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RÉSUMÉ 

L' intérêt des composites à fibres naturelles pour les applications en ingénierie ne cesse de croître 

à cause de ces propriétés mécaniques intéressantes et de nouveaux règlements environnementaux. 

L'usage de ce nouveau matériau pour des applications en ingénierie nécessite cependant des 

études approfondies au niveau de leur comportement à long terme. En effet, ces composites dans 

le cadre d'une application industrielle vont être sollicités au cours de leur utilisation à des 

environnements hostiles (vieillissement) et à des contraintes mécaniques à long terme (fatigue, 

fluage, etc.). Le manque de données ou d' études sur leur durabilité peut constituer un frein au 

développement à l ' échelle industrielle de ces composites. Par conséquent, l' étude du 

comportement à long terme des composites à fibres naturelles constitue une priorité pouvant 

permettre aux ingénieurs-praticiens de disposer des données fiables sur leur comportement à long 

terme afin de garantir la viabilité économique de ce matériau et des clauses sécuritaires pour des 

produits fabriqués à partir des composites à fibres naturelles. 

En conséquence, le but principal de cette thèse est d ' étudier le comportement à long terme d' un 

matériau composite à fibres naturelles de lin/époxy en fatigue mécanique et au vieillissement 

cyclique. Plusieurs méthodes et analyses d' évaluation d'endommagement ont été utilisées en vue 

de comprendre la dégradation des propriétés mécaniques et chimiques de ce matériau au cours de 

sa durée de vie. Ses propriétés mécaniques spontanées et thermomécaniques ont été analysées 

préalablement afin de disposer des données suffisantes pour l' évaluation de son comportement à 

long terme. L' influence du vieillissement hydrothermal sur ses propriétés mécaniques a été 

évaluée. Les différents mécanismes d' endommagement liés à leurs sollicitations mécaniques et 

environnementales ont été étudiés à l'aide de la méthode d' émission acoustique et par les 

analyses microstructurales. 

Les résultats montrent que ce composite reste un matériau à fort potentiel pour des applications 

de structure en termes de propriétés mécaniques et durabilité en fatigue. Cependant, il reste 

sensible à l' influence du vieillissement hydrothermal qui génère une certaine dégradation de ces 

propriétés. On peut toutefois remarquer la bonne performance en fatigue hygrothermal de ce 

matériau. Les analyses des mécanismes de l' endommagement ont montré que la zone interfaciale 

fibre/matrice semble être la plus touchée par les sollicitations mécaniques et environnementales. 

Les analyses chimiques ont montré que le traitement chimique des fibres par cyanoéthylation 

permet de limiter la dégradation rapide du composite. 
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ABSTRACT 

The interest of natural fiber composites for engineering applications is growing due to these 

interesting mechanical properties and new environmental regulations. However, the use of this 

new material for engineering applications requires in-depth studies of their long-term behavior. 

Indeed, these composites in the context of an industrial application will be solicited during their 

use in hostile environments (aging) and long-term mechanical stresses (fatigue, creep, etc.). The 

lack of data or studies on their sustainability may be a brake on the industrial scale development 

of these composites. Therefore, studying the long-term behavior of natural fiber composites is a 

priority that can be used by engineers. To have reliable data on their long-term behavior in order 

to guarantee the economic viability of this material and the safe clauses for products made from 

natural fiber composites. 

Consequently, the main aim of this thesis is to study the long-term behavior of a natural flax / 

epoxy fiber composite material in mechanical fatigue and cyclic aging. Several damage 

assessment methods and analyzes have been used to understand the degradation of the 

mechanical and chemical properties of this material over its lifetime. Its spontaneous and 

thermomechanical mechanical properties have been analyzed beforehand in order to have 

sufficient data for the evaluation of its long-term behavior. The influence of hygrothermal aging 

on its mechanical properties was evaluated. The various mechanisms of damage related to their 

mechanical and environmental stresses have been studied using the acoustic emission method and 

by microstructural analyzes. 

The results show that this composite remams a material with high potential for structural 

applications in terms of mechanical properties and durability in fatigue. However, it remains 

sensitive to the influence of hygrothermal aging which generates a certain degradation of these 

properties. However, the good hygrothermal fatigue performance of this material can be noticed. 

Analysis of the mechanisms of damage showed that the fiber / matrix interfacial zone appears to 

be the most affected by mechanical and environmental stresses. Chemical analyzes have shown 

that the chemical treatment of fibers by cyanoethylation makes it possible to limit the rapid 

degradation of the composite 
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1. CHAPITRE 1 : INTRODUCTION 



19 

1. Généralité 

Par définition, les composites à fibres naturelles (CFN) sont des matériaux constitués de 

l' assemblage d'une matrice (le plus souvent des polymères) dans laquelle baignent des fibres 

naturelles. Les CFN en plus de leur caractère écologique présentent des propriétés mécaniques 

spécifiques assez intéressantes. Leur faible densité et leur faible coût de production favorisent 

leur entrée en compétition avec des composites à fibres synthétiques dans diverses applications 

en ingénierie comme l' automobile, la marine, l'éolienne, etc. Il faut aussi noter que les 

réglementations sur la protection de l' environnement contraignent de plus en plus les ingénieurs 

et les chercheurs à développer de nouveaux matériaux issus de ressources renouvelables appelés 

« écomatériaux ». Ces réglementations environnementales couplées avec les caractéristiques 

intéressantes des fibres naturelles ont donc engendré un intérêt pour la recherche sur les CFN 

durant ces dernières décennies. Pour les applications automobiles par exemple, la légèreté des 

CFN contribuerait à un gain économique sur le plan de diminution de la consommation de 

carburant et de protection d' environnement. Une forte majorité de produits fabriqués à base de 

CFN commencent donc à émerger. La figure 1.1 montre quelques exemples de pièces de CFN sur 

le marché actuellement. On peut toutefois constater que la plupart des pièces mises sur le marché 

sont non structurelles (aménagements intérieurs de voiture ou d'avion, instruments de musique, 

de sport, etc.). L' intérêt de l' utilisation du CFN pour les applications structurelles est de plus en 

plus envisagé par les ingénieurs du fait de sa légèreté, de sa résistance spécifique et de ses 

avantages pour l' environnement. Le défi pour les ingénieurs serait donc de concevoir ces pièces 

en CFN qui seront capables de supporter des sollicitations mécaniques à long terme (fatigue) et 

des expositions à des conditions climatiques hostiles (vieillissement). La fabrication de ces pièces 

peut toutefois se heurter à certaines difficultés liées au manque d ' informations de leur durabilité 

en fatigue ou de leur vieillissement en milieu hostile. La prise en compte des données de fatigue 

et de la durabilité environnementale devient donc un enjeu important dans la conception des 

structures en CFN. Peu d ' informations fiables existent dans la littérature sur le comportement en 

fatigue des CFN, par exemple. À notre connaissance, il n' existe même pas de données 

expérimentales de fatigue intégrant les paramètres environnementaux pouvant permettre de 

prédire l' évolution de l' endommagement avec une loi de cumul appropriée. Un des grands défis 

actuels à relever quant à l' acceptation des CFN pour les applications de structures est de fournir 

des données fiables aux concepteurs afin de ne pas surdimensionner des structures de CFN ou 

d'ajouter des facteurs de sécurité très importants. En ce sens, il s' avère donc nécessaire de mener 
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des études appropriées dans le but de déterminer leur capacité à maintenir leur performance 

structurale dans des conditions environnementales sévères comme la fatigue et le vieillissement. 

"., 1 
J r 

- , ..... 

Figure 1.1 . Applications des composites à fibres naturelles dans le domaine de l'ingénierie des matériaux . 

2. Problématique 

Plusieurs travaux de recherche sur les CFN ont émergé au cours de ces dernières décennies du 

fait de l' intérêt porté par l'industrie sur ce matériau. La plupart de ces études sont axées sur la 

caractérisation physico-chimique des constituants des CFN, sur l'influence des traitements 

améliorant l' adhésion à l ' interface fibre/matrice et sur la comparaison des propriétés mécaniques 

statiques avec composites à fibres synthétiques. Malgré les efforts entrepris par les chercheurs sur 

ce matériau, un champ d'études des CFN demeure pour l'instant peu exploité. Il s'agit de l'étude 

de leur durabilité ou de leur comportement à long terme. On définit la durabilité dans ce travail 

comme étant la résistance à la détérioration lente dans le temps du matériau résultant de causes 

externes (fatigue, vieillissement environnemental , fluage, etc.). La fatigue et le vieillissement 

environnemental constituent à eux seuls les principales causes externes d'endommagement ou de 

rupture de la majorité des pièces de structure. L' étude des phénomènes d' endommagement par 

fatigue et par vieillissement environnemental demeure donc un enjeu important pour évaluer la 

durabilité des CFN. 
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Le défi majeur de l' étude de la durabilité d' un matériau comme les CFN est la bonne 

interprétation des phénomènes de dégradation mis en jeu au sein du matériau. Ceci permet de 

faire le lien de la cinétique de la dégradation avec la durée de vie du matériau. La bonne analyse 

et l' interprétation des variables d'endommagement permettent d' établir de critères de rupture ou 

des modèles prédiction de la durée de vie du matériau. Pour les CFN, l' étude de leur 

comportement à long terme demeure difficile du fait de la complexité des mécanismes 

d' endommagement. La complexité du processus d' endommagement au sein du CFN est liée à 

l'hétérogénéité de ce matériau [1]. On n' observe pas de concentration de l' endommagement en 

un point comme cela en est le cas pour les métaux où l' endommagement ne se limite qu 'au 

phénomène d' amorçage et de propagation de fissure en un point localisé. On assiste à une 

présence de différents types de mécanismes de micro fissures au sein du matériau qui rendent 

difficile la définition de critères de rupture qui expliquerait l'endommagement [2, 3]. Certains 

chercheurs essaient tant bien que mal d' appliquer les données des structures monolithiques pour 

expliquer le comportement en fatigue des CFN, mais ces descriptions restent encore floues . En 

plus de la difficulté liée à la complexité du mécanisme d'endommagement, il faut ajouter le 

phénomène de variabilité des CFN qui ne facilite pas la bonne interprétation des données [4]. La 

problématique de variabilité des données n' est certes pas unique aux CFN, mais leur particularité 

est que cette variabilité est plus importante que celle des composites à fibres synthétiques [5,6]. 

Il faut noter que les ingénieurs des bureaux d' études qui procèdent au dimensionnement d'une 

structure, en plus de s' assurer de la bonne tenue mécanique du matériau utilisé pour la fabrication 

d'une pièce, doivent aussi vérifier que le matériau en question a une durée de vie acceptable 

lorsqu' il sera exposé à des conditions climatiques défavorables. Tout comme l'étude de la 

durabilité mécanique, l' étude du comportement à long terme des CFN en conditions climatiques 

défavorables comporte également certains défis. Il existe une variété d' états d' expositions et de 

méthodes de vieillissement. Les résultats obtenus à partir des différentes expériences sont 

cependant difficiles à comparer. En fonction de l ' utilisation du matériau dans des conditions 

environnementales (la solution utilisée pour l' immersion par exemple), de la durée de l' étude et 

les différents tests mécaniques utilisés pour évaluer l' effet du vieillissement, plusieurs résultats 

hétérogènes peuvent être obtenus sur un même matériau. L' utilisation de vieillissements 

accélérés en laboratoire simulant l' environnement d' application est très commune dans le 

domaine de la recherche scientifique. La théorie d'Arrhenius permet de considérer l'effet de 

temps et de température comme équivalent. Le matériau est donc vieilli prématurément en 
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utilisant un paramètre accélérant, généralement la température. Dans la réalité, les conditions de 

vieillissement naturel sont longues et complexes. Pour le vieillissement hygrothermal par 

exemple, on assiste dans la nature à un phénomène d' absorption et de désorption d' eau au cours 

de l' exposition à l' eau que d' une absorption permanente. On retrouve malheureusement moins 

d' études de durabilité environnementale qui prennent en considération ce type de mécanisme de 

vieillissement cyclique par mouillage-séchage que subissent les matériaux de façon naturelle. 

Pour mieux prévoir le vieillissement des CFN, il s' avère donc nécessaire de faire un choix 

judicieux des facteurs de vieillissement pour que ceux-ci reflètent les conditions réelles 

d'utilisation des matériaux. 

3. Objectifs 

Au regard de ce bref contexte de l' état de l ' art des CFN, il s' avère nécessaire de se pencher sur 

l 'étude du comportement à long terme en vue de permettre aux ingénieurs de disposer des bases 

de données comme des abaques sur ce type de matériau. Le but principal de cette thèse est 

d' étudier le comportement à long terme en fatigue mécanique et en fatigue hygrothermale d'un 

CFN quasi isotrope de lin/époxy. Divers sous-objectifs permettent d ' atteindre ce but: 

• Comprendre le comportement mécanique quasi-statique de ce matériau et de pouvoir 

évaluer l' influence du vieillissement environnemental sur ces propriétés mécaniques, 

physiques, thermiques et chimiques. 

• Comprendre le comportement mécanique à long terme par fatigue de ce composite et 

l'influence du vieillissement hygrothermal sur l'évolution des propriétés mécaniques en 

fatigue. 

• Étudier l' évolution du comportement mécanique quasi-statique de ce matériau après un 

vieillissement cyclique immersion/séchage 

4. Organisation de la thèse 

La démarche de notre étude a été subdivisée en deux étapes. Dans la première étape, les 

propriétés physiques, le comportement mécanique du CFN et l' influence du vieillissement 

environnemental sur les propriétés de ce matériau ont été préalablement évalués. Par la suite, le 

comportement à long terme en fatigue mécanique et en vieillissement cyclique a été étudié en se 

basant sur des analyses des résultats obtenus au cours de la première étape de cette étude. 

À la première étape, le comportement mécanique quasi-statique et les propriétés de ce matériau 

ont été étudiés en vue de disposer des données suffisantes pour entamer l' étude du comportement 

à long terme. On essaie par la suite de comprendre l' évolution de l' endommagement générée au 
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cours des sollicitations mécaniques et environnementales avant d' entamer l' étude de leur 

comportement à long terme. 

Cette thèse a été donc subdivisée en sept chapitres: 

• Dans le chapitre 1, on a présenté un bref état de l ' art sur les CFN qui a permis d' identifier 

le défi à relever en vue de l ' acceptation de l' utilisation des CFN pour des applications de 

structure en ingénierie. On a remarqué que malgré l' avancée considérable dans la mise en 

procédé des CFN, dans l' amélioration de leurs propriétés, on a un manque réel d' informations 

sur leur comportement à long terme. D'où le but de ce travail qui est d'étudier le 

comportement à long terme par fatigue, et par vieillissement hygrothermal d' un CFN. 

• Le chapitre 2 dresse une brève revue bibliographique sur les fibres naturelles et sur les 

CFN en général. On y expose aussi l' état de l' art sur des thèmes pertinents qui sont: le 

vieillissement environnemental et la fatigue. Cette revue a permis de constater qu' il reste du 

travail à faire afin de comprendre les phénomènes pouvant contribuer à la dégradation des 

propriétés des CFN au cours de leur durée de vie. 

• Le chapitre 3 présente les différentes démarches pour le choix du CFN à étudier dans ce 

travail et les propriétés physiques de ce matériau fabriqué par thermocompression. 

• Le chapitre 4 évoque le comportement mécanique quasi-statique en traction de ce 

matériau dépendamment de la configuration des fibres au sein du matériau. Il expose les 

analyses des mécanismes liés à l' endommagement par sollicitation mécanique en traction de 

ces différents stratifiés. 

• Le chapitre 5 évalue l'influence du vieillissement environnemental sur le comportement 

mécanique quasi-statique d' une des configurations du lin/époxy ainsi que l' influence du 

vieillissement sur ces propriétés chimiques et thermiques. 

• Le chapitre 6 étudie le comportement à long terme par fatigue mécanique et par 

vieillissement cyclique de la configuration choisie précédemment dans le chapitre 5. 

• Pour finir, le chapitre 7 présente une conclusion générale des différents résultats obtenus. 

On fait une suggestion pour les investigations futures qui pourra aider à l' évolution des 

travaux sur l ' étude du comportement à long terme des CFN. 
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II. CHAPITRE II : REVUE DE LA 
, 

LITTERA TURE SCIENTIFIQUE 
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Dans ce chapitre, on va présenter quelques définitions sur les composites et l ' état de l' art des 

composites à fibres naturelles. On abordera ensuite une exposition de la revue bibliographique 

sur l' étude du vieillissement des CFN et sur l' étude de leur comportement mécanique statique et 

dynamique. Ce chapitre se termine par un bilan de l' état actuel de la recherche sur les CFN. 

II.1. Les composites à fibres naturelles 

Il.1.1. Généralité sur les fibres naturelles 

Les fibres naturelles proviennent généralement de trois sources essentielles: animale, minérale et 

végétale. Dans ce travail, on porte un intérêt plus particulièrement à des fibres d'origine végétale 

comme le chanvre, le jute ou le lin. On se sert essentiellement de ces fibres comme renfort dans 

les composites. Ces fibres sont présentées dans la littérature comme de possibles candidats au 

remplacement des fibres synthétiques à l ' instar des fibres de verre [7, 8]. La Table ILl regroupe 

de façon non exhaustive les différentes caractéristiques des fibres naturelles. De nombreux 

avantages liés à sa disponibilité, à sa facilité de mise en œuvre, à son impact écologique en font la 

fibre la plus intéressante pour l' industrie. 

Table 11.1. Caractéristique des fibres naturelles 

Avantages Inconvénients 

~ Faible Coût. ~ Qualité variable des fibres. 

~ Matières premières abondantes ~ Propriétés anisotropes des 

~ Renouvelable. fibres. 

~ Module spécifique et résistance ~ Faible adhésion entre fibre 

spécifique assez élevés. et matrice. 

~ Faible densité. ~ Absorption abondante de 

~ Non abrasive. l'humidité. 

~ Meilleure isolation acoustique et ~ Faible résistance thermique. 

thermique. ~ Discontinuité des fibres . 

~ Biodégradable. ~ Conditions d'opérations 

~ Faible consommation d' énergie durant limitées en température. 

les procédés de fabrication. ~ Sensibles aux attaques 

~ Fabrication facile. microbiennes 

~ Pas d' émission de C02. 
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Un aspect moins avantageux des fibres naturelles est la qualité variable des fibres. Des études 

menées sur l ' évaluation des propriétés mécaniques des fibres naturelles montrent une certaine 

variabilité liée aux paramètres intrinsèques et extrinsèques des fibres. Yan et al. [9] ont répertorié 

quelques facteurs pouvant affecter les propriétés mécaniques et créer la variabilité des fibres (voir 

Table II.2). Ces facteurs sont essentiellement dus à la condition de culture et de la récolte des 

plantes qui sont très dépendant de la saison ou de la variété de plant cultivé. Le procédé 

d'extraction des fibres , le traitement de surface ainsi que les conditions d' essais sont des facteurs 

qui peuvent influencer sur les propriétés mécaniques de ces composites. Certains de ces facteurs 

peuvent être toutefois contrôlés ce qui permet de minimiser la variabilité des composites. 

Table. II. 2. Les différents paramètres influençant sur la variabilité des propriétés mécaniques du lin 

Croissance de la 
Type de fibres, conditions de culture, condition climatique locale 

plante 

La maturité de la fibre a des effets sur : l'épaisseur de la paroi cellulaire, 

Étape de la récolte 
la taille des fibres , l'adhérence entre les fibres et la structure 
environnante, la taille et la forme du lumen, la porosité, l'angle de la 
microfibrille 

Étape d'extraction 
Processus de rouissage et de teillage, type de méthode de peignage. 

des fibres 

Stade de fourniture Conditions de transport, conditions d' entreposage, âge des fibres 

Vitesse de l ' essai, longueur initiale de la jauge de déformation, 
Conditions des tests humidité, température, mesure de la rigidité en diffèrent points de la 

courbe de contrainte déformation 

Traitement de 
Traitement chimique, traitement physique, séchage, etc. 

Surface 

11.1.2. Les matrices 

Il existe une grande variété de matrices qui sont soit d' origine minérale ou organique. Dans ce 

travail, on s' intéresse à des matrices organiques thermodurcissables. Ce type de matrice est 

généralement utilisée pour la fabrication des composites de structure du fait de leurs propriétés 

mécaniques assez intéressantes. Les résines thermodurcissables sont essentiellement utilisées 
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pour des pièces de structures à cause de leur caractéristique mécanique élevée. Leur rôle essentiel 

de la matrice est de maintenir les fibres en place, de transmettre et de distribuer les sollicitations 

mécaniques extérieures à la fibre. 

L'utilisation des agents couplage entre fibres/matrice ou des traitements des fibres permettent de 

renforcer l'interface fibre/matrice et d ' améliorer leurs propriétés. 

Il 1.3. Composites àfibres naturelles (CFN) 

Les CFN résultent de l'association d' une matrice avec des renforts de fibres naturelles. Il existe 

une variété de configuration CFN avec différentes tailles et orientation de fibres. Les techniques 

de fabrication des CFN les plus couramment utilisées sont: la thermocompression, l'autoclave, le 

RTM (moulage par transfert de résine), l'infusion et le drap age manuel. 

On peut classer les CFN en différentes familles suivant la morphologie des fibres (courtes, 

longues) ou suivant la distribution spatiale des fibres dans la matrice (aléatoire, orientée, etc.). 

Les composites dits structuraux se distinguent des autres composites par l' utilisation de fibres 

continues organisées sous forme de plis unidirectionnels. 

II. 1. 4. Propriétés mécaniques des composites structuraux à fibres naturelles 

Les caractéristiques mécaniques des composites dépendent principalement de la composition du 

matériau, des caractéristiques des fibres , de l' architecture du composite et du procédé de 

fabrication [10, Il]. Parmi les variétés de composites, les composites dits structuraux présentent 

les caractéristiques mécaniques les plus élevées. Ces composites structuraux sont essentiellement 

des stratifiés de fibres longues. Leur comportement mécanique est quasi-linéaire 

comparativement aux autres types de CFN. Certains de ces CFN peuvent concurrencer des 

composites à fibres de verre en termes de propriétés mécaniques spécifiques. Un exemple de 

comparaison des propriétés mécaniques du composite unidirectionnel du lin/polyester avec le 

composite de verre/polyester a été illustré par la Table I1.3. 
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Table.!!. 3. Propriétés du lin/polyester comparé avec le verre/polyester [12J 

Propriétés en fatigue et en traction des composites unidirectionnels de lin/polyester 
et V erre-E/polyester 

Propriétés Lin Verre E 
LinlVerre 

E 
Fraction 

volumique des % 30,9 42,8 0,72 
Physique fibres 

Densité g.cm-3 1,31 1,79 0,732 

Rigidité GPa 23,4 36,9 0,634 

Rigidité spécifique 
GPalg 

17,9 20,6 0,869 cm-3 

Rigidité spécifique 
GPa 67,6 81,6 0,828 

des fibres 

Traction 
Contrainte à la 

MPa 277 826 0,335 
rupture 

Contrainte à la MPalg 
213 461 0,462 

rupture spécifique cm-3 

Contrainte à la 
MPa 883 1920 0,460 

rupture des fibres 
Déformation à la 

% l,7O l,9O 0.895 
rupture 
Fraction 

volumique des % 26,9 30,0 0,897 
Physique fibres 

Densité g.cm-3 1,29 1,64 0,787 

Contrainte à la 
rupture au 1 er MPa 236 567 0,416 

Fatigue (R = 0,1) 
cycle 

Contrainte à la 
rupture à 1 06 MPa 115 204 0,564 

cycles 

La Table II.4 montre une liste non exhaustive du module élastique des composites structuraux de 

lin/époxy recueillis dans la littérature. Les résultats de la Table II.4 montrent une forte 

dépendance du module élastique avec, la fraction volumique des fibres, le procédé de fabrication, 

avec le type de résine utilisée et même avec l'orientation des fibres. On peut même constater pour 

un même matériau, fabriqué avec le même procédé le module de Young (ET) diffère du module 

en flexion (EF). Cette différence est surtout est attribuée à l'hétérogénéité du matériau. 
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Ces données publiées dans cette article démontrent la pertinence d'un choix judicieux des 

paramètres liés à la composition du composite ou au procédé de fabrication afin d' assurer les 

propriétés mécaniques meilleures pour le composite. 

Table.lI.4. Module de lin/époxy en fonction du taux volumique. du procédé et du type de résine [ID} 

Type de 
Fraction 

ET EF volumique Type d' époxy Procédé 
fabrication 

Vr(WrJ% 
(GPa) (GPa) 

Weave 
Araldite Drapage 

Warp knit 28 14 15 
[0/90b 

MY-750 manuel 

UD 59 à 64 
Epikote Drapage 

32,1 ± 0.4 23 
828LVEL manuel 

Weave 
Araldite 

Warp knit 28 
MY-750 

RTM 14 17 
[0/90b 

Tissu 54 Resin SP106 RTM 1,8 7 

Tissu 
31 à 36 

Huntsman 
Autoclave 

9,1± 0,3 5,2 à 
Twill2 x2 LY5150 à 10± 0,2 9,2 

UD 
40 HM 533 Autoclave 26±1 18±3 

[Oh 

Tissu [Oh (35,5) Ampreg20 Infusion 6,86±0,14 --

Tissu [0/90/0] (35,1) Ampreg20 Infusion 7,37±0,15 --

UD 57 
Epikote Thermo-

26,3±2,1 18 
828LVEL compreSSIOn 

II.2. Vieillissement et mécanisme de vieillissement des composites à fibres naturelles 

Le vieillissement d' un matériau se décrit comme étant une dégradation lente et irréversible des 

propriétés du matériau par rapport à son état initial. Le vieillissement consiste à exposer un 

matériau aux phénomènes environnementaux, chimiques de façon naturelle ou artificielle. Le 

phénomène de vieillissement crée pour la plupart du temps la modification des propriétés d' un 

matériau. Diverses dégradations physico-chimiques sont donc générées lors au cours du 

vieillissement au sein d' un composite: le gonflement, l'hydrolyse, la photo-oxydation, la 

plastification, la décohésion fibre/matrice, etc. Les CFN ont quant à eux une forte sensibilité aux 

paramètres environnementaux comme les rayons ultra-violets (UV), la température, l'humidité 

dans l 'air et le contact avec l' eau [13 , 14]. On assiste généralement à la dégradation de leurs 
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propriétés mécaniques. Cette dégradation varie en fonction de la nature de la fibre, de la matrice 

utilisée, de la structure du matériau (la composition, l' agencement des fibres), des conditions de 

vieillissement, etc. La surface du composite et l'interface tibre/matrice sont des sites les plus 

vulnérables lors du vieillissement d'un CFN. Certains constituants du composite comme les 

fibres ou la matrice peuvent parfois aussi être attaqués. 

Dans la littérature, les études sur le vieillissement de CFN sont en nette progression depuis 

quelques décennies (Figure II.1). Une collecte de ces articles dans la base de données Scopus 

montre que les techniques de vieillissement accélérées sont le plus souvent utilisées aux dépens 

du vieillissement naturel. Plusieurs travaux utilisent la technique de vieillissement accéléré pour 

évaluer les propriétés mécaniques résiduelles et prédisent la perte des propriétés à long terme en 

se basant sur l'hypothèse de la loi d'Arrhenius. Cette loi suppose que si un seul phénomène de 

dégradation survient dans une certaine plage de température et qu'aucun autre mécanisme 

supplémentaire ne se déclenche, l'effet temps et température pourrait être considéré comme 

équivalent. La réalité demeure que le vieillissement naturel implique à la fois plusieurs facteurs 

environnementaux et plusieurs propriétés. 

Figure 11.1 . Nombre d ' articles de journaux publiés sur l'endommagement par effets environnementaux (humidité, thermique, 
abrasion, UV) des composites à fibres naturelles. (Source: www.scopus.com). 

II. 2. 1. Le vieillissement par absorption d 'eau et ses mécanismes pour un CFN 

L' immersion des CFN dans l'eau est un processus de vieillissement accéléré qui engendre la 

diffusion de l'eau dans le matériau jusqu'à atteindre une certaine stabilisation appelée phase de 

saturation. Deux approches sont utilisées pour décrire le mécanisme de diffusion de l'eau : 
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L' approche moléculaire : liée à l ' affinité des molécules d' eau à des sites polaires actifs du 

matériau (essentiellement les celluloses et les hémicelluloses pour les fibres naturelles). 

En effet, la présence des groupements d'hydroxyle (OH) et des liaisons oxygène dans les 

molécules de celluloses et d' hémicelluloses facilitent la fixation des molécules d'eau sur 

les fibres [15, 16]. Ce comportement des fibres naturelles avec l' eau est appelé 

1 'hydrophilie. 

La théorie des volumes libres : liée à la diffusion d' eau au sein des CFN à travers les 

microvides et les intensités dans le composite (Figure II.2 a et b). Les molécules d' eau 

occupent des espaces libres au sein du matériau. Ces cavités sont souvent présentes soit 

dans les zones interraciales fibre/matrice ou soit par la présence de porosité des CFN. 

La diffusion d' eau au sein d' un CFN provoque des modifications physico-chimiques altérant les 

propriétés d'utilisation du matériau comme les propriétés mécaniques. Trois changements 

physico-chimiques sont souvent observés lors de l' absorption d'eau d'un CFN : le gonflement, la 

plastification et 1 ' hydrolyse. 

