUDO090
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4.3.3 Influence des parameétres R et f

Le mod¢le d’Epaarachchi et Clausen offre la possibilité d’étudier I’effet de la variation du rapport

de charge (R) et de la fréquence (f) des essais de fatigue.

La Figure 4.8 présente les durées de vie en fatigue, modélisées, des stratifiés calculées pour des
rapports de charge de -1 ; 0,01 ; 0,3 et 0,5 (courbes de couleur grise). Pour comparaison, la courbe
S-N obtenue a partir des données expérimentales de ce travail de thése (pour R = 0,1) est

représentée en couleur.
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Figure 4.8 — Effet de la variation du rapport de charge sur la durée de vie en fatigue prédite par le
modele phénoménologique pour : (a) LUMOS, (b) LUMO090S, (c) VUDO et (d) VUDO090

On observe que pour tous les stratifiés considérés, I’augmentation du rapport de charge augmente
la résistance en fatigue prédite par le modéle analytique. Cette constatation est en accord avec ce
qui est trouvé dans la littérature [Caprino and D’ Amore 1998; Epaarachchi and Clausen 2003;

Shah et al. 2013; Ma et al. 2022] et discuté dans la section 1.5.1 du Chapitre 1.

La Figure 4.9 présente les durées de vie en fatigue des stratifiés pour des fréquences de 0,01 ; 0,1 ;

1 et 10 Hz, ainsi que la courbe S-N obtenue dans ce travail de thése, pour f = 5 Hz. On constate
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que pour tous les stratifiés considérés, une augmentation de la fréquence vient augmenter la
résistance en fatigue prédite par le modele. Ce résultat concorde avec ce que concluent Ma et al.
[Ma et al. 2022] dans leurs travaux. Par exemple, tel que montré a la Figure 4.8 et comme
mentionné par ces auteurs, une augmentation de la fréquence n’est significative que lorsqu’elle

augmente d’un facteur de 10 ou méme 100.

NSRS = NSRS
~ So ~ =~ NS ~ =
hS < ~ SO S LT =
AN ~ ~ >~ MY ~ ~ d
o Y ~ o . S ~ >~
1 <L S ~ < 9 2 ROTTYRE >~
. e ~ ~ S S o ~
N ~ N T N ~ ~ ~
R . N N iy 4 ~
b P . * ~
N N N N . hae ~ Ny
g S > - 4 o8 34 ~ >
AN ~ N N S SO ~ ~
R . N . ~ n i
— N . N ~
5 N N — . S< ~
o Ne N i et ~o ~
i N ~ N _— ~d ~o ~
—_— Y RS N o A ~<
et S N e e
i ey N ~ I R
N N T
..... o S R -
~ N .
NS =
N = AN H
N ~ & ~ ~ = NS N ~ =
MNoH ~ g AN ~ 0> =
N ~ . \ N ~ L
o ~ ~ > RS ~ ~ >~
4 ~ S ~ - 4 . ~ ~ :
. ~ ~ 3 " S ~ .
. Se N ~ AN N ~ ~
N N ~ i N ~ ~N
o ~ ~ ~ A N ~ N
SN ~ N & N ~ .
i oy S ~ D i ™ SN iy NS
N N N '\ S ~ -
SEEIHHIAN ~ - b S~ Ny
~ I ~ ~ — b ~ ~ ~
— N N ~ .. ~ ~
~ iy ~ N < ~ .
N X ~ ¥ N his < ~ ~
— s ~ ~ -~ Y T~ ~ ;
B oL S ~ I g ~ ~
- IR Tl S R SO ~
R S Sl ~| R Sl I
T = T ==

Figure 4.9 — Effet de la variation de la fréquence sur la durée de vie en fatigue prédite par le
modéle phénoménologique pour : (a) LUMOS, (b) LUMO090S, (¢) VUDO et (d) VUD090

11 serait intéressant, dans des travaux ultérieurs, de réaliser des tests de fatigue sur ces matériaux

en faisant varier R et f afin de vérifier si les courbes S-N obtenues correspondent aux prévisions

du modéle.
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4.4 Evolution des propriétés mécaniques au cours de la fatigue

L’enregistrement des boucles d’hystérésis tout au long des essais de fatigue a permis d’analyser
I’évolution de plusieurs propriétés mécaniques telles que les déformations minimale et maximale

et le module sécant.

Dans ce qui suit, les courbes présentées sont des courbes moyennes des mesures effectuées sur
plusieurs éprouvettes. Les trois niveaux de chargement choisis pour chaque configuration sont :
40%, 60% et 80% de or. Il faut noter que, pour les essais de fatigue a 40%0or, uniquement les
courbes des éprouvettes rompues sont prises en considération, sauf pour le cas des éprouvettes

lin/époxy [0/90]2s ou aucune éprouvette n’a rompu avant 10° cycles.

4.4.1 Boucles d’hystérésis

La Figure 4.10 montre des exemples de boucles d’hystérésis enregistrées lors des essais de fatigue
a 60%or, tracées en fonction de la position de la traverse de la machine d’essai. Chaque graphique
contient quatre boucles, depuis le premier cycle stabilisé (N=10) jusqu’au dernier cycle juste avant
la rupture (N¢— 1).

On constate que les boucles d’hystérésis se décalent vers la droite lorsque le nombre de cycles de
fatigue augmente. Cela marque 1’augmentation des déformations minimale €min €t maximale &max
pendant ’essai de fatigue. De plus, un phénomeéne de rigidification est détectable dans le cas des
LUMOS et LUMO090S, avec une pente augmentée des boucles a 0,2Nr et 0,6Nr par rapport au début
de I’essai. A I’inverse les essais VUDO et VUD090 présentent une diminution progressive du
module sécant, témoignant d’une dégradation graduelle de la rigidité pendant I’essai. Pour
analyser plus finement ces tendances, les sections suivantes présentent 1’évolution des

déformations emin €t Emax €t des modules sécants pendant les essais.
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Figure 4.10 — Boucles d’hystérésis pour des éprouvettes sollicitées en fatigue a Gmax=060%0r pour :
(a) LUMOS, (b) LUMO090S, (c) VUDO et (d) VUD090

4.4.2 Déformations maximale et minimale

Pour chaque stratifié et chaque niveau de fatigue, 1’évolution des déformations maximale (&max) €t
minimale (€min) en fonction de la fraction de la durée de vie en fatigue (N/Ny) est présentée a la

Figure 4.10.
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Figure 4.11 — Evolution de la déformation maximale (traits pleins), et de la déformation minimale
(traits pointillés) en fonction de la fraction de la durée de vie des éprouvettes de : (a) LUMOS, (b)

LUMO090S, (¢) VUDO et (d) VUD090

On observe tout d’abord sur la Figure 4.11 que les déformations maximale et minimale ont des

évolutions similaires, avec logiquement des valeurs plus faibles pour cette derniere. D’autre part,

dans tous les cas, et a la dispersion pres, les valeurs des déformations sont plus élevées lorsque le

niveau de chargement appliqué augmente. On peut toutefois noter que, pour la déformation

minimale, les valeurs pour les niveaux de chargements a 60%aor et 80%or sont parfois inversées

mais restent trés proches et toujours plus élevées que celles a 40%aor.
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La Figure 4.11 montre également que les déformations maximales du verre/époxy, pour un niveau
de chargement donné, sont supérieures a celles du lin/époxy. Cependant, ces derniers ont des
déformations minimales deux fois plus élevées que les emin du verre/époxy. Donc 1’écart entre les
déformations maximum et minimum est plus élevé pour le verre/époxy, ce qui témoigne d’un

comportement plus élastique des composites a fibres de verre.

L’ordre de grandeur des déformations est cohérent avec celui obtenu lors des essais de traction
quasi-statique. De plus, on remarque que pour le lin/époxy, la séquence d’empilement influence
les déformations atteintes. Les valeurs obtenues pour I’orientation [0]g sont Iégérement supérieures
a celles de I’orientation [0/90]2s. Cela s’explique par le fait que, pour un rapport de charge donné,

la contrainte appliquée est plus élevée pour le [0]s que pour le [0/90]xs.

Pour les deux types de stratifiés et les deux séquences d’empilement, il est possible de diviser
I’évolution des déformations en trois étapes qui, comme rapporté par [Liang 2012b], sont plus ou

moins prononcées :

— L’étape I qui se caractérise par une augmentation rapide et non-linéaire de la déformation et
qui représente entre 5 et 10 % de la durée de vie de I’éprouvette (selon le niveau de charge
appliqué).

— L’étape II qui se distingue par une augmentation lente et quasi-linéaire de la déformation avec
le rapport N/N. Cette étape représente la plus longue période de I’essai de fatigue.

— L’étape III correspondant a une augmentation rapide de la déformation jusqu’a la rupture
finale. Dans certains cas, cette troisiéme et derniere étape ne peut pas €tre distinguée car elle

se limite a seulement quelques cycles.

Il est important de souligner que les écarts-types placés sur les courbes moyennes montrées dans
cette section représentent les courbes enveloppes des courbes expérimentales obtenues pour un
cas donné. Comme montré dans la Figure 4.12a, pour le cas des LUMOS testés en fatigue a 60%og,

les écarts-types révelent une tendance haussiere et donc la courbe moyenne avec les écarts-types
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(Figure 4.12b) est représentative de 1’évolution de la propriété étudiée. Cela a été vérifié pour tous

les cas.

Figure 4.12 — Evolution de la déformation maximale des éprouvettes LUMOS testées a 60%o0r :
(a) courbes extrémes (haut et bas) et courbe moyenne, (b) détail de la courbe moyenne entre 0,4
et 0,6 N/N¢

4.4.3 Module sécant

Comme défini dans le Chapitre 2, le module sécant du cycle ‘N’est noté Ex et représente la pente

de la boucle d’hystérésis du cycle ‘N’ de fatigue.

La Figure 4.13 présente pour chaque matériau et chaque orientation, 1’évolution du module sécant
normé par sa valeur initiale (En/Eo) en fonction de la fraction de la durée de vie en fatigue (N/Ny),

pour trois niveaux de chargement appliqué : 40%, 60% et 80% de or.

