N

N

Conception et caractérisation mécanique des pieces en
matériaux composites moulées par compression

Georges Bertrand Kamgaing Somoh

» To cite this version:

Georges Bertrand Kamgaing Somoh. Conception et caractérisation mécanique des piéces en matériaux
composites moulées par compression. Autre. Ecole Nationale Supérieure des Mines de Paris, 2013.
Frangais. NNT: 2013ENMP0081 . tel-01823852

HAL Id: tel-01823852
https://pastel.hal.science/tel-01823852

Submitted on 26 Jun 2018

HAL is a multi-disciplinary open access L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
archive for the deposit and dissemination of sci- destinée au dépot et a la diffusion de documents
entific research documents, whether they are pub- scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
lished or not. The documents may come from émanant des établissements d’enseignement et de
teaching and research institutions in France or recherche francais ou étrangers, des laboratoires
abroad, or from public or private research centers. publics ou privés.


https://pastel.hal.science/tel-01823852
https://hal.archives-ouvertes.fr

Parislech

INSTITUT DES SCIENCES ET TECHNOLOGIES
PARIS INSTITUTE OF TECHNOLOGY

Doctorat ParisTech

These

pour obtenir le grade de docteur délivré par

Spécialité Science et Génie des Matériaux

Présentée et soutenue publiquement par

Georges Bertrand KAMGAING SOMOH
le 24 septembre 2013

Conception et caractérisation mécanique des pieces
composites moulées par compression

Design and mechanical characterization of composite
by hot pressing moulding

Directeur de thése : Jacques RENARD

Jury

M. Philippe BOISSE, Professeur, LaMCoS UMR 5259, INSA Lyon

M. Damien HALM , Professeur, ENSMA UPR 3346, Université de Poitiers

M. Gérard SAUSSEREAU , Ingénieur, Coordinateur du Projet CRISTAL, MBDA Robinson
M. Gilles CORNELOUP , Professeur, LMA-LCND UPR 7051, Aix-Marseille Université

M. Jacques RENARD , Directeur de Recherche HDR, CDM UMR 7633, Mines-ParisTech

CONFIDENTIEL - 04/2018

MINES ParisTech
Centre des Matériaux — UMR CNRS 7633
B.P.87 - 91003 EVRY Cedex

T

MINES
JTech

Ecole doctorale n°432 : Sciences des Métiers de | 'Ingénieur

I'Ecole nationale supérieure des mines de Paris

en matériaux

parts made

Rapporteur
Rapporteur
Examinateur
Examinateur
Examinateur







Remerciements

Remerciements

Un proverbe africain dit ‘il faut plusieurs maingys confectionner un paquet’. Certes une these est
avant tout un travail personnel mais jamais leslt@s présentés dans ce mémoire n'auraient pu étre
obtenus sans les apports de nombreuses ‘maingai@Es m’'ont éclairé les idées et m’ont guidé dans
les principes et l'art de la confection de ce pagaessi bien au niveau du contenu que de la
technique. D'autres m’ont fourni des ficelles deB et indispensables. Pour d’autres encore, leurs
‘mains’ posées sur mes épaules m'ont encouragéutersu dans les moments de doute et m'ont
permis d'aller jusqu’au bout. J'exprime toute matgude a toutes ces ‘mains’ qui ont contribué de
prés ou de loin a ce résultat. Dans les paragraphiesiivent, j'aimerai dire quelques mots a cedai
personnes en particulier. Mais avant toute chgseyeux exprimer ma profonde gratitude a toutes
celles et a tous ceux dont j'aurai volontairemanirvolontairement omis de citer les noms, cedai afi
de ne pas me lancer dans une litanie sans fin.

L'apprentissage terminég, ce travail doit étre jegéritiqué au cours d’'une soutenance publique. Je
remercie Monsieur Philippe BOISSE et Monsieur DamidALM d’avoir accepté d'étre les
rapporteurs de ce mémoire. Passer au crible umurduassez volumineux (et je m’en excuse) avec
une telle quantité d’informations a ingérer n'eas pune tache aisée et je suis tres honoré quaid ai
accepté de le faire. Je les remercie égalementlpats critiques constructives et leurs conseils qu
m’ont ouvert des perspectives intéressantes poeréuentuelle poursuite de ce travail. Je remercie
également les autres membres du jury, Notammentsion Gérard SAUSSEREAU et Monsieur
Gilles CORNELOUP qui ont pris soin d’examiner cavil.