Le gonflement est une modification physique qui génère un problème de stabilité dimensionnelle 

entre les composants du composite sans modification chimique. Cette modification physique se 

traduit par un changement volumétrique qui génère des contraintes internes dans la matrice et au 

niveau des interfaces fibre/matrice qui sont les sites les plus sensibles à l'initiation d'un 

endommagement. 

La molécule d' eau peut aussi jouer un rôle de plastifiant en s' intercalant entre les chaines du 

réseau polymères. Il s'agit essentiellement d' un phénomène physique qui se traduit par la 

modification des structures polymères. Elle se substitue aux liaisons secondaires entre des 

groupes polaires portés par des chaines voisines pour établir des liaisons préférentielles avec 

chaque chaîne. La plastification se déroule le plus souvent au niveau de la résine. Elle touche 

souvent les composites à matrice époxy. La plastification engendre une réorientation cristalline 

des polymères ce qui fait baisser la température de transition vitreuse (Tg) du matériau. Cela crée 

aussi une modification des propriétés mécaniques comme la diminution du module de Young, de 

la contrainte à rupture et l' augmentation de l' allongement [17]. Ces changements des propriétés 

physiques et thermiques sont le plus souvent réversibles après séchage du matériau. 

L' absorption de l'humidité se traduit aussi par l' initiation des réactions chimiques entre l' eau et 

les polymères, il s' agit des phénomènes d' hydrolyse. L'hydrolyse génère donc la décomposition 
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de certaines molécules polymères du composite par l'eau. Cela entrai ne la fragilisation de 

certains sites du composite et une dégradation des propriétés mécaniques. 

En résumé, la diffusion de l' eau crée généralement des modifications physiques qui altèrent des 

propriétés mécaniques du matériau. Le matériau peut dans certains cas retrouver ces propriétés 

mécaniques en absence d'endommagement. Il arrive dans certains cas que les modifications 

chimiques qui se superposent aux effets physiques. Ces phénomènes influent directement sur les 

propriétés mécaniques du matériau. Les images de la Figure II.2 résument les mécanismes liés à 

l'absorption d' eau par un CFN décrits précédemment. On observe surtout le gonflement de la 

fibre qui engendre l'affaiblissement au niveau des intensités et génère la création de microfissures 

qui demeurent ou s' amplifie après même le séchage le matériau [18, 19]. 

,.) 

... r 

Figure 11.2. Mécanisme du vieillissement hydrothermal sur un composite lin/époxy [1 8] 

II. 2. 2. Vieillissement thermique et ses mécanismes pour un CFN 

Les fibres naturelles sont très sensibles à la dégradation thermique. Elles ne peuvent pas être 

utilisées pour des procédés de fabrication de composites nécessitant des températures excédant 

200°C [20, 21] . Les analyses par thermogravimétrie (TGA) et par calorimétrie différentielle à 

balayage (DSC) sont les méthodes les plus utilisées pour étudier la dégradation thermique des 
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fibres naturelles. Le DSC permet notamment de mesurer les transitions de phase, la capacité 

calorifique d'un matériau au cours d' une variation de température. Dans le cas des CFN, cette 

mesure permet de détecter la température de transition vitreuse et l' état de cristallisation de 

chaque constituant du composite. La limite de température de transition vitreuse est la 

température à laquelle les propriétés mécaniques commencent à changer de façon significative. 

Pour des températures en dessous de la température de transition vitreuse, les chaines polymères 

présentent une faible mobilité relative. Ils deviennent durs et fragiles . Ils sont à l' état vitreux. Les 

tests de TGA permettent de connaitre la stabilité thermique du matériau. Cette technique mesure 

la perte de masse en fonction de l' évolution de la température. Le processus de dégradation des 

fibres naturelles se fait généralement suivant deux étapes. La première étape est la déshydratation 

des fibres combinée à la volatilité de certains composants. Cette étape est suivie d' une rapide 

perte de masse liée à décomposition par oxydation des polymères. La première réduction de 

masse est associée à la dépolymérisation de l' hémicellulose et une décomposition des liaisons 

entre les celluloses. La décomposition de la lignine se fait généralement entre 200 à 500°C [22]. 

En effet, les liaisons entre la lignine et la cellulose ont tendance à se cliver facilement à cause de 

leur composition chimique complexe. Leur dégradation de la lignine occupe donc une large 

gamme de température. Dépendamment de leurs constitutions (fibre, matrice et agent de 

couplage), les CFN subissent des changements de dimension lors d'une variation de température. 

À des températures de 100 à 200°C par exemple, on constate un phénomène de fluage et de 

distorsion de certains composites à matrice polymères. L' augmentation de température altère la 

structure d'un CFN par une augmentation de la mobilité des chaines polymères qui engendre un 

phénomène de fluage, qui peut être suffisante pour entrainer des fissures lors du refroidissement 

du matériau. La dilatation des polymères au sein des CFN qui crée à son tour des contraintes 

locales à l' interface fibre/matrice. Entre 300 et 500°C, la matrice polymère se décompose en 

libérant des matières volatiles toxiques [23]. L' augmentation de la température peut soit causer 

directement une expansion thermique au sein du matériau qui affectera les propriétés mécaniques 

ou soit favoriser indirectement une forte absorption de 1 'humidité qui conduit également à la 

dégradation des propriétés thermiques. L' avantage du lin est qu' il présente une meilleure 

résistance thermique parmi les fibres naturelles en raison de sa faible teneur en lignine [24]. 
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/1.2.3. Quelques exemples d 'articles parlant du vieillissement des CFN 

Popa et al. [25] ont étudié l' effet combiné UV, humidité et température sur le comportement 

mécanique d' un polypropylène renforcé avec 60 % de fibres de chanvre courtes soumis à une 

exposition de 600 h aux UV et à l'humidité. Après le vieillissement par UV, ils observent une 

réduction de la résistance de rupture, une diminution de la déformation de rupture, de la 

résistance d'impact de Charpy, mais par contre ils observent une augmentation du module de 

Young. Ils expliquent cette perte de propriétés mécaniques par le processus de photodégradation 

dans le polymère et dans les fibres qui entrai ne la rupture des chaines dans le polymère. Par 

contre, aucune explication n ' est donnée à l'augmentation du module de Young. Mais une 

exposition à la fois aux UV et à l' humidité diminue considérablement les propriétés mécaniques 

y compris le module de Young. 

Thuault et al. [26] a étudié l' influence hygrothermale sur les propriétés mécaniques des 

composites à fibres de lin et ils ont constaté une perte des propriétés mécaniques qui varie suivant 

le temps d' exposition des échantillons. Assarar et al. [14] a aussi étudié le comportement 

hygrothermal d' un laminé lin/époxy et du verre/époxy. Ils ont observé que le vieillissement 

hygrothermal dégrade le module de Young des deux composites, mais les propriétés élastiques du 

lin/époxy sont plus affectées que celles du verre/époxy. Pour eux, cette perte des propriétés 

élastiques est surtout due à l' endommagement à l' interface fibre/matrice. Ces différents articles 

illustrent les différents mécanismes physico-chimiques et mécaniques observés lorsqu'on soumet 

les CFN aux rayons UV, à l'humidité et à la température. L ' ampleur de la dégradation des 

propriétés mécaniques face au vieillissement environnemental dépend surtout de la composition 

du CFN. 

Le portrait de la revue de littérature sur le vieillissement montre un manque de données dans 

l' étude vieillissement hygrothermal cyclique à long terme ou sur l' étude du vieillissement sur le 

comportement mécanique à long terme des CFN. Ce sont ces deux volets qu'on aura à étudier 

dans la suite de cette thèse. L' influence des paramètres d' exposition sur le comportement 

mécanique à court et à long terme du composite va être quantifiée. L' effet unique de la 

température sur le comportement mécanique spontané sera également évalué. 

II.3. Fatigue des composites à fibres naturelles 

La fatigue est une sollicitation répétée du matériau à des contraintes inférieures à sa contrainte à 

la rupture. Le phénomène de défaillance par fatigue se produit généralement à des niveaux de 

contraintes pour lesquels la limite d' élasticité macroscopique du matériau n ' est pas atteinte. En 
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effet, la répétition à long terme des contraintes conduit à un cumul de microdommages et à une 

perte irréversible des propriétés mécaniques. Ce processus de détérioration progressive des 

propriétés mécaniques au cours du temps est appelé endommagement par fatigue. La 

quantification de l'évolution de propriétés mécaniques et lou des observations optiques ou 

sonores permettent d ' évaluer le comportement en fatigue des matériaux. Dans la suite, les 

techniques d' identification des mécanismes d' endommagement en fatigue et les différentes 

méthodes d'évaluation de critères d'endommagement vont être exposées pour les composites en 

général. 

11.3.1. Endurance enfatigue 

L'endurance ou la durée de vie d' un matériau est définie comme étant la période à laquelle un 

matériau doit conserver sa fonctionnalité sans nécessiter des réparations importantes des 

dommages. Celle-ci dépend surtout des conditions d' utilisation mécanique du matériau. Les 

essais classiques de fatigue permettent de déterminer la durée de vie en fatigue d'un matériau. 

Ces tests consistent à soumettre l' éprouvette à un type de chargement (tension-tension, tension­

compression, compression- compression) répété avec un rapport de charge R, qui est défini 

comme étant le rapport de la contrainte minimum sur la contrainte maximum. Les éprouvettes 

sont testées sous plusieurs niveaux de charge allant de 10% à 80% de la contrainte ultime ar 

(UTS). Ces différents tests permettent de construire la courbe de la contrainte maximale en 

fonction de la durée de vie des éprouvettes. Cette courbe est appelée courbe de Wohler ou courbe 

S-N (Stress-Number of cycle). Elle fournit la tenue sous chargement en fatigue du matériau et 

permet de déterminer la limite d'endurance (ad) en fatigue de la pièce. La limite d' endurance est 

la contrainte en dessous de laquelle le matériau ne connaitra pas de défaillance par la fatigue. La 

courbe de Wohler ne donne aucune indication sur l'endommagement du matériau ou sur les 

mécanismes d' endommagement. La courbe S-N est généralement monotone et quasi linéaire pour 

les CFN. Certaines études ont montré que leur rapport d'endurance est au-dessus de celui des 

métaux [27]. 

11.3.2. Mécanismes d 'endommagement des composites stratifiés 

Indépendamment de sa composition et de sa structure, l' endommagement d' un composite stratifié 

par fatigue est un processus assez complexe. Cet endommagement ne se fait pas uniquement en 

surface ou de façon localisée comme dans le cas des métaux. Des ruptures et des fissures 

apparaissent à des échelles plus ou moins grandes et à de différents points du matériau. Les 

principaux mécanismes qui sont essentiellement observés lors de l' endommagement sont: la 
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décohésion entre fibres/matrice, fissuration de la matrice, la rupture des fibres et le délaminage. 

Ces mécanismes ne diffèrent pas des mécanismes obtenus lors d'un essai mécanique spontané. 

La décohésion résulte des concentrations de contrainte à l' interface fibre/matrice 

lorsqu 'apparaissent des fissurations dans la matrice sous sollicitation. La fissuration transverse de 

la matrice est quant à elle causée par les concentrations de contrainte générées par les 

irrégularités géométriques au sein de la matrice. La rupture des fibres et la fissuration 

longitudinale de la matrice sont dues à la sollicitation dans le sens des fibres ou à des 

concentrations de contraintes dues à une irrégularité ou à la présence des microporosités dans le 

matériau. À l' échelle du stratifié, on distingue les phénomènes de fissuration entre deux plis qui 

sont appelés le délaminage. Ce phénomène est provoqué par l' augmentation et la propagation des 

micro fissures dans chaque pli. La concentration de ces contraintes intralaminaires génère alors 

une propagation des fissures qui traversent les plis et engendre le délaminage des plis. 

On distingue généralement 4 voire 5 grands mécanismes d'endommagement lors de la 

sollicitation par fatigue d' un composite stratifié : la micro fissuration transverse et/ou 

longitudinale de la matrice, la décohésion fibre matrice, la rupture des fibres et le délaminage. 

Toutefois, la cinétique de l' endommagement n' est pas la même que celle du chargement quasi 

statique. Elle est conditionnée par le cycle de chargement et les microfissurations engendrées par 

le chargement. L'évolution de l' endommagement en fatigue des composites est constituée 

généralement de 3 grandes phases: 

~ La première phase se manifeste par une perte brusque du module résiduel ou une 

augmentation du dommage. Cette phase est caractérisée essentiellement par la fissure matricielle. 

D'autres mécanismes comme la rupture de la fibre peuvent aussi apparaitre dans certains cas où 

les fibres présenteraient des contraintes à la rupture assez faible par rapport à la matrice. Tous les 

autres processus comme le dé laminage et la décohésion s' en suivent et sont initiés soient par cette 

fissuration dans la matrice ou soient par la contrainte aux interfaces. Ces fissures dans la matrice 

se multiplient dans chaque couche jusqu' à atteindre une densité seuil où il n 'y a plus de création 

de nouvelles fissures. Cet état de saturation est appelé « Characteristic Damage State (CDS) ». Le 

CDS est indépendant à la charge appliquée. 

~ Dans la deuxième phase qui occupe à peu près 90% de la durée de vie, on observe une 

perte de rigidité, mais avec une cinétique assez lente. Les mécanismes d'endommagement qui 

apparaissent sont l' apparition de la décohésion entre fibres/matrice pour les composites 

unidirectionnels en général et le début de délaminage entre les différentes couches. La densité de 
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fissure augmente dans chaque laminé à mesure que le chargement continue. Les couches 

adjacentes subissent aussi des endommagements intralaminaires avec une propagation de la 

fissure qui se poursuit d' une couche à l' autre ce qui conduit à un accouplement de fissure. 

~ La dernière phase qui est caractérisée par une chute très rapide du module est 

difficilement mesurable avant la rupture. On observe l ' apparition des fissures macroscopiques 

soit par la progression du délaminage ou soit par la rupture des fibres. Les autres mécanismes 

d'endommagement se déroulent simultanément à l' intérieur du composite. 

11.3.3. Évaluation de l 'endommagement par fatigue 

L'étude de l' endommagement en fatigue d'un matériau permet de comprendre la cinétique des 

propriétés mécaniques au cours de la fatigue et de corréler les différents mécanismes 

d'endommagement qui sont liés à cette perte des propriétés. En effet, les changements 

microstructuraux au sein du matériau occasionnent une variation des propriétés mécaniques à 

l 'échelle macroscopique. L'analyse de l' évolution de l' endommagement en fatigue se fait 

souvent par la mesure de l' évolution de certains paramètres mécaniques à l' échelle 

macroscopique. Les paramètres mécaniques les plus utilisés pour évaluer la cinétique de 

l 'endommagement sont: les modules apparents (la perte de la rigidité) [28-33] , l' énergie dissipée 

[31 , 34-37], la déformation permanente ou la contrainte résiduelle [38-41] . 

11.3.4. Les modules résiduels 

L'étude de l' évolution des modules résiduels en fatigue pour les matériaux composites se fait 

généralement par la détermination des pentes de la boucle hystérésis. Le chemin de charge et 

décharge de la courbe contrainte-déformation étant généralement non confondu, il existe donc 

dans la littérature plusieurs définitions du module. Ces différents modules sont représentés sur la 

Figure II.3. Les modules les plus couramment utilisés sont le module sécant (Es), le module de 

fatigue (Ef ) et le module tangent (Ech) au début (Ech,D), à la fin (Ed,ch,F) du chargement ou soit au 

maximum de la charge (Ech,F). Le module tangent est la tangente de la boucle d' une partie de la 

boucle d'hystérésis. Certains auteurs ne considèrent que la tangente au début de la décharge, car 

elle correspond à la réponse élastique du matériau. Le module de fatigue (Ef ) par définition est le 

rapport de la contrainte maximale sur la déformation maximale. Ce module a été utilisé pour la 

première fois par Hwang et Han en 1985 [42] pour étudier l ' évolution de l' endommagement. Le 

module sécant est défini comme la pente de la boucle d'hystérésis. Ces différents modules sont 

tous des indicateurs pertinents qui peuvent expliquer l' évolution de l' endommagement au cours 

de la fatigue. Ces trois types de modules vont faire l ' objet d' étude à la suite de cette thèse. 
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Figure 11.3. Détennination des différents modules résiduels à travers la boucle hystérésis [43] 

II.3.4.l.L'énergie dissipée 

C'est l'aire définie dans la boucle hystérésis. Cette variable peut permettre de se renseigner sur 

l' état de santé du matériau. Le comportement cyclique d'un matériau peut donc être jugé en 

adoptant un point de vue énergétique. L' étude de l' évolution de l' endommagement se fait en 

analysant les différents régimes de dissipation au cours du chargement cyclique. Cette énergie 

augmente de plus en plus lors du chargement ce qui génère l'endommagement du matériau. Une 

hypothèse de relation entre la durée de vie en fatigue et l' énergie dissipée cumulée peut être alors 

émise [44]. Le lien entre l' endommagement et l'énergie dissipée selon certains auteurs reste 

encore mal compris. La difficulté de l' utilisation de l' énergie dissipée pour évaluer 

l'endommagement réside d'une part dans l'interprétation des variations de la dissipation 

mécanique et l' identification des précurseurs de l' endommagement en fatigue. La dissipation 

dans un matériau est provoquée en général par deux mécanismes qui sont la plasticité liée au 

comportement viscoplastique des composites et l' endommagement cyclique lié à la formation et 

la propagation des fissures. Certains auteurs par contre estiment que l' approche énergétique 

pourrait mener à des résultats plus cohérents que les autres paramètres usuels utilisés pour la 

fatigue [44, 45] . Lorsqu'on soumet un matériau à un chargement cyclique, celui-ci voit son 

énergie dissipée varié au cours de l' essai. Cette énergie est supposée augmentée au cours du 

chargement. On pourrait alors déterminer l'évolution de l'endommagement en traçant donc 

l' évolution de l'énergie dissipée en fonction du nombre de cycles. L'évolution de l'énergie en 
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fonction du nombre de cycles se fait généralement en 3 phases comme l'on observe dans le cas de 

l' évolution de la rigidité résiduelle. Lacroix [46] a dans un premier temps montré la pertinence de 

s' intéresser à un tel paramètre. Poisson [47] a prouvé qu' il pouvait être un très bon critère de 

durée de vie en fatigue des matériaux. 

II.3.4.2. Les défonnations caractéristiques 

Les déformations sont aussi des variables importantes qu 'on utilise comme indicateur 

d'endommagement en fatigue d'un matériau. Au cours d'un essai de fatigue, on assiste au 

déplacement des boucles hystérésis vers des déformations plus élevées. La cinétique de ces 

déformations (déformation moyenne, maximale et résiduelle) peut être liée à l' évolution de 

l' endommagement au sein du matériau. La déformation maximale est la déformation associée à la 

contrainte maximale de la boucle d'hystérésis. La déformation résiduelle se définit comme étant 

la déformation minimale du retour de la boucle. Et la déformation moyenne est la moyenne entre 

la déformation résiduelle et la déformation maximale. 

II. 3. 5. Méthode indirecte de l 'évaluation de l 'endommagement par fatigue 

À part les méthodes classiques se basant sur les paramètres mécaniques comme l'énergie dissipée 

les déformations permanentes, les modules et les contraintes résiduelles, d'autres méthodes 

peuvent être utilisées pour caractériser de façon indirecte l' endommagement en fatigue des 

composites. Ces méthodes sont appelées les méthodes non destructives, car elles n' interviennent 

pas directement dans l' endommagement du matériau. On peut citer entre autres la thermographie 

infrarouge et l'émission acoustique. 

II.3.5 .l.Émission acoustique (EA) 

L' émission acoustique est une méthode d'enregistrement des évènements de micro déplacements 

locaux au sein d'un matériau sous forme d'onde élastique. Durant le processus de fatigue, les 

évènements liés à l' endommagement comme les microfissures pourraient donc être suivis en 

temps réels. Les capteurs piézoélectriques sont collés sur le matériau par l'entremise d'un agent 

couplant (graisse de silicone) qui permet de détecter les ondes mécaniques émises par le matériau 

au cours de la fatigue. Chaque mécanisme d' endommagement émet une onde mécanique qui lui 

est particulière. Ces ondes se propagent à travers le matériau et sont captées en surface par des 

transducteurs. Les ondes vont ensuite être transformées en signaux électriques et traités par un 

système d'acquisition. Toutes les informations recueillies sont traitées en termes d'évènements 

acoustiques. Ces signaux sont amplifiés par un préamplificateur et sont ensuite convertis en 
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signaux numériques qui sont affichés en temps réel sur l' ordinateur. L'onde captée se présente 

sous forme d'une salve et est caractérisée par de nombreux paramètres comme l' amplitude 

maximale, la durée de la salve, le temps de montée, l' énergie du signal, le nombre de coups et les 

fréquences, etc. La difficulté de l' analyse des données de l'EA est d ' associer les évènements 

acoustiques enregistrés aux mécanismes d' endommagement qui lui sont dédiés. L' identification 

des mécanismes d' endommagement des matériaux composites se fait donc par différentes voies 

d' analyses: l' analyse spectrale et l' analyse multiparamétrique par des outils statistiques. 

a) L' analyse spectrale 

Elle permet d' associer une fréquence propre à un phénomène émissif. On peut donc associer des 

garnrnes de fréquences aux différents évènements acoustiques liés à l' endommagement comme la 

fissuration de la matrice, la décohésion fibre/matrice ou la rupture des fibres. Pour ce faire, une 

somme de fonctions périodiques est donc transformée par la fonction de Fourier en somme de 

fonctions sinusoïdales grâce à l' équation 1. 

+«> 

F(v) = J !(t).e-J2nvt dt (éq. ILl) 
-00 

Park et al. [48] ont pu classifier les mécanismes d' endommagement de rupture des fibres de verre 

et de la fissuration de la matrice époxy à partir de largeur des spectres des signaux. 

b) L' analyse multiparamétrique 

Elle consiste à étudier un ou plusieurs paramètres des salves appelés descripteurs afin d' identifier 

et de classifier les évènements associés. On peut identifier à peu près 18 descripteurs pour un 

signal d'émission acoustique. L' amplitude, l ' énergie, la durée du salve, le temps de montée, le 

nombre de coups, etc. en sont bien des exemples. La difficulté dans ce type d' analyse est de 

classifier chaque descripteur à un signal du fait qu' il peut exister une corrélation entre les 

descripteurs de différentes salves. Les évènements sont donc classifiés en une population de 

plusieurs vecteurs dont les coordonnés ont les différents paramètres de la salve. Ces vecteurs sont 

souvent normalisés et ensuite ramenés à l' intervalle [-1 ; 1] pour faciliter la classification. Le rôle 

d'un classificateur doit être de déterminer parmi un ensemble fini de classes, l' appartenance d'un 

signal acoustique et d ' identifier les frontières entre différents signaux. On peut distinguer deux 

grands groupes de méthode de classification : la méthode selon le mode supervisé et la méthode 

non supervisée. 

Le mode supervisé classe les vecteurs en s' appuyant sur un apprentissage préalable. Il se base sur 

un jeu de données connues à priori à la suite d'une expérience par l' utilisateur pour construire le 
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modèle. On peut citer la méthode des k-plus, l ' analyse de Fisher, LVQ (Leaming vector 

quantization), le réseau de neurones en couche (Multi-Iayer perceptron). 

La méthode non supervisée utilise plutôt une classification basée sur la structure propre des 

données. Elle réduit d' abord les données par l ' emploi de certains algorithmes, ensuite fait une 

représentation graphique des classes. On peut citer comme méthode non supervisée, les réseaux 

de neurones, les k-moyennes [49] et l' analyse par composant principal (PCA) [50]. L' analyse par 

composant principal (PCA) permet de trouver une base de vecteurs propres non corrélés. 

c) L' algorithme des k-moyennes 

C'est un algorithme de la famille des algorithmes dit à « centre mobile ». Elle permet de 

minimiser la somme des carrés des distances entre tous les vecteurs d ' une classe et son centre. La 

procédure se déroule en 7 étapes: 

1) Choix du nombre k de classes ; 

2) Choix d 'une mesure de similarité par l 'utilisation de la distance euclidienne pondérée 

entre deux vecteurs Xl et X 2 (équation II.2) : 

Il 2 

d 2 (X p X2 )= LÂi(X; -Xn (éq. II.2) 
i=l 

Ou Âi représente le coefficient de pondération dû à l' influence de l' Ième variable. On 

utilise généralement l' analyse par PCA pour trouver ces coefficients. 

3) Initialisation des centres de classes de façon aléatoire ou en les définissant 

manuellement 

4) Calcul de la distance séparant chaque vecteur au centre des k classes 

5) Affectation des vecteurs d ' entrée à un des k classes les plus proches soit par la 

recherche du minimum de la distance euclidienne, 

6) Calcul des nouveaux centres des classes à la fin de cette étape d ' itération ; 

7) Si les centres des classes sont stables, alors l' algorithme a convergé et la 

procédure est terminée, dans le cas contraire, on répète l' opération 4 à 7. 

Après l' application de l' algorithme, d ' autres expertises sont utilisées afin de dégager une 

signification physique des classes. La validation du choix du nombre de classes peut se faire en 

utilisant les critères DB de Davies et Bouldin [51] définis par l' équation 11-3 . 
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1~ (5+5.J DB = - L..J max 1 ) 

k i=l,k 5ij 
éq.II.3 

Avec 0; et g j et 8 ij les distances moyennes centres-signaux des classes i et des classes} et la 

distance moyenne entre les classes i et} respectivement. Plus DB est faible, plus il y a une bonne 

répartition des données. L' idée de l' algorithme pour le choix des classes est donc de minimiser la 

valeur de DB. 

d) Portrait des revues sur l'évaluation par l' émission acoustique des CFN 

On retrouve dans la littérature plusieurs travaux qui ont utilisé la technique d'EA pour identifier 

les mécanismes d' endommagement dans les composites au cours des essais mécaniques. On peut 

citer les travaux d'Aggelis et al. [52] et de Roberts et al. [53] qui ont pu faire une corrélation 

entre la vitesse de propagation de fissure en fatigue et les paramètres de signaux enregistrés par 

l'émission acoustique. Kim et al. [54] ont pu identifier le mode de rupture via les signaux. 

Kordatos et al. [55] ont quant à eux réussi à identifier grâce à des données de l' émission 

acoustique la limite d'endurance d'un composite à matrice céramique. Romhany et al. [56] a pu 

identifier trois sortes d' évènements acoustiques (décohésion fibre/matrice, défibrillation, rupture 

des fibres) lors d'un essai de traction sur un thermoplastique d' amidon renforcé par du lin. 

Czigany [57] a utilisé l' analyse multiparamétrique pour identifier les mécanismes au sein du 

polypropylène renforcé par les fibres de balsa. Scida et al. [14] ont utilisé l'EA pour identifier 

l' influence du vieillissement hydrothermal sur les propriétés mécaniques en traction du lin/époxy. 

Les signaux obtenus en fatigue par l'EA pour les CFN peuvent être difficiles à interpréter. Ces 

signaux peuvent contenir un nombre important de chevauchements liés aux propriétés différentes 

des constituants du composite, à la vitesse de propagation anisotrope des ondes dans le matériau, 

à la friction interne. De plus, il faut ajouter l' atténuation et la réflexion des signaux qui 

complexifie l' analyse des signaux. De Rosa et al. [58] dans sa revue sur l' émission acoustique 

des fibres naturelles a exposé la problématique de la classification des mécanismes et montre la 

différence des résultats obtenus par plusieurs auteurs. Monti et al. [59] a constaté que la méthode 

spectrale basée sur l ' analyse de l 'amplitude reste la classification le plus souvent utilisée dans la 

littérature malgré la complexité de l' analyse des signaux acoustiques des CFN. Ils ont aussi 

répertorié les différents modes d' endommagement observé pour les CFN ainsi leur caractéristique 

acoustique (Table 11.5). Dans la suite dans ce travail, la méthode de filtrage et d ' analyse des 
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multiparamétriques vont permettre de caractériser de façon non triviale les dommages cumulés et 

les mécanismes liés à ces dommages. 

Table. Il.5. AE characteristics of the main damage mechanisms in eco composites according to the literature [59] 

Failure mechanism Material Characteristics 

FlaxiLPET Amplitude [40-50] dB 

BirchiPolyethylene Amplitude [35-45] dB, duration [1-80] ms 

Matrix cracking PPlHernp and 

Chenovene 
Amplitude [40-60] dB 

FlaxiEpoxy Amplitude [42-60] dB 

Matrix-Matrix friction FlaxiLPET Amplitude [40-55] dB, duration [20-120] ms 

FlaxiLPET Amplitude [45-60] dB 

FlaxiLPET Amplitude [45-60] dB, duration [50-200] ms 

Fibre-matrix debonding PP/Hemp and 
Amplitude [60-65] dB 

Chenovene 

FlaxiEpoxy Amplitude [60-70] dB 

Fibre-matrix friction FlaxiLPET 
Amplitude [55-85] dB, duration [100-600] 

ms 

Fibre pull-out FlaxiLPET Amplitude [60-80] dB 

Fibre cracking Flax fibre bundle Amplitude [35-60] dB 

Flax fibre bundle Amplitude>60dB 

Flax/LPET Amplitude [80-96] dB 

Fibre breakage PP/Hemp and 
Amplitude [85-95] dB 

Chenovene 

FlaxlEpoxy Amplitude [70-100] dB 

II.3.5.2.La thermographie infrarouge 

La thermographie infrarouge (TIR) est une technique utilisée pour obtenir des images de la 

répartition de température ou la dissipation de l' énergie thermique en surface d' un corps. Un 

matériau soumis à la fatigue voit une partie de son énergie nécessaire à la propagation de 

l'endommagement transformée en énergie calorifique. Cette énergie est captée par un détecteur 

de température issue du rayonnement émis par le matériau durant le processus de la fatigue. Cela 
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permet de faire un SUIVI de l' endommagement d'un matériau ou de localiser des zones 

endommagées. 