D’une maniére générale, on constate sur la Figure 4.13 que 1’évolution du module sécant est

influencée par le type de renfort considéré et par la séquence d’empilement.
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Figure 4.13 — Evolution du module sécant en fonction de la fraction de la durée de vie des
éprouvettes de : (a) LUMOS, (b) LUMO090S, (c) VUDO et (d) VUD090

Lin/époxy

Pour les deux empilements lin/époxy, pour tous les niveaux de chargement, un phénoméne de
rigidification plus ou moins marqué et étendu dans le temps est observé (Fig. 4.13a et b). La
rigidification a déja été rapportée dans la littérature dans plusieurs travaux comme ceux de [Liang
et al. 2012; Liang et al. 2014; El Sawi et al. 2014; Asgarinia et al. 2015; Bensadoun et al. 2016;
Ueki et al. 2018; Jeannin et al. 2019]. D’aprés ces auteurs, la rigidification peut étre expliquée par
le redressement des fibres de lin combinée avec un possible réalignement des microfibrilles, ¢’est

a dire une diminution de I’angle microfibrillaire.

Dans ses travaux sur les fibres unitaires de lin, Baley [Baley 2002] a montré que, sous un

chargement uniaxial cyclique en traction, le module d’¢lasticité des fibres de lin augmente entre
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60% et 80%. Il a attribué ce phénomene au réalignement des microfibrilles de cellulose enroulées
en spirale essentiellement dans la couche S2. Ces travaux et ceux de la littérature montrent
également qu’a I’échelle du composite, la rigidification est moins importante que celle trouvée
pour les fibres élémentaires. Cela est dii & leur imprégnation par la matrice polymere, ce qui va

limiter leurs déformations.

La Figure 4.13 montre également que, pour un niveau de chargement donné, 1’augmentation du
module sécant des [0]s est plus marquée que celle des [0/90]zs. Cela est lié au fait que les LUMOS
sont constitués a 100% de plis orientés dans la direction de chargement, alors qu’il n’y en a que
50% dans les LUMO090S. D’autre part, on remarque une légere diminution du module sécant au
début de la durée de vie des éprouvettes LUMO090S pour un niveau de chargement de 80%or (Fig.
4.13b). Cette observation a aussi été détectée par [Liang 2012b], qui I’explique par I’effet, dés les
premiers cycles de fatigue, de la fissuration des plis a 90°, qui sont dans la direction orthogonale

au chargement.
Finalement, les tendances observées pour le lin/époxy sont les suivantes :

— A 40%or : la rigidification atteint, dés le début de ’essai, environ 14% et 9% pour les LUMOS
et les LUMO090S respectivement. Puis le module commence a décroitre. Pour les LUMOS, une
chute rapide du module a lieu en fin de vie de I’éprouvette (a partir de 0,9Ny). On ne peut pas
conclure sur la fin de vie des LMUQ90S car elles n’ont pas rompu ;

— A 60%o : larigidification atteint 10% et de 5% pour les LUMOS et LUM090S respectivement,
des le début de I’essai. Puis une longue phase de stabilisation est observée avant la rupture
finale de I’éprouvette.

— pour 80%ocr : la rigidification se poursuit tout au long de 1’essai, il n’y a pas de phase de
stabilisation. Les valeurs maximum atteintes sont de 8% et 1% pour les LUMOS et les

LUMO090S respectivement.

Verre/époxy

Contrairement au lin/époxy, 1’évolution du module sécant des composites verre/époxy présente

une tendance globale décroissante (Fig. 4.13c et d).

Pour les VUDO, I’évolution du module sécant pour les différents niveaux de chargement est
similaire. On peut noter, pour les niveaux de 40%or et 60%o0r, une légére augmentation du module

sécant de 3% et 2% respectivement, au tout début des essais. Cette augmentation initiale de la
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rigidité avait également été observée dans le cas de stratifiés UD a renforts de verre ou de graphite,

comme rapporté par [Shah 2016].

Pour les VUDO090, les courbes des niveaux de 40%cr et 60%0r se distinguent par rapport a celle
de 80%o0r et la diminution du module sécant est inversement proportionnelle au niveau de
chargement appliqué, comme trouvé par [Liang et al. 2012]. Pour le niveau de 40%o0r, la perte de
rigidité se divise clairement en trois phases : une premiére phase caractérisée par une forte
diminution du module, une deuxiéme phase correspondant a une diminution lente et quasiment
linéaire et enfin une troisiéme phase avec une chute rapide du module marquant la rupture de

I’éprouvette. On retrouve ainsi les trois étapes décrites dans la Figure 4.11.
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4.5 Mécanismes d’endommagement

L’analyse post-mortem des endommagements par fatigue a été effectuée par microtomographie a
rayons X et par microscopie électronique a balayage (MEB). Les scans de microtomographie ont
été réalisés avec une résolution de 30 pm (un défaut ayant une dimension inférieure a 30 um ne

pourra donc pas étre détecté).

4.5.1 Microtomographie a rayons X

La Figure 4.14 présente des exemples d’images issues de la microtomographie pour les deux
empilements de lin/époxy, LUMOS et LUMO090S, aprés rupture en fatigue a 60%or, dans les
plans : (X-Y), (X-Z) et (Y-Z). Comme évoqué au Chapitre 2, ces images montrent le faible taux
de porosité dans les composites. Pour les LUMOS, dans les plans (X-Y) et (X-Z), on observe que
la rupture s’est produite a des hauteurs différentes dans le stratifi¢, menant a un faciés en « V ».
Pour les LUMO090S, la rupture est controlée par les plis a 90° et est donc perpendiculaire a la
direction de sollicitation. Pour les deux empilements, on notera qu’en dehors de la zone de rupture,
aucun autre endommagement n’est visible, ce qui suggeére qu’aucun défaut ayant une dimension
supérieure a 30 um ne s’est produit dans le reste de 1’échantillon. De la méme maniére, dans une
étude de Barbiére [Barbiere 2020] sur des composites tissés de chanvre/époxy, méme pour une
résolution de 15 pm, aucun endommagement n’avait été détecté¢ en dehors de la zone de rupture

dans les éprouvettes de type [(0/90)]; apres rupture en fatigue.
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Figure 4.14 — Images par microtomographie des plans (X-Y), (X-Z) et (Y-Z) dans les éprouvettes
LUMOS et LUMO090S rompues en fatigue pour Gmax = 60%0r

4.5.2 Microscopie électronique a balayage

Les faciés de rupture des éprouvettes LUMOS et LUMO090S testées en fatigue aux différents

niveaux de chargement ont été observés au MEB (Figure 4.15).
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Figure 4.15 — Images MEB des faciés de rupture des éprouvettes (a) LUMOS et (b) LUM090S
apres rupture en fatigue a 80%aor, 60%0r et 40%0cr.

Sur ces images, il est possible de repérer les couches UD et mat des renforts (Figure 4.15a) ainsi
que les plis a 0° et 90° des stratifiés [0/90]»s (Figure 4.15b). Les éprouvettes de lin/époxy a plis
croisés n’ayant pas rompu avant 10° cycles lors des essais de fatigue a 40%ow, il n’a pas été
possible d’obtenir une image de faciés de rupture pour ce cas. Dans tous les autres cas, pour chaque
empilement et indépendamment du niveau de charge en fatigue, les faciés de rupture ont des

allures similaires.
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Des exemples d’images a fort grossissement sont présentés a la Figure 4.16. On peut voir de
nombreux déchaussements de fibres et empreintes de fibres ainsi que des décohésions fibre-

matrice et une fissure matricielle.

Ces mécanismes d’endommagement sont en accord avec ce qui est rapporté dans la littérature dans
des études sur la fatigue de stratifiés lin/époxy [Liang et al. 2014; Bensadoun et al. 2016; Seghini
et al. 2020].

100 m

Figure 4.16 — Images MEB des faci¢s de rupture des éprouvettes (a) LUMOS et (b) LUM090S
apres rupture en fatigue a 80%or.

A noter qu’il n’a pas été possible d’obtenir des images MEB des faciés de rupture pour les

éprouvettes verre/€époxy car :

— Dans le cas des VUDO, aucune rupture nette n’a eu lieu, on observait plutot des fissurations
longitudinales ainsi que la rupture des fibres jusqu’a mi-largeur de 1’éprouvette (Figure 4.17a).
— Dans le cas des VUDO090, les facies de rupture étaient recouverts de fibres de verre rompues,

empéchant de visualiser la matrice (Figure 4.17b).
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Figure 4.17 — Zones de rupture des éprouvettes VUDO et VUDO090 testées en fatigue a 60% or

141



4.6 Propriétés résiduelles

Les éprouvettes qui n’ont pas rompu en fatigue avant 1 000 000 de cycles pour un niveau de charge
a 40% ont ensuite été testées en traction quasi-statique jusqu’a la rupture pour déterminer leurs
propriétés résiduelles. Le module d’¢lasticité, la résistance et la déformation a rupture ont été

déterminés et sont présentés dans cette section.

A noter que pour les LUMOS et VUD090, un seul essai de traction post-fatigue a été effectué, ce

qui ne permet pas de vérifier la reproductibilité des résultats.

4.6.1 Courbes de traction apres fatigue

Figure 4.18 — Courbes o-¢ des essais de traction sur des éprouvettes avant fatigue ou aprés 10°
cycles de fatigue a 40% or : (a) LUMOS, (b) LUMO090S, (c) VUDO et (d) VUD090

Les courbes contrainte-déformation en traction avant essai de fatigue et aprés 10° cycles de fatigue

a 40% or sont présentées sur la Figure 4.18.
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On constate tout d’abord que, quel que soit le matériau, les éprouvettes ayant subi de la fatigue
voient leur contrainte et déformation a rupture diminuer par rapport aux éprouvettes non
préalablement testées en fatigue. D’autre part, on observe que les courbes de traction des
éprouvettes testées en fatigue sont au-dessus (dans le cas du lin/époxy) et au-dessous (dans le cas
du verre/époxy) de celles des éprouvettes non-soumises a la fatigue. La Figure 4.18 montre
également que les VUDO apres fatigue conservent un comportement linéaire. En ce qui concerne
les VUDO090, I’éprouvette testée apres fatigue montre un comportement lin€aire qui est différent
de la partie linéaire initiale des éprouvettes saines testées en traction, mais avec une pente qui

semble étre parallele a la deuxiéme partie de la courbe de traction sur une éprouvette saine.
4.6.2 Contrainte a la rupture résiduelle apreés fatigue

Selon les histogrammes de la Figure 4.19, pour tous les matériaux considérés, la contrainte
résiduelle a la rupture aprés 10° cycles de fatigue a 40%or est inférieure a celle des éprouvettes

n’ayant subi aucun cycle de fatigue.