J'exprime a présent ma profonde gratitude a Momslanoques RENARD, mon directeur de thése,
pour la confiance qu’il m’a toujours accordé etiplautonomie qu’il m’a laissé pour mener a bien ce
travail. Au dela du professionnel, je ne manqupeai de lui dire aussi merci pour son tact et lditgua
de nos rapports humains au cours de toutes cessisagout qu'au début de ce projet, j'étais encore
en phase dimprégnation de la culture francaisda @eara été trés déterminant pour moi puisque
jaurai progressivement gagné en confiance autfarmneesure du déroulement de cette thése.

Cette thése s'inscrivant aussi dans le cadre dimjetpindustriel, je vais remercier tous les
partenaires du pble de compétitivité ASTECH (MBDAAHER, CARBONE FORGE,
EUROCOPTER, SNECMA, EADS, SCHAPPE) pour la fowret des nombreuses matieres, des
éprouvettes, des piéces et des montages d’essavmgtituent la base de mon travail. Je dirai merci
Monsieur SAUSSEREAU pour nos nombreuses discussieagnrichissantes, a Stéphanie PORTET
de DAHER pour avoir veillé a me fournir le maximuiréchantillons dans les délais, a Nicolas
NEUVILLE de CARBONE FORGE pour le nombre impressiant d’échantillons qu’il m'aura
fourni. Je n’oublierai pas les partenaires acadéesgiu projet dont les résultats m’'auront également
permis de mieux analyser et de mettre en valeurpragges résultats. Je veux parler du LAMCOS et
de I'MP de L'INSA de Lyon, ainsi que du LCND daiiiversité Aix-Marseille.

Comme je I'ai dit en début de page, il faut plussemains pour confectionner un paquet. Parmi ces
mains précieuses, il y'a les Techniciens du CetdeMatériaux a qui je dis un grand merci pour leur
compétence et leur disponibilité. Un merci parieula Yves FAVRY et a Jean-Christophe
TEISSEDRE dont I'exceptionnelle compétence ainsuigg disponibilité de tous les instants auront

Conception et caractérisation mécanique de congsosutes performances moulés par compression



Remerciements

été des atouts majeurs pour réussir ce projetnéiai leur signifier tout I'honneur qu'est le mien
d’avoir travaillé avec des personnes de leur nivesussi bien du point de vue professionnel
qu’humain.

J'aimerai ensuite remercier tous les membres dpiif® CAM au sein de laquelle j'ai évolué
durant toutes ces années. La solidarité qui y réghein moteur au progrés constant des apprenants
qgue nous sommes. Ma profonde gratitude a MessidIONNET, JOHANNES et PONGSAK pour
leurs conseils et leur aide si précieuse qui mjmermis au quotidien d’avancer dans mes travaux.
Merci aux doctorants de I'équipe (Mamadou, Adri®@arhame...) pour l'esprit d’entraide qui a
toujours prévalu entre nous et qui hous a profitéuns et aux autres.

Avant de passer a la famille, jaimerai remerces &mis. Mamane, Mamadou, Jonathan pour ces
discussions philosophiques interminables et trégldasantes. Vous, mes chers collegues de bureau
et je me permettrai de dire amis du bureau (Laime;LCaroline, Grégory, Damien, Quentin), avec
qui jai partagé tant de choses. Je vous dis maoar cet environnement que je regrette déja de
quitter. Discuter avec vous au quotidien m’aurarég@mment apporté, tant sur le plan scientifique avec
des thématiques nouvelles, que sur le plan hunaictela m'a permis d’'intégrer plus facilement la
culture francaise. Il y'a aussi des amis qui mémdistance, auront été ces mains sur mes épaules qu
m’ont permis de tenir debout a des moments patféss difficiles. Je pense a Rostand N., Alain F.,
Hilaire D., Michel T., Antoine B., Bernardin T. ..t éa liste est longue. Merci infiniment d'étre
toujours la dans ces moments critiques.