Le principe de l' autocorrélation entre la température et les contraintes est basé sur les lois de la 

thermodynamique classique. L' équation qui relie la température et la contrainte de Cauchy. 

Plusieurs chercheurs (Luong [60] ; La Rosa et Risitano [61] ; Liaw et al. [62], Curà et al. [63] ; etc.) 

ont mis au point des techniques d'observation des effets thermiques permettant d ' estimer la 

limite d' endurance des métaux soumis à la fatigue. Ils observent lors des tests de fatigue une 

élévation de la température du matériau qui finit par se stabiliser. Et qu' au-delà d'un certain cycle 

donné, l' évolution de la température devient brutale. Cette zone de transition de la température 

correspond à la limite d' endurance. Cette corrélation entre la limite d' endurance et 

l' autoéchauffement brutal a été faite par Moore et Kommers (1921) [64] . Par cette méthode, 

plusieurs auteurs ont réussi à reconstruire la courbe d' isoprobabilité S-N de Wôhler. L' avantage 

de cette méthode est qu'on a la possibilité d' utiliser juste une seule éprouvette pour déterminer 

une courbe d' isoprobabilité S-N de Wôhler. Ce qui réduit énormément le temps dédié aux essais. 

Dans le domaine des composites, on observe une émergence récente de l ' utilisation de la TIR 

pour étudier leur comportement en fatigue [65-68] . Montesano et al. [69] lors d' un test de fatigue 

sur des composites polymères renforcés avec les fibres de carbone ont comparé les courbes 

d' évolution de la densité de fissures obtenue par des images MEB avec l' évolution de la 

température à la surface du matériau. Ils ont observé une similarité entre ces deux courbes. Pour 

eux, la TIR est un outil puissant qui permet de suivre avec précision la progression de la fissure 

des composites en général, surtout pour des composites polymériques tissés. R.K. Fruehmann et 

al. [66] avec Goidescu et al. [68] ont aussi montré dans leur article le potentiel de la TIR de 

suivre l' évolution de l' endommagement des composites laminés. D'autres auteurs ont utilisé TIR 

pour suivre l' évolution des différents modes d' endommagement [34, 70] ou d'un mécanisme 

d' endommagement [69]. Des travaux récents sur la mesure de l' évolution de température par 

thermographie infrarouge en dynamique sur les composites à fibre de lin [71 , 72] ont montré la 

capacité de cette technique à évaluer l' endommagement dans ce matériau. 

Dans ce travail, la TIR va être couplée avec les essais de fatigue afin de faire une étude 

quantitative de l 'évolution de l' endommagement par la mesure de la variation de température 

pendant les essais. 
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Une analyse des indicateurs mécaniques couramment utilisés couplée avec les caractérisations 

par méthode non destructives va permettre de trouver une corrélation entre l' évolution de 

l' endommagement et les mécanismes d' endommagement mis enjeu. 

11.3.6. Lois de cumul d 'endommagement par fatigue 

La compréhension de l' évolution de l ' endommagement et la mise en place d'un modèle de 

fatigue nécessitent la connaissance des paramètres intrinsèques (propriétés mécaniques quasi 

statiques et cycliques, dimensions des échantillons, etc.) et extrinsèques (type de chargement, 

conditions environnementales, etc.) du matériau en utilisant des procédures de caractérisations 

appropriées. La modélisation de l' endommagement par la fatigue comprend généralement deux 

grandes étapes: la première consiste à étudier les mécanismes d'endommagement en fatigue par 

des observations expérimentales des variables intervenantes dans l'endommagement à la fatigue. 

La deuxième étape consiste à proposer une équation qui permettra de modéliser le comportement 

du matériau endommagé en fonction de ces variables. La loi de cumul est définie par une 

fonction de dommage noté D. Elle permet de décrire l' accumulation de dommage par fatigue 

dans un matériau. Beaucoup de modèles ont été développés par des chercheurs sur plusieurs 

matériaux avec l'utilisation de différentes approches. On pourrait classifier ces approches en 4 

grandes parties pour le cas spécifique des composites. 

• L' approche empirique qui repose sur les résultats expérimentaux obtenus lors de la 

sollicitation. 

• L' approche phénoménologique est basée sur l ' observation et sur la mesure avec une 

grande précision certains paramètres tels que la longueur des fissures, des évènements 

acoustiques, etc. 

• L' approche analytique quant à elle est basée sur la mécanique des solides. Ces lois 

s' appuient sur des critères tels que l' énergie de dissipation, sur la résistance. 

• L' approche conceptuelle est à mi-chemin entre l' approche phénoménologique et 

l' analytique. Elle utilise des notions de déformation ou de contrainte résiduelle pour 

expliquer le dommage dans le matériau. 

La mise en place d'un modèle passe préalablement par l' identification de la (ou des) variable(s) 

macroscopique(s) associée(s) au dommage D après une analyse minutieuse des résultats 

expérimentaux. Ces lois se basent sur certaines caractéristiques propres comme la prise en 

compte de niveau de charge, le caractère linéaire ou non linéaire du dommage, etc. Les modèles 

les plus couramment utilisés pour le cas des composites ont été présentés par Hwang et al. [73] , 
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de Palmgren-Miner [74]. Il existe d'autres modèles comme le modèle de Van Paepegem et 

Degrick [75], le modèle dérivé [76]. Plus d' une cinquantaine de modèles sont utilisés pour 

expliquer la variable d'endommagement pour les cas des composites. 

La figure II.4 [77] illustre l'allure générale des courbes de l' évolution du dommage d'un laminé 

[0/90] de composite lors d'un essai fatigue. On peut observer les différents mécanismes 

d'endommagement à différentes étapes de l'évolution du dommage. Les mécanismes 

d'endommagement en fatigue restent généralement de la même nature que ceux observés en 

statique. 
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Figure II.4. Mécanismes d'endommagement par la fatigue des composites laminés et évolution du dommage et de la contrainte 
résiduelle durant la durée de vie en fatigue [77] 

II 3. 7. Portrait des études sur lafatigue des composites àfibres naturelles 

La plupart des études en fatigue qui ont été faites dès lors sur les CFN se limitent surtout à 

l' étude de leur durabilité à travers la modélisation de la courbe S-N de W5hler. Parmi les études 
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en fatigue des CFN, on peut citer les travaux d'Ahmed Fotouh et al. [78] qui ont modélisé la 

courbe S-N du polyéthylène à haute densité (PEHD) renforcé par fibres courtes de chanvre en 

utilisant une méthode semi-empirique S-N. Ils ont défini dans le modèle S-N, une nouvelle 

contrainte normalisée. Cette nouvelle contrainte leur a permis de modéliser les courbes S-N des 

échantillons avec de différentes fractions volumiques des fibres et des essais avec différents 

rapports de charge et à des conditions environnementales. Ils ont aussi observé que 

l'augmentation du taux de fibres de 20 à 40% engendre peu de variation au niveau de la durabilité 

en fatigue. Belaadi et al. [79] ont étudié l'endurance des fibres de Sisal en utilisant la méthode 

empirique S-N et ont constaté que celle-ci modélise bien la courbe de fatigue des fibres de sisal. 

Yang et al. [80] ont quant à eux modélisé l' endurance en fatigue en mode flexion de HDPE/fibres 

de bois en utilisant la distribution statistique de Weibull. Shah et al. [81] ont aussi comparé le 

comportement en fatigue S-N de différents CFN unidirectionnels à fibres de jute, de lin et de 

chanvre. Ils ont observé que le comportement en fatigue de la courbe S-N de ces trois CFN est 

presque similaire. Pour ces auteurs, la similarité de l'évolution de la courbe S-N de ces deux 

types de composites est liée à la structure identique des fibres naturelles. Ils ont aussi observé que 

la variation des fractions volumiques et de l'orientation des fibres a peu d ' impact sur la pente de 

la courbe S-N. Ils comparent ensuite les courbes S-N de W5hler de ces CFN avec celle du 

composite unidirectionnel verre/époxy. Ils observent que les composites à fibres de verre bien 

qu' ils aient une meilleure résistance à la fatigue ont une vitesse d 'endommagement en fatigue 

plus importante que celle des CFN. Ils expliquent ce comportement par le fait que les 

microfibrilles de celluloses dans les CFN se réorganisent durant le processus ce qui ralentit le 

processus d'endommagement et aussi par le fait que la rugosité de la surface des fibres leur 

permette de transférer facilement des contraintes et des déformations à la matrice. Liang et al. 

[82] comparent aussi le comportement en fatigue du lin/époxy avec le verre/époxy. Ils ont 

observé que la pente de décroissance de la courbe S-N de fatigue du composite lin/époxy 

(7Mpaldécade avec une contrainte à la rupture de 79Mpa) est moins importante que celle du 

verre/époxy (21Mpaldécade avec une contrainte à la rupture de 103Mpa). Durant leur durée de 

vie, la perte rigidité du lin/époxy est moins importante à celle du verre/époxy (15 à 20% de 

différence). Ils ont aussi étudié, l ' évolution en fatigue de certaines variables mécaniques qui 

peuvent expliquer l' endommagement en fatigue en utilisant plusieurs orientations de fibres ([0]1 2, 

[0/90]6, [±45]3s). Ils ont constaté que les déformations permanentes et le module de fatigue sont 

les deux variables capables d'expliquer l' endommagement au sein des CFN surtout du lin/époxy 
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à cause de la compétition entre l' endommagement par fatigue et le renforcement du matériau dû à 

un réalignement des fibres lors de la fatigue. 

II.4. Conclusion 

De cette revue de littérature non exhaustive, il en ressort que les composites à fibres naturelles, en 

particulier ceux faits en fibres de lins, présentent des caractéristiques mécaniques assez 

intéressantes pour des applications en mécanique de structure. Des avancés extraordinaires ont 

été faits dans l'optimisation des différents procédés de fabrication ; ceci a permis d' améliorer 

encore plus leurs propriétés mécaniques. On remarque par contre une forte sensibilité des CFN au 

vieillissement environnemental si l'on compare aux composites à fibres synthétiques. Le 

vieillissement à l ' eau altère l'interface fibre/matrice ce qui engendre une dégradation de leurs 

propriétés mécaniques et thermiques. Des efforts ont été faits à travers plusieurs recherches pour 

améliorer l'interface fibre/matrice. Les différentes études réalisées dans la fabrication des CFN et 

dans l' amélioration de leurs propriétés statiques constituent d' ailleurs des bases de données 

essentielles pour l'étude de leur comportement à long terme comme la fatigue ou le vieillissement 

reste marginal. 

Des efforts restent à faire au niveau de l' étude de leur comportement à long terme, notamment 

dans le cas du vieillissement environnemental et de la fatigue. Plusieurs raisons peuvent 

expliquer ce manque d' intérêt pour les études du comportement à long terme des CFN. On note 

d' abord la complexité au niveau de la définition des paramètres d' étude et dans l' analyse des 

données. Pour le vieillissement environnemental, par exemple, on ne connait pas l' effet de la 

température seul sur le comportement spontané des CFN. Le peu d' études qui se sont penchées 

sur le cas de la fatigue des CFN démontre que ceux-ci présentent une bonne tenue en fatigue. 

Certaines configurations de lin/époxy par exemple ont une performance en fatigue comparable à 

celle de certains composites renforcés avec des fibres de verre. Malgré ces caractéristiques en 

fatigue assez intéressantes, il existe toutefois des zones grises à élucider au niveau de 

l 'endommagement en fatigue des CFN surtout au niveau de la définition d'un critère 

d' endommagement et de l'évolution des mécanismes d' endommagement lors de la fatigue. 

De plus, à notre connaissance il n' existe pas d' étude qui s' est penchée de façon concrète sur 

l' influence du vieillissement environnemental sur leur comportement en fatigue. Dans la suite de 

ce travail, on élaborera les différentes méthodes qui permettront d' évaluer le comportement à 

long terme en fatigue et par vieillissement hydrothermal. 



III. CHAPITRE III : FABRICATION ET 

PROPRIÉTÉS PHYSIQUES DES 

ÉCHANTILLONS 
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111.1. Introduction 

Ce chapitre expose le choix et les démarches expérimentales utilisées pour caractériser un CFN 

dans notre étude. On décrit aussi le procédé de fabrication utilisé et la caractérisation des 

propriétés physiques de ce CFN. L'évaluation des propriétés physiques a permis d'avoir une idée 

de l' état de santé de notre matériau surtout au niveau de la répétabilité de la fabrication des 

échantillons. 

111.2. Description du matériau et fabrication des éprouvettes 

IIl2.J. Matériau choisi 

Au niveau des propriétés mécaniques des fibres naturelles, les fibres de lin semblent avoir des 

propriétés assez intéressantes pour concurrencer plus les fibres de verre parmi le lot des fibres 

naturelles sur le marché. Yan et al [83] ont répertorié une revue des propriétés mécaniques de 

différents types de fibres naturelles (Table III.I). 

Table II/.I .Propriétés mécaniques des fibres de verre et des fibres naturelles [83] 

Fibre Diameter 
Relative Tensile Elastie Specifie 

Elongation at 
type (flm) 

density strength modulus modulus 
failure (%) (g/em3) (MPa) (GPa) (GPa.em3/g) 

E-verre <17 2,5-2,6 2000-3500 70-76 29 1,8-4,8 

Abaca - 1,5 400-980 6,2-20 9 1,0-10 

Alfa - 0,89 35 22 25 5,8 
Bagasse 10-34 1,25 222-290 17-27,1 18 1,1 

Bambou 25-40 0,6-1 ,1 140-800 11-32 25 2,5-3,7 

Banane 12-30 1,35 500 12 9 1,5- 9 

Coco 10-460 1,15-1 ,46 95-230 2,8-6 4 15-51 ,4 

Cotton 10-45 1,5-1 ,6 287-800 5,5-12,6 6 3-10 

Curaua 7-10 1,4 87-1150 Il ,8- 96 39 1,3-4,9 

Lin 12-600 1,4-1,5 343-2000 27,6-103 45 1,2-3,3 
Chanvre 25-600 1,4-1 ,5 270-900 23,5-90 40 1-3,5 

Sisal 
1,2 430-570 10,1-16,3 Il 3,7-5,9 -

Blanc 
Isora - 1,2-1 ,3 500-600 - - 5-6 

Jute 20-200 1,3-1 ,49 320-800 30 30 1- 1,8 

Kenaf - 1,4 223-930 14,5-53 24 1,5-2,7 

Ortie - - 650 38 - 1,7 

Palmier - 0,7-1 ,55 150-500 80-248 0,5-3,2 17-25 

Piassava - 1,4 134-143 1,07-4,59 2 7,8-21 ,9 

PALF 20-80 0,8- 1,6 180-1627 1,44-82,5 35 1,6-14,5 

Ramie 20-80 1,0-1 ,55 400-1000 24,5-128 60 1,2-4,0 
Sisal 8-200 1,33-1 ,5 363-700 9,0-38 17 2,0-7,0 
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Les fibres de lin sont parmi les fibres qui présentent des propriétés mécaniques assez élevées par 

rapport à d'autres fibres et elles sont les plus couramment étudiées dans la littérature. De plus, le 

prix unitaire en dollars US par Kg et par propriétés mécaniques montre que des fibres du lin ont 

le plus bas prix par rapport à celle des fibres de verre (Figure 111.1) sur le marché mondial. Si l'on 

prend en considération le contexte géopolitique mondial actuel, le Canada est le premier 

producteur mondial de culture de plants de lin. Ce lin est surtout cultivé pour ses graines, mais le 

domaine de la production de fibres à partir du lin est en émergence. Les applications faites à base 

de ces fibres de lin pour la fabrication des pièces seraient donc un atout indéniable contribuant à 

l' essor de l' économie canadienne. À partir de ces différentes raisons, le choix de notre étude sur 

les CFN s'est orienté plus vers les fibres de lin qui se présentent comme un concurrent potentiel 

des fibres de verre. 
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Figure 111.1 . Mécanismes d'endommagement par la fatigue des composites laminés et évolution du dommage et de la contrainte 
résiduelle durant la durée de vie en fatigue [84] 

Afin de réduire l'influence des paramètres liés à un alignement homogène des fibres et au choix 

de la matrice qui peuvent jouer un rôle sur la variabilité des résultats, on a opté d' utiliser des 

préimprégnés unidirectionnels de la société LINEO NV [85] appelée « prepreg » (Figure 111.2) 

afin de fabriquer nos différentes séries de plaques lin/époxy. Ces « prepreg » sont très utilisés 

dans de nombreuses applications sur le marché mondial fabriqué des composites [86]. 

L'utilisation des « prepreg » permet de minimiser la variabilité liée à l' alignement des fibres et à 

l' imprégnation des fibres dans la matrice. Le seul inconvénient des « prepreg », c' est qu' ils ont 
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une durée de vie limitée. Les stratifiés ont donc été fabriqués à partir du pré imprégné 

unidirectionnel Flaxtape 110 dont les caractéristiques et les propriétés ce « prepreg » sont décrites 

par la Table III.2. 

Figure 111.2. Préimprégné de lin/époxy unidirectionnel Flaxtape 110 

Table 111.2. Caractéristique du préimprégné. /in/époxy [86] 

Taux 
volumique de 50% 

Fibre: fibre 
FLAXTAPE © 110 

Par masse 
II0g de 
fibre/m2 

Module de 
33 GPa 

Young 
Traction Contrainte à 

275 MPa 
Iso-527-5 la rupture 

Déformation 
1,22 % 

à la rupture 
Module de 

23 GPa 
Young 

Flexion Contrainte à 
210 MPa 

Iso-14-125 la rupture 
Déformation 

2,1% 
à la rupture 

Densité du 
composite 1,13 
Pc (glcm3) 
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111.2.2. Fabrication 

Un découpage et un empilement manuel des plis unidirectionnels ont été effectués suivant 

plusieurs séquences d'empilement. Les séquences d'empilement des couches décrivent 

l'orientation des fibres par rapport à l' axe longitudinal désigné par la direction 00
• Quatre types 

de séquences d'empilement ont été effectués suivant l'axe: longitudinale [0] 12, dénommée FEO, 

suivant l'axe transversale et horizontale fibres des [0/90]3s, dénommée FE90, en biais [±45]3s 

dénommées FE45, et quasi-isotropes [02 /902 /±45]s, dénommée FER. Chaque stratifié compte 

douze plis élémentaires. Les stratifiés [±45]3s et [0/90hs et [02 /902 /±45]s correspondent à 

l' empilement de 6 doubles-couches. L' étude de ces 4 groupes de stratifiés est faite dans le but de 

choisir le drapage optimisé permettant de résister aux sollicitations extérieures. 

La polymérisation des différentes plaques (250 x250mm2) s'est faite par thermocompression. Le 

processus de thermocompression a permis de mettre en forme un matériau plan, sous l' action 

combinée de la chaleur et de la pression. Une presse hydraulique chauffante et un moule de 

plaque en acier rigide ont été utilisés en appliquant une pression de 15 bars maintenue constante 

pendant la cuisson de 15min à 165°C. Ces paramètres choisis pour la fabrication des plaques de 

lin/époxy ont été basés sur les travaux de Soufian et al. [87] . La pièce est comprimée entre un 

moule et un contre-moule par l' intermédiaire d'une presse. Après cuisson les plaques ont été 

ensuite refroidies à l' air ambiant puis à l' eau avant d'être ensuite démoulées. L'évolution des 

paramètres de cuisson a été décrite à la Figure III.3a. 

Le prélèvement des éprouvettes à partir des plaques a été effectué à partir de la découpe à l' aide 

d'une scie à diamant refroidie à l' eau afin de ne pas brûler les fibres (Figure III.3 .b). Les 

dimensions géométriques de découpe respectent la norme ASTM D3039 c' est-à-dire 

250 x25mm2. Un sablage léger a permis d' uniformiser les parois des échantillons. Le 

dépoussiérage des échantillons a été effectué à l' air comprimé afin d'augmenter la précision de 

pesée. L'évolution du cycle de polymérisation de la plaque, la machine de thermocompression 

utilisée ainsi que les étapes de découpages sont représentées par la Figure 111.3. Les échantillons 

ont été séchés dans un four pendant 72h à 50°C pour enlever l' eau absorbée au cours du 

découpage conformément à la norme ASTM D 570. Les éprouvettes ont été ensuite pesées à 

l' aide d'une balance à précision munie d' un fermoir. Les dimensions des éprouvettes ont été 

mesurées au centième de millimètre près à l' aide d'un pied à coulisse. Le rapport entre la mesure 

de la masse et des dimensions permet de déterminer la densité volumique du composite. Le taux 

volumique des fibres a été déterminé en utilisant l' équation 111.1 de la norme ASTM D 3171-99 
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où N représente le nombre de plis, VI la fraction volumique des fibres du composite, t 

l' épaisseur de l' éprouvette, Pt la densité des fibres, ms la masse surfacique du lin. 

(éq. 111.1) 

a) 
P (bar) 1" 

15 bar 

~------------------~--"-4~ t(mill) 

b) 

c) d) 

---- -

Figure 111.3. Méthode de fabrication des éprouvettes lin/époxy: cycle de cuisson (a), thennocompression (b), découpage (c), 
éprouvettes (d). 
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111.3. Résultats des propriétés physiques des échantillons 

Les dimensions et la masse des différentes éprouvettes ont été mesurées respectivement avec un 

pied à coulisse et une balance à précision après leur usinage. La mesure des dimensions a permis 

de vérifier si les échantillons usinés respectaient bien les dimensions de la norme ASTM D3035. 

La Figure I1I.4 montre une série d'échantillons standards utilisés pour réaliser les tests. Les 

échantillons présentent tous une forme rectangulaire et un fini de surface lisse. 

Figure I1I.4. Échantillons de dimensions normalisées selon ASTM 03039 

La Table III.2 présente les propriétés physiques des quatre types de séquences d'empilement de 

stratifiés de lin/époxy avec leur écart-type en parenthèse. Le taux volumique de fibres ( Vj ) de 

chaque stratifié a été déterminé en utilisant la méthode standard ASTM D 3171-99. Ce taux 

volumique de fibres excède la valeur de 50% qu'avait précédemment le pré imprégné. La densité 

volumique des CFN est supérieure à celle de la configuration [0] 12 de LINÉO et se rapproche 

plus de la densité des fibres qui est de 1,45g/cm3. 

Table III. 3. Propriétés physiques des types d 'éprouvettes lin/ép oxy avec l'écart-type en parenthèse 

Nombre 
Stratification Notation t(mm) Pc (kg/m3

) Vj(%) 
d'éprouvettes 

[0]12 FEO 20 1,47 (0,12) 1,15 (0,09) 62,13 (2,12) 

[0/90hs FE90 20 l ,50 (0,04) 1,20 (0,03) 60,87 (1 ,07) 

[±45hs FE45 10 l ,54 (0,06) 1,18 (0.02) 59,42 (1 ,89) 

[02/902/±45]s FEH 60 1,50 (0,1) 1,22 (0,03) 61 ,86 (2,45) 

La non-étanchéité du moule et la forte pression exercée à la fabrication permettent la diffusion 

équitable de la résine à travers les fibres, mais aussi la fuite de la résine aux abords des moules. 

Le choix judicieux des paramètres du procédé de thermocompression (pression, température et 

temps) a permis d'obtenir des échantillons de mêmes ordres de grandeur d'épaisseur, de valeurs 
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du taux de fibres presque semblables, de densité volumique similaire avec un faible écart-type. 

La faible variabilité des propriétés physiques de deux plaques différentes montre une 

homogénéisation de la diffusion de résine à travers les fibres et une uniformité de la pression 

exercée sur tout point de la plaque par la presse malgré la fuite de résine aux abords des plaques. 

On peut conclure que malgré la problématique liée à la fuite de résine lors du procédé de 

thermocompression, les paramètres de fabrications qu 'on a choisis ont permis d'obtenir des 

plaques reproductibles possédant des propriétés physiques presque identiques. Les éprouvettes 

fabriquées à partir de ces plaques qui ont une faible variabilité peuvent donc être aisément 

utilisées dans la suite de nos travaux pour les tests mécaniques et de vieillissement. 

111.4. Conclusion 

Ce chapitre a permis d' élaborer les démarches pour le choix du stratifié lin/époxy comme 

matériau CFN à étudier dans le cadre de cette étude. Ce choix a été surtout basé sur les 

caractéristiques assez intéressantes que présente le lin du point de vue mécanique et de 

l 'environnement géopolitique. Le choix d' utilisation d'un préimprégné qui a été fait dans cette 

étude permet de minimiser le risque de variabilité lié à l' alignement des fibres. Les paramètres 

choisis lors de la fabrication par thermocompression ont permis d' avoir des plaques de stratifiés 

reproductibles qui feront objet de notre étude. L' évaluation des propriétés physiques de ce 

composite fabriqué par la méthode de thermocompression montre une bonne répétabilité dans la 

fabrication des plaques. Les résultats montrent un taux volumique de fibres important dans ce 

matériau avec une densité volumique proche de la valeur théorique. Le découpage avec la scie à 

diamant refroidie à l' eau a permis d' avoir des éprouvettes normalisées suivant la norme ASTM 

D3039. Ces éprouvettes vont être utilisées dans la suite de ce travail où des tests quasi statiques 

vont être effectués sur les différents stratifiés afin d' évaluer le comportement mécanique. 



IV. CHAPITRE IV : ÉTUDES QUASI­

STATIQUES 

57 
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IV.I. Introduction 

Dans le chapitre précédent, les propriétés physiques des 4 stratifiés de lin/époxy FEO, FE45, 

FEH, FE90 ont été déterminées. Les résultats démontrent une faible variabilité de leurs propriétés 

physiques. Ces résultats ont donc permis de valider les échantillons pour l' étude de leur 

comportement mécanique spontané (études quasi statiques) traité dans ce chapitre. Les 

mécanismes engendrant leur endommagement en traction seront aussi abordés. Les données 

collectées dans ce chapitre vont être utilisées par la suite afm d'établir un programme 

expérimental pour les tests de fatigue . Ces données pourront aussi être utilisées pour l' analyse du 

comportement à long terme par fatigue et par vieillissement des éprouvettes quasi isotrope du 

lin/époxy (nommé FEH). La Figure IV.1 résume l' approche expérimentale abordée dans ce 

chapitre pour l' étude du comportement mécanique spontané du lin/époxy. 

- Impulsion acoustique 

- Caractérisation quasi- -
statique 

'-- Essais de traction 

Éprouvettes 

lin/époxy: -
FEO, FE45, FEH, FE90 

Émission acoustique r-

Mécanismes -
d'endommagement 

r--

- Observation optique 

Figure.IV.1 Pan de travai l des essais et analyses effectués dans le chapitre IV 
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IV.2. Dispositifs des essais mécaniques 

Deux dispositifs ont été utilisés pour évaluer les propriétés mécaniques statiques des échantillons. 

Il s' agit de l' impulsion acoustique, qui est une mesure non destructive, et les essais de traction 

couplés avec l' émission acoustique (EA). La Table IV.l résume le plan d' expérience des essais 

mécaniques spontanés sur les échantillons de lin/époxy. Cinq éprouvettes ont été choisies pour 

chaque stratifié pour subir des essais mécaniques. 

Table IV. 1. Plan d 'expérience de l 'étude du comportement mécanique spontané du lin/époxy 

Impulsion acoustique Traction 

Échantillon 
Nombre 

EA 
Nombre 

EA 
d'éprouvettes d'éprouvettes 

FEO 5 Non 5 Oui 

FE90 5 Non 5 Oui 

FE45 5 Non 5 Oui 

FER 5 Non 5 Oui 

IV.2.1. Impulsion acoustique 

Des tests non destructifs d ' impulsion acoustique ont été effectués sur tous les échantillons en vue 

d'évaluer leur module dynamique. Le banc d'essai de ce test est représenté sur la Figure IV.2. 

Cinq éprouvettes ont donc été prélevées dans chaque lot de stratifié et ont été testées par cette 

méthode non destructive d' impulsion acoustique en mode flexion. Ce test consiste à soumettre 

l'échantillon à un impact élastique. L' impact élastique génère au sein du matériau des vibrations 

des atomes à une certaine fréquence. Les ondes acoustiques émises par l' échantillon sont 

recueillies par un microphone et transmises à un logiciel de traitement de fréquences. Ce logiciel 

du nom de « Resonance frequency and damping analyzer » (RF DA) traite le signal pour identifier 

la fréquence de résonnance et le coefficient de frottement interne de l' échantillon. La fréquence 

de résonance est directement liée au module élastique, à la masse de l' échantillon et à sa 

dimension par l' équation IV.1. Ce calcul de module est basé sur la norme acoustique ASTM E 

1259. 

(
m . 12 J (L3 J E = 0,9465 x 1 f x f3 x r; (éq . N.l) 
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Avec m étant la masse de l'échantillon, lIa largeur, L la longueur, t l' épaisseur. fi la fréquence 

fondamentale, Tle facteur de correction qui équivaut pour notre étude à T = [1 + 6.585(t/L)2]. 

Dans ce type de test, une importance est particulièrement mise sur l'emplacement de l' impact 

automatique et du microphone. La mesure a été faite dans ce cadre en mode flexion du fait du 

caractère hétérogène des CFN. Cette disposition correspond à une vibration libre-libre de 

l'éprouvette ou l'endroit de l'impact est placé sur l'anti nœud c'est-à-dire au centre de l'éprouvette 

(Figure IV.2). 