Dans une étude de Bensadoun [Bensadoun 2016], le comportement en traction aprés 500 000
cycles de fatigue (traction-traction) a 30%or a été¢ analysé pour des éprouvettes UD et croisées de
lin/époxy et d’autres croisées de verre/époxy (Vi = 40%). Ils ont montré que, dans ces conditions,
la contrainte résiduelle ne varie pas significativement. Dans notre étude, les conditions sont plus
sévéres (10° cycles de fatigue a 40%or), ce qui explique la diminution d’environ 30% de la

contrainte résiduelle apres fatigue (Figure 4.19).

Cependant, pour tous les matériaux étudiés, les contraintes résiduelles mesurées sont supérieures
a la contrainte maximale appliquée lors de I’essai de fatigue (voir Tableau 4.1). Ce résultat

explique pourquoi ces éprouvettes n’ont pas rompu en fatigue.
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Figure 4.19 — Comparaison des contraintes a la rupture en traction quasi-statique pour les stratifiés
de lin/époxy et verre/époxy pour les deux séquences d’empilement : [0]s et [0/90]2s, avant fatigue
et aprés 10° cycles de fatigue a 40% or

4.6.3 Module d’Young résiduel apreés fatigue

La Figure 4.20, montre la variation du module élastique avant et aprés un million de cycles de
fatigue. On constate que pour les éprouvettes lin/époxy, le module élastique aprés fatigue est
comparable a celui des éprouvettes non préalablement testées en fatigue (+0.8% pour les LUMOS
et -0.2% pour les LUMO090S). Or, d’apr¢s les courbes d’évolution du module sécant présentées a
la section 4.4.2 (Figure 4.13a et b), on aurait pu s’attendre a trouver des valeurs légérement plus
¢élevées du module élastique apres fatigue. Cette différence s’explique peut-€tre par le fait que la
détermination des modules est différente selon le type d’essai : tangente initiale pour le module
¢élastique des essais de traction et pente des points extrémes des boucles d’hystérésis pour le
module sécant des essais de fatigue. Dans tous les cas, les résultats montrent que pour les stratifiés
lin/époxy, le module d’¢élasticité aprés un million de cycles de fatigue a 40% or est au moins

conserve.
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Figure 4.20 — Comparaison des modules élastiques en traction quasi-statique pour les stratifiés de
lin/époxy et verre/époxy pour les deux séquences d’empilement : [0]s et [0/90],s, avant fatigue et
aprés 10° cycles de fatigue & 40% or

Dans le cas des éprouvettes de verre/époxy, la Figure 4.20 montre que la diminution du module
élastique est de 4% pour les VUDO et de 22% pour I’éprouvette VUDO090 testée. Ces valeurs sont
en accord avec les tendances de décroissance du module sécant (Figure 4.13c et d). De plus, la
chute du module élastique des VUDO090 de 22% entraine que la courbe de traction apres fatigue a
une allure paralléle a la deuxiéme partie de la courbe de traction sur une éprouvette saine (Figure
4.18). Cela montre donc que les cycles de fatigue appliqués a 1’éprouvette VUD090 ont créé des
endommagements correspondant a la deuxiéme partie de la courbe de traction de 1’éprouvette

saine.

4.6.4 Déformation a la rupture résiduelle apres fatigue

Les déformations a la rupture en traction avant et aprés fatigue sont présentées pour tous les
matériaux étudiés a la Figure 4.21. Dans tous les cas, on observe une baisse de la déformation a la
rupture en traction apres les essais de fatigue. Celle-ci est reliée a I’accumulation des déformations

résiduelles au cours des chargements en fatigue, comme montré sur la Figure 4.10 avec 1’évolution
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des déformations minimales. Les éprouvettes LUMOS et LUMO090S montrent une chute
comparable de déformation a la rupture d’environ 40%. Cette baisse est beaucoup plus élevée que
celle observée pour les VUDO et VUDO090 de 25% et 31% respectivement. Cette différence entre
le lin et le verre est en accord avec les tendances des déformations minimales présentées a la
section 4.4.1 (Figure 4.11). En effet, les éprouvettes lin/époxy ont des déformations minimales

nettement plus élevées, au cours des essais de fatigue, que celles du verre/époxy.

4
Sans fatigue
O Apres 1 000 000 de
< 3 A cycles de fatigue
o | :
= -25%
S | 31%
(0 -
5 | B i '
g e -41%
O h 4
@ 1 =
O
0 . | , . .
LUMOS LUMO090S vVuDa VUDO090

Matériau

Figure 4.21 — Comparaison des déformations a la rupture en traction quasi-statique pour les

stratifiés de lin/époxy et verre/époxy pour les deux séquences d’empilement : [0]s et [0/90]2s, avant
fatigue et aprés 10° cycles de fatigue a 40% or
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Bilan du Chapitre IV

Dans ce chapitre, le comportement en fatigue de type traction-traction est analysé pour les stratifiés
lin/époxy non fibrillés et verre/époxy pour deux séquences d’empilement différentes : [0]g et
[0/90]2s. Quatre niveaux de charge en fatigue sont fixés : 40%, 50%, 60% et 80% de or. L’analyse
des courbes S-N a montré que, pour un nombre de cycles a la rupture donné, les contraintes
maximales correspondantes sont toujours plus €levées pour les composites a fibres synthétiques
que pour ceux a fibres de lin. Cependant, quelle que soit la séquence d’empilement, les stratifiés
de lin/époxy ont une meilleure résistance a la fatigue que ceux a renfort de verre. Pour un niveau
de charge donné (par exemple 60% de la contrainte a rupture), le nombre de cycles a la rupture
atteint par le lin/époxy est toujours supérieur a celui atteint par le verre/époxy pour un méme

empilement.

Ensuite, le modeéle phénoménologique d’Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi and Clausen 2003]
a été appliqué. Pour chaque matériau, une méthodologie itérative a été utilisée pour déterminer les
deux paramétres a identifier. Il a été vérifié que ce modele permet de bien reproduire les courbes
S-N des quatre stratifiés lin/époxy et verre/époxy. La capacité de ce modéle a prédire le
comportement en fatigue a été explorée en faisant varier la fréquence des essais et le rapport de

charge.

L’étude des boucles d’hystérésis obtenues tout au long des essais de fatigue a permis de suivre
1’évolution des déformations minimales et maximales et du module sécant. Les résultats montrent
que cette évolution peut étre divisée en trois étapes successives, caractéristiques du comportement
en fatigue. Pour tous les composites étudiés, les déformations minimales et maximales augmentent
au cours de la fatigue. Les déformations maximales sont moins €levées pour les stratifiés lin/époxy
que pour les verre/époxy, et inversement pour les déformations minimales. En ce qui concerne le
module sécant, un phénomene de rigidification a été observé pour les biocomposites de cette étude,

tandis qu’une perte de rigidité a été constatée dans les verre/époxy.

L’analyse des faciés de rupture des éprouvettes lin/époxy a permis d’identifier un nombre élevé
de déchaussements de fibres et de décohésions fibre/matrice. Cependant, les scans
microtomographiques ont montré que les endommagements sont exclusivement localisés dans la

zone de rupture.

Des essais de traction jusqu’a la rupture ont également été réalisés sur les éprouvettes ayant subi

un million de cycles de fatigue sans casser. Les résultats montrent, pour tous les composites, une
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chute des contraintes et déformations a la rupture. Cependant, les éprouvettes de lin/époxy
présentent une stabilité du module élastique apres fatigue, ce qui constitue un avantage par rapport

aux verre/époxy qui voient leur module diminuer.
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Chapitre V
Influence d'un impact a basse vitesse sur

la durée de vie en fatigue

Dans ce chapitre, influence d’un impact a basse vitesse de 5J sur les propriétés mécaniques est
étudiée pour les composites lin/époxy standards et verre/époxy avec les deux séquences
d’empilement : [0]s et [0/90]:s. En premier lieu, les propriétés post-impact en traction quasi-
statique de ces matériaux sont determinées. En second lieu, le comportement post-impact en
fatigue de type traction-traction est analysé. Ensuite, la possibilité d’appliquer le modele
analytique d’Epaarachchi et Clausen est testée afin de prédire la durée de vie des éprouvettes
impactées en utilisant les deux paramétres caractéristiques identifiés sur les éprouvettes non
impactées. Un suivi d’endommagements est réalisé par microtomographie a Rayon X. Enfin, les
propriétés résiduelles en traction quasi-statique sont déterminées pour les éprouvettes non

rompues apreés 10° cycles de fatigue.

149



5.1 Essais de traction post-impact

Dans cette partie, I’influence d’un impact a basse vitesse, avec une énergie incidente de 5J, sur les
propriétés en traction quasi-statique des composites LUMOS, LUM090S, VUDO et VUDO090 est
présentée et analysée. Pour ce travail, tous les tests d’impact ont été effectués avec la tour de chute
Imatek IM 10 ITS a ’ESTACA, et pour chaque type d’éprouvette, trois répétitions ont été

effectuées.

5.1.1 Détermination de la largeur des éprouvettes

Pour effectuer les essais de traction et de fatigue post-impact, il est nécessaire de découper des
échantillons dans les plaques impactées, et donc de choisir une largeur d’éprouvette permettant

d’inclure I’ensemble des dommages créés par 1’impact.
Lin/époxy

Les inspections visuelles ont montré que les endommagements sur la face arriére de chaque
éprouvette ne dépassent pas 16 mm de largeur. En effet, la fissure transverse détectée dans le cas
des LUMOS ne dépasse pas 11 mm de large et pour les LUMO090S, la largeur du délaminage visible

est inférieure ou égale a 16 mm (Figure 5.1).

Figure 5.1 — Endommagements visibles sur la face arriére des éprouvettes lin/époxy standards dus
a un impact de 5J.
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En se basant sur les images faites par microtomographie (Figure 5.2), on peut mesurer la longueur
des endommagements internes dus a I’impact de 5J. Aucune fissure ou délaminage ne dépasse 22
mm dans la direction transverse aux fibres a 0°. Grace a leur transparence, une simple inspection
visuelle a permis de vérifier que, pour le cas des éprouvettes verre/époxy, les endommagements
se développent selon la largeur sur 21 mm des VUDO et sur 15 mm des VUD090 (Figure 5.3).
Finalement et en tenant compte de la taille des dommages, la largeur choisie pour les éprouvettes

post-impact fut fixée a 30 mm.