Concernant la famille enfin, je commencerai par esier mes parents, Monsieur et Madame
KAMGAING Fernand et Simone. Les mots seuls ne depas assez forts pour vous exprimer ma
gratitude et mon affection. Je pense égalementsfréees et sceurs notamment Liliane mon autre
maman, Alexis, Pascal, Rachel, Virginie, JérdmepléaValérie, Léonie. Que vous dire que vous ne
sachiez déja, sinon tout simplement merci. Je tegrai par deux personnes qui ont partagé tous ces
moments de joies et de stress intenses qui porictaevie d'un doctorant, surtout en phase de
rédaction. Mon épouse et amie de toujours Gertragesj que mon fils Enzo David née en pleine
rédaction de these et qui m'a réveillé toutes lg@ssmour me rappeler que je devais rédiger. Merci
pour votre amour et votre soutien sans faille. Vaugez été ma source constante de courage et
d’inspiration pour aller jusqu’au bout de cettestéMerci infiniment.

Conception et caractérisation mécanique de congsok#utes performances moulés par compression



I. Introduction générale

Chapitre | :
Introduction Générale.

RESUME. Ce chapitre porte sur la présentation dietsunotamment son contexte, sa
problématique et ses objectifs, ainsi que surrésentation globale des matériaux qui feront
I'objet de notre étude.
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I. Introduction générale

I.1 Presentation du sujet

I.1.1 Contexte et problématique

L’importance des matériaux composites & matricamogie (CMO) pour I'aéronautique n’est plus
a démontrer aujourd’hui. Il suffit d’'observer I'@ution de la proportion en masse de ces derniars da
les avions civils et militaires, qui est passéel@e5% dans les années 60 a 80 pour atteindré¥%s 5
aujourd’hui dans le Boeing 787 (dont le fuselagteerest en carbone-époxy) et I'Airbus A350. Ce
succes est d0 aux excellentes propriétés spécdfigudffrent ces matériaux, générant ainsi un gain
important en termes de masse des structures et desmcengins. En effet d’'un point de vue
économique, plus les structures sont Iégeres, mminsonsomme d’énergie et on gagne ainsi en
charge utile dans les engins. D’'un point de vuelogique, moins on consomme d’énergies fossiles
(pétrole), moins on émet de gaz a effet de ser@®, (CO2, vapeur d'H20). Ces réductions
correspondent a un début de solution face aux @moés actuels autour du couple Energie —
Environnement. Les composites hautes performaageatrice organiqgue (CHPMO) sont donc des
matériaux « écolonomiques » qui se prétent bienragles d’éco-conception qui sont de plus en
plus imposées aux industriels aujourd’hui.

Si le pourcentage en masse des composites danstrietures aéronautiques est tout a fait
honorable, la saturation n’est pas encore atte@eepourcentage est encore appelé a croitre. Comme
tout nouveau (récent) produit, les composites tdtuélisés dans un premier temps pour des pieces
secondaires, ne reprenant quasiment pas d’effodsre I'éventuelle défaillance n’était pas critgqu
pour l'intégrité de la structure. A mesure que égré de confiance envers ces matériaux grandissait
grace a des avancées techniques et scientifiqeemticommencé a investir des piéces de structures
(plancher, ailerons, ailes ...) de plus en plusaurids quant a la sécurité des appareils pour fraoohi
palier important avec la réalisation de fuselagatiess en composites. Ces derniers frappent
désormais aux portes de structures primaires tglledes moteurs, avec pour principale limitaties |
températures élevées qui y regnent. Il est utopitgupenser réaliser des organes des moteurs comme
les tuyeres (dont les températures en fonctionneragnisinent les 1000°C) en CMO. Cependant, il
est raisonnable d’envisager avec ces matériausttestures environnantes du moteur comme les
nacelles qui les enveloppent. Pour cela il fauduh e méme aller chercher dans les 250°C au moins
de tenue en température.