Figure rV.2 Banc d'essai de l'impulsion acoustique 

IV.2.2. Essais de traction 

En vue d'évaluer les propriétés statiques des échantillons et leurs différents mécanismes 

d'endommagement, les essais de traction couplés avec l'émission acoustique (EA) ont été 

effectués. Il faut aussi noter que le choix des paramètres de charge pour les essais de fatigue 

nécessite préalablement la connaissance des propriétés mécaniques en statique du matériau. Cinq 

(5) éprouvettes des différents stratifiés ayant subi des tests d' impulsion acoustique ont été donc 

soumises à la traction suivant la norme ISO 527 afin de déterminer leurs propriétés mécaniques. 

Les essais ont été effectués à une vitesse de 2mm/min sur une machine INSTRON de modèle 

LM-UI50 (Figure IV.3) équipé d'une cellule de charge I50kN. Ces tests sont couplés avec un 

extensomètre de base 25mm qui permet de mesurer la déformation et avec des capteurs 

acoustiques pour évaluer leur mode d' endommagement. Les courbes contrainte-déplacement de 
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chaque éprouvette ont été tracées. Et le module de chaque échantillon a été calculé suivant la 

norme ISO 527 c'est à dire que le calcul du module E = !la /!lE a été effectuées dans la gamme 

des valeurs appropriées pour la déformation (entre 0,0005 et 0,0025). 

Figure IV.3 Machine de traction LMU- 150 

IV.3. Techniques de l'évaluation de l'endommagement 

IV3.1. Technique d 'émission acoustique 

Le suivi de l' évolution de l' endommagement des éprouvettes a été réalisé à l' aide de l' émission 

acoustique au cours de l'essai de traction. L'acquisition des salves d'EA s' est réalisée grâce au 

système d'acquisition de MISTRAS, AEWin. Le système est constitué de deux capteurs de bande 

passante 500kHz à IMHz connecté à deux préamplificateurs avec un gain de 40dB qui sont reliés 

à un système d'acquisition muni d' une carte PCI-2 qui convertis les signaux en paramètre de 

l' émission acoustique. Les deux capteurs sont positionnés sur la face des éprouvettes. La graisse 

de silicone permet d' assurer un bon couplage et une meilleure transmission des ondes entre 

l'éprouvette et les capteurs. Deux pinces permettent d ' assurer le maintien des capteurs sur 

l' éprouvette lors des tests mécaniques. L' affichage en temps réel de la salve et de certains 

paramètres de la salve (l ' amplitude, l' énergie, le temps de montée la durée et le nombre de coups) 

de l' émission acoustique sont transmis et stockés pour un post-traitement sur un micro-ordinateur 

grâce au logiciel AEwinTM. Ces paramètres sont définis par rapport à un seuil de 35dB pour 

éliminer tout bruit de fond. Pour ce seuil aucune salve n' est détectée lorsque l' éprouvette n' est 

pas sous sollicitation. Afin d' isoler une salve et d ' éliminer l' écho d' une salve, les valeurs 

temporelles suivantes ont été choisies: 

PDT (Peak Definition Time) de 251ls. Cette valeur caractérise le temps de montée d'une 
salve. 
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HDT (Hit Definition Time) de 150 ils. Il définit la fin d'une salve. 

HLT (Hit Lockout Time) de 300 ilS. C'est la durée entre la fin d'une salve et la fin de son 
écho. Le temps d'aveuglement du système. 

Les différents paramètres acoustiques sont illustrés sur la Figure lV.4. Avant tout essai, le 

système d' acquisition est calibré en effectuant les tests de casser de mines (2H en graphite) et 

d'AST (Auto Sensor Test). 

l 
Hjl 1 _ 

Figure IV.4 Différents paramètres temporels d'une salve de l'émission acoustique 

Un autre post traitement des données des salves de l' émission acoustique s'est fait en utilisant la 

méthode des k-moyenne avec le logiciel « NOESlS ». Le but de ce traitement est de pouvoir 

discriminer les signaux d'EA afin d'identifier les mécanismes d'endommagement. L'algorithme 

de cette méthode est décrit par le diagramme de la Figure lY.S. La première étape après 

l' enregistrement et filtre des données brutes avec le logiciel NOESlS était de normaliser les 

descripteurs. Les cinq descripteurs les plus pertinents qui ont été choisis sont: le nombre de 

coups, l'énergie absolue, l'amplitude, temps de montée, la durée des coups. La seconde étape 

était d'effectuer un dendrogramme et l' analyse par composant principal (PCA) pour réduire le 

temps de calcul. Le dendrogramme consiste à normaliser les données des cinq descripteurs dans 

un intervalle de [-1 ; 1]. Le PCA permet ensuite de trouver une nouvelle base de vecteurs propres 

non corrélés par la combinaison linéaire des cinq descripteurs. Le nombre de descripteurs peut 

être réduit si une forte corrélation existe entre certains descripteurs. Le regroupement des signaux 

s'est fait à chaque itération grâce au calcul des distances euclidiennes pondérer entre les 

différents centres de classes. Un algorithme des k-moyenne non supervisé permet de classifier les 

données. Si les classes des signaux sont stables, on arrête l' algorithme et on identifie les modes 

d'endommagement sur chaque éprouvette. 
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Figure IV.5 Algorithme de classification k-moyenne 

IV.3.2. Microscopie optique et électronique à balayage (MEB) 
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Les éprouvettes observées au microscope ont été préalablement découpées suivant des 

dimensions adaptées au porte-échantillon des microscopes. Des observations des faciès de 

rupture ont été faites à l'aide d'une loupe binoculaire. Certaines de ces éprouvettes ont été 

enrobées dans la résine époxy et polie sur une polisseuse séquencée en plusieurs étapes pour des 

observations au MEB. Ces éprouvettes sont observées avec le microscope à transmission et le 

MEB qui possède un grandissement maximal de 50000 fois. Les échantillons observés au MEB 

ont été recouverts préalablement par de fines particules d'or par métallisation sous vide compte 

tenu de la non-conductivité électrique du composite lin/époxy. 

IV.4. Résultats et discussions 

IV. 4.1. Essais d 'impulsion acoustique 

Les valeurs de la fréquence de résonance et du module élastique obtenus pour les quatre stratifiés 

lin/époxy sont présentées dans la Table IV.2 avec leur coefficient de variation en parenthèse. 

La fréquence de résonance est une réponse de l'élasticité de chaque stratifié montre la carte 

d'identité de la structure du matériau. Avec des éprouvettes ayant les mêmes dimensions et les 

mêmes masses, plus la fréquence de résonance est élevée, plus le matériau possède une propriété 

élastique élevée. Les éprouvettes orientées dans le sens des fibres [0] 12 présentent dans ce travail 

la fréquence de résonance et le module dynamique les plus élevés des quatre stratifiés. À 

l' inverse les éprouvettes orientées en biais [±45]3s présentent une fréquence de résonance et un 
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module faibles. Mais il faut noter que la valeur du module des éprouvettes FE45 calculée grâce à 

l'équation IV.l ne représente que son module de cisaillement du fait de l'orientation des fibres 

par le choix des tests effectués en mode flexion. Les autres orientations (FEH et FE90) présentent 

des modules de valeurs intermédiaires. De façon générale, la tendance du module pour ces quatre 

stratifiés concorde avec celle de la littérature où on constate généralement que le module 

élastique orienté dans le sens des fibres présente des valeurs plus importantes que celles des 

éprouvettes de configuration différente. Ces valeurs du module dynamique obtenu par impulsion 

acoustique vont être comparées dans la prochaine section au module élastique obtenu par 

traction. 

Table.JV.2. Fréquence et module des échantillons lin/époxy FEO. FE90. FE45 et FEH avec leur coefficient de variation en 
parenthèse 

Stratification Notation Fréquence(Hz) E (GPa) 

[0]12 FEO 101,4 (0,016) 40,60 (0,05) 

[0/90hs FE90 83,52 (0,029) 26,96 (0,043) 

[±45]3s FE45 44,48 (0,029) 6,19 (0,016) 

[02i902/±45]s FEH 94,50 (0,04) 27,4 (0,019) 

IV.4.2. Essai de traction 

Les Figures IV.6 à IV.9 illustrent les courbes contrainte-déformation des 4 groupes de stratifiés 

de lin/époxy obtenus à température ambiante. Cinq (5) éprouvettes numéroté (N pour spécifier le 

numéro de l' échantillon) sont choisies au hasard. On observe pour les 4 figures que les courbes 

de traction sont peu dispersées alors que les éprouvettes sont prélevées de plaques différentes. 

Ceci démontre encore une fois de plus que le processus d'élaboration de notre matériau par la 

thermocompression est reproductible. Le comportement des courbes de traction est quasi-linéaire 

quel que soit l'orientation, sauf pour la configuration [±45hs qui présente une tendance non 

linéaire jusqu'à la rupture. 

La première phase linéaire des courbes de traction traduit le comportement purement élastique du 

composite lin/époxy. Elle permet de déterminer son module de Young suivant les normes ISO 

527. La deuxième phase quasi linéaire traduit le comportement viscoplastique et les signes 

d'endommagement au sein du matériau. 
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Figure IV.9. Courbes contraintes/déformation des éprouvettes FEH obtenues à partir des essais de traction 

La Table IV.3 montre les différents résultats des propriétés mécaniques obtenus en traction pour 

les quatre stratifiés. Les échantillons sollicités dans le sens des fibres (FEO) ont un module de 

Young (E) et une contrainte maximale (Jmax) élevés par rapport aux autres configurations. Les 

échantillons en biais (FE45) présentent au contraire un module élastique et une contrainte 

maximale plus faible. Ces résultats concordent avec ceux de la littérature [88] où les propriétés 

mécaniques en traction sont élevées lorsque les CFN sont sollicités dans la direction des fibres 

(orientation [0]) et faibles lorsque la matrice semble être la plus sollicitée (orientation en biais 
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[±45]). La déformation de rupture élevée des éprouvettes FE45 s' explique alors par la 

sollicitation de la matrice suivant l ' axe de la traction. Les ordres de grandeur des modules 

élastiques obtenus en traction pour les trois stratifiés ([0] 12, [0/90]3s, [±45]3s) sont cohérents avec 

les valeurs issues de la littérature des CFN lin/époxy [8] . Le module élastique des éprouvettes 

FEO est quatre fois supérieur aux éprouvettes FE45. 

Table JV.3. Propriétés mécaniques en traction des échantillons lin/ép oxy FEO, FE90, FE45 et FEH avec leur coefficient de 
variation (en parenthèse). 

Stratification Notation E (OPa) O"max (MPa) çrup (%) 

[0]12 FEO 31,20 (0,03) 269,99 (0,054) 1,02 (0,054) 

[0/90]3s FE90 22,17 (0,063) 198,01 (0,025) 1,06 (0,09) 

[±45]3s FE45 7,29 (0,056) 82,70 (0,059) 2,10 (0,16) 

[02/902/±45]s FER 17,85 (0,039) 145,55 (0,055) 0,98 (0,049) 

La comparaison des propriétés mécaniques de la configuration [0] 12 avec les valeurs de LINÉO 

NV (voir la Table III.2) montre que le module élastique E et la contrainte maximale Umax des 

éprouvettes FEO obtenues sont presque semblables malgré l'utilisation d' une technique de 

fabrication différente. On note une légère diminution des propriétés mécaniques obtenues dans 

notre cas est liée à la présence de microvides dû à la présence importante de fibres proportion de 

fibres qui est supérieure (environ 60%) à celle de LINÉO (50%). En effet, la faible présence de 

résine rend le composite plus fragile. La résine polymère a pour rôle principal d ' apporter une 

certaine ductilité au matériau composite. Il faut aussi noter que la diminution de la déformation à 

la rupture (çrup) peut être aussi liée la présence de microvides au sein du matériau. La présence de 

microvides peut générer au cours d' une sollicitation mécanique d' un matériau des contraintes 

résiduelles qui peut à son tour engendrer une rupture précoce du matériau. Si l' on compare le 

procédé par RTM (Resin Transfer Molding) utilisé par LINÉO à celui de la thermocompression 

utilisée dans notre travail, le RTM limite la perte de résine lors de la fabrication et permet à la 

résine de remplir convenablement le vide entre les fibres et à l' intérieur des fibres avant sa 

réticulation. Le faible pourcentage de résine et la présence de microvides pourraient expliquer la 

différence de déformation à la rupture (Çrup) obtenue dans notre cas par rapport aux résultats de 

LINÉO. 

La comparaison des modules élastiques obtenus par impulsion acoustique (voir Table IV.2) avec 

ceux obtenus en traction (voir Table IV.3) montre que les modules d' impulsion acoustique 

présentent des valeurs relativement plus élevées que celles des modules de traction, sauf pour les 
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échantillons de configuration [±45]3s où le module évalué par impulsion acoustique correspond 

au module de cisaillement du fait de la configuration de ce matériau et le choix du mode 

d' acquisition des ondes (mode flexion) . Les modules élastiques en traction et en impulsion 

acoustique restent quand même relativement proches l 'un de l' autre excepté pour les éprouvettes 

FEH pour lesquelles on observe une très grande variation à cause de la configuration de cet 

échantillon. Récemment, notre équipe a pu observer le même phénomène sur la comparaison des 

valeurs des modules obtenus par l' utilisation de ces deux techniques dans le cas des tissés de 

composites lin/époxy [10]. La différence entre les valeurs de ces deux techniques est 

principalement liée à la nature de leur sollicitation. En effet, les essais de traction induisent dans 

l 'éprouvette des changements des propriétés rhéologiques, tandis que les tests d ' impulsion 

acoustique n'engendrent pas des modifications de structure au sein des éprouvettes. La réponse 

de l' échantillon pour une sollicitation en impulsion acoustique est sur une très courte durée en un 

très faible niveau de contrainte est essentiellement élastique alors que les essais quasi-statiques le 

sont un peu moins. Les éprouvettes sont testées sous contraintes libres. Ce qui fait que le module 

obtenu en impulsion acoustique reste généralement supérieur au module en traction. Pour les 

essais d ' impulsion acoustique, il existe aussi une forte interaction entre la géométrie de 

l' éprouvette et la longueur d'onde du signal acoustique envoyé par le matériau lorsque celui -ci 

est excité. Pour le cas des composites, la résonance acoustique peut différer d' une éprouvette à 

une autre du fait de l' hétérogénéité de ce matériau. Cette technique est plus adaptée pour les 

matériaux monolithiques. De façon générale pour le cas des composites, l'évaluation du module 

par la méthode d'impulsion acoustique présente donc une forte sensibilité par rapport à la 

variation des masses, des dimensions et aussi de la configuration de l' éprouvette. Bien que cette 

méthode dynamique présente une certaine limite, elle permet de mettre en évidence de façon 

rapide, sans qu' il ait rupture de l' éprouvette, les différences relatives entre les propriétés 

mécaniques des différentes configurations des stratifiés de composite. L' impulsion acoustique 

sera utilisée comme technique non destructive dans la suite de ce travail afin de suivre l' évolution 

mécanique des échantillons sans pour autant les casser. 

IV4.3. Fractographie des composites en quasi-statique 

Les observations visuelles des différents faciès de rupture (Figure IV.IO) donnent un premier 

aperçu sur les mécanismes d' endommagement au sein de chaque stratifié. On observe que la 

rupture des 4 stratifiés se produit dans des plans différents stratifiés. 
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Figure IV. I O. Faciès de rupture des échantillons FEO, FE90, FE45 et FEH après les essais de traction 

On observe que la rupture des 4 stratifiés se produit dans des plans différents. 

• Une rupture brutale des éprouvettes FEO même si leur contrainte à la rupture est la plus 

élevée. Cette rupture est initiée à une zone précise de l' éprouvette, elle se propage ensuite 

transversalement sur quelques millimètres, puis longitudinalement et se termine par une 

explosion. 

• Les éprouvettes FE45 présentent une rupture rectiligne intralaminaire en biais. On 

observe aussi une rupture irrégulière des fibres. Cela démontre que la rupture des fibres est 

plus liée à la sollicitation de la matrice ce qui engendre un arrachement des fibres à la 

rupture. 

• Les échantillons FE90 sont repérés par des ruptures nettes et droites perpendiculairement 

à la direction du chargement. Il n' y' a pas de délaminage ni de rupture transverse. 
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• En plus du mécanisme de délaminage qui est bien visible pour les éprouvettes FEH, leur 

faciès de rupture présente aussi d' autres types de ruptures comme la rupture transversale et 

de déchaussement d' amas de fibres. Malgré aussi leur caractère fragile , on n'a aucune 

rupture suivant l' axe de la direction du chargement comme cela a été observé pour les 

éprouvettes FEO. 

Les différents résultats obtenus lors des tests mécaniques et la comparaison de ces résultats avec 

la littérature confirment la dépendance des propriétés mécaniques du lin/époxy à l' orientation, à 

la proportion volumique, ainsi qu'au procédé de fabrication des fibres. Les images des faciès de 

rupture montrent qu ' il existerait pour ces stratifiés des modes de rupture préférentielles pour 

chaque type de configuration de stratifiés. Les analyses acoustiques vont permettre par la suite de 

clarifier cette affirmation. 

IV4.4. Analyse des données de l 'émission acoustique (EA) 

L'analyse des salves d' EA par la classification multivariable avec l' algorithme des k-moyennes 

sur NOESIS a permis d' identifier les modes d' endommagement pour les quatre stratifiés de 

lin/époxy ayant subi des essais de traction. Les Tables IVA et IV.5 illustrent les caractéristiques 

des différentes classes obtenues ainsi que la proportion des différents modes d' endommagement. 

Trois grandes classes de signaux ont été formellement identifiées pour les éprouvettes FEO, FE90 

et FE45. Ces signaux proviennent des microfissurations matricielles (classe A), des décohésions 

des interfaces fibres/matrice (classe B) et de la rupture des fibres (classe C). Une quatrième classe 

a été identifiée pour les éprouvettes FEH, ces signaux se réfèrent au délaminage des couches 

(classe D). La Table IV.5 présente les pourcentages d'évènements pour chaque classe obtenue 

pour les différents types d'éprouvettes. Les caractéristiques acoustiques identifiées pour les 

différents stratifiés étudiés dans ce travail correspondent à ceux retrouvés dans la littérature pour 

les composites de lin/époxy [14, 59]. 
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Table.rV. 4. Caractéristiques et les mécanismes associés à chaque classe 

Classe 
Mécanisme Amplitude 

Durée (ilS) 
Temps de Énergie Nombre de 

de rupture (dB) montée (ilS) (al) coups 

Fissuration 
Entre 20 et 

A 
de la matrice 

[42-60] 45 à 1000 300 < 1500 >100 
(moyen) 

B 
Décohésion 

[52-70] 50 à 1600 
Entre 10 et Entre 2000 Entre 30 et 

fibre/matri ce 100 (court) et 10000 100 

C 
Rupture des 

[70-100] 
120 à Entre 10 et 

>10000 > 200 
fibres 14000 100 (court) 

D 
Délaminage 

[65-75] 60 à 2250 
Entre 10 et Entre 5000 Entre 30 et 

des couches 100 (court) et 10000 100 

Table [V. 5. Pourcentage des classes pour chaque type d'éprouvette 

Classe A Classe B Classe C Classe D 

FEO 46,2% 42,6% Il,2% 0% 

FE90 53,6% 34,1% 12,3% 0% 

FE45 51,3% 45,2% 3,5% 0% 

FER 34,3% 40% 6,7% 19% 

Les Figures IV.ll à IV.l4 illustrent la chronologie de l'apparition des modes d' endommagement 

ainsi que leurs caractéristiques (salves cumulées, durée et bits en fonction du temps ou de 

l'amplitude). 

• Les évènements de la classe A sont les premiers qui apparaissent dans la chronologie de 

l' endommagement des éprouvettes. Ils ont une faible amplitude (42-60dB), une durée et un 

temps de montée assez lent ainsi qu' une faible énergie absolue. Les caractéristiques liées à 

ces cinq descripteurs sont généralement associées au phénomène de fissuration matricielle. 

Les signaux de type A sont généralement les plus importants lors de l' endommagement des 

composites. Cette classe peut aussi contenir des signaux liés au phénomène de frottement 

matrice/matrice. 

• La classe B présente, pour ces cinq descripteurs, des valeurs un peu plus élevées que ceux 

de la classe A. Les évènements correspondants à cette classe sont liés au phénomène de 

décohésion fibre/matrice. Cette classe peut aussi regrouper les signaux liés au phénomène de 
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déchaussement des fibres. On peut constater un accroissement des nombres de signaux de la 

classe B pour l' éprouvette FE45 qui concorde avec les images du facies de rupture observé 

pour cette configuration où le phénomène de déchaussement des fibres est plus important. 

• La classe C présente par contre des valeurs élevées pour ces cinq descripteurs. 

Cette classe qui apparait en fin des essais correspond à la rupture de fibres ou de faisceaux 

de fibres . On peut constater que les évènements de cette classe sont plus importants pour 

les éprouvettes FEO et FE90. Ces éprouvettes ont subi beaucoup de fissurations 

transverses et longitudinales des fibres. 

• La dernière, la classe D se distingue majoritairement chez des éprouvettes FEH. 

Bien qu' elle possède des descripteurs très similaires à ceux de la classe C, elle présente 

une énergie absolue et une durée moins importantes que la classe C. L' amplitude est 

située entre 65 et 75 dB. Les évènements de cette classe peuvent être associés au 

phénomène de dé laminage qui a été clairement observé au niveau des faciès de rupture 

des éprouvettes FEH (Figure IV.lO). 
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IV.5. Conclusion 

Dans ce chapitre, on a abordé l' étude du comportement mécanique spontané et le suivi de 

l'endommagement des stratifiés de lin/époxy de configuration [0]12, [0/90]3s, [±45]3s et 

[02l'902/±45]s. Les essais mécaniques quasi statiques et les tests d' évaluation d'endommagement 

de chaque stratifié ont été effectués. Les résultats montrent qu'avec un taux de fibres presque 

identiques, la configuration unidirectionnelle [0] 12 du lin/époxy possède des propriétés 

mécaniques meilleures que d' autres configurations. Les propriétés mécaniques de ce composite 

sont d' ailleurs meilleures que celles obtenues dans la littérature du fait de la forte proportion de 

fibres dans ce matériau. On a observé une faible dispersion des propriétés mécaniques pour ces 

quatre configurations bien que les éprouvettes aient été choisies sur des plaques différentes. Cette 

faible dispersion est liée à la matière première (pré-imprégné) utilisée pour la fabrication du 

composite et aussi du choix judicieux des paramètres de moulage par thermocompression. Ces 

résultats confirment la répétabilité de la fabrication de cet échantillon par la thermocompression. 

La mesure de la rigidité par les deux techniques que sont l' impulsion acoustique et la traction 

montre une certaine différence entre les valeurs malgré que la tendance de l' évolution du module 

en fonction de la configuration du lin/époxy reste généralement la même. Cette différence des 

valeurs de la rigidité est surtout liée à l' évaluation différente de la rigidité pour chaque technique 

(module dynamique pour l' impulsion acoustique et statique pour la traction). 

Les résultats des tests d' émission acoustique et les observations optiques montrent les 

mécanismes d'endommagement au sein du matériau dépendent surtout de la configuration du 

stratifié lin/époxy. Et de plus, les classes d'endommagement obtenues par l' analyse 

multiparamétrique coïncident avec celles de la littérature pour le lin/époxy. Un lien direct peut se 

faire entre les mécanismes observés et le comportement mécanique de chaque type de stratifié. 

Les résultats de corrélation avec la fractographie et l ' émission acoustique ont montré que la 

technique d' émission acoustique permet d' identifier de façon explicite par la méthode 

multiparamétrique les différents mécanismes causant l' endommagement au sem d'un tel 

matériau. Avec ces différents résultats obtenus sur le comportement mécanique et 

l'endommagement par sollicitation mécanique en traction du lin/époxy, une étude de l' influence 

du vieillissement sur le comportement mécanique peut aisément être effectuée. 



V. CHAPITRE V: VIEILLISSEMENT 

ENVIRONNEMENTAL 
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V.l. Introduction 

Les résultats obtenus au chapitre précédent démontrent que les stratifiés lin/époxy possèdent des 

propriétés mécaniques spontanées intéressantes pour des applications en ingénierie. La suite de ce 

travail va être d' étudier l'influence du vieillissement sur leur comportement mécanique en 

traction. L' influence du vieillissement sur leurs propriétés physiques et chimiques va être aussi 

abordée. 

Le stratifié [02/902/±45]s nommé FEH a été choisi pour l' étude du vieillissement du lin/époxy à 

cause de sa configuration quasi isotrope. En effet, ces configurations sont les plus sollicitées pour 

les applications de structure en ingénierie, car leurs propriétés mécaniques sont presque égales 

dans toutes les directions. 

Dans la littérature, les méthodes de vieillissement des CFN varient essentiellement en fonction du 

type d'application visée et du matériau. Pour les matériaux composites à base de fibres naturelles, 

l' eau est un paramètre de dégradation essentiel à prendre en considération dans l' étude de la 

durabilité d'un CFN à cause du caractère hydrophile des fibres naturelles. La température est 

souvent considérée dans ces études comme étant un facteur d' accélération du processus de 

vieillissement à l' eau. Cette approche généralement utilisée par les chercheurs doit cependant 

s' assurer que les températures mises en jeu ne modifient pas la structure du matériau. L'étude de 

l' influence de la température sur les propriétés mécaniques des CFN est donc assez mal connue. 

L' idée de cette section est de pouvoir évaluer l' influence des deux facteurs environnementaux 

que sont la température et l' eau sur les propriétés du CFN nommé FEH. Dans un premier temps 

l' influence du vieillissement hygrothermal (eau et température combinées) sur le comportement 

mécanique va être évaluée. Dans la deuxième partie, on va étudier l' influence de la température 

sur son comportement mécanique et ses propriétés chimiques. La Figure V.I résume la démarche 

expérimentale adoptée dans ce chapitre. Un résumé général du plan d' expérience des différents 

essais de vieillissement environnemental effectué dans ce travail est illustré par la Table V.I . Les 

paramètres choisis dans chaque essai ainsi que les sections des chapitres dédiés à l' évolution des 

variables d' études ont été marquées dans la Table V.1 
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r-- Essais mécaniques 

Vieillissement 
r--

hygrothermal 
f--

Suivi de 

- l'endommagement: 
mécanique et physico-

chimique 

Éprouvettes 

lin/époxy: 

FEH 
- Essais mécaniques 

'-- Vieillissement thermique -

Suivi de 

'--
l'endommagement: 

mécanique et physico-
chimique 

Figure v. 1. Diagramme des différents essais et analyses de vieillissement du composite lin/époxy 

Table V.J. Plan d'expérience des tests de vieillissement 

Vieillisse-
Nombre 

Tempéra-
Taux 

d'éprou- d'humi-
ment 

vettes 
ture 

dité (%) 
Eau 

100 
(60°C) 

Hygrother 25 
Séchage 

-mal 
(60°C) 

0 

-20°C 
O°C 

Thermique 5 60°C 0 
100°C 
160°C 

V.2. Méthodes de vieillissements accélérés 

V. 2. 1. Vieillissement hygrothermal 

Temps 
d' exposi- Masse 
tion (h) 

Saturation 
Section 

48 
V.3.l.1 

-- --

Propriété Endomma-
mécanique gement 

Section Section 
V.3.l.2 V.3.l.3 

Section Section 
V.3.2.I V.3.2.2 

Pour cette étude, la méthode de vieillissement accéléré hygrothermal a été adoptée en respectant 

les recommandations suggérées dans la littérature. Il s' agit essentiellement d' utiliser un grand 
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nombre d'éprouvettes pour faire les tests et de s'assurer que la température de l'eau ne dépasse 

pas la température de transition vitreuse du matériau. Des recherches effectuées sur ce type de 

matériau par Khalfalla et al. [89] ont montré que ce composite à une température de transition 

vitreuse de 67°C. Du fait qu'il n'existe aucune norme spécifique pour les essais hygrothermal des 

CFN, on a décidé dans le cadre de ce travail de faire nos essais de vieillissement hygrothermal en 

se basant sur la norme ASTM D 570-98. Une série de 25 éprouvettes FEH ont donc été choisies 

en s'assurant que celles-ci ne présentent aucune rayure en surface. Avant leur immersion dans 

l'eau, ces éprouvettes ont été conditionnées dans un four à 50°C pendant 72h afin d'éviter toute 

absorption de 1 'humidité dans l'air ambiant. Après la prise de masse, les éprouvettes ont été par la 

suite immergées dans un bain d'eau distillée chauffée par un thermostat à 60°C. L'eau distillée a 

été choisie pour notre test du fait qu'elle ne contient aucune particule pouvant ralentir la diffusion 

à l'intérieur du matériau. La Figure V.2 montre une série d'échantillons FEH immergés dans le 

bain thermal ISOTEMP. Les échantillons sont complètement immergés et disposés de façon 

verticale dans l'eau à l'aide des séparateurs plastiques. Cette disposition permet d'avoir une 

exposition uniforme de la surface des échantillons à l'eau et une libre diffusion de l'eau. Une fois 

la saturation atteinte, les éprouvettes pesées sont ensuite mises dans un four à 60°C pendant 48h 

pour éliminer l'eau à l'intérieur. Ces éprouvettes vieillies ont été ensuite utilisées pour subir des 

tests mécaniques de traction et de fatigue. 