Figure 5.2 — Images par microtomographie, dans le plan (Y-Z), d’éprouvettes lin/époxy impactées
asl.

Verre/époxy

Figure 5.3 — Endommagements visibles par transparence sur les éprouvettes verre/époxy apres un
impact de 5J.
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5.1.2 Courbes de traction apreés impact

Des lots d’échantillons découpés dans les plaques impactées a 5J ont €té testés en traction quasi-
statique jusqu’a la rupture. La Figure 5.4 compare des courbes contrainte-déformation obtenues
dans le cas des matériaux non-impactés (traits en pointillés) et impactés a 5J (traits pleins). On
constate que les propriétés en traction des biocomposites sont influencées par 1’impact a 5J,
contrairement au cas des composites verre/époxy étudiés. Pour les deux empilements considérés,
les valeurs des contraintes et déformations a la rupture pour les lin/époxy impactés sont inférieures
a celles des non impactés. Cependant et globalement, on retrouve la méme forme de courbes
maitresses de traction. Quant aux verre/époxy, les courbes obtenues avant et aprés impact sont

quasiment superposées (Figure 5.4b).

Figure 5.4 — Courbes contrainte-déformation des essais de traction quasi-statique sur des
éprouvettes non-impactées (traits en pointillés) et impactées a 5J (traits pleins) : (a) LUMOS (en
rouge) et LUMO090S (en bleu), (b) VUDO (en noir) et VUDO090 (en vert)

5.1.3 Contrainte a la rupture

Les contraintes a rupture résiduelles des éprouvettes impactées a 5J sont présentées sur la Figure
5.5 et comparées aux contraintes a rupture des éprouvettes non-impactées. Pour les deux séquences
d’empilement de lin/époxy étudi€es, la contrainte a rupture en traction aprés impact a 5J est réduite
d’environ 26,5% par rapport a celle des éprouvettes non-impactées. Pour comparaison, Habibi et
al. [Habibi et al. 2019b] avaient trouvé qu’un impact de 5J entrainait une chute de la contrainte a

rupture de 41% pour un composite unidirectionnel de type lin UD-mat/époxy. Cette différence
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peut étre expliquée par la plus faible épaisseur des éprouvettes dans leur étude (2,95 mm) et par
’utilisation d’un impacteur conique ayant un angle d’ouverture de 15°, ce qui méne a des

endommagements plus séveres.

Pour les composites verre/époxy, la contrainte résiduelle ne varie pas de facon significative apres
impact a 5J étant donnés les écarts-types obtenus. Les résultats moyens donnent des diminutions
de 8% pour les VUDO et de 1% pour les VUDO090. Cette différence de comportement entre les
composites lin/époxy et verre/époxy est en accord avec les conclusions du Chapitre 3. A 5J, la
dissipation d’¢énergie dans les composites lin/époxy est plus élevée que dans les composites
verre/€époxy, et les déplacements permanents des éprouvettes lin/époxy sont supérieurs a ceux du
verre/époxy. De plus, les éprouvettes VUDO ne présentent pas de ruptures de fibres, contrairement
au cas des LUMOS. Enfin, dans le cas des VUDO090, la zone endommagée est plus localisée que
pour les LUMO090S (Figure 3.10 du Chapitre 3). Il est alors possible de dire que, pour les
composites verre/époxy, une énergie de 5J n’endommage pas suffisamment les échantillons pour

dégrader significativement leur résistance en traction.
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Figure 5.5 — Comparaison des contraintes a la rupture en traction quasi-statique pour les stratifiés
lin/époxy et verre/époxy pour les deux séquences d’empilement : [0]s et [0/90],s, avant et apres
impact a 5J.
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5.1.4 Module élastique

La Figure 5.6 montre les valeurs du module d’élasticité des éprouvettes pré et post impact. On
observe que pour les éprouvettes lin/époxy, le module d’élasticité aprés impact a 5J est comparable
a celui des éprouvettes non-impactées (+3% pour les LUMOS et +5% pour les LUMO090S). De
méme, pour le verre/époxy de type [0]s, le module d’élasticité post-impact ne différe pas de celui
des éprouvettes non-impactées. Seules les éprouvettes verre/époxy de type [0/90]:s présentent une
réduction, faible mais significative, de 11%. Cela est peut-étre di au fait que la surface totale du

délaminage central créé par I’impact est notable dans les VUDO090 (Fig. 5.3).
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Figure 5.6 — Comparaison des modules d’¢élasticité en traction quasi-statique pour les stratifiés
lin/époxy et verre/époxy pour les deux séquences d’empilement : [0]s et [0/90],s, avant et apres
impact a 5J.

5.1.5 Déformation a la rupture

La Figure 5.7 présente les valeurs des déformations a la rupture en traction pré et post-impact pour
tous les matériaux étudiés. Pour les deux configurations de biocomposites impactés, une baisse
significative de la déformation a la rupture est constatée : elle atteint 25% pour les LUMOS et 32%
pour les LUMO090S. Cette chute est beaucoup plus élevée que celle observée pour les VUDO (8%)
qui reste en moyenne tres proche de la limite inférieure de celle des éprouvettes non-impactées.

Pour les VUDO090, les essais de traction post-impact montrent une augmentation de 8% de la
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déformation a la rupture. Ce résultat est a reli¢ a la diminution aprés impact de 11% du module

d’¢élasticité des VUDO090 (Figure 5.6), ce qui a possiblement rendu ce matériau légérement plus

souple.

Déformation a rupture (%)

4

Pré-impact

Post-impact a 5J
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Figure 5.7 — Comparaison des déformations a la rupture en traction quasi-statique pour les
stratifiés lin/époxy et verre/époxy pour les deux séquences d’empilement : [0]g et [0/90].s, avant

et apres impact a 5J.

L’ensemble des valeurs obtenues en traction sur les éprouvettes impactées est présenté au Tableau

5.1. Afin de différencier les propriétés mécaniques des éprouvettes impactées des non-impactées,

un indice « 5J » a été ajouté.

Tableau 5.1 — Propriétés mécaniques issus des essais de traction quasi-statique apreés impact a 5J.

LUMOS LUM090S VUDO VUD090
Ess (GPa) 27,0 £ 0,6 15,8+ 0,3 31,7403 19,2 + 0,8
o 57 (MPa) 232+ 20 12346 797 + 14 432 + 27
erss (%) 1,43 +0,12 1,25+ 0,10 2,61 40,02 2,93 +0,21
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5.1.6 Rupture en traction

Lin/époxy

La rupture finale des éprouvettes testées en traction se situe dans la zone préalablement
endommagée par les essais d’impact, comme montré a la Figure 5.8. Sur la face impactée
(frontale), le LUMOS montre une rupture qui traverse 1’éprouvette sur sa largeur (rupture des
fibres), perpendiculairement a la direction de chargement en passant par la zone impactée (Figure
5.8a).

« [ (@) (b)
Y Face frontale Face arriére Face frontale Face arriére

30 mm

Figure 5.8 — Eprouvettes rompues en traction quasi-statique post-impact a 5J pour les stratifiés
lin/époxy : (a) LUMOS et (b) LUMO090S.

Les fissures matricielles détectées s’étalent de part et d’autre de la zone fracturée. Sur la face
arriére, la rupture suit également 1’endommagement induit initialement par 1’impact. Sur la face
impactée des LUMO090S, la rupture est orientée perpendiculairement a la direction de sollicitation

en traction, avec une rupture des fibres des plis a 0° et des fissures longitudinales moins longues
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que dans le cas des LUMOS (Figure 5.8b). Sur la face arriere des LUMO090S, la rupture se fait

plutot en escaliers s’est aussi produite dans la zone endommagée préalablement par 1’impact.
Verre/époxy

La Figure 5.9 montre les éprouvettes rompues en traction quasi-statique post-impact a 5J pour les
stratifiés de verre/époxy. Le VUDO impacté montre, comme dans le cas du VUDO non-impacté,
une rupture en écharde qui traverse 1’éprouvette sur sa longueur et des ruptures de fibres (Figure
5.9a). Le VUDO090 présente une rupture dans la zone impactée dans un plan perpendiculaire a 1’axe
de sollicitation avec un front de rupture entouré par des zones blanchatres dues aux décohésions

fibre-matrice (Figure 5.9b).

X I (a) (b)
Face frontale Face arriére Face frontale Face arriere

30 mm

Figure 5.9 — Eprouvettes rompues en traction quasi-statique post-impact a 5J pour les stratifiés de
verre/époxy : (a) VUDO et (b) VUDO090.

157



5.2 Durée de vie en fatigue post-impact

Pour chaque type d’éprouvette, trois essais de fatigue ont été réalisés sur trois niveaux de charge.

Ce qui fait un total de neuf éprouvettes impactées testées en fatigue par configuration.

5.2.1 Niveaux de contraintes

Tous les matériaux de cette étude ont été testés en fatigue aux mémes valeurs de ratio de contrainte
: 2 40%, 60% et 80% de la contrainte a la rupture en traction quasi-statique post-impact (oz ) de
la configuration correspondante. L’ensemble des valeurs de contrainte maximale appliquées est

présenté dans le Tableau 5.2.

Tableau 5.2 — Contraintes maximales appliquées au cours des essais de fatigue (traction-
traction) post-impact.