Un autre facteur limitant important a la généraissades CMO dans I'aéronautique et a d’autres
secteurs (nhaval, automobile) est leur colt. Cedscedint liés aux matiéres de base elles -mémes
(fibres hautes performances et matrices technigaes) procédés de mise en forme mais aussi au
surdimensionnement des piéces composites parntagupo métalliques du fait des forts coefficients
de sécurité appliqués (trois ou quatre fois laredmte a rupture). Pour les rendre plus compétitifs
effort important est a réaliser dans la réductiencds codts qui apparaissent pour I'heure comme le
principal facteur limitant vers un basculementltots les composites dans les applications mobiles
(transport).
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Introduction générale

I.1.2 Les objectifs

Cette thése s'inscrit dans le cadre du projetul&iCRISTAL Carbone f&kge Improved proces
for TechnologicalAdvancedLevel) qui vise & mettre sur pied une filiere dedpietion de piéces
composites hautes performances de petites et megafimensions pour le domaine aéronautique, et
répondant aux exigences environnementales et ieliet de sécurité et réduction des colts dans un
environnement fortement concurrentiel. Des exemgiegpiéces mises en ceuvre dans le projet sont
donnés a la figure 1. Ce sont des pieces de liagmarticulations, des structures creuses cagtées
cylindriques, ou encore des omégas renforcés.

]
1

< . Tubes carrés _—
Oméga renforce 9 -

Tube cylindrique

Chappe d’articulation ®

Figure 1. 1. Quelques exemples de piéces mécaniques de petiteg/ennes dimensions a usage
aéronautique et destinées a la fabrication daoadee du projet Cristal.

Le projet CRISTAL était centré sur le procédé dailmge par compression a chaud développé par
la société Carbone Forgé (partenaire au centre geajet). Ce procédé permet la réalisation en une
seule opération de formes complexes, des formdiaidens (trous) et des inserts. L'objectif de eett
thése était donc de tirer un maximum de profit depoocédé : d’abord par une optimisation des
paramétres de moulage associés a chacune desesatigses en ceuvre. |l s'agissait de détecter les
matieres qui se prétaient le mieux a ce procédsgegtibles de réduire au maximum la durée des
cycles tout en obtenant des propriétés mécaniquéwales. Ensuite, une étude expérimentale allant
des observations microscopiques aux caractérisatn@raniques en passant par des analyses physico-
chimiques a fait I'objet de la premiere partie @et@avail de recherche. Cette étude expérimentale a
également permis d’enrichir une base de donnéentipermettre d’effectuer une étude comparative
entre les différents matériaux moulés, puis ergsevaleurs obtenues et celles disponibles dans la
littérature sur des matériaux identiques. Cela aleégent permis d’optimiser [l'utilisation des
parametres par rapport aux différentes applicatfssibles et de positionner le procédé par rappor
aux technologies concurrentes.

Réduire les colts signifiait également aller eac@ius loin dans la compréhension des
mécanismes non linéaires (viscoélasticité/plasticBndommagement...), de les modéliser tout en
affinant les modéles numeériques et les critéresuptire pour des prédictions encore plus réalhtes
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I. Introduction générale

comportement mécanique. Tout ceci afin de rédudse doefficients de sécurité (réduire la part
d’ignorance) afin d'aller vers des dimensionnementéns conservatifs des pieces. Cela a fait I'objet
la deuxiéme partie de cette thése.

1.1.3 Les partenaires

Si le projet CRISTAL réunit de nombreux partersickl pble de compétitivite ASTech, deux
autres pOles sont concernés par ce projet, PliistgidPegasse. Les partenaires industiels sont :

« MBDA, spécialisé dans la fabrication des miss#ieleader du projet,

» Eurocopter, I'un des leaders mondiaux dans lesdtygtiéres civils et militaires,
« DAHER, équipementier pour I'aéronautique, le nuickat la défense,

« SNECMA, fabricant de moteurs d’avions civils etitailes,

e le groupe EADS, constructeur d’'avions civiles elitaires (AIRBUS), d’hélicoptéres civiles
et militaires (Eurocopter), de lanceurs spatiaux det satellites de télécommunication
(Astrium), et enfin d’armement et d’équipementsgtEiques (Cassidian),

e ATMOSTAT, société spécialisée dans le développenatnta fabrication d’équipements
mécaniques hautement critiques et qui était engehdes moules et systemes de chauffe du
procédé,

e Schappe Techniques, fabricant de demi produitsnmé&ignés (prepregs) a base de fibres de
carbone et de polymeres,

e Carbone Forgé, jeune PME spécialisée dans le ttiermage a haute pression (hot pressing
molding) des CMO, autour de laquelle s’articul@iejet.