Figure V.2. Échantillon FEH immergée dans de l'eau distillée 

V.2.2. Mesure des caractéristiques d 'absorption 

La mesure de la cinétique d' absorption d' eau a été réalisée en utilisant la méthode de gravimétrie. 

Cette méthode consiste à suivre l'évolution de la masse d' eau absorbée par l 'échantillon au cours 

du temps à l'aide d' une balance de précision de 0,1 mg. La figure V.3 montre le bain ISOTEMP 
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et la balance de précision utilisée dans le cas de notre étude. La mesure de masse s'est faite à 

l' intervalle régulier. Pour les premiers essais, la prise de masse a été effectuée à chaque 48h. Les 

éprouvettes sont sorties de leur bain et leurs surfaces sont légèrement essuyées avec du papier 

absorbant afin d'éliminer l' excès d'eau accumulée à la surface. Les échantillons sont ensuite 

remis dans le bain après la prise de mesure de leur masse, de leur dimension et des tests 

d'impulsion acoustique. La mesure s' est effectuée jusqu' à ce que l' on atteigne la saturation 

(stabilisation de la masse). 

L'équation ci-dessous relie le pourcentage de masse d'eau absorbée Mt (%) au taux de variation 

de la masse de l'échantillon W(t) vieilli à l'instant t, et à la masse de l' échantillon non vieilli Wo 

(Équation V.I) 

M I (%) = W(t~- Wo x 100 
o (éq. V.I) 

Le modèle d' absorption à une phase [90] a été considéré dans cette étude. Ce modèle utilise la 

seconde loi de Fick à une dimension pour décrire la diffusion des molécules d' eau au sein du 

matériau. Le coefficient de diffusion peut s' exprimer en fonction du gain de masse M t (%), de la 

prise de masse à saturation M m (%), de l' épaisseur h du matériau et le temps de conditionnement 

t (équation V.2. Cette équation est valable lorsque le rapport de masse entre W(t) et Wo est 

inférieur à 60%) 

(éq.V.2) 

Figure V.3. Bain hygrothermal (I sotemp) avec la balance de précision 
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V.2.3. Vieillissement thermique 

L'effet de la température sur les propriétés mécaniques a été étudié sur les éprouvettes quasi 

isotropes FEH. Les éprouvettes ont été testées à 5 niveaux de température différents (T= -20, 0, 

60, 100 et 160°C) dans une enceinte climatique de modèle MTS 501 directement couplée avec la 

machine de traction MTS 809. Pour des niveaux températures inférieures à la température de la 

pièce (21°C), de l'azote liquide a été connecté à l' enceinte climatique MTS 501. Celle-ci régule 

l'injection du froid au sein de l'enceinte et contrôle aussi la température de l'enceinte via une 

sonde. Afin de s'assurer que les éprouvettes ont effectivement atteint la température consignée, 

un thermocouple a été directement collé sur chaque éprouvette. Une fois la température de 

consigne atteinte sur le multimètre, on effectue un délai de 30 min d'attente avant de pouvoir 

débuter les essais de traction. Un échantillon a été testé à chaque niveau de température. Les 

essais de traction ont été effectués sur la machine servohydraulique MTS 809 dans la chambre 

environnementale en suivant la norme ASTM D3039. Les tests ont été couplés à un extensomètre 

qui mesure la déformation de l'échantillon. La Figure VA illustre deux photos du dispositif. 

Figure VA. Dispositif d'essai de traction avec la machine MTS 809 dans une chambre environnementale couplé avec un 
extensomètre et un thermocouple 

V.2A. Caractérisation thermogravimétrique 

Les analyses thermogravimétriques (TGA) ont été effectuées sur différents échantillons FEH à 

l'aide d'un équipement de modèle Perkin Elmer. Cette machine permet de suivre la variation de 

masse d'un échantillon en fonction de la température. En vue de faciliter la lecture, la dérivée de 

la courbe de variation de masse en fonction de la température (DTG) a été représentée. Des 
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échantillons de 20mg ont été prélevés sur le pré imprégné, des éprouvettes saines et vieillies à 

l'eau. Le test a été effectué suivant la norme ASTM D 2584 avec une vitesse de 5°C.rnin-I entre 

une température allant de 500 e à 600oe. La variation de la perte de masse de ces échantillons a 

été mesurée en fonction de la température. 

V2.5. Caractérisation par FT-IR 

En vue de vérifier le comportement des liaisons chimiques après vieillissement, les échantillons 

FEH sains et vieillis ont été examinés par spectromètre infrarouge à Transformée de Fourier (FT­

IR). Le FT-IR est composé d'une source infrarouge, d'un interféromètre de Michelson et d'un 

détecteur (Figure V.5). Les échantillons sont d'abord broyés dans des pastilles de bromure de 

potassium (KBr) avant d'être testés dans le spectromètre FT-IR de modèle Perkins Elmer. Un 

rayonnement est envoyé par la source qui traverse l'iI?-terféromètre puis l'échantillon. Ce 

rayonnement absorbé par l'échantillon induit des mouvements moléculaires au sem de 

l'échantillon. Les signaux reçus par le détecteur sont traités et la fréquence de vibration 

spécifique à certains groupements fonctionnels de l'échantillon est identifiée à l'aide de l'analyse 

des spectres. La fenêtre d'étude est de 4000 à 400 cm-Ide nombres d'ondes. 

lVIiroir Fixe 

lVIiroir mobile 
Source I.R. 

O---+-~-I 
Lame 

s ép aratric e 

Echantillon L.....-+-..... 

L.....-_---' Détecteur 

Figure.V.5. Principe du spectromètre infrarouge à Transformée de Fourrier (FT-IR) 

V.3. Résultats et discussions 

V3.1. Immersion hygrothermal 

Le paragraphe suivant expose les résultats et l'analyse du vieillissement hygrothermal des 

échantillons de FEH immergés dans l'eau à la température de 60°C. La première phase de 

l ' analyse consiste à étudier le profil d ' absorption de ce composite et l'influence du vieillissement 
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sur les liaisons chimiques. La deuxième partie a permis d'étudier l' effet du vieillissement sur les 

propriétés mécaniques en traction des éprouvettes FEH. 

V.3.1.1.Évolution de l' absorption d' eau 

L'évolution de la masse des 25 éprouvettes FEH a été suivie lors du processus de vieillissement 

hygrothermal. La Figure V.6 illustre la cinétique de l' absorption d'eau moyenne des 25 

éprouvettes. On observe deux grandes phases d' évolution de forme sigmoïde: la phase de 

diffusion et la phase de saturation. À la phase de diffusion, on assiste à une absorption rapide de 

l'eau. Cette forte sorption d'eau démontre que celle-ci arrive facilement à pénétrer dans les 

éprouvettes. En effet, la faible proportion de résine époxy dans les éprouvettes qui joue un rôle de 

couche imperméabilisante des surfaces externes de l'échantillon favorise la diffusion rapide de 

l'eau. Les fibres de surface vont alors faciliter l' absorption massive d'eau au moment de 

l'immersion des éprouvettes. 

Les premières prises de mesure à 48h ne permettent pas de voir le comportement de la diffusion 

de l'eau avant la saturation (Figure V.6). Afin de pouvoir récupérer les données sur l' évolution de 

diffusion au début de l' immersion et de pouvoir déterminer le coefficient de diffusion, on a repris 

cinq nouveaux échantillons FEH à une immersion hygrothermal à 60°C dans les mêmes 

conditions que les 25 éprouvettes précédentes jusqu'à saturation. Les prises de mesures de 

masses ont été effectuées toutes les 4h au cours des premières 24h de l' immersion. Les résultats 

(Figure V.7) montrent une diffusion non linéaire de l' absorption d'eau. Le coefficient de 

diffusion a donc été déterminé à partir des données de ces cinq échantillons en utilisant l' équation 

1-6. La valeur obtenue pour ce coefficient est de l' ordre de 3,98±O,12*lO-6 mm2/s. Cette cinétique 

assez importante de l' eau dans les échantillons est liée à la forte proportion de fibres (v.r de 

61 ,87%) au sein du matériau et de la présence potentielle de microvides au sein du matériau. Les 

fibres naturelles au caractère hygrophile facilitent donc l' absorption et la diffusion de l'eau. Il 

faut noter que la température de l' eau qui était de 60°C contribue aussi à l' accélération du 

processus de diffusion de l'eau au sein du matériau. 

Après 48h, on observe une stabilisation de l'absorption d'eau. Cette deuxième phase est appelée 

la phase de saturation. L'échantillon atteint un taux moyen d'absorption d' eau de 28,34%. À la 

phase de saturation, on observe une légère perte de masse liée probablement à la perte de la 

matière dans le matériau. Cette perte de la masse est peut-être due à la présence potentielle dans 

le matériau de matières solubles ou à un rejet de composés chimiques par le matériau. La 

coloration de l'eau distillée et le changement de couleur des éprouvettes (Figure V.8 et V.9) 
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continnent qu'il y'a un phénomène chimique qui se déroule lors du vieillissement hygrothennal. 

Les analyses des spectres FT-IR pennettront plus tard d' analyser les phénomènes chimiques qui 

ont lieu lors du vieillissement des éprouvettes. 

40 

o 
o 100 200 300 400 500 

Racine du temps (SO.5) / épaisseur (mm) 

Figure V.6. Courbe d'évolution de la masse en fonction de la racine du temps sur l'épaisseur des 25 éprouvettes 
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Figure V.7. Évolution de l'absorption d'eau des échantillons FEH vieillis à 60°C en fonction du temps des 5 nouvelles éprouvettes 
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Figure V.8. Échantillons FEH vieillis dans le bain thermal 

Éprouvettes vleDUes 

Figure V.9. Exemple d'échantillons vieillis et non vieillis 

V.3.1.2. Effet du vieillissement hygrothermal sur les propriétés mécaniques 

Les mesures préalables des dimensions des éprouvettes vieillies pour les tests d' impulsion 

acoustiques montrent une augmentation de l' épaisseur de l' échantillon. Ce gonflement peut 

affecter la structure interne de l' échantillon et par conséquent dégrader leurs propriétés 

mécaniques. Les éprouvettes vieillies ont donc été soumises au test non destructif d' impulsion 

acoustique afin de mesurer l'évolution de leurs propriétés mécaniques durant le vieillissement. En 

effet, toute modification d'une structure (endommagement ou vieillissement) peut entrainer la 

modification des propriétés vibratoires (fréquence de résonance, l' amortissement), les mesures 

par impulsion acoustique peuvent donc être utilisées comme indicateur du vieillissement d'un 



88 

matériau. Les figures VlO.a. à VIO.c montrent respectivement l'évolution de module, du 

damping (l ' amortissement acoustique) et de la fréquence de résonance des éprouvettes vieillies. 

On y observe une perte rapide du module et de la fréquence au début du vieillissement. Le 

module diminue de 40% de sa valeur initiale. Cette décroissance est suivie d'un plateau signe de 

la saturation des éprouvettes. L'amortissement par contre augmente au cours du vieillissement 

jusqu'à se stabiliser. L'augmentation de l' anlortissement révèle la création de l' endommagement 

par la diffusion dans le matériau. 

Après la phase de saturation, les éprouvettes vieillies ont été préalablement séchées pour subir 

des essais de traction. La Figure V.11 et la Table V.2 illustrent la perte de la rigidité (pente de la 

courbe contrainte-déformation) après vieillissement des éprouvettes. L'absorption de l' eau a donc 

affaibli la rigidité du matériau. La déformation quant à elle a augmenté. L' absorption et la 

diffusion de l' eau auraient donc permis au matériau de se déformer plus facilement qu'une 

éprouvette non vieillie. En effet, la diffusion des molécules d'eau à travers les microvides et les 

sites génère un phénomène de plasticité des constituants polymères au sein du matériau ce qui 

peut donc augmenter la déformation à la rupture du matériau. L' augmentation de la déformation à 

la rupture est associée dans la littérature au phénomène de plastification des fibres [91 , 92]. Le 

comportement mécanique similaire des stratifiés FEH vieillis a aussi été observé par plusieurs 

auteurs [14, 92-94] sur d'autres configurations du composite lin/époxy. On constate par contre 

que la contrainte à la rupture semble être très peu influencée par le vieillissement. Elle a tendance 

à même légèrement augmenter ce qui n'est pas un comportement habituel observé lors du 

vieillissement d'un CFN. Les observations microstructurales et chimiques qui vont être effectuées 

permettront d'analyser en détail sur ce phénomène et de faire un lien entre l' évolution des 

propriétés mécaniques et les propriétés physiques et chimiques du matériau. 
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Figure V.II Courbe contrainte déformation FEH sain (noir) et FEH vieilli (rouge) [95] 

Table. V. 2. Propriétés mécaniques des échantillons sains et vieillis 

FER Sain FER Vieilli 

E (GPa) (f,{MPa) e,(%) E (GPa) (f,{MPa) e,(%) 

1 20,38 152,65 0,98 17,07 138,74 1,19 

2 20,29 150,52 1,00 14,15 145,79 1,32 

3 18,83 132,61 0,89 16,67 135,63 1,09 

4 20,07 148,93 1,00 17,15 159,46 1,22 

5 18.62 143,05 1,00 18,07 146,20 1,17 

Moyenne 19,64 145,55 0,98 16,62 145,16 1,20 

Ecart-type 0,76 7,21 0,04 1,48 9,19 0,08 

COV 3,85 4,96 4,38 8,88 6,33 6,90 

V.3.1.3 . Effet du vieillissement hygrothermal sur les propriétés physiques et chimiques 

La Figure V.12 illustre les images obtenues par microscopie électronique à balayage (MEB) sur 

une coupe transversale d'un échantillon FEH sain et vieilli. On peut observer une forte 

dégradation de l'interface fibre/matrice au niveau des échantillons vieillis (marqués en flèches 

rouges sur l'image). Ces images montrent que l' endommagement causé par la diffusion de l'eau 
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se retrouve plus à l'interface fibre/matrice. Du fait de la forte proportion de fibres au sein de ce 

matériau, les éprouvettes FEH ont tendance à absorber une quantité assez importante d'eau qui 

génère un phénomène de gonflement. Le gonflement qui est un phénomène physique génère des 

contraintes résiduelles à l'interface fibre/matrice qui engendre par la suite une décohésion 

fibre/matrice qui est le maillon faible du composite. 

Figure V.12. Image MEB des échantillons FEH sains a) et vieillis b) 

L' influence de l' eau sur la composition chimique des échantillons FEH a été aussi analysée par la 

spectroscopie FT-IR. La Figure V.l3 illustre les spectres FT-IR des échantillons FEH sains, 
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vieillis ainsi que du pré imprégné « prepeg ». Les principaux pics d' absorption communs pour ces 

trois échantillons ont été observés autour de la bande d' absorption de 3000 cm-I à 3700 cm- I 

caractéristique du groupement hydroxyle (OH) [96]. Une autre bande de 2800 cm-I à 3000 cm- I 

du groupement amine (N-H). Les positions et les intensités d' absorption de ces deux bandes sont 

typiques à la cellulose. Le pic observé à 1730 cm-I correspond au groupement carbonyle (C=O) 

de l'hémicellulose. La bande autour de 1600-1650cm-1 est caractéristique de la pectine [97]. Les 

spectres des échantillons sains et du préimprégné sont presque identiques. Par contre on observe 

quelques variations du spectre au niveau des échantillons vieillis. On observe un affaiblissement 

de la bande autour de 3400cm-1 signe de l ' oxydation du groupement hydroxyle qui sont des sites 

polaires de la cellulose. Un pic autour de la bande 2100-2200 cm-I qui est caractéristique de la 

vibration des groupements nitrile (-C=N-) [98-100] ne s'observe plus au niveau du spectre des 

échantillons vieillis. La disparition de cette bande peut s' expliquer par l'hydrolyse de ce 

composant après le vieillissement hygrothermal. On sait que l 'hydrolyse des groupements nitriles 

se produit généralement à chaud et pendant une longue durée. Le vieillissement hygrothermal 

effectué durant cet essai constitue donc un milieu favorable pour la décomposition de ce 

groupement. On peut faire le lien de cette perte avec le jaunissement de l' eau observé au cours du 

vieillissement. Dans la littérature [100,101], les groupements nitriles sont essentiellement utilisés 

pour traiter la surface des fibres par une technique appelée cyanoéthylation afin d' améliorer la 

bonne adhésion entre la matrice époxy et les fibres naturelles et aussi de baisser l'hydrophilie des 

fibres. C'est la cellulose qui réagit le plus souvent avec le groupement nitrile (issu des composés 

acrylonitrile) pour former cyanoéthylcellulose [102]. Les études de Rong et al. [100] ont montré 

que le traitement des fibres de sisal par cyanoéthylation améliore la rigidité en flexion des fibres 

sisal, mais dégradent les propriétés mécaniques en traction (module et contrainte) du matériau. Ils 

lient cette dégradation en traction à la dégradation de cristallinité de la cellulose après le 

traitement des fibres. La disparition par hydrolyse de cette liaison après vieillissement lin/époxy 

pourrait donc favoriser une recristallisation de la partie amorphe de la cellulose qui est la zone la 

plus favorable aux réactions chimiques. Ce processus de recristallisation pourrait expliquer la 

légère augmentation de la contrainte à la rupture. La présence simultanée des deux phénomènes 

antagonistes que sont le gonflement et la cristallisation pourrait expliquer le comportement 

mécanique observé sur ce matériau après vieillissement, à savoir une baisse de la rigidité et la 

légère augmentation de la contrainte à la rupture. Ce comportement va être abordé plus en détail 
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dans le cadre de l'étude du vieillissement hygrothennal cyclique afm de voir l'influence à long 

tenne de l'hydrolyse sur le comportement de ce matériau. 
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Figure V.13. Spectres FTIR du « prepreg » des éprouvettes FEH saines et vieillies 

V.3.1.2.Effet du vieillissement hygrothermal sur les propriétés thermiques 

3900 

Les analyses thennogravimétriques ont été réalisées sur les échantillons sains et vieillis afin de 

comparer leurs propriétés thenniques. La figure V.14.a. et b. montrent les thennogrammes TGA 

et DTG des échantillons FEH sains et vieillis. La dégradation débute à 500 e jusqu'à atteindre une 

température maximale de décomposition de 650oe. La décomposition thennique du FEH montre 

trois stades décomposition: de 50 à 100oe , de 2500 e à 3600 e et ~ 500oe . La première région qui 

commence de 500 e à IOOoe est associée à l 'évaporation de l'eau et de certains constituants 

volatiles au sein du matériau [89]. On observe une certaine stabilisation de la masse jusqu'à 

300oe . Au-delà de cette température, on observe une seconde région dont le pic est à 350°C. 

eette région est liée à la dégradation des fibres, surtout à la dépolymérisation des hémicelluloses, 
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des pectines, de la cellulose et de la lignine respectivement [103]. La région au-delà de 550°C est 

associée à la dégradation complète de la résine époxy. 

La comparaison des échantillons sains et vieillis montre une augmentation de la température de 

5°C du pic associé à la fibre après vieillissement. Cette augmentation de la température de 

dégradation des fibres est liée à un léger gain de stabilité thermique de l'échantillon après 

vieillissement. En effet, le traitement qui est une modification chimique de la surface de la 

cellulose pourrait affecter la stabilité thermique du matériau. L'élimination par hydrolyse du 

nitrile et la possibilité de recristallisation des celluloses après l'hydrolyse pourraient non 

seulement influer sur les propriétés mécaniques, mais aussi les propriétés thermiques du 

matériau. 
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Figure V.14. Courbes thermogravimétriques (a) et OTG (b) des échantillons sains et vieillis FEH 

V.3.2. Essais thermomécaniques 
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La Table V.3 résume les propriétés mécaniques obtenues pour chaque niveau de température. 

Pour des températures en dessous de O°C, les propriétés mécaniques ne semblent pas être 

affectées alors qu'on observe une dégradation significative pour des températures au-dessus de 

60°C. La dégradation de la rigidité à 60°C est liée à la perte de 1 'humidité et du groupement 

nitrile au sein du composite. 

Table. V.3. Propriétés mécaniques des éprouvettes FEH testées à différentes températures 

Température Échantillon E (GPa) (Jr{MPa) 8r(%) 

-20oe #1 20,88 175,02 1,39 

ooe #2 20,17 165,25 1,09 

23°e #saio 20,07 150,37 1,00 

600 e #3 Il,92 157,6 1,57 

1000 e #4 6,7 86,95 1,22 

1600 e #5 6,62 55,7 1,01 
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En effet, les résultats précédents obtenus lors du vieillissement hygrothermal et des analyses 

thermogravimétriques démontrent l' influence de la disparition de ce groupement sur les 

propriétés mécaniques de ce matériau. De plus, la qualité de l' adhérence entre fibre/matrice est 

meilleure dans un environnement humide que dans un environnement sec. Masseteau et al. [104] 

ont observé une diminution de la rigidité pour un composite unidirectionnel lin/époxy en milieu 

sec par rapport à un milieu humide. 

Au-delà de 60°C, on observe une dégradation significative des propriétés mécaniques du 

matériau. Des analyses thermogravimétriques effectuées sur ce type de lin/époxy de LINEO NV 

par Khalfalla et al. [89] ont montré que ce composite fabriqué par thermocompression à sa 

température de transition qui tourne autour de 67°C. Au-delà de cette température, les propriétés 

mécaniques du matériau sont affectées du fait de la perte de la réticulation du composite. Au-delà 

de la température de transition, le composite se comporte comme un matériau ductile et perd ses 

propriétés élastiques. Plusieurs travaux réalisés sur des composites thermodurcissables et 

thermoplastiques renforcés de lin montrent que le module diminue au-dessus de la température de 

transition vitreuse [105-107] . 

Les analyses FT-IR confirment les affirmations précédentes ou l'on observe la présence du 

spectre du groupement nitrile (vers 2200cm-1
) à la température de -20°C alors que celle-ci 

commence à disparaitre à 60°C (Figure V.15). Les autres spectres associés à la composition des 

fibres et de la matrice ne subissent aucune variation liée à la variation de la température. La 

variation de la température n' aurait donc aucune influence sur les propriétés chimiques des fibres 

ou de la matrice. 



97 

100,00 

95,00 

90,00 

-~ 85,00 0 
'-' 
a.I 
(,1 

= 80,00 = t: 
19 75,00 

'" = = 70,00 a.. 
E-c 

65,00 
-- FEH (T=23C) 

-- FEH (T=60C) 

60,00 FEH (T=-20C) 

55,00 
500,00 1000,00 1500,00 2000,00 2500,00 3000,00 3500,00 4000,00 

Nombre d'onde (cm-l) 

Figure. V.15. Spectres FTIR des éprouvettes soumises à des variations de température de T=-20°C, T=23°C et T=60°C 

V.4. Conclusion 

Au cours de ce chapitre, les échantillons quasi isotropes FEH de lin/époxy ont été choisis pour 

être soumis à des vieillissements hygrothermal et thermiques. Du fait du caractère hydrophile des 

fibres de lin, ce matériau présente une forte sensibilité d'absorption d'eau. Cette sorption de l'eau 

engendre un changement au cours du temps des propriétés mécaniques. La rigidité du matériau 

semble être la plus affectée par le vieillissement hygrothermal. Les analyses microstructurales ont 

montré que l'interface fibre/matrice est la zone la plus fragilisée par le vieillissement 

hygrothermal. Ce type d'endommagement est lié au phénomène de gonflement dû à la forte 

absorption d'eau. En effet la sorption abondante d'eau dans le composite engendre un gonflement 

des fibres qui provoque une contrainte locale en affaiblissant l' adhérence entre les fibres et la 

matrice. Les analyses chimiques obtenues par le FT-IR ont montré que le changement des 

propriétés mécaniques pourrait être lié à un phénomène d'hydrolyse de certains composants du 

matériau. En effet les spectres FT-IR ont monté la présence d'un groupement nitrile au sein du 

composite qui proviendrait du traitement chimique par cyanoéthylation des fibres de lin. Les 

études ont montré une influence négative de ce traitement sur la contrainte à la rupture du 

lin/époxy. L' élimination par hydrolyse de la fonction nitrile pourrait donc engendrer un processus 

de recristallisation de la cellulose qui améliorerait la contrainte à la rupture du matériau. Ces deux 
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phénomènes que sont le gonflement et la recristallisation influencent donc sur le comportement 

mécanique de ce matériau après vieillissement. 

Les tests thermomécaniques ont quant à eux montré la sensibilité de ce composite à des 

températures élevées supérieures à la température de transition vitreuse. Ce composite lin/époxy 

perd donc ses propriétés élastiques au-delà de sa température de transition. La perte de l'humidité 

et du liant cyanoéthylène ne favorise pas non plus sa performance de rigidité pour des 

sollicitations en dessous de la température de transition vitreuse. Par contre les propriétés 

mécaniques ne semblent pas être affectées par les basses températures. 



VI. CHAPITRE VI : COMPORTEMENT À 

LONG TERME 
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VI.I. Introduction 

Après avoir évalué les propriétés mécaniques quasi-statiques de ce matériau, face à l' influence du 

vieillissement environnemental, il s ' avère nécessaire de se pencher sur l' étude de son 

comportement à long terme et de son endommagement pour des sollicitations à long terme 

comme la fatigue. Ce chapitre aborde donc l' étude du comportement par fatigue mécanique et 

fatigue environnementale du composite quasi isotrope FEH lin/époxy. Il est essentiel de connaître 

non seulement la durabilité mécanique en fatigue de ce composite, mais également sa durabilité 

face à l' absorption cyclique d' eau du fait de la forte sensibilité des fibres avec l' eau. Des tests de 

fatigue mécanique et de vieillissement cyclique ont donc été effectués pour évaluer la durabilité 

de ce matériau. Les mécanismes d' endommagement au cours de la durée vie ont été suivis à 

travers différentes techniques. La figure VI. 1 illustre le diagramme des démarches expérimentales 

abordées dans ce chapitre. Un volet de ce chapitre va se pencher sur l' étude du comportement 

mécanique en fatigue des échantillons FEH sains et vieillis et un autre volet va étudier le 

vieillissement cyclique de ces échantillons. 

Propriété 
- mécanique 

quasi-statique 

Vieillissement 
r- -

cyclique 

- Sain "'"- Endommagement 

Lin/époxy: -
FEH 

r-- Durabilité - Vieilli 

"'"-
Fatigue 

r-
mécanique 

- Endommagement 

Figure VI.I . Démarches expérimentales de l'étude de la fatigue des échanti llons FEH 



VI.2. Comportement en fatigue mécanique des éprouvettes saines 

VI.2.1. Méthodes expérimentales 
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La figure VI.2 montre l'image du dispositif d'un essai de fatigue multi instrumenté couplé avec 

deux capteurs d'émission acoustique (AE sensors), l'extensomètre et la caméra infrarouge (IR). 

Figure V1.2. Dispositif de l'essai de fatigue couplé avec l'émi ssion acoustique et la thermographie 
infrarouge 

La Table VI.I dresse un portrait des différents tests qui ont été réalisés sur chaque type 

d'éprouvettes. Seules les éprouvettes FEH ont subi des tests de fatigue couplés avec des essais 

non destructifs comme la thermographie infrarouge (TIR) et l' émission acoustique (EA). 

Table VI. 1. Les différents tests à réaliser en f atigue mécanique 

Fatigue mécanique 

Échantillon 
Nombre 

Vieillissement TIR EA 
d'éprouvettes 

FER 20 Non Oui Oui 

FER 20 Hygrothermal Oui Oui 

Les essais de fatigue ont été réalisés sur une machine servohydraulique MTS 809 de cellule de 

charge de capacité de 100kN tout en respectant la norme ISO 13003. Les paramètres essentiels 

des tests de fatigue (Table VI.2) ont été choisis en fonction de certains critères définis. Le choix 

de la faible fréquence de 5 Hz permet d'éviter tout effet secondaire dû essentiellement à 

l' autoéchauffement du composite lin/époxy. Le choix de 5 Hz est issu de la recherche de Liang 
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[43] sur la fatigue du composite lin/époxy. Le test a été piloté en force pour assurer le niveau de 

contrainte constant. Le rapport de charge est de 0,1 ce qui permet d'assurer un chargement 

traction-traction tout en évitant la possibilité d'un flambage de l' éprouvette. Les essais de traction 

sur les échantillons FEH sains et vieillis ont permis de déterminer les amplitudes du niveau de 

chargement. Le niveau de charge est de 0,4 à 0,8 fois la contrainte ultime à la rupture (UTS). Le 

critère d'arrêt en cas de non-rupture de l' éprouvette a été fixé à 2 millions de cycles au lieu d'un 

million afin d'avoir une meilleure estimation de la vie du composite. Jusqu 'à 4 éprouvettes ont 

été testées à chaque niveau. Un extensomètre a été couplé avec la machine MTS afin de mesurer 

de façon précise le déplacement de l' éprouvette lors de l' essai , ce qui a permis d'avoir une 

meilleure acquisition des boucles d'hystérésis. La cinétique de l' endommagement a été suivie 

grâce aux paramètres de la courbe d'hystérésis comme la déformation minimum, l' énergie 

dissipée, le module sécant, le module tangent ou le module en fatigue permet de faire l' analyse de 

l' évolution du dommage par fatigue. Le module sécant est la pente reliant le point le plus haut et 

le point le plus bas de la boucle d'hystérésis. Il caractérise le module élastique du cycle en cours. 