Omaz 57 (MPa) LUMOS LUMO090S VUDO VUDO090
40%0r ss (MPa) 93 49 319 173
60%ars; (MPa) 139 74 478 259
80%a#,5;(MPa) 186 98 638 346

5.2.2 Courbes S-N

Le Tableau 5.3 présente, pour les quatre types d’éprouvettes impactées, le nombre moyen de cycles
(colonne 4) a la rupture ainsi que les limites inférieures et supérieures (colonnes 5 et 6) du nombre
de cycles a la rupture obtenus pour chaque niveau de charge (oma / orss) appliqué au cours des
essais de fatigue. La 3°™ colonne du Tableau 5.3 indique le ratio de la contrainte maximale en
fatigue de 1’éprouvette impactée par rapport a la contrainte a la rupture or d’une éprouvette non-
impactée. Par exemple, pour les UD de lin/époxy, en appliquant une contrainte de 80%ox s, = 186
MPa, c’est comme si nous appliquions une contrainte de 60%oz a une éprouvette initialement
saine. Comme dans le Tableau 4.2 du Chapitre 4, pour les résultats des essais a 40%o0r s/, 1a lettre
‘x’ signifie que certaines éprouvettes n’ont pas rompu a 10° cycles, ce qui signifie que la véritable

valeur moyenne de N¢ devrait étre supérieure a celle présentée dans ce tableau. Dans le cas des
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VUDO090, une seule éprouvette a rompu avant 10° cycles de fatigue a 40%or 5. En revanche, pour
les trois autres configurations, les trois éprouvettes testées a 40%axg s, n’ont pas rompu a 10° cycles.
Tableau 5.3 — Valeur moyenne, limite inférieure et limite supérieure du nombre de cycles a la

rupture des éprouvettes lin/époxy et verre/époxy testées en fatigue (traction-traction) post-impact
asl.

Matériau  Gua/ Or 5/ Omax! OR ]\7f Inf (]\7;) Sup (]Vj)
% 80% 60% 4 876 1 808 15 548
=
)

— 60% 45% 152 175 55 838 300 745
40% 30% 1 000 000 + x — —
80% 58% 7 088 2622 15132
g
% 60% 43% 229 546 145 545 258 821
-
40% 29% 1 000 000 + x - -
80% 76% 764 496 1098
2
E 60% 57% 28 732 7 650 47 829
40% 38% 1 000 000 + x - -
80% 79% 760 546 992
3
% 60% 59% 17 559 13 683 21434
>
40% 39% 913 778 +x 741 335 -

Les diagrammes de Wohler sont présentés sur la Figure 5.10 avec en ordonnée la contrainte
maximale appliquée en fatigue normalisée par la contrainte a la rupture du matériau initialement
sain. Les résultats sont représentés par des symboles pleins dans le cas des éprouvettes non-
impactées (points expérimentaux présentés dans le Chapitre 4) et par des symboles vides pour les
éprouvettes impactées. Des fléches vers la droite ont été ajoutées pour les éprouvettes non rompues
aprés 10° cycles de fatigue.
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Figure 5.10 — Courbes S-N pour les éprouvettes de composites lin/époxy et verre/époxy non-
impactées et impactées a 5J, avec en ordonnée la contrainte maximale appliquée en fatigue normée
par la contrainte a rupture du matériau initialement sain. a) LUMOS, b) LUMO090S, ¢) VUDO et d)
VUD090.

Lin/époxy

Les Figures 5.10a et b montrent que, pour les composites lin/époxy, la dispersion sur la durée de
vie des éprouvettes impactées est plus prononcée que celle des éprouvettes non impactées, surtout
pour le plus haut niveau de charge en fatigue (80% or ;). Cela s’explique par le fait que, a la
dispersion des essais de fatigue s’ajoute la dispersion des essais d’impact, c’est-a-dire des
endommagements créés par I’impact au sein du matériau. Comme attendu, on observe que pour
une méme contrainte appliquée, le nombre de cycles a la rupture en fatigue atteint par les
éprouvettes impactées est inférieur a celui des éprouvettes non-impactées, quelle que soit la
séquence d’empilement considérée. Pour aller plus loin dans la comparaison, le mod¢le de Wohler

a été appliqué aux courbes S-N des composites lin/époxy aprés impact. La Figure 5.11 présente
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les droites correspondant au modéle, en comparaison avec les résultats du Chapitre 4 sur les

lin/époxy non impactés. Les valeurs des paramétres du modéle sont réunies dans le Tableau 5.4.

(a)
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Figure 5.11 — Courbes S-N expérimentales et modeéle de Wohler pour les éprouvettes de
composites lin/époxy non-impactées et impactées a 5J : a) LUMOS, b) LUMO090S.
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Tableau 5.4 — Paramétres du modele de Wohler déterminés pour les éprouvettes de composites
lin/époxy impactées a 5J et comparaison avec les non-impactées.

Paramétres LUMOS, 5J LUMOS, saine LUMO090S, 5] LUMO090S, saine
A (MPa) 314 403 162 202
B (MPa/décade) -34 -44 -16 -20

Les résultats montrent qu’aprés un impact a 5J, le coefficient B conserve le méme ordre de
grandeur, ce qui signifie que la résistance a la fatigue des éprouvettes de lin/époxy impactées est

comparable a leurs homologues saines.

Ce qui permet de dire aussi que pour ces matériaux, il sera possible de déduire leur durée de vie
en fatigue en connaissant le comportement en fatigue des éprouvettes saines et la nouvelle
contrainte a rupture du matériau impacté. Ce résultat a été rapporté dans la littérature par Yuanjian

et [saac [ Yuanjian and Isaac 2007; Yuanjian and Isaac 2008] et Cuynet [Cuynet 2018].

Verre/époxy

Pour les composites a fibres synthétiques, les Figures 5.10¢ et d montrent que les diagrammes de
Wohler des éprouvettes avant ou aprés impact sont quasiment superposés. La durée de vie en
fatigue de ces éprouvettes n’est donc pas influencée par I’impact de 5J, malgré la création de
dommages lors de I’impact (Figure 5.3). Cela s’explique par le fait qu’en fatigue de type traction-
traction, les délaminages ne peuvent pas provoquer de flambement, contrairement aux tests

subissant de la compression [Bogenfeld and Gorsky 2021].

5.2.3 Applicabilité du modele phénoménologique

La possibilité d’adapter le modéele d’Epaarachchi et Clausen [Epaarachchi and Clausen 2003] pour
prédire la durée de vie des éprouvettes impactées est analysée dans cette partie. Ce modele
phénoménologique a été identifié au Chapitre 4, les deux paramétres matériau o et § ayant été

déterminés pour les éprouvettes non-impactées. La question est de savoir s’il est possible de
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prédire les courbes de Wohler des éprouvettes impactées a partir des paramétres o et B obtenus
pour les non-impactées.

Pour vérifier cela, I’équation du modele permettant de calculer le nombre de cycles a la rupture en
fatigue a été modifiée en remplacant la contrainte a la rupture en traction quasistatique des
éprouvettes non-impactées par celle des éprouvettes impactées, tous les autres parameétres restants

inchangés (Equation 5.1) :

1
B 0,6—R|sin8 |18

o o
RS 1) ! ( R’Sj) l (Eq. 5.1)

Nf = ll + ( a(l— R)1,6—R|sin9|

Les valeurs des parametres o et  sont celles déterminées pour les éprouvettes non impactées

Umax Gmax

(Tableau 4.5). Les courbes S-N prédites par le modéle pour les éprouvettes impactées sont
présentées dans la Figure 5.12 et comparées aux points expérimentaux. Les courbes pour les
éprouvettes non-impactées ont été ajoutées a des fins de comparaison. Les résultats montrent que
le modele phénoménologique d’Epaarachchi et Clausen prédit bien les courbes de Wdohler des
éprouvettes impactées dans le cas des LUMOS, VUDO et VUDO090. Par contre, pour les LUM090S
impactées, le modele sous-estime légerement la véritable tenue en fatigue de ce composite. Le
modele n’est donc pas parfaitement adapté dans ce cas. Il est cependant préférable, dans un objectif
de conception de structures, qu’il sous-estime les durées de vie plutdt que de les surestimer, ce qui

pourrait conduire a des ruptures précoces inopinées.

Ces résultats montrent qu’il est possible avec ce modéle, en connaissant la contrainte a la rupture
en traction des éprouvettes impactées et les paramétres o et B identifiés sur les éprouvettes non
impactées, de prévoir la tenue en fatigue de ces matériaux. Cette constatation est trés intéressante
car cela permet d’envisager de réduire le nombre d’essais de fatigue, qui sont chronophages et

onéreux.
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Figure 5.12 — Courbes S-N avec comparaison des essais expérimentaux et du modele
phénoménologique pour les éprouvettes lin/époxy et verre/époxy non-impactées et impactées a 5J.
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5.3 Evolution des propriétés mécaniques au cours de la fatigue

Dans ce qui suit, les courbes moyennes des mesures des grandeurs mécaniques effectuées sur
plusieurs éprouvettes pendant les essais de fatigue sont présentées pour les trois niveaux de
chargement choisis pour chaque configuration : 40%, 60% et 80% de ors;. A noter que, pour le
cas des essais de fatigue a 40%o0r 55, des fleches sont ajoutées lorsque 1’éprouvette n’a pas rompu.
Dans le cas du composite verre/époxy [0/90],s ou une seule éprouvette a rompu avant 10° cycles
pour les essais de fatigue a 40% orsy, les courbes présentées ne sont pas des moyennes mais

correspondent a cet essai.

5.3.1 Déformations maximale et minimale

L’¢évolution des déformations maximale et minimale en fonction de la fraction de la durée de vie
en fatigue (N/Ny) pour chaque type de stratifié¢ et chaque niveau de fatigue est présentée dans la
Figure 5.13. Comme dans le cas des éprouvettes non-impactées, on constate que les déformations
maximale et minimale ont des tendances similaires, avec naturellement des valeurs plus faibles
pour les déformations minimales. De plus et dans tous les cas, les déformations augmentent avec
le niveau de chargement appliqué (a la dispersion pres). La Figure 5.13 montre également que les
déformations maximales du verre/€poxy, pour un niveau de chargement donné, demeurent
supérieures a celles du lin/époxy, les contraintes appliquées lors des essais de fatigue étant plus
élevées. En outre, 1’ordre de grandeur des déformations, maximale et minimale, atteint par les
composites a renfort de verre reste identique a celui des éprouvettes verre/époxy non-impactées
(voir la Figure 4.11c et d). On constate aussi qu’aprés impact, les niveaux de déformations
maximale et minimale sont réduits pour les deux empilements du composite lin/époxy (comparer
la Figure 5.13 avec la Figure 4.11a et b). Cela s’explique par le fait que les contraintes appliquées
lors des essais de fatigue sur les éprouvettes impactées sont inférieures a celles appliquées aux
éprouvettes non-impactées. Cependant et dans tous les cas, on retrouve une évolution des

déformations en trois étapes comme décrite au Chapitre 4.
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Figure 5.13 — Evolution de la déformation maximale (traits pleins), et de la déformation minimale
(traits pointillés) en fonction de la fraction de la durée de vie des éprouvettes impactées a 5J de :
(a) LUMOS, (b) LUMO090S, (c) VUDO et (d) VUDO090.