Aux cotés de ces partenaires industriels, desrnmres scientifiques académiques :

« Le LCND de l'université d’Aix-Marseille, en chargke I'analyse non destructive des piéces
fabriquées (détection, identification, localisatetrguantification des défauts par ultra-sons),

» Le CARMA, en charge de I'évaluation de I'impact gomnemental des pieces composites
fabriquées tout au long de leur cycle de vie (dmddiere premiéere a l'utilisation finale),

* Le LAMCOS et I'IMP de I'INSA de Lyon, en charge pectivement de la modélisation du
procédé et de la caractérisation physico-chimicggesgmi-produits et matériaux finaux,

* Le Centre des matériaux Pierre et Marie Fourt Bedle des Mines de Paris / ARMINES, en
charge de l'appréhension des phénoménes physigasscdmposites étudiés, de leur
caractérisation mécanique ainsi que la modélisation comportement meécanique des
matériaux et des pieces fabriquées.

|.2 Le procédé de moulage par compression
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Le procédé ayant une place centrale dans le pilogst,important d’en faire une description claire
Schématisé a la figure 1.2, ce procédé est du thfemmage sous presse et a chaud sur le méme
principe que ceux utilisés pour les métaux (emissatie, estampage), sauf que les mécanismes de
déformation des matériaux sont différents. C'est technique de grande série puisque I'on part de
semi-produits sans apport supplémentaire de matle&gemoulage s’opére selon quatre phases
essentielles :

‘ ‘ 1. Drapage

partie supérieurs 2. Femmeture del'outillage

del’outillage
_ 3. Montée en température

+— DMatrice mobile
(poingon /contre moule)

eree oore —— I 5. Poi
5. Poingonnage

(préconsolidés ou nom) )
Matnce fixe

(moule) 6. Consolidation

4 MMise sous pression

Partie infeneure 7. Refroidizssement

del'outillage

2. Ouverture de l'outillage

0. Demoulagze

Figure I. 2. Principe du procédé Carbone Forgé de moulage papression a chaud et par voie séche

* Le chauffage du préimprégné jusqu’'a la fusionadmétrice : le préimprégné est déposé dans
un moule enduit d’'un agent de démoulage, puis illage est fermé et le prépreg chauffé
jusqu’a la température de fusion du polymere.

* la montée en pression s’enclenche peu avant |pé&exture de fusion pour la répartition du
polymére fondu et un mouillage maximal des fibidee fois la résine liquéfiée, le contre
moule (partie mobile) vient comprimer le préimprégjusqu’a atteindre une pression
maximale selon une rampe appropriée.

* Le maintien sous pression et température maximatasstantes pour polymérisation,
réticulation et gel de la matrice. C’est le patierconsolidation.

* Le refroidissement du moule jusqu’a une températerdémoulage (température en dessous
de la quelle on observe plus de variations dimemsles). Puis le contre moule est ouvert
afin d’accélérer le refroidissement.

|.3 Présentation des matériaux de I'étude

Les matériaux étudiés au cours de cette thesed®miomposites. Par définition un matériau
composite résulte de I'association de deux corstisl Des renforts dont le réle est de reprendre le
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efforts mécaniques appliqués au matériau, et uadriga qui assure 3 fonctions essentielles : ua rol
de protection des renforts, un réle de transfansfiores des sollicitations mécaniques extérieuees
enfin un role de transfert progressif de chargeedes différents renforts. Dans notre cas, laforés
utilisés sont des fibres longues de carbone asmaiéles matrices polymeres. Ce type de composites
présentent plusieurs avantages : des propriétéamoges spécifiques (propriétés normalisées par la
masse volumique) trés élevées par rapport aux méaeac tous les avantages qui en découlent et qui
ont déja été évoqués précédemment; une anisotoppigoermet d’orienter les renforts dans les
directions de sollicitation, minimisant ainsi lazotité de matiere nécessaire; une meilleure réssta

a la corrosion et a la fatigue. Il faut précisee dgs matiéres de base pour la presse a chaswmhhe
pas des fibres et des polymeéres a I'état brut messfeuilles (ou nappes ou encore plis) malléadties
non collantes, constituées de renforts de fibeesatbone disposées suivant un arrangement donné
qu'on appelle armure, et qui sont imprégnés de rpehg insaturé. On leur donne le nom de
préimprégnés ou « prepregs » dans le jargon depasites.