Le module en fatigue est défini comme étant le rapport de la contrainte maximum de la boucle 

sur la déformation maximum. Le module tangent représente la tangente d'une partie de la montée 

de la boucle d'hystérésis la tangente. L' énergie dissipée est l' aire à l' intérieure de la boucle 

hystérésis Cette pente prend en compte la déformation résiduelle cumulée et la rotation du 

module sécant. Cela caractérise l' histoire de chargement de l' échantillon. Ces différentes 

variables sont résumées sur la Figure VI.3. Les résultats de la performance en fatigue du matériau 

sont regroupés au sein de la courbe S-N (contrainte-Nombre de cycle). 

Table VI.2. Paramètres choisis pour les essais de fatigue 

Paramètres Valeur Référence 

Température Ambiante ISO 291 

Rapport de charge (R) 0,1 
Application 

visée 

Fréquence de chargement 5 Hz 

Mode de chargement Force, spectre sinusoïdal Application 

0,4 à 0,8<Jr avec un incrément de 
Niveau de charge ISO 13003 

0,1 

Nombre d'éprouvettes 4 ISO 13003 

Conditions d'arrêt 2.106 cycles ou rupture 
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Figure VI.3 . Identification des variables explicatives de l'endommagement sur la boucle hystérésis 

VI. 2. 2. Suivi de l 'endommagement 
La démarche vise à comparer et interpréter les données provenant du vieillissement 

environnemental du lin/époxy avec les données du lot des échantillons sains. L' approche adoptée 

pour l 'analyse de la fatigue des CFN est basée sur l'utilisation des mesures multi-instruments : 

tests mécaniques couplés avec des méthodes non destructives comme l'émission acoustique et la 

thermographie infrarouge. Plusieurs méthodes d' analyses ont été utilisées sur les données brutes 

recueillies sur les différents instruments. Ces analyses nous permettront d ' identifier le critère qui 

explique l' endommagement par fatigue du lin/époxy en vue d' une possible modélisation et d'une 

prédiction de l' évolution de l ' endommagent par fatigue de ce CFN. 

VI. 2. 3. Suivi de l 'endommagement par les techniques non destructives 

Deux méthodes non destructives ont été utilisées : l' émission acoustique et la thermographie 

infrarouge. La méthode d' émission acoustique a été décrite au chapitre III. La technique de 

thermographie infrarouge (TIR) permet quant à elle de détecter le champ de température à la 

surface des éprouvettes. Ce test a été effectué à l' aide de la caméra FUR A5 . La fréquence 

d' acquisition est de 25 Hz (25 images/seconde) avec une résolution de la caméra de 320 x 256 

pixels et une sensibilité de O,05°C. L' émissivité du matériau a été uniformisée par l' application 

de fine couche de peinture noire déposée sur l' éprouvette. Un post traitement et une analyse des 

images ont été effectués après acquisition de la température émise grâce au logiciel de FUR. 
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L' analyse détaillée de ces différentes données va permettre de faire un lien entre les mécanismes 

et les différents paramètres de fatigue qui peuvent expliquer l' endommagement. Après rupture 

des échantillons testés en fatigue, des observations optiques vont être effectuées sur les facies de 

rupture à l'aide d' une binoculaire et de la microscopie électronique à balayage (MEB). Ces 

analyses optiques vont permettre d 'observer les mécanismes d 'endommagement et de valider les 

mécanismes observés au cours des tests d ' émission acoustique. 

VI 2.4. Résultats et discussions 

VI.2.4.1. Endurance du matériau 

Les essais de traction effectués préalablement sur les éprouvettes FEH ont permis de déterminer 

sa contrainte ultime en traction (UTS ou <Jr). Les tests de fatigue ont donc été réalisés à différents 

niveaux de chargement inférieurs à sa contrainte ultime (0 ,4 à 0,8 UTS). La figure VIA présente 

la courbe S-N des éprouvettes FEH saines. La flèche sur cette figure indique simplement que ces 

éprouvettes à ce niveau de chargement ont résisté à 2 millions de cycles sans se rompre. On peut 

constater alors que toutes les éprouvettes résistent à la rupture après 2 millions de cycles pour des 

faibles niveaux de charge 0,5 et 0,4 UTS. La limite d ' endurance (ou le HCFS) de ce composite se 

situe donc au-dessus de 50% du rapport de charge (UTS). Si l ' on compare ces résultats aux 

études de Liang qui avait utilisé les mêmes paramètres de fatigue sur les composites lin/époxy 

pour des orientations de [0]12 [±45]3s et [0/90]3s, on constate que l'orientation quasi isotrope 

[0:v'902/±45]s a une endurance plus importante que les autres types d 'orientation. Le drapage des 

stratifiés ou l' architecture du composite aurait donc une influence sur la performance en fatigue 

du lin/époxy comme ont pu le démontrer Bensadoun etson équipe [108]. Ce résultat confirme 

aussi la bonne performance en fatigue du lin/époxy comme l' ont observé plusieurs auteurs [71, 

109-111]. On a constaté au niveau de la courbe S-N une présence de variabilité au niveau de la 

durée des éprouvettes. Mais cette variabilité n ' est pas plus importante que celle obtenue dans la 

littérature. En effet, les différents travaux des auteurs cités précédemment ont même montré que 

la variabilité des propriétés des fibres naturelles a une influence moins significative sur la durée 

de vie en fatigue des CFN et que les dispersions observées au niveau de la courbe S-N sont 

équivalentes de celles obtenues pour la fatigue des composites à fibres synthétiques. 
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Analyse de l'endommagement en fatigue via les paramètres mécaniques 
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L' identification du comportement à la fatigue et de la cinétique de l'endommagement d'un 

matériau s'effectuent grâce à l'analyse de l'évolution de certains paramètres de fatigue comme 

l'énergie dissipée, la déformation maximale et minimale (résiduelle) et la rigidité [112, 113]. Ces 

paramètres de fatigue peuvent être déterminés grâce à la courbe de contrainte-déformation de 

chaque cycle qui est appelée la courbe d'hystérésis. Dans la suite de cette partie, on a analysé 

l' évolution de chaque paramètre de fatigue à partir des données de la force et de la déformation 

afin de pouvoir donner une interprétation de leur évolution tout en faisant le lien avec le cumul de 

dommage des éprouvettes FEH. 

VI.2.4.2.1. Évolution de l' énergie dissipée 

L'énergie dissipée pendant un cycle est définie comme étant l'aire à l'intérieur de la boucle 

d'hystérésis de ce cycle. Une première observation des boucles d'hystérésis du début du cycle et 

de la fin de cycle d'une éprouvette FEH (Figure V1.5.a et b) montre un aperçu de l'évolution de 

l' énergie dissipée. On pourrait apercevoir grâce à cette figure que la dissipation de l'énergie est 

plus importante au début cycle qu'à la fin du cycle. Plusieurs auteurs [110, 114-116] ont aussi 

observé cette dissipation importante au début de la fatigue. Ils attribuent ce phénomène à la 

création des fissures au sein du matériau et la dissipation de l' énergie à l'interface fibre-matrice. 

La méthode de trapèze a été utilisée pour déterminer l'énergie dissipée à certains niveaux de 

cycles de vie des éprouvettes 
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Figure V1.5. Courbes fo rce défonnation au début du cycle et à la fin du cycle pour les niveaux de charge de 0, 8 UTS (a) et 0,7 
UTS (b) 

La figure VI.6 illustre l'évolution non linéaire de l' énergie dissipée en fonction du rapport de 

nombre de cycles en cours (n) sur le nombre de cycles à la rupture (Nf ) pour trois éprouvettes 

FEH saines sollicitées à 0,8 UTS. On y observe généralement une diminution non linéaire de 

l'énergie dissipée en deux phases : une décroissance rapide au début du cycle qui est suivi d'une 

phase de stabilisation. Les valeurs de l' énergie à la phase de stabilisation restent tout de même 

très dispersées ce qui empêche l' identification plus claire de cette phase. Ce comportement de 

l'énergie dissipée semble être aléatoire et problématique pour l' explication de l' évolution de 

l' endommagement par fatigue du matériau. L' affaiblissement de dissipation d' énergie est lié au 

phénomène de raidissement des fibres au cours du chargement cyclique. Il faut aussi noter la 

présence de dissipation d' énergie liée au frottement des fibres dans la matrice qui se produit 

localement, ce qui amène le comportement aléatoire de la dissipation de l' énergie pouvant 

entrainer une mauvaise interprétation de l' évolution de l ' énergie dissipée. 
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Figure VI.6. Énergie dissipée en fonction du nombre de cycles pour trois éprouvettes à niveau de chargement de 0.8 UTS 

En conclusion, on constate que l'évolution de l' énergie au cours de la fatigue semble être 

problématique pour l'interprétation de l'endommagent en fatigue des éprouvettes FEH. Dans les 

processus d'endommagement par fatigue des métaux ou des fibres synthétiques par exemple cette 

énergie a tendance à augmenter au cours de l' endommagement au lieu de diminuer. Néanmoins, 

on constate que les éprouvettes subissent bien des dommages liés au chargement malgré la faible 

dissipation de l' énergie. Le phénomène de réalignement des fibres lors de la fatigue et le 

frottement des fibres dans la matrice viendraient donc influencer sur le paramètre de l' énergie 

dissipée. Ceci discréditerait son utilisation dans quantification de l' endommagement par fatigue 

de cet échantillon. Il faudrait donc envisager un critère de rupture autre que l' énergie dissipée. 

VI.2.4.2.2. Évolution des déformations 

La Figure VI.7 illustre à titre d'exemple l' évolution de la boucle d'hystérésis à différent temps de 

cycles d'une éprouvette FEH saine sollicitée en fatigue . On peut donc observer un décalage des 

boucles vers les grandes déformations au fur et à mesure que les cycles augmentent. Ce 

comportement montre la présence d'une déformation permanente qui s'accumule durant l' essai 

jusqu'à la rupture de l' éprouvette. Cette figure montre aussi une faible dissipation d'énergie pour 

des nombres de cycles élevés avec une légère augmentation de la pente de la boucle d'hystérésis. 

La forme quasi-linéaire des boucles hystérésis démontre un comportement viscoélastique des 

éprouvettes. Dans ce contexte, les déformations caractéristiques (la déformation maximale, 

minimale ou résiduelle) ont donc été analysées pour les différentes éprouvettes soumises au test 

de fatigue. 
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Les figures VI.8 et VI.9 matérialisent respectivement l'évolution des défonnations minimales et 

maximales en fonction du ratio de la durée de vie. On observe la même tendance d'évolution en 

deux phases pour les trois défonnations. La première phase est caractérisée par une montée 

rapide non linéaire fonnant une concavité au début du chargement. Cette phase est suivie d'une 

évolution lente linéaire, moins prononcée jusqu'à la rupture des éprouvettes. On observe aussi 

une augmentation de l'évolution des défonnations lorsque le niveau de charge est augmenté. La 

pente de la défonnation à la deuxième phase semble beaucoup plus prononcée pour les 

éprouvettes soumises à une contrainte de charge plus élevée. On attribue généralement 

l' augmentation de la défonnation durant la fatigue à la combinaison de deux phénomènes 

majeurs qui sont le comportement visco-elasto-plastique et l' endommagement des fibres et de la 

matrice. Le chargement par fatigue d'une éprouvette est considéré par différents auteurs comme 

étant une combinaison de charge statique pennanente induisant un effet de défonnation plastique 

puis d'une charge sinusoïdale générant des fissures [43 , 112]. Ceux-ci amènent avec le temps la 

défonnation irréversible et l' endommagement de l' éprouvette. Dans le cas des éprouvettes FER, 

le phénomène lié à la défonnation plastique peut être négligé à cause du comportement 

viscoélastique de ce matériau. Le chercheur El Sawi et son équipe [71] ont récemment démontré 

la dépendance entre l' évolution de la défonnation et l'endommagement pour des laminés de [0]16 

et [±45]3s du lin/époxy. La réorientation des fibres au sein de la matrice suivant la direction de 

chargement pourrait être à l'origine des fissurations observée au début des cycles par ces auteurs. 

Ces différentes observations montrent que l' évolution de la défonnation au cours de la fatigue 



109 

peut contenir des informations sur le cumul de dommage en fatigue des éprouvettes FEH. Une 

étude plus approfondie sera réalisée par la suite afin de faire un lien entre l'évolution de la 

déformation le cumul de dommage par fatigue des éprouvettes FEH 
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Figure VI.8. Évolution de la déformation minimale en fonction du rapport de cycles pour quatre éprouvettes à chaque niveau de 
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chargement 
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VI.2.4.2.3 . Évolution de la rigidité 

L'évolution des modules au cours de la fatigue a été évaluée en déterminant le coefficient des 

différentes pentes de la boucle d'hystérésis pour chaque cycle. Une première observation de 

l' évolution de cette boucle (voir Figure V1.7) semble montrer une légère variation des pentes au 

début des cycles suivi d'une stabilisation. Pour vérifier cette observation, on a évalué le 

changement de rigidité en déterminant l' évolution des modules caractéristiques de la fatigue 

(module sécant, module tangent, module de fatigue) pour différents cycles. 

Les courbes d'évolution du module sécant des éprouvettes FEH ont été résumées sur la Figure 

V1.10. On y observe 3 phases d'évolution : une augmentation du module au début du cycle suivi 

par une phase de stabilisation et d'une dernière phase marquée par une baisse du module avant la 

rupture. On peut constater que le module tangent (Figure VI.11) suit aussi la même tendance 

d'évolution que le module sécant. D'ailleurs, les valeurs de ces deux modules semblent être 

proches l'une de l' autre à cause de la linéarité des boucles d'hystérésis. L' augmentation de ces 

modules au début du cycle semble être paradoxale du fait qu'on sait que le phénomène de fatigue 

génère une dégradation des propriétés mécaniques de rigidité. Ce phénomène est à l' inverse du 

comportement qu'on observe généralement dans la littérature à propos des composites à fibres 

synthétiques. L'augmentation du module au début des cycles a été également observée par 

plusieurs auteurs pour les études sur la fatigue des CFN [117]. Liang [43] ainsi que d'autres 

auteurs [ 4, 111 , 118] expliquent ce phénomène par la rigidification des composites dans la 

direction des fibres . On assiste donc à un redressement des microfibrilles, sous l' effet de 

chargement dynamique, dans la direction du chargement (00
) , ce qui entrainerait un phénomène 

de raidissement du matériau [118-120]. D'autres auteurs attribuent ce phénomène de raidissement 

à la déformation viscoplastique des celluloses amorphes qui augmenterait la cristallinité des 

fibres et par conséquent les propriétés des fibres et du composite [121]. 

À la deuxième phase, on peut constater une stabilisation des deux modules durant l'évolution de 

la fatigue . À cette étape on pourrait songer à une certaine compensation du phénomène de 

raidissement et de l' endommagement des éprouvettes. En effet, la présence des deux phénomènes 

antagonistes qui sont la rigidification du matériau due au réalignement des microfibrilles et 

l' endommagement par fatigue pourraient engendrer une évolution des caractéristiques des deux 

modules. La phase finale est marquée par une baisse de ces deux modules suggérant ainsi plus de 

dommages que de raidissement dans le matériau. 
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On peut aussi noter l'influence du niveau de charge sur les valeurs des modules tangents et 

sécants. Ces deux modules augmentent avec le niveau de charge. Le gain de module augmente de 

2 à 5% lorsque les éprouvettes sont testées de 0,4 à 0,8 UTS. 

20 , • • • • • • • • • • 
19,5 • • • • • • • • • 

• • • • • • • 
19 • • 

-. œ 
~ 
e" 18,5 
'-' 

~ 
18 . 0.8 UTS 

. 0.7 UTS 
17,5 

. 0.6 UTS 

17 
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 

n/Nf 

Figure VI.I O. Évolution du module sécant en fonction du rapport de cycle pour une éprouvette à chaque niveau de chargement 
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Figure VI.II . Évolution du module tangent en fonction du rapport de cycle pour une éprouvette à chaque niveau de chargement 
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Ce qui ressort de cette étude de l ' évolution des modules tangents et sécants est que ces deux 

propriétés ne peuvent pas expliquer adéquatement l ' endommagement par fatigue des éprouvettes 

FEH. Cela est surtout dû à l' influence des deux effets antagonistes que sont le raidissement et le 

cumul de dommage. Ces deux phénomènes ont un impact direct sur les valeurs de ces deux 

modules. Ces deux paramètres de fatigue qui sont généralement utilisés pour expliquer 

l' endommagement par fatigue pour les fibres synthétiques ne peuvent donc pas être utilisés dans 

le cas des CFN. Il faudrait donc envisager un critère d' endommagement basé sur d' autres 

paramètres de fatigue pour expliquer l' endommagement du composite. 

L'évolution du module de fatigue en fonction du rapport de cycle a été illustrée sur la Figure 

V 1.1 2. On y observe une baisse chronologique de ce module suivant trois phases. La première 

phase est caractérisée par une chute rapide de ce module qui illustre le début de la création des 

microfissures au sein du matériau. On a ensuite la seconde phase plus longue durant laquelle le 

module décroit plus lentement. Cette phase représente à peu près 90% de la durée de vie du 

matériau. La dernière phase est caractérisée par une chute brutale du module qui amène à la 

rupture du matériau. De plus, on observe une augmentation de ce module en fonction de la charge 

appliquée. 
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L' évolution du module de fatigue semble être en accord avec l' évolution de l'endommagement 

des composites observée dans la littérature. Quelques auteurs l ' utilisent comme paramètre dans la 
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détermination de la variable d' endommagement. Si l'on regarde de plus près la définition de ce 

module ( E f = (J" max/e'max ) , on constate, dans le cas de notre étude où la contrainte est imposée au 

chargement, que l' évolution du module de fatigue en fonction des cycles est inversement 

proportionnelle à celle de la déformation maximale. 

On note à travers ces analyses des propriétés de fatigue que la variable déformation semble être la 

variable la plus évidente pour expliquer l'endommagement par fatigue des éprouvettes FEH 

parmi toutes les propriétés de fatigue. Les autres variables comme l'énergie dissipée ou la rigidité 

présentent des limites du fait du comportement assez particulier de l' endommagement des CFN 

lorsqu ' ils sont soumis à la fatigue. On assiste donc à une diminution de l' énergie dissipée et une 

augmentation de la rigidité dues à la rigidification des fibres et un comportement viscoélastique 

des éprouvettes FEH durant la fatigue. 

VI.2.4.3. Variable d ' endommagement 

Le modèle de l ' endommagement par fatigue quel que soit son approche se base sur une 

justification physique qui elle-même repose sur les données expérimentales brutes (les courbes S­

N, propriétés mécaniques résiduelles) ou encore sur la mesure locale du dommage à l' échelle 

microscopique (densité de propagation des fissures, évolution du délaminage, etc.). La 

formulation des lois de comportement, de la cinétique de l' endommagement se fait en s' appuyant 

sur l' évolution d' une ou des variables des propriétés de fatigue . Les analyses des différents 

paramètres de fatigue effectués à la section précédente pointe sur la déformation comme étant la 

variable qui explique le mieux le cumul de dommage. Deux indicateurs de déformations ont été 

analysés à la section précédente : la déformation minimale ou résiduelle et la déformation 

maximale. En vue de déterminer laquelle représenterait au mieux le cumul de dommage, nous 

avons donc effectué une analyse plus approfondie de ces deux variables. Comme on peut le 

constater dans la Figure V1.13 , la déformation maximale représente la somme de la déformation 

élastique et de la déformation minimale. 
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Figure VI.I 3. Représentation des déformations sur une boucle d'hystérésis 

Si l' on représente l' évolution en fonction des cycles de la défonnation élastique (Figure VI. 14), 

on constate que cette déformation reste constante au cours du chargement cyclique bien que sa 

valeur augmente avec le chargement. L'évolution non linéaire de la déformation maximale au 

cours des cycles n' est donc que la somme de la déformation maximale et d'une constance. En 

conclusion, la défonnation minimale semble être la déformation qui contiendrait l' information 

sur le cumul de dommage. Par conséquent, l' apparition d' une déformation résiduelle dès les 

premiers cycles de chargement ne proviendrait que de la création et du développement des 

fissures au sein du matériau. Lorsque l'état de fissuration critique est atteint, la croissance de la 

déformation est plus douce. C'est ce qui est observé au niveau de la deuxième phase. L'absence 

d'une troisième phase n' est que le signe d'une rupture brutale de l' éprouvette à la fin de sa durée 

de vie. 
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Figure VI. I4. Évolution de la déformation élastique moyenne en fonction du rapport de cycle pour les éprouvettes FEH 
chargées à 0.8UTS jusqu'à O.4UTS 
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Le modèle de cumul de dommage utilisé dans le cas des éprouvettes FEH est donc basé sur les 

modèles d' endommagement continus qui associent la déformation résiduelle cumulée au 

dommage. Il s' agit du modèle de Hwang et Han [42] qui définissent le dommage à partir des 

déformations ou du module de fatigue . Ils considèrent que la déformation est dépendante du 

nombre de cycles. L' expression du dommage D dans le cas des éprouvettes FEH est donnée par 

l' équation VI. 1. Le dommage est donc fonction de la déformation minimale pendant un cycle n, 

c rrin (n) et pondérée par la déformation minimale au début C minO et à la fin du cycle C rrin f ' 

(éq.VU) 

La Figure VU5 illustre globalement l' évolution de la variable d' endommagement. On peut 

observer une progression non linéaire de l' endommagent tout au long du chargement. 

L'augmentation rapide au début des cycles rend compte de la création des fissures dès les 

premiers cycles, quel que soit le niveau de chargement. Ces résultats confirment la forte 

dissipation d' énergie observée au début des cycles et la chute du module de fatigue au début de 

leur courbe. On y observe par la suite une dégradation graduelle plus stable à la deuxième phase. 

La figure VI15.b montre que 60% de l' endommagement du matériau s' est déroulé après 3000 

cycles pour un chargement de 0.6 UTS. Ce comportement illustre la forte résistance au 

chargement des CFN à remplir leur fonction malgré leur dégradation avancée. Il faut noter que la 

valeur de D augmente avec l' amplitude de chargement. Elle est toutefois plus faible pour les 

chargements de 0.5 UTS et de 0.4 UTS qui ont résisté jusqu'à 2 millions de cycles et n'ont pas 

subi de rupture. 
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Analyse des variables de fatigue par composantes principales 
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Les données des variables explicatives du cumul de dommage (module tangent, module de 

fatigue, module sécant, déformation minimale, déformation maximale) ont été étudiées par la 

méthode d'analyse par composantes principales (PCA) [122, 123]. Cette méthode permet 

d'étudier les relations entre les variables par la projection des données afin d'en dégager les 
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différentes caractéristiques. Elle permet aussi d'obtenir une description compacte VIa les 

représentations graphiques des variables étudiées. Les données multidimensionnelles sont alors 

projetées d'un sous-espace de dimension m dans un sous-espace de dimension inférieure 1 (l < 

m), où m représente le nombre de variables observées. La détermination du sous-espace qui se 

fait axe par axe est équivalente à la recherche des valeurs propres et des vecteurs propres d'une 

matrice symétrique. Une visualisation des données est possible lorsque 1=2 ou 3. 

Dans ce travaille PCA a été utilisé dans le but de voir les relations linéaires qui existeraient entre 

les différents paramètres de fatigue . La Figure VI.16 illustre le plan de projection sur les 

principaux axes de la composante principale 1 et 2 des cinq paramètres de fatigue (déformation 

maximale et minimale ; module tangent, sécant et module de fatigue) étudiés précédemment. Ces 

données représentent l 'évolution des paramètres de fatigue de trois éprouvettes FEH saines 

sollicitées à 0.8 UTS. Les deux axes principaux détiennent à eux seuls environ 90% de 

l' information totale. Les variables sont moyennement réparties de part et d' autre des deux axes 

principaux 1 et 2. On peut remarquer que le module sécant, le module tangent, la déformation 

minimale et la déformation maximale sont positivement corrélés à l'axe de la composante 1. 
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Figure VI.I6. Projection des variables sur les axes principaux 1 et 2 
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Alors que le module de la fatigue et l 'énergie dissipée sont négativement corrélés à l' axe de la 

composante 1. Les modules sécants et tangents présentent une bonne corrélation entre eux, de 

même que la déformation minimale et la déformation maximale. En effet, du fait de la forte 

linéarité de la boucle d'hystérésis, la pente déterminant le module tangent est presque confondue 

à celle du module sécant. La linéarité de la boucle d'hystérésis expliquerait la forte corrélation 

entre ces deux modules. De même, la forte corrélation entre la déformation maximale et 

minimale est liée à la relation linéaire qui existe entre ces deux variables. En effet, la déformation 

maximale est une somme de la déformation maximale et d'une constante. Les coefficients de 

corrélation entre les différentes variables illustrées sur la Table VI.3 confirment cette tendance. 

On peut aussi remarquer une très forte corrélation négative entre Gmax et El Ceci démontre la 

relation de proportionnalité inverse entre ces deux variables observées dans la section précédente. 

La variable énergie (noté É sur la Figure V1.16) présente une disparité de projection. Cela révèle 

une présence plus importante de bruit ou de variabilité dans l'évolution de cette variable au cours 

de la fatigue. Ce résultat confirme l' existence d'une forte variabilité dans l'évolution de l' énergie 

dissipée d'où sa difficulté à bien décrire l'endommagement. La projection des données avec le 

PCA confirme donc l' existence des relations entre les différentes variables de fatigue comme 

démontré dans la section précédente. 

Table VI. 3. Coefficient de corrélation entre les différents paramètres delatigue 

E sJ Etl E j7 E:mill J E:maxl El 

E sI 1 

Etl 0,9922 1 

E j7 -0,81034 -0,76818 1 

E:milll 0,92476 0,90417 -0,95295 1 

E:maxl 0,81798 0,77804 -0,99951 0,95887 1 

El -0,78422 -0,77316 0,68671 -0,79158 -0,69544 1 

La Table VI.4 représente le pourcentage de la variabilité des valeurs propres de la projection sur 

les 2 axes des composantes principales. On peut constater que le pourcentage de variabilité de la 

première valeur propre est de l' ordre de 79,39%. Ce qui signifierait qu ' en passant de 5 variables à 

une seule variable, on ne perd qu'environ 20% de l ' information sur les données. À la vue des 

fortes corrélations entre ces différentes variables, on pourrait conclure qu' une seule variable 

serait suffisante pour décrire le dommage des échantillons FEH. 
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Ce résultat confirme donc le choix de la déformation minimale comme variable pertinente pour 

décrire le cumul de l'endommagement par fatigue des composites à fibres naturelles. L'évolution 

du module ou de l'énergie dissipée ne permettent pas dans le cas des composites à fibres 

naturelles d'expliquer l' endommagement comme il en est dans le cas pour les composites à fibres 

synthétiques. 

Table VI.4. Pourcentage de variabilité des valeurs propres 

Valeur Pourcentage Pourcentage 
propre de variance cumulé 

1 79,39% 79,39% 

2 13,26% 92,66% 

3 2,83% 95,48% 

4 1,81% 97,30% 

5 1,37% 98,66% 

6 0,95% 99,61% 

7 0,24% 99,85% 

8 0,11% 99,96% 

9 0,02% 99,98% 

10 0,01% 99,99% 

Il 0,00% 100,00% 

12 0,00% 100,00% 

13 0,00% 100,00% 

14 0,00% 100,00% 

15 0,00% 100,00% 

16 0,00% 100,00% 

17 0,00% 100,00% 

18 0,00% 100,00% 

VI.2.4.5. Évaluation de l'endommagement par les techniques non destructives 

VI.2.4.5.1. Analyse des données de l' émission acoustique 

Certaines éprouvettes FEH lors des essais de fatigue ont été couplées avec les capteurs 

d'émission acoustique afin de suivre l' évolution de l' endommagement. Les courbes d'énergie 

absolue cumulée en fonction du nombre de cycles normé (Figure V1.17) montrent une évolution 

réalisée en trois (3) grandes phases et s'accordant parfaitement avec la littérature : 

~ La première phase (1) dans laquelle on observe une montée rapide de l'énergie cumulée ; 

~ La phase II marquée par une évolution lente de l'énergie ; 

~ La phase III montre également une augmentation rapide jusqu'à la rupture de 

l' éprouvette. 
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La limite entre la phase 1 et la phase II se situe autour de 2% de la durée de vie totale tandis 

qu' entre la phase II et la phase III la limite est de 95% de Nf. Ces changements de phase varient 

peu, quel que soit le niveau de charge. En comparant les énergies cumulées de chaque phase, on 

peut déduire que la phase III constitue la phase d' endommagement à des valeurs de hautes 

énergies. Cette concordance peut se faire avec les courbes d' endommagement de fatigue qui 

révèlent une montée rapide au début du cycle de l' endommagement suivi d ' une stabilisation qui 

se termine par une rupture brutale. L' analyse des résultats de l'EA pour les essais de traction) a 

permis de localiser les amplitudes correspondant à ses différents mécanismes (voir Chapitre IV. 