5.3.2 Module sécant

L’évolution du module sécant normalisé par sa valeur initiale en fonction de la fraction de la durée
de vie en fatigue, pour chaque stratifié¢ et chaque niveau de fatigue (40%G0kr sy, 60%G0r sy et 80%0r s55)
est présentée dans la Figure 5.14. En ce qui concerne les composites verre/€poxy, on constate sur
les Figures 5.14c et d que 1’évolution du module sécant est similaire a celle obtenue pour les

éprouvettes non impactées (Figure 4.12).

166



e . 1

) | N & W‘—ﬁ—a
| | vﬁﬁ(
4 £80% oR ] £80% oR
©60% oR ©60% oR
b *40% oR N x40% oR

Figure 5.14 — Evolution du module sécant en fonction de la fraction de la durée de vie des
éprouvettes impactées a 5J de : (a) LUMOS, (b) LUMO090S, (c) VUDO et (d) VUD090

Pour les éprouvettes lin/époxy (Figure 5.14a et b), les courbes obtenues sont légerement
différentes de celles des éprouvettes non impactées (Figure 4.12a et b). Le phénomene de

rigidification est sensiblement atténué :

— pour 40% de orsy: la rigidification atteint rapidement 7% pour les LUMOS puis décroit
lentement pour atteindre les 5% aprés 10° cycles. Dans le cas des LUMO090S, la rigidification
se stabilise autour de 1 ou 2% jusqu’a I’arrét de 1’essai ;

— pour 60%de or sy : la rigidification atteint 8% pour les LUMOS et 6% pour les LUMO090S, dés
le début de I’essai. Puis un plateau de longue durée est détecté jusqu’au déclenchement d’une
phase de décroissance du module (a 0,8Nr pour le LUMOS et a 0,9N¢ pour le LUM090S) qui

se poursuit jusqu’a la rupture finale de 1’éprouvette ;
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— pour 80% de orss : la rigidification se poursuit tout au long de 1’essai, avant la décroissance
finale. Les valeurs maximum atteintes sont de 7% et 4% pour les LUMOS et les LUMO090S

respectivement.

5.4 Suivi de ’endommagement par microtomographie

Un suivi non destructif des endommagements internes a été réalisé¢ par microtomographie lors des
essais de fatigue sur des éprouvettes lin/époxy a empilements UD et croisé apres impact a 5J. Pour
cela, des essais de fatigue interrompus ont été effectués a 60%or 5. Aprés chaque interruption, les
éprouvettes ¢taient scannées par le microtomographe UltraTom CT Scanner de I’Institut P’.
Ensuite, les essais de fatigue étaient relancés sur les mémes éprouvettes jusqu’a 1’interruption
suivante. La Figure 5.15 montre les images obtenues de deux vues dans le plan (Y-Z) des
éprouvettes lin/époxy testées en fatigue pour des interruptions a 5%N¢ et 24%N; pour le LUMOS
et a 8%Nr et 34%N; pour le LUMO090S. Dans tous les cas, on constate qu’il n’y a pas de création
de nouveaux endommagements entre les deux interruptions, mais qu’il y a une nette ouverture des
endommagements existants. En effet, les lignes noires, qui correspondent aux délaminages et aux

fissures, sont beaucoup plus marquées apres la deuxieme interruption.
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Figure 5.15 — Images par microtomographie dans le plan (Y-Z) d’éprouvettes LUMOS et
LUMO90S impactées a 5 J, testées en fatigue a 60% orsy et interrompues a deux niveaux de
fraction de durée de vie.
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5.5 Propriétés résiduelles apreés fatigue

De maniere similaire a la section 4.6 du Chapitre 4, les éprouvettes qui n’ont pas rompu en fatigue
avant 1 000 000 de cycles pour une contrainte maximale en fatigue égale a 40%or sy ont ensuite
été soumises a un essai de traction quasi-statique jusqu’a la rupture pour évaluer leurs propriétés
résiduelles. Cette section présente les résultats obtenus concernant leur module d’élasticité ainsi

que leur résistance et déformation a la rupture.

5.5.1 Courbes de traction avant et apres fatigue

Les courbes contrainte-déformation en traction avant et aprés 10° cycles de fatigue a 40% ors)

sont présentées a la Figure 5.16 pour des éprouvettes initialement impactées a 5J.

Figure 5.16 — Courbes o-¢ des essais de traction avant fatigue ou aprés 10° cycles de fatigue a
40% or sy pour les éprouvettes impactées : (a) LUMOS, (b) LUMO090S, (c) VUDO et (d) VUD090.
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Tout d’abord, on constate sur la Figure 5.16, que, pour tous les matériaux a 1I’exception des
LUMO90S, les éprouvettes ayant subi de la fatigue présentent une réduction de la contrainte et de
la déformation a la rupture par rapport aux éprouvettes non fatiguées testées en traction. Pour les
éprouvettes LUMOS, on remarque 1’apparition d’un comportement fortement non-linéaire apres
fatigue. En ce qui concerne les VUD090, les deux éprouvettes testées apres fatigue montrent un
comportement linéaire différent de la partie linéaire initiale des éprouvettes saines testées en
traction, mais avec une pente paralléle a la deuxieme partie de la courbe de traction sur une
éprouvette saine. Ce comportement avait aussi été observé dans le cas des éprouvettes VUDO090
non-impactées aprés 10° cycles de fatigue (Figure 4.17). C’est comme si la premiére partie de la
courbe (la diminution de pente) s’était produite pendant le test de fatigue, de sorte que le
comportement passe donc directement a celui de la deuxiéme partie de la courbe sans pente initiale

plus abrupte.

5.5.2 Contrainte a rupture résiduelle apreés fatigue

La Figure 5.17 compare les contraintes a la rupture en traction quasi-statique pour les stratifiés
lin/époxy et verre/époxy impactés pour les deux séquences d’empilement avant et aprés 10 cycles
de fatigue a 40% de sgr;55. Selon I’histogramme, pour tous les matériaux considérés a I’exception
des LUMO090S, la contrainte résiduelle a la rupture aprés 10° cycles est inférieure a celle des
éprouvettes n’ayant subi aucune fatigue. La perte est de 14% pour les LUMOS, 16% pour les
VUDO et 24% pour les VUD090. Pour les LUMO090S, les valeurs avant et aprés fatigue sont
similaires. Les biocomposites possédent donc une meilleure résistance résiduelle en traction que
les verre/époxy, ce qui constitue un atout pour ces matériaux. Dans tous les cas, la contrainte
résiduelle obtenue est plus élevée que la contrainte maximale appliquée lors des essais de fatigue,

ce qui explique la non-rupture de ces éprouvettes lors des essais de fatigue.
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Figure 5.17 — Comparaison des contraintes a rupture en traction quasi-statique pour les stratifiés
de lin/époxy et verre/époxy impactés pour les deux séquences d’empilement : [0]s et [0/90]s,
avant fatigue et aprés 10° cycles de fatigue a 40% o sy

5.5.3 Module d’Young résiduel apreés fatigue

La Figure 5.18 présente les variations du module d’élasticité avant et aprés un million de cycles
de fatigue. Pour les stratifiés LUMO090S impactées a 5J, le module déterminé aprés 10° cycles de
fatigue a 40% orsy est conservé. Ce résultat est en accord avec I’évolution du module sécant au
cours des essais de fatigue 2 40% or 55 ol le rapport Ex/Eo a 10° cycles était de 1,2% (Figure 5.14b).
Cependant, dans le cas du LUMOS, une réduction inattendue de 12% du module pour les
éprouvettes fatiguées fut obtenue. Dans le cas des éprouvettes verre/époxy, la Figure 5.18 montre
qu’en moyenne le module d’élasticité du VUDO est conservé. Ce résultat est cohérent avec les
courbes d’évolution du module sécant ou une diminution négligeable d’environ 2% avait été
observée (Figure 5.14e). Pour le VUDO090, la chute du module est de 15%. Cette valeur est

également en accord avec la forte décroissance du module sécant observée a la Figure 5.14d.
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Figure 5.18 — Comparaison des modules élastiques en traction quasi-statique pour les stratifiés de
lin/époxy et verre/époxy impactés pour les deux séquences d’empilement : [0]s et [0/90].s, avant
fatigue et aprés 10° cycles de fatigue & 40%0r sy

5.5.4 Déformation a la rupture résiduelle apreés fatigue

Les valeurs des déformations a la rupture en traction avant et aprés fatigue sont présentées pour
tous les stratifiés étudiés a la Figure 5.19. Pour le cas du lin/époxy LUMOS, une augmentation de
12% de la déformation moyenne a la rupture est constatée. Etant donnés les écarts-types, celle-ci
est cependant non-significative. Néanmoins, on notera que cette augmentation est couplée a des
diminutions du méme ordre de grandeur pour le module d’¢lasticité (Figure 5.18) et la contrainte
a la rupture résiduelle (Figure 5.17). Pour les LUMO090S, la déformation a la rupture apres un
million de cycles demeure inchangée, tout comme la contrainte a la rupture et le module
d’¢élasticité résiduels (Figures 5.17 et 5.18). En ce qui concerne les composites verre/€poxy, ils
subissent une baisse de la déformation a la rupture en traction aprés fatigue d’environ 14% pour
les VUDO et 26% pour les VUDO090. La encore, les biocomposites montrent leur supériorité par
rapport aux composites a fibres de verre si le cahier des charges exige une déformation a la rupture

¢élevée.
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Figure 5.19 — Comparaison des déformations & la rupture en traction quasi-statique pour les

stratifiés lin/époxy et verre/époxy impactés pour les deux séquences d’empilement : [0]s et
[0/90]2s, avant fatigue et aprés 10° cycles de fatigue & 40% or si.
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Bilan du Chapitre V

Dans ce chapitre, I’influence d’un impact a basse vitesse de 5J sur le comportement en fatigue de
type traction-traction est étudiée pour les stratifiés lin/époxy a fibres courtes non fibrillés et
verre/époxy pour deux séquences d’empilement différentes : [0]s et [0/90],s. Trois niveaux de

charge en fatigue sont fixés : 40%, 60% et 80% de or 5.