[.3.1 Les fibres

Les fibres de carbone utilisées sont des fibreselsaésistance de fabrication Tenax (HTA, HTS
et STS) et Toray (T700). Leurs caractéristiquesmgriques et mécaniques sont résumées dans le
tableau I.1. On peut constater que finalement @é&srehtes fibres ont des propriétés physiques et
mécaniques presque similaires. Cependant celagndisipas forcément qu'elles se valent car elles
n'ont pas forcément les mémes capacités d’adhéranredifférentes matrices polymeéres, ce qui
change tout. La particularité de chacune d’ellsglgfinalement dans les traitements supplémestaire
(ensimage) apportés par les différents fabricarfisuenisseurs.

Type de fibre
e HTA HTS STS T700
caractéristique
!
Diamétre moyen (um) 7 7 7 7
Masse volumique (Kg/f 1760 1770 1770 1800
Module d’élasticité en traction (GP4) 238 240 242 230 - 240
Contrainte a rupture en traction (MPa) 3950 4300 4240 4900
Déformation a rupture en traction (%) 1,7 1,8 1,75 2-21

Tableau I.1. Résumé des principales caractéristiques des filam®ne utilisées

[.3.2 Les matrices

Les polyméres utilisés comme matrices au courgtle these sont ceux couramment rencontrés en
aéronautique, a savoir les thermodurcissables €fdxy et les thermoplastiques (TP) PEEK, PPS et
PEI. Les principales propriétés d’'usage de cesitceatrsont résumées au tableau .2. On peut
remarquer qu’en termes de codts, les matricesyégmmt de loin les plus avantageuses. Cela esatout
fait logique puisque I'industrie des composites mpkagronautique s’est batie autour de cette résine
d’ou la maturité atteinte par I'industrie des épaxy a bénéficié de la plupart des efforts de rextiee
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. T°max
- p Tg Indice | E (GPa) | Rm (MPa) R
Matériau Nature (Kg/m3) °C) prix 323 °C 3 23°C d utl(ILsgtlon
Poly(ether ether | TP amorphe &
cétone) PEEK semi cristallin | 1263-1401 | 143 240 3.8 120 - 140 250
Te°fusion : 335c
Polysulfure de
AT TP amorphe &
PREAYIEN® | semicristalin : | 1230-1425| 85100  180|  10-27] 307190 250
Tefusion : 285°c
Epoxy classe>12(0 TD amorphes; | 1100-1500| >120 40 3-5 15-70 120 - 200
EP colorés
Poly (éther imide)| TP amorphe 90 — 110
PEI 1270 217 99 2.9-3.2 170 - 180

Tableau 1.2. Principales propriétés d’'usage des matrices séfetes pour I'élaboration des matériaux.
[Kauschet al, 2001], [Carrega & Coll, 2004], [Aucher, 2009].

Caractéristique a comparer Matrices TD Matrices TP
Etat de base Liquide visqueux a polymériser Sqiid¢ a 'emploi
stockage réduit illimité
Mouillabilité des renforts Aisé difficile

Moulage Chauffage continu Chauffage + refroidisseme
cycle Long (cuisson) court
Tenue au choc limitée Assez bonne
Tenue thermique bonne Réduite (sauf nouveaux TP$)

Absorption d’eau

Importante (jusqu’a 2% en masse

eu ygroscopique

Chutes et déchets

Perdus ou utilisés en charges

yclables

Conditions de travail

Emanation des solvants

prépre

Tableau 1.3. Principales différences entre les thermoplastigidss thermodurcis [Berreet al, 2002]

Les matrices TP quant a elles aprés avoir susniiatérét dans les années 1980, ont été reléguées
au second plan avant d'étre remises a I'ordre wluges derniéres années. En effet, grace a lele cy
thermique réversible qui leur offre infiniment plde possibilités de récupération et de recygiage
rapport aux TD [recyclage 3], elles répondent miauxprobleme d’éco-conception qui semble se
généraliser. De plus, elles (les matrices TP) aenfeaux composites une meilleure capacité
d’absorption d’énergie d'impact et donc une meikeuénacité. Enfin,, certaines d'entre elles
présentent une bien meilleure tenue en tempérgtiedes époxy. Leur inconvénient majeur réside
dans leur colt assez élevé et leur mouillabilitficde avec les fibres de carbone. Un tableau
comparatif entre les matrices TD et TP est donrglleau 1.3.
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I. Introduction générale