Quatre (4) grands mécanismes ont été détectés : 

• Fissuration de la matrice 

• Décohésion fibre/matrice 

• Délaminage 

• Rupture des fibres. 
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Figure VI.I7. Évolution de l'énergie cumulée en fonction du rapport de cycle de l'échantillon FEH sain à 80%UTS a) et à 70% 
UTS b) 

L'histogramme de l'évolution de l'énergie absolue cumulée en fonction du rapport de cycle et 

des hits en fonction de l'amplitude des éprouvettes sollicitées à 70% et 80% UTS ont été illustrés 

respectivement par la Figure VI.18. Si l'on compare ces résultats avec ceux obtenus en traction, 

on constate que le mécanisme le plus présent est la fissuration de la matrice. On note la présence 

du phénomène de décohésion fibre/matrice. Les mécanismes à forte amplitude comme le 

délaminage et la rupture des fibres sont moins présents. Ce qui suggère que l' endommagement en 

dynamique semble être différent de celui en statique. La présence abondante de la fissuration 

matricielle aux dépens des autres mécanismes pour le cas de la fatigue est due à une propagation 

lente et une accumulation de ce mécanisme au cours du temps. Cette accumulation créerait par la 
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suite une fragilisation de l' interface fibre/matrice. Les observations optiques du faciès de rupture 

vont nous permettre plus tard de valider plus affirmation. 
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Figure V1.18. Nombre de hits en fonction des amplitudes pour les éprouvettes FEH sollicitées à 70% a) et 80%UTS b). 

VI.2.4.5.2. Analyse de l' endommagement par la thermographie infrarouge 

L'évolution de la température à la surface des échantillons au cours de la fatigue est illustrée sur 

la Figure VI.19. Une zone de surface a été définie sur l'échantillon pour la prise des données 

issues de l'évolution du champ thermique à la surface de l'éprouvette par caméra infrarouge. Le 

triangle bleu sur la figure indique le point le plus froid et le triangle rouge le point le plus chaud 

dans l'échantillon. L'échauffement à la surface de l' éprouvette au milieu de l' échantillon vers la 

fin du cycle est le signe de création d'endommagement au sein du matériau. La Figure VI.20 



123 

montre la moyenne de la variation de la température d'un échantillon en fonction du rapport de 

nombre de cycles. Cette valeur ne représente que la moyenne prise dans la zone d'intérêt 

rectangulaire. On peut observer que la température augmente très rapidement dès le début du 

cycle et atteint une valeur seuil avant de se stabiliser. La dissipation thermique augmente avec le 

niveau de chargement. Pour une charge de 80% UTS, la température de l'échantillon s'élève à un 

maximum de 4,5°C alors qu'elle s'élève de 2,5°C pour un chargement de 70%UTS. Dans le cas 

de ce matériau, on pourrait noter l'absence du phénomène d'autoéchauffement du fait de la faible 

dissipation thermique. Ce résultat confirme ceux de l'évolution de la courbe d'hystérésis qui 

montrait une faible dissipation de l'énergie dans ce matériau. 

Début 6M c de s Fin 

Figure VI.I9. Évolution de la température à la surface d'un échantillon FEH à 0.8 UTS 
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Figure VI.20. Évolution de la température moyenne en fonction du rapport de cycle à 80% (a) et 70% (b) UTS 

VI.2.4.6. Analyse microstructurale des faciès de rupture 

Les photos bimodales prises sur le faciès de rupture après le cycle de fatigue montrent un facies 

fait d'une rupture brutale. On constate que le mode rupture des éprouvettes de fatigue est 

différent de celui testé en traction (Figure VI.21). Le phénomène de délaminage est moins présent 

dans le cas de la fatigue. Les images de l'observation MEB sont illustrées par la Figure V1.22. On 

peut retrouver des mécanismes liés à la décohésion fibre/matrice. On observe majoritairement 

une décohésion de faisceaux de fibres . Il s'agit des fibres élémentaires agglutinées les unes aux 
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autres par la matrice (Figure VI.23). Ces résultats confirment les évènements observés par 

l'impulsion acoustique. 

Fatigue TI8ction 
Figure VI.21. Faciès de rupture d'une éprouvette FEH testée en fatigue et en traction 

Figure VI.22 . Image MEB du facies de rupture d 'une éprouvette FEH après un essai de fatigue 
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Figure V1.23. Images MES du faciès de rupture d'une éprouvette FEH testé en fatigue 

Dans cette section, on a exposé différents résultats sur le comportement en fatigue des 

échantillons FEH. Dans un premier temps, l' endurance du composite FEH lin/époxy a été 

étudiée. Ces résultats montrent une bonne résistance en fatigue des éprouvettes. L'analyse des 

différentes variables de fatigue a montré que la déformation minimale serait la variable la plus 

pertinente afin d'expliquer l' évolution de l'endommagement par fatigue dans ce matériau. Un 

modèle de cumul de dommage basé sur l'évolution de la déformation minimale a été utilisé pour 

définir la variable d'endommagement par fatigue de ce matériau. L' analyse des variables de 

fatigue a permis de constater l' influence du phénomène de raidissement des fibres lors du 

chargement en fatigue sur ces variables qui sont utilisées généralement pour expliquer 

l'endommagement des composites synthétiques. Les analyses non destructives comme l'émission 

acoustique et la thermographie infrarouge ont permis de valider les mécanismes 

d'endommagement et la dissipation thermique au sein de ce matériau. La suite de ce travail 

concerne l'étude de l'influence du vieillissement hygrothermal sur le comportement en fatigue 

des éprouvettes FEH. 



VI.3. Comportement en fatigue des éprouvettes vieillies 

Cette section va aborder l'influence du vieillissement sur les propriétés en fatigue du quasi -

isotrope lin/époxy nommé FEH. 

VI. 3. 1. Méthodes expérimentales 
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Les éprouvettes ont été préalablement vieillies par la méthode hygrothermale simple, c'est-à-dire 

mises dans un bain thermal à 60°C jusqu'à saturation puis séché à 60°C. Elles ont ensuite subi 

des tests de fatigue suivant les paramètres décrits à la section 2.1 de ce chapitre. Une 

comparaison de la performance et de leur propriété en fatigue va être élaborée dans cette section. 

Des analyses PCA (Figure VI.24) en vue de comparer l'évolution du dommage des échantillons 

sains et vieillis sont effectuées. Les analyses des signaux acoustiques et des observations des 

microstructures seront utilisées pour élucider les mécanismes mis en jeu au sein des éprouvettes 

après vieillissement. 

Fatigue 
FER sain 

Vieillissement 
Rygrothennal 

Dommage 
fatigue FER 

Sain 
(D, (T, N) 

Dommage 
fatigue FER 

vieilli 

(D, fT, N) 

Analyse par 
composante 
Principale 

(PCA) 

Cumul de 
dommage 

FEU saines 
et vieillies 

Figure VI.24. Méthode d'analyse du cumul de dommage des éprouvettes FEH par PCA 

VI.3.2. Résultats et discussion 

VI.3.2.1. Effet du vieillissement hygrothermal sur la performance en fatigue 

La Figure VI.25 représente l'évolution des courbes S-N et la tendance d'évolution des 

éprouvettes saines (noires) et vieillies (rouge). La limite d'endurance pour les éprouvettes est 

donc descendue à 40% du rapport de charge ultime (0,4UTS) après vieillissement. On observe 

une chute de la durée de vie pour chaque niveau de chargement sauf pour les charges élevées 

(0,8UTS). À 0,8 UTS on observe une forte variabilité des résultats aussi bien pour les éprouvettes 

saines que pour les éprouvettes vieillies. On peut constater la baisse de la durée de vie après 

vieillissement à travers la courbe de tendance logarithmique tracée avec un niveau de confiance 
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proche de 90%. A la lumière de ces résultats, on peut suggérer que le vieillissement hygrothermal 

a engendré une perte d' endurance de l' échantillon FEH. L' analyse de la dispersion des résultats 

avant et après vieillissement sera discutée ici. 
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Figure V1.25. Courbes S-N des échantillons sains (noirs) et vieillis (rouge) 

VI.3.2.2 Distribution de la durée de vie 

L'analyse statistique est une méthode utilisée généralement pour modéliser la courbe S-N. Les 

modèles les plus utilisés sont les modèles de Weibull et de Basquin [124]. Le comportement de 

chaque échantillon devant la fatigue étant différent, on tient compte d'une analyse probabiliste de 

la courbe S-N. On associe à chaque sollicitation une probabilité de rupture donnée en se basant 

sur la connaissance de la moyenne et l'écart type de la population expérimentée. 

Les résultats des tests d' endurance en fatigue (Figure V1.25) étant dispersifs, une analyse par 

méthode probabiliste s' impose. L' analyse de distribution a été donc effectuée sur les échantillons 

FEH sains et vieillis en se basant sur la norme ASTM D 3479 qui utilisent une loi de distribution 

selon Weibull [125] . La distribution de Weibull dépend généralement de deux paramètres qui 

sont: No et m. Ces deux paramètres sont respectivement appelés le paramètre d' échelle et le 

paramètre de forme. No et m sont respectivement la moyenne et l'écart-type de la fonction 

Weibull. L'avantage de l' utilisation de ces deux paramètres pour la modélisation de la durée de 

vie des composites est qu' ils donnent des explications physiques de la rupture d'un matériau 

[126]. Suivant la valeur de m (paramètre de Weibull), le taux de rupture au sein d'un matériau est 

soit croissant (m~l) ou décroissant (m~l). No donne une estimation sur la médiane de la durée de 

VIe. 
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PR(N) représente la probabilité de rupture des éprouvettes et est définie par l' équation VI.2. La 

manière la plus classique de présenter les résultats est illustrée par l' équation VI.3. Cette 

représentation est appelée le « diagramme de Weibull ». 

PR(N)=1~EX1(~ :.T] (éq.VI.2) 

In[-ln(l- PR(N))] = m In(N)- m In(No ) (éq.VI.3) 

La Figure VI.26 illustre le diagramme de Weibull pour la population des éprouvettes FEH saines 

et vieillies. L' absence de points expérimentaux pour les niveaux de charges manquants (0,4 et 0,5 

UTS) pour les échantillons est liée à la non-rupture des éprouvettes. Malgré le peu d' éprouvettes 

utilisées dans cette analyse, l' évolution de la durée de vie suit un comportement de Weibull. La 

Table VI.5 illustre les différentes analyses de Weibull effectué sur les éprouvettes FEH saines et 

vieillies pour différents niveaux de chargement. On peut observer que le paramètre de Weibull rn 

des éprouvettes vieillies semble plus élevé par rapport à celui des éprouvettes saines. Cela 

pourrait être le signe d' un cumul d' endommagement plus accentué au sein des éprouvettes 

vieillies. On peut aussi constater que le paramètre m est indépendant du niveau de chargement. 

D'après l'équation VI.3 , la durée de vie caractéristique (No) est le temps ou le nombre de cycles 

auquel on s'attend à ce que 63 ,2% de la population des éprouvettes FEH se rompent. On peut 

constater que cette durée de vie diminue de façon significative avec l'augmentation du niveau de 

chargement. On peut à partir de cette équation déterminer la probabilité de rupture de la 

population des éprouvettes FEH. La Figure VI.27 illustre donc la probabilité de rupture des 

éprouvettes en fonction de la durée de vie pour différent niveau de chargement. Par exemple, une 

charge de 60% de la contrainte ultime en traction (UTS) des échantillons FEH sains à 300000 

cycles, la probabilité de rupture est de 50%. Pour les échantillons vieillis, pour la même 

contrainte ultime en traction, le nombre de cycles est de 50000 avec une probabilité de rupture de 

50%. Les valeurs des courbes de la Figure VI.27 sont des données nécessaires pour les ingénieurs 

de conception pour le choix de la fiabilité du matériau (un matériau peut être utilisé sans 

défaillance). Comme les données de la durée de vie de la population des éprouvettes FEH sont 

très proches et sont moins dispersées (les points sur les courbes de la Figure VI.26 et VI.27), 

celles-ci offrent donc la possibilité de prédire la fiabilité de la durée de vie, des données 

nécessaires au concepteur. 
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Table VI. 5. Analyse Weibull des données de l'endurance par fatigue des éprouvettes FEH saines et vieillies 

Niveau 
de Éprouvettes FER saines FER vieillies 

chargement - ; 

Nf N o m Nf No m 

1 5687 9002 1 
2 12027 16732 

80% UTS 18833 1,49 22100 2,02 
3 22197 24740 

4 22955 24856 
-.J 

1 16082 24536 
1 

2 17868 30600 

1 

70% UTS -- 36417 1,82 37198 3,38 
3 24822 30775 

4 47254 47063 
-- - -

1 152690 31157 

2 155018 33319 
50418 2,78 

60% UTS 3 217405 338866 1,58 48599 

4 294777 64407 

5 626130 

1 2000000 92786 

2 2000000 110652 

50% UTS 3 2000000 304797 294765 1,44 

4 2000000 344087 

5 374263 

1 2000000 463878 

2 2000000 577825 

40% UTS 3 2000000 1053133 1437089 1,45 

4 2000000 2000000 

5 2000000 
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Figure VI.26. Lignes de Weibull pour les éprouvettes FEH saines (a) et vieillies (b) 
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Des modèles probabilistes comme les chaînes de Markov semblent plus adaptés pour prendre en 

compte le caractère dispersif du phénomène de fatigue des CFN, mais ce modèle demande un 

nombre important d'éprouvettes par niveau (au moins 14 éprouvettes). Les détails de ce modèle 

sont décrits dans l'annexe 1 de ce travail. 
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VI.3.2.3. Influence du vieillissement sur l'énergie dissipée 

La mesure de l' évolution des boucles d'hystérésis des éprouvettes FEH vieillies montre un 

comportement similaire avec les éprouvettes saines. On y voit un décalage de la boucle 

d'hystérésis vers les grandes déformations comme pour les éprouvettes saines. La dissipation de 

l' énergie est plus grande au début qu'à la fin du cycle, preuve d'une forte présence 

d'endommagement au début des cycles. Si l'on s' attarde par contre à comparer l'énergie dissipée 

en début de cycle pour les éprouvettes saines et vieillies à un même niveau de chargement, on 

constate que l' énergie dissipée par les éprouvettes vieillies est plus importante (Figure VI.28 a et 

b). Cette dissipation importante au début des cycles peut être liée à l'affaiblissement de 

l' interface fibre/matrice créé par le vieillissement qui engendrerait un dommage plus important. 
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Figure Vl.28. Évolution de la courbe d'hystérésis au début des cycles et à la fin des cycles pour les échantillons sains (a) et vieillis 
(b) pour les chargements de 70% UTS (noir) et 80% UTS (rouge) 

VI. 3.2.4 Influence du vieillissement sur la déformation 

Les Figures VI.29 et VI.30 illustrent l' évolution de la déformation en fonction des cycles des 

éprouvettes saines et vieillies pour des niveaux de charge de 0,4 à 0,8 UTS. On y observe un 

comportement similaire dans l'évolution de la déformation minimale pour les éprouvettes saines 
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et vieillies. Les deux phases d'évolution sont les mêmes. Mais on peut remarquer que la valeur de 

chaque déformation minimale pour différents niveaux de charge a très légèrement augmenté. 

Cette augmentation semble tout de même peu significative par rapport à la variabilité des 

résultats. 
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Figure VI.29. Évolution de la déformation minimale en fonction du nombre de cycles pour les échantillons sains (a) et les 
échantillons vieillis (b) 
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VI. 3. 2. 5. Influence sur le module de la fatigue 

L'évolution du module de fatigue en fonction du ratio des cycles pour les éprouvettes saines et 

vieillies à 0,8 et 0,7 UTS est illustrée par la Figure VI.31. Malgré le comportement identique de 

l'évolution en 3 phases du module de fatigue, on observe une chute de ce module des éprouvettes 

après vieillissement. 

VI. 3.2. 6. 
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Figure VI.3I . Évolution du module de fatigue des éprouvettes saines (pointillé) et vieillies (trait plein) 

Influence du vieillissement hygrothermal sur la variable d'endommagement 

La courbe d'évolution du dommage des éprouvettes vieillies et saines représentée par la Figure 

VI.31 montre une augmentation du dommage après vieillissement au début du chargement bien 

avant la phase de saturation. Une analyse par PCA des variables d'endommagement des 

éprouvettes saines et vieillies a été faite en vue de clarifier l'évolution du dommage de ces deux 

groupes d'éprouvettes pour différents niveaux de charge. La projection des données (Figure 

VI.32) montre une séparation des données entre les variables de dommage des éprouvettes saines 

(noté U) et vieillies (noté A) de part et d'autre de l'axe positif de la composante principale 2. 

Cette projection des données du dommage met en évidence la différence d'évolution de 

l'endommagement des échantillons sains et vieillis, un fait difficilement observable à travers les 

courbes d'endommagement brutes. La Table VI.6 montre la bonne corrélation qui existe entre les 

différentes variables. 
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Table VI.6. Coefficient de corrélation entre les variables de dommage des éprouvettes saines (U) et vieillies (A) 

A-O.8 A-O.7 A-O.6 A-O.5 U-O.8 U-O.7 U-O.6 U-O.5 

A-O.8 1 0,99 0,95 0,97 0,89 0,87 0,89 0,89 

A-O.7 0,99 1 0,98 0,99 0,94 0.92 0,93 0,93 

A-O.6 0,94 0,98 1 0,99 0,97 0,97 0,98 0,98 

A-O.5 0,97 0,99 0,99 1 0,96 0,95 0,96 0,97 

U-O.8 0,89 0,94 0,97 0,96 1 0,99 0,98 0,97 

U-O.7 0.87 0,92 0,97 0,95 0,99 1 0,99 0,99 

U-O.6 0,89 0,93 0,98 0,96 0,98 0,99 1 0,99 

U-O.5 0,893 0,93 0,98 0,97 0,97 0,99 0,99 1 
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Vl.3.2.6. Influence du vieillissement sur le cumul de dommage 

La comparaison de la courbe d'évolution de l'énergie acoustique cumulée au cours de la fatigue 

des éprouvettes vieillies illustre une évolution qui se fait suivant trois phases comme pour les 

éprouvettes saines (Figure VI.33). On observe une forte augmentation spontanée de l' énergie 

absolue cumulée à la phase II (indiquée par des flèches sur la Figure VI.33). Les hausses relatives 

de l' énergie cumulée lors de la phase II pourraient correspondre à un cumul des évènements lié à 

l' augmentation de l' endommagement au sein des éprouvettes. La comparaison de l'histogramme 

du pourcentage d'évènement en fonction de l' amplitude des éprouvettes vieillies et saines (Figure 

VI.34) montre une augmentation des évènements correspondant à la famille de 

l' endommagement de l' interface fibre/matrice pour les éprouvettes. On observe en même temps 

donc une augmentation de l'énergie cumulée à la deuxième de phase de l' énergie cumulée et du 

nombre d'évènement pour les amplitudes entre 50 à 60 dB. Ces résultats obtenus confirment 

alors l' augmentation de l' endommagement des éprouvettes vieillies et expliquent le mécanisme 

qui est à la base de cette augmentation. 
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VI. 3.2. 7. Observations microstructurales des faciès de rupture des échantillons sains et vieillis 

La figure VI.35 illustre des faciès de rupture des éprouvettes saines et vieillies obtenus par 

microscopie électronique à balayage (MEB) à haute résolution. Ces observations microscopiques 

des faciès de rupture pour les éprouvettes saines et vieillies montrent une présence importante des 

mécanismes de décohésion fibre/matrice et de déchaussement des fibres. En effet, on observe une 

décohésion de faisceaux de fibres pour les éprouvettes saines tandis que la décohésion 

fibre/matrice pour les éprouvettes vieillies se fait de façon individuelle. Ce qui expliquerait les 

résultats de l'augmentation de ce mécanisme pour les éprouvettes saines des tests de l'émission 

acoustique. 
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Figure VI.3S. Images MES de faciès de rupture des échantillons FEH sains (a) et vieillis (b) 

VI. 3.3. Corrélations entre les différents essais 
Les résultats obtenus à travers les différentes analyses des essais de fatigue multi-instrumentés 

donnent une explication précise et cohérente de l ' endommagement par fatigue des éprouvettes 

FEH lin/époxy et de l'influence du vieillissement hygrothermal sur le comportement en fatigue 

des éprouvettes FEH. Les mécanismes d'endommagement mis enjeu lors des différents essais de 

fatigue ont été exposés. Le phénomène de déco hé sion et de déchaussement des fibres représente 
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les mécanismes les plus importants qui contribueraient à la rupture de ce matériau. La disparition 

de l' agent de couplage entre la fibre et matrice observée avec les analyses FTIR affaiblirait donc 

plus l' interface fibre/matrice ce qui faciliterait davantage la décohésion fibre/matrice des 

éprouvettes vieillies lors de la fatigue. Ce phénomène engendre la perte de la performance 

observée pour les éprouvettes vieillies. Les résultats obtenus ont démontré la capacité l' analyse 

par composante principale à séparer l' évolution de l' endommagement par fatigue des échantillons 

sains et vieillis quel que soit le niveau de chargement. 

VI.4. Vieillissement cyclique immersion/séchage 

VI. 4.1. Méthodes expérimentales 
Le vieillissement cyclique consiste à faire subir aux échantillons des cycles d' immersion/séchage 

dans le but de comprendre l' influence de l' absorption et de désorption cyclique de l' eau sur les 

propriétés mécaniques. À chaque cycle, les éprouvettes sont immergées dans de l' eau distillée à 

une température de 23°C jusqu'à ce qu ' il atteigne la saturation en masse. Une fois la saturation 

de masse atteinte, ces éprouvettes subissent un séchage dans un four pendant 48h à 60°C. Cette 

étude reste essentielle dans le contexte d'exposition externe d'un matériau à des conditions 

climatiques réelles. Dans la vie courante, les matériaux subissent des cycles d' absorption et de 

désorption d 'humidité et de température variée. Dans notre cas, une étude expérimentale de 

vieillissement cyclique accélérée a été mise en place en combinant l' effet de la température et de 

l' absorption d'eau. Dix (10) éprouvettes FEH ont donc subi sept (7) cycles d' immersion/séchage. 

À chaque deux cycle, deux éprouvettes sont sélectionnées pour subir des essais de traction. 

Les mesures de diffraction des rayons X ont été effectuées sur un diffractomètre Siemens D 5000 

équipé d'une source d'onde de raie Cu-K. La source est alimentée par un courant de 30 kV. Le 

balayage est effectué avec un temps de comptage de 1,2 sec et un pas de 0,02°. Les essais ont été 

exécutés avec un angle de 28 = 5° à 28= 30°. L' indice de cristallinité des raies 002 a été 

déterminé grâce à l' équation VI.4 [127]. 

] -] 
Je = 002 18,5 X 100 

1002 

(éq.VI.4). 

]1 8,5 représente la partie amorphe de la raie et 1002 représente à la fois la partie amorphe et 

cristalline du matériau. 
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VI. 4.2. Résultats et discussions 

VI.4.2.1. Évolution de l' absorption d' eau 

Les tests de vieillissement cyclique immersion! séchage ont été effectués sur les échantillons de 

FEH afin de reproduire les conditions réelles d' exploitation pour une application externe en 

milieu humide. La figure VI.36 montre l' évolution cyclique d' absorption et de désorption d' eau 

en fonction de la racine carré du temps pour 7 cycles. On observe une évolution en deux phases 

de l' absorption d' eau pour chaque cycle comme il en ait précédemment dans le cas d'un 

vieillissement hygrothermal simple. On constate une légère augmentation du gain de masse à la 

saturation lorsqu 'on augmente en cycle. Le temps d' atteindre la phase de saturation se raccourcit 

de plus en plus lorsqu 'on augmente le nombre de cycle. On observe une augmentation à chaque 

cycle du gain de masse à la deuxième prise de mesure, c'est à dire après 2 h d' immersion. 

L' absorption d' eau devient donc de plus en plus rapide. Le volume des éprouvettes après séchage 

a augmenté (Table VI.7). L' augmentation du taux de diffusion et du volume des éprouvettes 

après chaque cycle est probablement liée au phénomène de gonflement lié dû à l' absorption 

d' eau. On observe aussi un phénomène la perte de masse après chaque cycle de vieillissement. 

Celui-ci est illustré par la figure VI.37. Il faut noter qu' aucun phénomène de dommage ou de 

défibrillation n' a été observé sur aucune éprouvette durant le vieillissement cyclique. Cette perte 

de masse serait donc liée à l' hydrolyse de l' agent couplant à l' interface fibre matrice par l' eau 

comme on l'a constaté lors du vieillissement hygrothermal simple. Des analyses 

thermogravimétriques et chimiques vont être effectuées par la suite pour évaluer l' impact de cette 

perte de matière sur les propriétés mécaniques de l ' échantillon FEH. 
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Figure VI.36. Évolution du gain de masse d'eau à chaque cycle en fonction du temps de deux éprouvettes FEH 
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Figure VI.37. Évolution de la masse à la fin de chaque cycle de deux éprouvettes FEH 

Table VI. 7 Valeur de l'épaisseur des échantillons à chaque cycle 

Échantillon 
Epaisseur (mm) 

o cycle 1er cycle 2è cycle 3è cycle 4è cycle Sè cycle 6è cycle 7è cycle 

FEH1 3,04 3,09 3,11 3,14 3,15 3,15 3,14 3,14 

FEH2 3,04 3,09 3,12 3,15 3,15 3,15 3,14 3,15 
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VI. 4.2.2. Essai quasi statique 

Des tests d'impulsion acoustique ont été effectués à chaque fin de cycle sur différentes 

éprouvettes soumises à la fatigue hygrothennal. La Figure VI.38 montre l'évolution du module 

dynamique à chaque fin de cycle de deux éprouvettes. On y observe une baisse du module dès le 

premier cycle jusqu'au 3e cycle qui est suivi par une phase de stabilisation du module jusqu'à la 

fin des cycles. Ce résultat montre que le module des éprouvettes n'est affecté par le vieillissement 

qu'au début des cycles. 

L'évolution des courbes contrainte-défonnation obtenues au cours de ces essais de traction a été 

illustrée par la Figure V1.39. Deux éprouvettes ont été sélectionnées après deux cycles de 

vieillissement pour subir ces essais de traction. Les éprouvettes ont gardé leur comportement 

quasi linéaire malgré le cycle de vieillissement. On observe une perte de rigidité dès le premier 

cycle de vieillissement. La rigidité semble stagner après le premier cycle. La contrainte maximale 

à la rupture ne semble pas être affectée par le vieillissement cyclique. Elle semble même 

augmentée avec le cycle de vieillissement. Cette augmentation reste toutefois minime si l'on 

prend en compte la variabilité au sein du matériau. 
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Figure V1.39. Courbes contrainte-déformation des éprouvettes vieillies 

La Table VI.8 résume les propriétés mécaniques obtenues à chaque cycle de vieillissement 

traction. Comme observé en impulsion acoustique, la tendance du module élastique reste 

identique. Après une perte de rigidité au premier cycle, le vieillissement cyclique ne semble pas 

avoir d'influence sur la dégradation de la rigidité du matériau après près de 3 mois de 

vieillissement. On peut observer que la contrainte à la rupture ne semble pas affectée par le 

vieillissement. La déformation à la rupture a tendance à s'améliorer. D'après les résultats 

obtenus, le matériau FEH semble présenter une bonne résistance face au vieillissement par 

fatigue hydrothermal. L'évolution des propriétés mécaniques après vieillissement semble 

surprenante, à la vue de la perte de masse des éprouvettes et des phénomènes de gonflement que 

les éprouvettes ont subie après plusieurs cycles d'immersion/séchage pendant plus de 100 jours 

(2516h). On se serait plutôt attendu à une dégradation significative des propriétés mécaniques de 

ce matériau comme cela avait été le cas pour Kim et al. [128] lors d'un vieillissement cyclique 

d'un CFN à base de fibre de sisal. Cette résistance à l'endommagement peut être liée à certaines 

modifications chimiques au sein du matériau puisque des dégradations physiques sont observées 

après vieillissement. Des tests FT-IR ont donc été effectués sur les éprouvettes saines et vieillies 
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à différents cycles en vue de voir si le vieillissement cyclique aurait une influence sur les 

propriétés chimiques de ce matériau. 

Table VI.8 Caractéristiques mécaniques pour différents cycles de vieillissement des éprouvettes FEH 

Contrainte Déformation à 
Cycle Échantillon E (OPa) 

(MPa) la rupture 

-- -- -- --
o (sain) 

FEH10 123,74 13,12 1,33 

FEH9 111 ,93 11 ,68 1,45 
1er 

FEH8 110,42 Il ,54 1,39 

FEH7 121,42 11 ,55 1,71 
3e 

FEH5 123,14 10,74 1,60 

FEH4 126,47 10,35 1,85 
5e 

FEH3 118,14 10,54 1,73 

FEH2 113,07 10,89 1,50 
7e 

FEH1 108,02 10,52 1,39 

VI.4.2.3. Influence de la fatigue hygrothermal sur les propriétés chimiques et thermiques 

La Figure VI.40 illustre les différents spectres observés sur les éprouvettes saines et vieillies au 

1 er et 7e cycle de vieillissement. On observe la disparition du pic autour de la bande 2100-2200 

cm-! qui est caractéristique de la vibration des groupements nitriles (-C=N) dès le premier cycle 

de vieillissement. On note toutefois la présence des traces de cette liaison sur certaines 

éprouvettes. En effet, le degré de substitution provenant du processus de cyanoéthylation sur les 

fibres de lin ou de leur hydrolyse par l'eau de cette liaison après vieillissement est difficile à 

mesurer par le FT-IR en raison de l'hétérogénéité chimique du lin. On pourrait donc retrouver des 

traces de ce groupement dans certains échantillons vieillis, mais pas sur d ' autres échantillons. On 

observe aussi sur cette figure que les fréquences de vibration moléculaire liées aux constituants 

des fibres ou de la matrice ne sont aucunement affectées par le vieillissement par fatigue 

hygrothermal. 