La détermination des propriétés résiduelles en traction post-impact a permis de montrer que la
contrainte a la rupture en traction des composites lin/époxy diminue de 25% pour les [0]s et de
28% pour les [0/90]zs, alors qu’elle reste similaire pour les composites verre/époxy. L’analyse des
courbes S-N de fatigue aprés impact a confirmé que ce niveau d’énergie d’impact a peu
d’incidence sur les composites verre/époxy en termes de durée de vie. En effet, les courbes S-N
avant et aprés impact sont quasiment superposées pour les VUDO et VUD090. Par contre, une
baisse de durée de vie notable fut constatée pour les lin/époxy impactés par rapport aux non

impactés, avec une résistance a la fatigue comparable a celle des éprouvettes saines.

Il a aussi été montré que le modele phénoménologique d’Epaarachchi et Clausen peut étre utilisé
pour prédire la durée de vie des éprouvettes impactées en utilisant simplement les paramétres
identifiés sur les éprouvettes non impactées et la contrainte a la rupture en traction aprés impact.
11 faut toutefois garder a I’esprit que le modéle sous-estime légérement les durées de vie pour le

LUMO090S.

Les résultats du suivi des déformations minimales et maximales montrent que, pour tous les
composites étudié€s, on retrouve la méme allure de courbes pour les matériaux impactés et non-
impactés. Les déformations maximales des stratifiés lin/époxy impactés restent moins élevées que
celles des verre/époxy. En ce qui concerne le module sécant, le phénoméne de rigidification a
toujours lieu pour les biocomposites impactés mais est moins prononcé que dans le cas des non-

impactés, tandis qu’une perte de rigidité est toujours constatée dans les verre/époxy.

Les essais de fatigue interrompus sur les composites lin/époxy, avec suivi des endommagements
par microtomographie, ont mis en évidence que les endommagements initialement existants au
cceur du matériau et dus a I’impact ont tendance a s’ouvrir au cours de 1’essai de fatigue, mais il

n’a pas €té observé de création de nouveaux endommagements.

Les éprouvettes ayant subi un million de cycles de fatigue sans rupture ont été testées en traction
jusqu’a la rupture. Les résultats révélent que tous les matériaux montrent une diminution de leur

module d’Young et/ou leur contrainte a la rupture, excepté le stratifié croisé lin/€poxy qui conserve
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toutes ses propriétés en traction aprés 10° cycles de fatigue a 40%ors;.. Ce qui ouvre des

perspectives trés intéressantes dans le cadre d’une application industrielle.
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Conclusion et perspectives

L'intérét d’intégrer les fibres végétales, notamment les fibres de lin, comme renfort dans les
composites pour des applications industrielles est en plein essor. Les fibres de lin présentent des
propriétés spécifiques compétitives par rapport aux fibres de verre, ce qui en fait des candidates
potentielles pour remplacer dans la mesure du possible les fibres de verre. Cependant, pour
parvenir a une solution qui combine a la fois sécurité, performance et éco-responsabilité, il est
nécessaire de comprendre la tenue mécanique des composites a fibres de lin sous conditions
réelles, notamment sous sollicitations dynamiques. A ce titre, ce travail s’est intéressé a I’étude du
comportement en fatigue avant et aprés impact de stratifiés lin/époxy fait de couches de renfort de
type UD-mat obtenues par un procédé de laboratoire de fabrication du papier. Une comparaison
systématique avec des composites a fibres de verre a été réalisée pour se situer par rapport a ces

derniers.

D’abord, une étude comparative du comportement a un impact a basse vitesse des composites
stratifiés lin/époxy (avec et sans fibrillation de surface des fibres courtes de lin) et verre/époxy a
montré des différences significatives entre les deux types de matériaux. Les essais ont été réalisés
en considérant deux séquences d’empilement, [0]z et [0/90].s, et quatre niveaux d’énergie
différents : 3J, 5J, 8J et 11]J. Le composite verre/époxy atteint des forces maximales plus élevées
et présente des déplacements résiduels plus faibles, quelle que soit la séquence d'empilement.
Cependant, le composite lin/époxy a montré une capacité d’absorption d’énergie plus élevée que
le verre/époxy. Malgré les attentes initiales, les propriétés a I’impact ne semblent pas s’améliorer
avec la fibrillation de surface des fibres courtes constituant la couche mat du renfort de lin. La
distribution conique des endommagements a été mise en ¢évidence par [’analyse
microtomographique des plaques, montrant les différents endommagements dus a I’impact répartis
dans I’épaisseur. Les délaminages ont été détectés principalement entre les plis situés en face
arri¢re des éprouvettes. Un modéle macroscopique simplifié par éléments finis d'un impact sur les
composites lin/époxy unidirectionnels a ensuite été développé en utilisant les valeurs obtenues en
traction quasi-statique avant impact. Bien que certaines valeurs d’endommagement utilisées dans
ce modéle soient issues de la littérature et proviennent d’autres types de composites, la forme des
endommagements prédits par le modele s’est avérée trés similaire aux observations

microtomographiques effectuées.

L’analyse du comportement en fatigue de type traction-traction avant impact pour les composites

lin/époxy non-fibrillés et verre/époxy a permis de montrer, a partir des courbes S-N obtenues, une
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meilleure résistance en fatigue des stratifiés lin/époxy comparée a celle des verre/époxy. Cela fut
constaté pour les deux séquences d’empilement considérées : [0]s et [0/90]s. Ensuite, il a été
validé que le modéle phénoménologique d’Epaarachchi et Clausen permet de reproduire avec
succes les courbes S-N des quatre stratifiés lin/époxy et verre/époxy étudiés. L’enregistrement des
boucles d’hystérésis pendant les essais de fatigue a permis de montrer que les déformations
minimales et maximales ont tendance a augmenter au cours des essais. De plus, il a été montré
que les composites lin/époxy se rigidifient au cours des essais de fatigue, tandis que le contraire a
été constaté pour le verre/époxy. Les déchaussements de fibres et les décohésions fibre/matrice
ont été révélés par I’observation au MEB des faciés de rupture des éprouvettes lin/époxy. Les
images de microtomographie ont montré, quant a elles, que les endommagements étaient
exclusivement localisés dans la zone de rupture. Les éprouvettes non cassées ayant subi un million
de cycles de fatigue ont ensuite été soumises a une sollicitation de traction pour évaluer leur
comportement résiduel. Bien qu’une chute des contraintes et déformations a la rupture fut
constatée, le module d’élasticité aprés fatigue des éprouvettes lin/époxy est demeuré stable. Ce
résultat prometteur marque un avantage des composites lin/époxy par rapport aux composites

verre/époxy dont le module tend a diminuer aprées fatigue.

L’¢étude de I’influence d’un impact a basse vitesse (de 5J) sur les propriétés mécaniques a débuté
par la détermination des propriétés en traction quasi-statique post-impact. Les essais réalisés ont
montré une diminution de la contrainte a la rupture en traction des composites lin/époxy de 25%
pour les [0]s et de 28% pour les [0/90]ss, tandis qu’elle demeure stable pour les composites
verre/époxy. Ces diminutions se sont traduites par une diminution de la durée de vie des
composites lin/époxy impactés comparée a celle des non-impactés. Pour le verre/époxy, I’impact
de 5J a peu d’effet sur la durée de vie en fatigue. Le modele phénoménologique d’Epaarachchi et
Clausen a aussi montré son efficacité pour prédire la durée de vie des éprouvettes impactées en se
basant sur les mémes parameétres que pour les essais non-impactés et sur la contrainte a rupture en
traction post-impact. Les durées de vie du stratifié lin/époxy [0/90]»s sont cependant 1égérement
sous-estimées par le modéle. Une rigidification des composites lin/époxy a également été observée
lors de la fatigue post-impact. Le phénomeéne est cependant moins prononcé que pour les non-
impactés, alors que les éprouvettes verre/époxy impactées ont montré une perte de rigidité. Des
essais de fatigue interrompus avec un suivi par microtomographie ont permis de montrer que plus
le nombre de cycles de fatigue augmente, plus les endommagements initialement existants, dus a
I’impact, ont tendance a s’ouvrir. Enfin, les essais de traction sur des éprouvettes non rompues
ayant subi un million de cycles de fatigue & 40% de or sy apres impact, ont révélé que, dans cette

configuration, seul le stratifié lin/époxy [0/90].s conserve ses propriétés en traction.
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Dans I’ensemble, les résultats de cette thése fournissent une base solide pour une meilleure
compréhension du comportement a l'impact et en fatigue des composites stratifiés a fibres de lin

faits de plis UD-mat, en mettant en évidence a la fois leurs avantages et leurs limitations.

Pour la suite des travaux et d’un point de vue numérique, il serait intéressant de poursuivre la
modélisation en affinant le modéle numérique par exemple en utilisant I’identification inverse
pour les caractéristiques mécaniques manquantes concernant le lin/époxy et avec la prise en
compte de I’endommagement interfacial en créant des surfaces ou éléments cohésifs. Il faudrait
aussi utiliser dans le modele des énergies de propagation de rupture plus représentatives du
comportement d’un stratifié lin/époxy. Il serait également intéressant de développer des

simulations, par éléments finis, de la durée de vie des composites étudiés.

D’un point de vue expérimental, étant données les observations encourageantes faites quant a la
conservation des propriétés en traction apreés un million de cycles de fatigue pour les [0/90]2s
lin/époxy impactés a 5J, une analyse approfondie des mécanismes d’endommagement par
émission acoustique serait intéressante pour mieux comprendre ce phénomene. 11 serait également
intéressant, comme suite des travaux présentés dans ce manuscrit, de remplacer la résine époxy
par des matrices thermoplastiques recyclables utilisées dans les applications automobiles, telles
que le polypropyléne et le polyamide. Les matrices biosourcées (thermoplastiques ou
thermodurcissables) sont également envisageables comme alternative, ce qui rendrait le matériau
plus écologique. Enfin, I’hybridation pourrait permettre une solution optimale pour les
applications nécessitant certaines exigences mécaniques. De nombreuses applications de
composites hybrides existent dans I’industrie. Cette approche a été exploitée d’une maniére trés
bréve et pour une seule séquence d’empilement, mais les résultats obtenus sont trés encourageants,

comme en témoigne I’ Annexe A.
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Annexe A

Vers des composites hybrides....