1.3.3 Les préimprégnés ou prepregs

Trois types d’armures (arrangements de renfortsptnutilisées dans les prepregs ayant servis au
moulage des stratifiés. La premiére est de typdinatitionnelle (UD) ou toutes les fibres dans lie pl
sont orientées suivant la méme direction. La see@stl un tissu 2D dit satin de 5 ou les fibresiggun
en paquets pour former des fils appelés mechesrond (association de plusieurs fils en torsion)
sont utilisés pour réaliser un tissage comme irdigua figure 1.3. On parle de satin de 5 parce que
chaque toron de chaine et de trame couvrent régpeneint 4 torons de trame et de chaine avant de
repasser en dessous (figure 1.3). Les satins mee@rre dans notre projet sont en plus dits éqégibr
car les torons dans les 2 directions principalesishu (torons de chaine et torons de trame) sent d
méme nature et en nombres égaux (7,0 x 7,0 torahsie troisiéme type d’armure est celui qualifié
de quasi-unidirectionnel (QUD). Au sein d'un pliagitUD, on a en en général au moins 90% de
fibres dans un sens et au plus 10% dans I'autnes Datre cas, nous avons entre 90% et 95% de fibres
de carbone sous forme de méches/torons dans wutiair (direction longitudinale), et entre 5 et 10%
de fibres de verre orientés dans la direction tranrse aux fils de carbone. Ces fibres de verrest@o
priori aucun réle mécanique a jouer et servengjasimaintenir les fils de carbone. Cependant, Nous
verrons plus loin que leur présence peut influedeefagon significative le comportement mécanique
des matériaux a plis quasi-UD.

fil‘toron de
rame

de chaine

Figure I. 3. Représentation schématique des armures unidireelien(a gauche) et satin 5 (a droite).

Les trois types d’armures de fibres sont ensuifgégnés de polymeres insaturés pour former les
prépregs proprement dits. Les différentes techsiglienprégnation des armures sont représentées a
la figure 1.4 [Fujihara K. et al, 2004]. Dans lesqa), le prepreg consiste en un empilement altéené
nappe de renforts et de polyméres. Cette techreguedavantage applicable avec des polymeres trés
peu visqueux si on veut pouvoir mouiller toutesfibees dans un délai acceptable. Dans le casifb),
filament de polymeére insaturé entoure chaque fiiowan de fibres. Dans le cas (c), la nappe deorenf
est saupoudrée ou imbibée de polymere en surfac@rdbléme avec cette méthode est a peu prés
similaire au premier cas avec en plus un décrachmgsible des poudres lors des manipulations.
Dans la méthode (d), les torons formés uniquemefibdes de polyméres se mélent et s’entrecroisent
avec les torons de renforts. Enfin dans le dermiass(e), les fibres de polyméres se mélent dunzdi
de renforts dans le méme toron. De toutes ces mhésholes deux derniéres dites méthodes
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d'imprégnation a coeur seraient les plus efficawais leurs colts et le nombre réduit de fournisseur
font qu’elles sont finalement trés peu utilisées.

Tisswrﬁs de renforts  Fihre/méche de renforts

Fibre polymére
[ratrice)

— o Fihres/méches de rendforts
Fibres de le}mlérE.ll-".. :

flrn polyrméte (ruatrice) {mmatrice)
(a) th) (c)

Toron de fibres de renforts

Fit:ullre.fmé che de renforts

Toron de pobrmere (matrice) poudre de pokmoére (matrice)
@ )

Figure I. 4. Différentes fagon de réaliser des prépregs [Frgitka et al 2004].

Dans notre étude, les prepregs utilisés pour lelageudes matériaux proviennent de quatre
fournisseurs que je nommerai P, S, C, et H quisatit des techniques d’'imprégnation différentes. Le
fabricants P, C et H utilisent des techniques siingis a la (c) de la figure 1.4. Le fabricant Qugua
lui est plutdt proche des méthodes (b) et (e). pespregs de ce dernier seraient donc a prioplles
avantageux car permettant une imprégnation ditedr. Cependant le caractere meilleur ou pas d’un
prepreg par rapport a un autre dépendra ausaimeitrise du procédé de moulage.