Les analyses de FT-IR montent que seul le liant du groupement nitrile est évacué par l' eau lors du 

vieillissement hygrothermal. L' évacuation à long terme de ce liant pourrait donc expliquer la 

perte de masse observée au cours de la fatigue hygrothermale. La disparition de ce groupement 



149 

nitrile sur les fibres pourrait permettre à la cellulose de retrouver sa cristallinité. Des études ont 

montré l'effet bénéfique des traitements des fibres sur la résistance à l'absorption d'eau des CFN 

[129] . Les études de Ron et al. [100] ont démontré que le traitement chimique des fibres par 

cyanoéthylation dégrade la cristallinité des celluloses, ce qui impacte directement la contrainte 

mécanique à la rupture des fibres. Ils ont aussi montré que les composites de sisal/époxy voient 

leur module et leur contrainte en traction diminue lorsque les fibres de sisal sont traitées avec ce 

procédé. L'effet de l'hydrolyse des liaisons nitriles pourrait donc être la cause de la stabilisation 

des propriétés mécaniques malgré l' augmentation de l'endommagement causée par le 

vieillissement cyclique. On pourrait donc conclure à l'existence de deux phénomènes lors du 

vieillissement hygrothermal par fatigue qui sont: 1) la dégradation physique du composite causé 

par la diffusion de l'eau au sein du composite et 2) l'amélioration de la cristallinité des celluloses 

initiée par l'hydrolyse de l'agent couplant. L'amélioration de la cristallinité des celluloses 

contrebalance donc l'endommagement physique causé par la diffusion. Ceci expliquerait cette 

rétention des éprouvettes à se dégrader au cours de la fatigue hygrothermale. 
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Figure VI.40. Spectres FTIR des échanti llons FEH sains, FEH vieillis au 1er et 7e cycle. 

Les analyses thermogravimétriques illustrées par la Figure VIAl montrent un décalage de la 

courbe de variation de masse vers les hautes températures lorsqu'on augmente de cycle de 

vieillissement. L'augmentation de la température de décomposition de la cellulose est de 9°C 
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après vieillissement des éprouvettes. On observe donc une amélioration de la stabilité thermique 

de ce matériau après chaque cycle de vieillissement. Cette amélioration de la stabilité thermique 

de la fibre pourrait être liée à l 'hydrolyse du groupement nitrile utilisé pour la fonctionnarisation 

des fibres et aussi au phénomène de recristallisation des celluloses après le nettoyage des fibres. 
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Figure VI.41. Courbes OTG des échantillons pré imprégnés, sains, vieillis après au 1 et" cycle et au 5e cycle 

Les tests de diffractions X effectués sur les échantillons sains et vieillis (1 er et 7e cycle) sont 

représentés sur la Figure VI.42. Les diffractogrammes obtenus correspondent essentiellement à 

ceux de la partie cristalline de la cellulose. La résine époxy et les autres constituants de la fibre ne 

présentent pas généralement de cristallinité. On y observe un pic à 29° qui n'a pas été 

formellement identifié. Cela pourrait provenir des traces de grains du mortier en céramique utilisé 

pour moudre les échantillons. Tous les diffractogrammes présentent un pic cristallin majeur pour 

un angle 28 de 22,7°. Ce pic correspond au plan cristallin (200) de la cellulose et le pic qui est 

présent à 28= 15,1° correspond au plan cristallin (110) de la phase semi-cristalline de la cellulose 

[130, 131 J. La comparaison de ces diffractogrammes montre que le vieillissement modifie la 
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cinétique de cristallisation de la cellulose. Au premier cycle du vieillissement, la phase amorphe 

de la cellulose qui présente un angle 28 autour de 18° diminue aux dépens de la cristallisation de 

la cellulose. En effet, la zone amorphe des micro fibrilles de cellulose qui est la zone la plus 

accessible et la plus réactive aux agents chimiques retrouverait une certaine cristallinité après 

l'hydrolyse par l' eau de l' agent de traitement. Cela pourrait justifier l' augmentation de la 

cristallinité obtenue (Table VI.9). Au 7e cycle de vieillissement, on observe une diminution de 

l'indice de cristallinité lié au phénomène d'endommagement et de perte de possible de celluloses 

au sein du matériau. 
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Figure V1.42. Diagramme de diffraction X des éprouvettes FEH saines et vieillies au 1 er et au 7e cycle 

Table VI. 9. Les valeurs des intensités des raies 1002 et 1/8.5 

Échantillon 1(29=22,70
) 1(29=18,50

) le (%) 

FEH Sain 406 191 52,96 

Feh-l er cycle 411 152 63 ,02 

FEH 5e cycle 321 131 59,19 

Feh-7e cycle 240 115 52,08 
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VI.5. Conclusion 

Dans ce chapitre le comportement mécanique par vieillissement cyclique à long terme des 

échantillons quasi isotropes FEH de lin/époxy a été étudié. Les études de durabilité montrent une 

bonne performance en fatigue de ces échantillons comparés à d' autres configurations de 

lin/époxy dans la littérature. 

L' analyse des variables de fatigue a montré que la déformation minimale est la variable pouvant 

le mieux expliquer l' évolution de l' endommagement. Les autres variables comme la rigidité et 

l' énergie dissipée sont influencées par le phénomène de redressement de microfibrilles qui se 

déroule au même moment que les phénomènes de l' endommagement lors de la fatigue . Le 

modèle basé sur la méthode de Hwang a été utilisé pour définir l' évolution du dommage dans ce 

composite. 

Les essais de fatigue sur les éprouvettes vieillies par la méthode hygrothermale ont montré une 

perte de la performance en fatigue de ce composite. Les études d'évaluation de 

l' endommagement par émission acoustique ou par analyse microstructurale ont démontré que 

cette perte de performance est liée à la fragilisation de l' interface fibre/matrice par la diffusion de 

l'eau. La méthode d'analyse par composant principal a aussi montré que l' évolution de 

l'endommagement au sein des éprouvettes saines diffère de celle des éprouvettes vieillies. 

Les tests de vieillissement cyclique ont montré une bonne résistance mécanique après un 

vieillissement de 104 jours. Malgré la présence de l' endommagement lié au phénomène de 

gonflement, la bonne résistance au vieillissement cyclique pourrait être liée à l' amélioration de la 

cristallisation des celluloses après que celles-ci ont été dépourvues du liant utilisé pour le 

traitement les fibres par un phénomène d'hydrolyse. Les analyses thermogravimétriques et 

cristallographiques confirment cette hypothèse. Ce phénomène de cristallisation retarde donc 

l'endommagement par vieillissement cyclique de l' échantillon lin/époxy. 
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VII. CHAPITRE VII: CONCLUSIONS 
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Dans ce rapport de thèse, on a ressorti les différents aspects de l' étude du comportement à long 

terme des composites à fibres naturelles à base de fibres de lin et à résine époxy. Ce travail a plus 

mis l' accent sur l' évaluation du comportement par fatigue et par vieillissement environnemental 

de ce matériau. 

VII.1. Retour sur les objectifs 

Au cours de ces dernières décennies, les composites à fibres naturelles (CFN) suscitent un fort 

engouement auprès des ingénieurs pour des applications de structure du fait de ces propriétés 

mécaniques et écologiques assez intéressantes. Une revue bibliographique faite dans ce travail sur 

les composites à fibres naturelles a permis de faire ressortir certaines problématiques liées à 

l' étude de l' évaluation de leur comportement à long terme. Les difficultés rencontrées lors de 

l' étude du comportement à long terme des CFN proviennent de deux sources majeures qui sont : 

• la variabilité des résultats liés à la nature hétérogène des fibres naturelles. 

• la complexité de l' étude du comportement à long terme des composites en général. La 

particularité pour les CFN est surtout liée à la difficulté d'analyse et d' interprétation de 

l' endommagement des CFN lorsqu' ils sont sollicités à des chargements à long terme. 

Bien que les informations concernant le comportement à long terme des CFN soient peu 

nombreuses dans la littérature, les quelques revues trouvées ont permis d'effectuer une synthèse 

des études qui sont menées jusqu' à présent et de faire ressortir de nouvelles pistes pour l' étude de 

la durabilité des CFN. L' objectif principal qui a donc été fixé dans ce travail était de comprendre 

et d'évaluer le comportement en fatigue et par vieillissement environnemental du lin/époxy. Cet 

objectif principal a été subdivisé en trois sous objectifs: 

• Comprendre le comportement mécanique spontané de ce matériau et de pouvoir évaluer 

l' influence du vieillissement environnemental sur ces propriétés mécaniques, physiques, 

thermiques et chimiques. 

• Comprendre le comportement mécanique à long terme par fatigue de ce composite et 

l' influence du vieillissement hygrothermal sur l'évolution des propriétés mécaniques en 

fatigue. 

• Évaluer le comportement mécanique spontané de ce matériau face au vieillissement par 

fatigue hygrothermale. 
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VII.2. Résultats importants 

Face aux objectifs définis dans ce travail, le comportement mécanique de quatre différentes 

configurations de stratifiés de lin/époxy a été évalué en premier lieu au chapitre IV ainsi que leurs 

mécanismes d'endommagement suite à des sollicitations en traction. Les résultats obtenus 

démontrent l' influence de l' orientation des fibres , de la proportion de fibres et du procédé de 

fabrication sur le comportement mécanique en traction du composite lin/époxy. Les résultats 

montrent aussi que les mécanismes d' endommagement sont fortement lié à la configuration du 

stratifié. 

Le stratifié lin/époxy de configuration [02/902/±45]s nommé FEH a été choisi par la suite pour 

l' étude du vieillissement hygrothermal du fait de son caractère quasi isotrope. Les résultats de 

cette étude de vieillissement hygrothemal sur cet échantillon ont montré une forte absorption 

d' eau de cet échantillon qui est liée à la présence importante des fibres naturelles au sein de ce 

matériau. Les résultats ont montré que l' influence du vieillissement hydrothermal sur le 

comportement mécanique est due au changement des propriétés physiques et chimiques apporté 

par l' absorption d' eau. Des résultats FTIR ont montré que l ' absorption d' eau par l'échantillon a 

créé une hydrolyse d'un groupement cyanoéthylène qui est un composé utilisé pour le traitement 

des fibres. L'hydrolyse de ce groupement au sein du matériau est combinée avec le processus de 

gonflement dû à la forte absorption d' eau par les fibres ; ces deux phénomènes génèrent un 

nouveau comportement mécanique du composite après son vieillissement. Les analyses par 

thermogravimétrie ont montré que le vieillissement hygrothermal a une amélioration de la 

température de début de décomposition pour ce composite. Les résultats obtenus ont poussés par 

la suite à faire des analyses plus approfondies aux rayons X ce qui a permis de constater que 

l'hydrolyse du cyanoéthylène génère une amélioration de la cristallinité de ce matériau. On 

pourrait donc conclure face à ces résultats obtenus que l 'hydrolyse aurait plus un rôle 

d' amélioration des propriétés mécaniques. On assisterait donc à deux phénomènes antagonistes 

lors du vieillissement de ce matériau. Ces deux phénomènes sont la cristallisation des celluloses 

qui est générée par l'hydrolyse et l ' endommagement qui est généré par le gonflement. 

Les études du comportement à long terme ont été effectuées au chapitre VI. Le comportement en 

fatigue a été préalablement étudié. Différentes techniques d' évaluation de l' endommagement ont 

été utilisées et mises en place comme le couplage des essais de fatigue avec l ' émission acoustique 

et la thermographie infrarouge. Ces méthodes ont permis de suivre et d 'analyser le comportement 
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en fatigue, et plus particulièrement l' évolution de l' endommagement en fatigue du quasi isotrope 

lin/époxy sain et vieilli. Un modèle phénoménologique basé sur l' évolution de la déformation 

minimale a permis de décrire l' évolution du dommage au sein de ce matériau. Les résultats des 

essais de fatigue ont aussi montré la bonne performance en fatigue de ce matériau. Cette 

performance en fatigue est affectée par le vieillissement hygrothermal. L' analyse par composante 

principale a permis de constater la différence dans l' évolution de l' endommagement des 

éprouvettes saines et vieillies. Ce comportement différent de l ' évolution de l' endommagement 

des échantillons sains et vieillis a été confirmé par les résultats de l' émission acoustique. Les 

analyses combinées de l' émission acoustique et de la microscopie électronique par balayage ont 

montré l' augmentation du phénomène de décohésion fibre/matrice au sein des échantillons 

vieillis lors de la fatigue. 

Le dernier volet de l ' étude du comportement à long terme de ce matériau qui concerne le 

vieillissement cyclique par immersion/séchage a été abordé à la fin du chapitre VI. Les résultats 

ont montré une bonne résistance mécanique de ce matériau face au vieillissement cyclique. Cette 

performance du comportement mécanique face au vieillissement cyclique a été analysée en détail 

par les tests chimiques, thermiques et cristallographiques. Les résultats ont montré un phénomène 

de cristallisation des celluloses causé par l'hydrolyse du cyanoéthylène utilisé pour le traitement 

des fibres ralentirait le processus de dégradation des propriétés mécaniques du matériau. 

On peut conclure au vu des différents résultats obtenus au cours de ce travail que cette étude fait 

sur le stratifié lin /époxy a permis de lever un certain voile sur le comportement à long terme par 

fatigue et par vieillissement hygrothermal des composites à fibres naturelles. 

VII.3. Perspectives 

Pour une poursuite de ce travail afin de permettre une transposition quantitative aux composites à 

fibres naturelles de façon générale, on propose certaines perspectives suivantes: 

La première serait de prendre en considération la variabilité de la durée de vie en fatigue par une 

approche stochastique afin de modéliser la durée de vie de façon adéquate. Un modèle qui prend 

en compte la variabilité qui se base sur la chaine de Markova été proposé dans l' annexe de cette 

thèse. Mais cela nécessiterait une quantité assez importante d' éprouvettes à tester afin de pouvoir 

avoir un modèle plus fiable. 

La seconde piste de recherche serait d ' étudier l' influence d' autres facteurs environnementaux 

comme les rayons ultra-violets sur le comportement mécanique de ce matériau. On pourrait aussi 
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associer l ' effet combiné des différents paramètres environnementaux (rayons UV, température, 

eau) afin d'évaluer leur impact sur le comportement à long terme du lin/époxy. 

Vu le contexte géopolitique actuel, une dernière perspective serait peut-être d'utiliser les fibres de 

lin du Canada afin d' effectuer ces différentes études pour évaluer leur comportement face à des 

sollicitations mécaniques et environnementales à long terme. 
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VIII. Annexe A 
1. Modélisation de l'endommagement en fatigue par la chaine de Markov 

A.t Contexte et méthodes 

L'utilisation des matériels à base de CFN dans le domaine de la mécanique des structures 

nécessite une mise en place de modèles de plus en plus fiables qui doit nécessairement intégrer 

l' influence des effets environnementaux. Les modèles doivent permettre de décrire précisément 

l' amorçage et l' évolution de l' endommagement au sein du matériau. La première partie de notre 

travail a permis d'étudier et de comprendre dans un premier temps l' évolution des propriétés de 

fatigue du lin/époxy et les impacts des paramètres liés à l' environnement sur les propriétés de ce 

matériau [132]. Cette étude a aussi permis de déterminer un critère d'endommagement basé sur 

l' évolution de la déformation minimale et un modèle analytique qui décrit l' évolution globale de 

l' endommagement. Les résultats des tests de fatigue ont montré une certaine variabilité dans la 

durée de vie. Le processus de la fatigue dans son aspect global présente des évènements qui se 

produisent de manière aléatoire. Du point de vue microscopique, la position des défauts, des 

inclusions dans le matériau, l' arrangement et l' alignement parfait entre les fibres occupent des 

sites qui sont complètement aléatoires et varient d' un échantillon à un autre. Ces paramètres sont 

pour la plupart des sites d' initiation ou de propagation de fissure dans un matériau. Ce qui, du 

point de vue macroscopique, favorise une grande variation de la durée de vie et des propriétés de 

fatigue du matériau d' une éprouvette à une autre bien que celles-ci est soumis à des conditions de 

charge identiques. Un exemple de variabilité que l'on peut observer dans les résultats des courbes 

S-N pour les éprouvettes d'un même matériau soumises à des conditions de tests identiques Le 

coefficient de variation peut parfois atteindre 100%. Certaines normes admettent une variabilité 

d'une décade. Les modèles de fatigue ne peuvent donc s' avérer prédictifs que s' ils prennent en 

compte les aléas intrinsèques et extrinsèques du phénomène de la fatigue. Une prévision 

déterministe des réponses et des propriétés est presque impossible. La combinaison de la 

mécanique de rupture (pour caractériser l ' évolution de l' endommagement) avec une analyse 

probabiliste (qui tient compte de la variabilité des mesures) fourni des outils pour une évaluation 

plus fiable de l' endommagement. C' est dans ce sens que nous avions jugé qu ' il serait plus 

adéquat. de modéliser la fatigue du lin/époxy en utilisant une approche stochastique. 
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1.1. Les modèles stochastiques classiques pour la fatigue 

Le modèle stochastique de l'étude en fatigue est l'approche qui considère les tests de fatigue 

comme un processus aléatoire. Les variables générées au cours de ces tests sont considérées 

comme des variables aléatoires. On peut identifier 3 étapes majeures et bien distinctes pour traiter 

des problèmes par approche stochastique: 

Définition des valeurs des paramètres d 'enh'ées et de réponse du système. 

Identification des incertitudes aléatoires dans le modèle: Dans la loi de Paris par exemple, 

Shen [133] a démontré à l' aide de son équipe que les deux paramètres m et InC de cette loi 

sont caractérisés par la distribution normale. 

- Caractérisation de la réponse aléatoire du modèle. 

On distingue généralement deux grands types de modèles stochastiques pour la fatigue : les 

modèles à approches directes et les modèles à approches indirectes. La méthode directe permet 

d'extraire directement le caractère probabiliste de la source d'aléa (durée de vie, critère de 

propagation de la fissure). Dans les modèles probabilistes du type indirect, le caractère 

probabiliste n'est pas issu de la source d'aléa de manière explicite (les propriétés mécaniques de 

fatigue). 

Dans cette thèse, on utilisera les deux méthodes pour modéliser le comportement en fatigue. Il 

s' agit de : l' analyse de distribution pour la courbe S-N et la chaine de Markov pour l' évolution du 

dommage. Dans ce qui suit nous allons décrire les principes généraux de ces deux méthodes et les 

résultats obtenus. 

1.2. La chaine de Markov 
La chaine de Markov à temps discret est une méthode stochastique qui peut être utilisée pour 

modéliser la fatigue qui est un processus aléatoire. Un processus stochastique X est dit de Markov 

si pour tout sous-ensemble fini d' instant t = {tv t 21 ... 1 tn} tel que t 1 > t 2 > ... > t nl la 

distribution conditionnelle de Xtn connaissant XtllXt21 ""Xtn-l dépend seulement de X tn- 1 . 

L'endommagement par étant un processus temporel au cours duquel un système passe différents 

états d'endommagement est donc considéré comme un processus de Markov. La figure 3 montre 

une image du processus d'endommagement par fatigue défini par une chaine de Markov. Ce 

processus d'endommagement ne peut soit resté sur place ou qu' augmenté d'un état à un autre 

jusqu'à la rupture finale. On parle de modèle de marche aléatoire unidirectionnelle. Il permet de 

suivre l' évolution de l' endommagement au cours du temps et de calculer les termes probabilistes 
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de l' endommagement. Il est constitué de deux types de variables aléatoires : la variable « état» et 

le « cycle d 'utilisation» (<< dut y cycle » en anglais). 

Le dommage d' un matériau au cours de sa durée de vie est donc caractérisé par l' espace des 

« états » d ' endommagement discrets i = {l, 2, 3, ... , b} où l' état i=l représente l ' état non 

endommagé ; l' état b représente l' état de la rupture totale. 

Lors d'un chargement de fatigue, le dommage au sein du matériau s' accumule dans le temps 

suivant une période répétitive d 'opération sur le matériau. Le temps de passage entre les états 

d ' endommagement est donc caractérisé par une variable appelée le « Dut Y cycle ». Cette variable 

peut être mesurée en termes de nombre de cycles de chargement dans le cas de l' étude de 

l ' endommagement par fatigue. 

On définit une quantité Pij qui représente la probabilité du système après un DC «} » donné 

d 'être à l' état « i ». La distribution de probabilité p;k) pour tout le système à un DC x donné est 

donc une matrice colonne (1 Xb): p;k) = {PIX' P2x, ... , PbXV 

À l'origine de l 'endommagement c' est-à-dire x=O, cette distribution est donnée par la 

matrice Po = {l, 0,0, ... , aV . Cela signifie que la probabilité qu ' à l'origine le système soit à l' état 

initiale i= 1 est de 100%. Un autre exemple où Po = {a, l,a, ... , aV signifie pour que le système 

soit à l'origine du cycle à l' état i = 2 est de 100%. 

La probabilité de rester ou de quitter un état} est donnée respectivement par les éléments pj et qj. 

La probabilité de passer d ' un état endommagé} à un état endommagé}+ 1 est donnée par qj. 

Cette évolution du dommage permet donc de définir une matrice de transition P de dimension (b 

Xb) donnée par l' équation 7. Les éléments de matrice de P ne sont donc que les éléments pj et qj . 

Le nombre de paramètres nécessaire pour définir cette matrice est égal à 2(b-1). Ce modèle peut 

être encore plus simplifié si l'on considère que le processus d ' endommagement est indépendant 

d'un état à p;k) un autre (pj et qj sont constant, figure 4), la matrice de transition des probabilités 

s ' écrit alors par l' équation 4. On parle dans ce cas d ' un modèle de Markov à « saut simple » 

(<< unit-jump Markov » en anglais). Des méthodes analytiques sont utilisées pour déterminer les 

probabilités de transition Pi, qi et b à partir de la fonction génératrice de moments. Nous y 

reviendrons plus en détail à la prochaine section. 

La matrice de transition permet de faire le lien entre le vecteur de distribution initiale Po de l' état 

initial et d' autre vecteur de distribution. La relation fondamentale s ' écrit alors: 
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x 

{px} = {po }[p 1 Ip2 } •• [p x-1 Ip x] = {PO}f] [p; ] 
;=1 Eq.Al 

Si l'on considère que les cycles d'utilisation sont tous de la même sévérité, cette équation 

devient: 

{px} = {Po}[pJ Eq.A2 

Pl ql 0 0 0 

0 P2 q2 0 0 

0 0 0 
p = 

0 0 0 Pk qk 

0 0 0 0 0 1 
Eq.A3 

avecPj + qj = 1 

P q 0 0 0 

0 p q 0 0 

p= 0 0 0 

0 0 0 p q 

0 0 0 0 l 
Eq.A4 

Pl P2 
P3 P4 Pb-1 Pb 

Figure YIIl.2 Processus de Markov pour l'endommagement en fat igue 
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En théorie de probabilité ou en statistique, la fonction génératrice de moments est souvent utilisée 

pour décrire le comportement d' une variable aléatoire. La fonction génératrice de moments qJ(n) 

est définie par : 

pourune dens ité fonction p{s } discrète Eq.A5 

pourune dens itéde fonction f{s } continue 

La particularité des fonctions génératrices du moment c'est qu' une de ces propriétés permet de 

calculer très aisément l ' espérance et la variance d'une loi dont on connaît la fonction génératrice. 

E{s) = q/{O) 

Var{s) = rp" (O)- [rp' (O)J 
Eq.A6 

Pour le modèle à « saut simple »de Markov, le temps d' attente s de chaque état 

d' endommagement est décrit par la fonction de probabilité de masse dont la relation est donnée: 

p(s) = ps-I q . C'est aussi la probabilité pour que le premier état de dommage apparaisse à s cycle 

d'utilisation. 

La fonction génératrice est donnée par 

rp(n} = ~>nsp (k-' ) (l_ p}= I-p 
k=O p(-l + en p y 

La relation entre l ' espérance (la moyenne) et la variance est donnée par : 

E{s}=_1_ 
1- p 

Var{s} = { p y 
1- p 

Eq.A7 

Eq.A8 
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En considérant le paramètre r = P et la relation, p + q = 1 on pourrait réécrire cette relation sous 
q 

fonne de: 

E(s) = 1 + r 
Var(s) = r(r + 1) 

Eq.A9 

Si l'on considère une transition de l'état initial 1 à l' état de rupture b, la relation qui lie ces 

paramètres de MT, la moyenne et la variance du nombre de cycles après la rupture est donnée 

par: 

I-b 

E Xl ,b = 2:(1 + r;) 
;=1 

I-b 
Eq.AI0 

Var X = 2: r;(1 + rJ 
I,b 

;=1 

Avec r = l.!..!... 
1 

qi 

La méthode la plus simple pour résoudre cette équation est de poser ri = r , une constante. Cela 

revient à : 

Eq.All 

Ce modèle ne fournit pas assez d' infonnation sur l' évolution de l' endommagement entre l' état 

initial et la rupture malgré sa simplicité. La chaine de Markova été introduite dans l' évaluation 

de l'endommagement par fatigue pour la première fois par Bogdanoff [134-136]. Par la suite, Xi 

[137] a également utilisé la méthode de Bogdanoff pour prédire l' évolution de la courbe de 

résistance en flexion à trois points des bétons. Johnson et son équipe [138] ont utilisé ce modèle 

pour prédire l' évolution de l'endommagement obtenu par la thennographie infrarouge. 

Bogdanoff et Kozin ont développé plus tard un nouveau modèle de Markov appelé « BK-model » 

pour une transition où p n' est plus une constante entre les différents états de transition. Ils ont 

subdivisé les états d'endommagement en m sous états indépendants : 1,2,3, ... , bl -

1; bv ... " bz - 1, ... ; bm-v ... b - 1. On utilise l'équation 13 pour calculer fI et b 1 pour m = 1. 

Pour les expressions de f2 et b2. 



E(t2 )=(bl -lXl+rl )+(b2 -b I Xl+r2 ) 

Var(t2 ) = (b l -1)rl (1 + rJ+ (b2 - bl h (1 + r2 ) 
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Eq.AI2 

En procédant de la même manière, on peut déterminer les b et les r, leur expression étant donnée 

par l'équation suivante : 

[E(t j ) - E(t j -l )f 
Eq.A13 

Les paramètres Var(t j ) et E(t j ) proviennent des données expérimentales des tests de fatigue. 

Ils introduiront plus tard l' effet non stationnaire de la fatigue dans la MT en utilisant la méthode 

de transformation du temps et de condensation. Rowatt [139] a également utilisé ce modèle pour 

décrire l' évolution de la souplesse (rigidité) des composites laminés soumis à un chargement de 

fatigue d'amplitude constant. Le recueil des données expérimentales de l' évolution de la 

souplesse du composite en fatigue a été recueilli grâce à un extensomètre. Dans le cas de l' étude 

de la fatigue des composites, la théorie de Markov est utilisée pour modéliser l' évolution de la 

rigidité. 

Bogdanoff et Kozin ont développé un autre modèle appelé BK modèle. Certaines transformations 

du temps permettent de convertir le modèle de Markov en un processus non stationnaire par une 

transformation de la matrice de transition (MT) en une matrice non stationnaire. Pour ce faire, on 

procède généralement à une transformation du temps et à une condensation de la matrice de 

transition. 

1.3. Modèle de Markov 
Le premier modèle qui portera sur l' évolution de l' endommagement utilisera les 

propriétés mécaniques résiduelles du matériau recueilli lors des essais en fatigue comme critère 

d'endommagement. Nos différentes revues de littératures nous ont permis de choisir la variation 

de la rigidité résiduelle comme critère de l' évolution d'endommagement. Celle-ci relate 

immédiatement l' accumulation de dommage dans les composites. Son changement apparait au 

cours de l'évolution de l' endommagement, car les différents mécanismes d'endommagement du 

composite (fissure transverse de la matrice, rupture des fibres, décohésion fibre/matrice, 

délaminage) et leur interaction engendrent nécessairement sa variation. Il ne faut pas non plus 

négliger le fait que cette évolution de la rigidité peut être mesurée de façon continue par les 
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techniques non destructives (la thennographie infrarouge et l'émission acoustique) que nous 

utiliserons lors de nos essais de fatigue. Le modèle non stationnaire de Markov de Rowatt et 

Spanos[139] sera utilisé pour caractériser l'accumulation du dommage en fatigue de nos laminés. 

Les modules résiduels et le nombre de cycles à la rupture de chaque échantillon seront enregistrés 

à une fréquence de cycles donnés. Ces données nous pennettront de calculer les probabilités de 

transitions p et q et le paramètre b de la matrice de transition. 

Le module résiduel durant un temps de cycle n pour un laminé se déduit d'après le théorème des 

laminés par l'Equation Al4. Celle-ci lie la défonnation résiduelle Ei(n), la souplesse lij(n) et 

la résultante de chargement Ni (n) : 

Eq.A14 

% 
avec (5; = iN;(n) et A 'ij (n) = 11 f Qij dx3 

-% 

h étant l'épaisseur du laminé et Qij la rigidité pour un pli. 

Une connaissance de l'histoire du changement et de la défonnation dans différents plans (i, j) 

nous pennet de détenniner la rigidité ou la souplesse du matériau en fonction du nombre de 

cycles. Ce processus étant considéré comme aléatoire, le temps de l'évolution de fatigue est 

discrétisé. Les mesures de la rigidité (dommage) se fait suivant un nombre de cycle donné : i = 
{1,2,3, ... ,b}. 

Une fois ces paramètres détenninés, on peut alors tracer la courbe Markovienne d'évolution de 

l'endommagement. 