Structure et quelques propriétés physiques de [’hybride lin-verre/époxy

Parmi plusieurs choix de séquences d’empilement de type croisé¢, un composite hybride lin-
verre/époxy not¢ LVUDO090 a été choisi avec une séquence d’empilement comme suit :
[(0/90)%/(0/90)"]s. Cette séquence d’empilement ressemble & une structure sandwich (voir Figure
A.1) ayant les renforts de verre comme matériau de cceur et les plis de lin pour les peaux afin de
protéger les fibres de verre face a un impact étant donnée la capacité des fibres de lin a absorber
I’énergie. D’aprés Selver et al. [Selver et al. 2022] la présence des fibres naturelles dans les plis
externes réduit la rupture des fibres de verre dans un composite hybride lin-verre/époxy. Une
résistance résiduelle en compression plus élevée a ainsi été obtenue comparé a d’autres structures
hybrides considérées dans leur étude. Nous nous sommes donc inspirés de cette étude pour faire

le choix de la séquence d’empilement.
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Figure A.1 — Séquence d’empilement du composite hybride LVUDO090.

Les propriétés physiques de cet hybride sont présentées dans le Tableau A.1. A noter que les
campagnes d’essais (impact et traction avant et aprés impact) ont été réalisées avec trois répétitions

par type d’essai effectué.
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Tableau A.1 — Propriétés physiques du composite hybride LVUD090.

e (mm) Ve (%) p(g/cm®)

LVUDO090 3,28 £0,08 39,5+0,98 1,4239 + 0,009

Caractérisation en traction quasi-statique des éprouvettes non-impactées

Les courbes contrainte-déformation du composite hybride sain (non-impacté) sont présentées sur
la Figure A.2. Ces courbes sont comparées a celles des lin/époxy et verre/époxy ayant les mémes

configurations croisées décrites dans cette thése (chapitres 3 a 5) et ajoutées dans la Figure A.2.
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Figure A.2 — Courbes contrainte-déformation des éprouvettes non-impactées LVUDO090,
LUMO090S et VUDO090 testées en traction.

D’aprés les courbes de traction, on constate une hausse de 34% de la contrainte a la rupture et de
13% de la déformation a la rupture du LVUDO090 par rapport a celles du LUMO090S, mais ces
propriétés restent inférieures a celle du VUDO090. Cependant, aucun changement significatif n’a
été constaté pour le module d’¢lasticité, qu’on s’attendait a voir augmenter compte tenu de la loi

des mélanges. Le tableau A.2 regroupe les valeurs des propriétés en traction de 1’hybride
LVUDO090.
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Tableau A.2 — Propriétés mécaniques en traction quasi-statique des éprouvettes saines de

LVUDO090.

E (GPa)

or (MPa) er (%)

LVUDO090, sain

15,5+0,3

230+ 5 2,09 + 0,08

Comportement face a un impact de 5J

Des exemples de courbes force-déplacement (Figure A.3) des essais d’impact réalisés avec une

tour de chute Imatek de ’ESTACA montrent que le comportement de I’hybride différe de celui du

lin/époxy et du verre/époxy. Le LVUDO090 présente une force maximum d’impact plus faible que

le LUMO090S et le VUD090. Cela s’explique peut-étre par la présence des plis de lin, qui

constituent les couches externes du stratifié, avec une épaisseur inférieure a celle d’un stratifié fait

en totalité de lin. Ces couches seraient donc plus sollicitées lors de I’impact tandis que les plis de

verre situés au centre du stratifié sont moins sollicités a I’impact.
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Figure A.3 — Courbes force-déplacement produites lors d’un essai d’impact a 5J sur le stratifié
hybride et les stratifiés croisés lin/époxy et verre/époxy.

L’énergie absorbée par le LVUDO090 est inférieure a celle du LUM090S mais reste supérieure a

celle du verre/époxy. La présence du lin augmente la capacité d’absorption d’énergie tandis que la

présence du verre méne a une diminution du déplacement permanent. Au final, un déplacement

maximal similaire pour les LUM090S et VUDO090 a ét¢ détecté.
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La Figure A.4 montre les endommagements obtenus suite a I’impact de 5J du LVUDO090. Des
photographies des faces avant et arriere sont présentées sur la Figure A.4a et les images
microtomographiques des plans (X-Z) et (Y-Z) sur la Figure A.4b. On constate que, sur la face
impactée, peu d’endommagements sont visibles (Figure A.4a). Cependant, sur la face arriére,
I’endommagement ressemble globalement a celui constaté pour le LUMO090S, c’est-a-dire avec
une forme en papillon qui marque le délaminage des deux derniers plis, ainsi qu’une fissure de
flexion et des fissures transverses causées par la rupture des fibres du dernier pli. En examinant
les images microtomographiques de la Figure A.4b, on retrouve dans le plan (Y-Z) la fissure de
flexion ainsi que le délaminage des deux derniers plis. On constate dans ce méme plan que la
majorité des endommagements se situent au niveau du dernier pli. Des fissures matricielles ainsi
que des ruptures de fibres dans 1’avant-dernier pli sont détectées dans le plan (X-Z), ainsi qu’un

délaminage entre les plis de lin et de verre.

Direction des fibres

Figure A.4 — Images des endommagements d’une éprouvette LVUDO090 impactée a 5J : (a)
inspection visuelle et (b) images par microtomographie dans les plans (Y-Z) et (X-Z)

Globalement, moins de délaminage est détecté dans le composite hybride que dans le composite
lin/époxy, mais la zone endommagée demeure toujours plus grande par rapport a celle observée

dans le verre/époxy.
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Influence d’un impact de 5J sur le comportement en traction

La Figure A.5 compare les courbes contrainte-déformation obtenues pour le composite hybride
non-impactés (trait en pointillés) et impacté a 5J (trait pleins). En examinant les courbes, on détecte
une dégradation de certaines propriétés en traction du composite hybride aprés I’impact de 5J. La
contrainte et la déformation a la rupture sont inférieures a celles des non-impactés. Cependant,
jusqu’a une déformation d’environ 0,75%, les courbes se superposent. Aprés cette valeur, la
courbe de I’hybride impacté s’écarte de plus en plus de celle de I’hybride sain, marquant une
dégradation des propriétés du matériau avec probablement des endommagements qui ont tendance
a se développer rapidement au-dela de ce niveau de déformation. Les propriétés résiduelles en
traction aprés impact de 1’hybride sont présentées dans le Tableau A.3 et comparées a celles de

I’hybride sain et du croisé lin/époxy dans la Figure A.6.
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Figure A.5 — Courbes o-¢ des essais de traction quasi-statique sur une éprouvette LVUDO090 non-
impactée (trait en pointillés) et une autre impactée a 5J (trait plein).

Tableau A.3 — Propriétés mécaniques issues des essais de traction quasi-statique aprés impact a
5J du LVUDO090.

Es; (GPa) or,s; (MPa) er;57 (%)

LVUDO090 15,2+ 0,7 181+ 8 1,86
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Figure A.6 — Propriétés en traction quasi-statique pour le composite hybride, avant et apres impact
a 5J, et comparaison avec les propriétés d’une éprouvette saine de LUMO090S : (a) contraintes et
déformations a rupture et (b) Module d’Young

On constate que I’impact a 5J a produit une diminution de la contrainte a la rupture du LVUD090
de 21%, une baisse de 11% de la déformation a la rupture et une conservation du module
d’¢élasticité. Les diminutions observées sont moindres que celles obtenues pour un composite
100% lin, en particulier en ce qui concerne la déformation & rupture (section 5.1). Apres cet impact,
on remarque que 1’on retrouve pour ’hybride des propriétés en traction similaires a celles du

composite lin/époxy croisé sain.

Cette étude préliminaire montre que I’hybridation est une voie intéressante. Dans la suite, il serait
possible d’affiner le choix de la séquence d’empilement et du nombre de plis pour chaque type de
renfort en réalisant une étude plus compléte sur le sujet. 11 serait aussi intéressant d’étudier le
comportement en fatigue avant et aprés impact pour ce type de matériau afin d’approfondir les

connaissances a ce sujet.
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Communications et publications
scientifiques

Les travaux de cette thése ont conduit, en plus de ce manuscrit, aux communications orales et
publications suivantes :

Article de journal publié :

ROUPHAEL, S.E.K., LEBRUN, G., TOUCHARD, F., AND TRUONG-HOANG, T.-Q. 2023. Low energy
impact behavior of unidirectional and cross-ply flax/epoxy laminates and comparison with similar
glass/epoxy laminates. Composites Part A: Applied Science and Manufacturing 175, 107746.

Articles en cours de rédaction pour soumission, portant sur :

L’étude du comportement en fatigue pré-impact des matériaux de cette étude,
L’étude de I’influence d’un impact a basse vitesse sur ces mémes matériaux

Dés publiés, I’acces au lien de ces articles sera possible en scannant le code QR suivant :

Communications orales :

1. Rouphaél, S.E.K., Lebrun, G., Touchard, F., Truong-Hoang, T.-Q. (26 — 30 juin 2022).
Effect of fibrillation of flax mat binder on the impact response of unidirectional flax/epoxy
composites and comparison with a glass/epoxy composite. 20" European Conference on
Composite Materials (ECCM20), Lausanne, Suisse, oral.

2. Rouphaél, S.E.K., Lebrun, G., Touchard, F., Truong-Hoang, T.-Q. (8 — 12 mai 2023).
Etude comparative et modélisation du comportement en fatigue aprés impact de stratifiés
lin/époxy et verre/époxy faits de renforts unidirectionnels. 90°™ Congrés de 1’Association
canadienne-frangaise pour I'avancement des sciences (Acfas), Montréal, Québec, Canada, édition
en ligne, oral.

3. Rouphaél, S.E.K., Truong-Hoang, T.-Q., Lebrun, G., Touchard, F. (03 — 05 juillet 2023).
Comportement a I’impact et en fatigue de biocomposites a renforts mixtes UD et mat lin/époxy.
23me Journées Nationales sur les Composites (JNC23), Besangon, France, oral.

4, Rouphaél, S.E.K., Truong-Hoang, T.-Q., Lebrun, G., Touchard, F. (31 juillet — 04 aolt
2023). Dynamic behavior of unidirectional and cross-ply flax/epoxy laminates made of a hybrid
UD-mat reinforcement. 23" International Conference on Composite Materials (ICCM23), Belfast,
Irlande du Nord, Royaume-Uni, oral.
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