- RS
(d)

Figure 1. 5. lllustration des différents semi-produits (prepegsulés : (a) APC2_C _UD; (b) Peek S QUD ;
(c) Pei_P_QUD ; (d) Peek_P_satin5 ; Pei_P_satin5.
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Une autre différence et non des moindres entreptepregs du fournisseur S et ceux des
fournisseurs P, Cet H réside dans le fait québta de carbone utilisée par le fabricant P estjgée.
Cela signifie que les méches/torons réalisés agtte fibre ont la capacité de se rallonger a cheed,
qui leur donnerait a priori I'avantage de mieux éger les zones a formes complexes (formes 3D) au
cours du moulage. Cependant, cela nécessite anssplus grande maitrise du procédé pour éviter les
sur-élongations (rallongements inutiles de fibré#). apercu des différents prepregs est donné a la
figure 1.5. Pour désigner les différents matéripax un nom, nous avons adopté le code suivant : la
premieére partie du nom désignera la nature de l@igeala seconde le nom du fournisseur et la
troisieme le type d’armure. Ce principe de nomednotasera utilisé tout au long du texte.

Aprés moulage des matériaux, les images de miaaigtes des tissus satins de 5 et quasi-UD
(figure 1.6), montrent bel bien les ondulations diés/torons de carbone du quasi-UD dues a la
présence des fils/torons de verre dans le sensvese. Ainsi les fibres de carbone dans le quBsi-U
ne sont pas tout a fait tendues comme on pouxespérer ou le croire et ces ondulations bien que
Iégéres ne seront pas sans conséquences sur peei@o mécaniques de ces matériaux comme nous
le verrons ultérieurement.

Figure I. 6. microstructures comparées des composites a @isi-4iD et a plis satin de 5 : a gauche le
Peek S QUD ; a droite le Peek P_satinb.

Dans ce chapitre, nous avons présenté de facamsteles tenants et les aboutissants de cette
these, ainsi que les données et les éléments dalbawmtre travail. Nous allons maintenant abadder
maniére plus approfondie I'analyse expérimentaterdatériaux étudiés.

Bibliographie.

[Aucher, 2009]: Jérémie Aucher. Etude comparative comportement de composites a matrice
thermoplastique ou thermodurcissable. Thése deobaictle I'Institut Supérieur des Sciences
Appliguées de Rouen, 2009.

[Bassery J., 2011] : Josserand Bassery. Prise epteodu vieillissement et de la fatigue dans le
dimensionnement des structures en matériaux cotepodihese de Doctorat en Science et Génie
des matériaux, Ecole Nationale Supérieure des MiadRaris, 2011.

Conception et caractérisation mécanique de congsolautes performances moulés par compression 10



Introduction générale

[Berreuret al, 2002] : L. Berreur, B. de Maillard, S. Nosperdgetude prospective stratégique sur les
matériaux composites. L'industrie francaise denmix composites, 2002.

[Carrega et Coll, 2004] : Marc Carrega et Coll. &f&tux industriels, matériaux polyméres, édition
Dunod, 2004.

[Fujihara K.et al, 2004] : K. Fujiharaet al “Influence of processing conditions on bendingparty
of continious carbon fiber reinforced PEEK compesit Composites Science and Technology 64,
p. 2525-2534, 2004.

[Hans-Henning Kauschket al, 2001] : Hans-Henning Kausat al Matériaux polymeres, propriétés
mécaniques et physiques. Collection Traité des nmaté édition presses polytechniques et
universitaires romandes, 2001.

Conception et caractérisation mécanique de congsobk#utes performances moulés par compression 11



Il. Caractérisation physico-chimique des stigsif

Chapitre Il :
Caractérisation physico-chimique des matériaux mows.

RESUME : Dans ce chapitre, il est question de fixer un péuis les bases de I'étude en

évaluant certaines propriétés physico-chimiques skeatifiés moulés. Ces données sont
indispensables a la compréhension et a linterpiéta des résultats des futurs essais
mécaniques. Ce sont le taux volumique de fibresau& de porosités, la densité (masse
volumique), la température de transition vitre|{$g) et le taux de cristallinité dans le cas

des composites a matrices semi-cristallines. Lesltd@s montrent des matériaux légers avec
un taux de porosité tres bas et tout a fait dassbagences aéronautiques (taux de porosité <
2%), signe d’une bonne maitrise du procédé. Lesealgropriétés physico-chimiques quant a
elles sont tout a fait conformes aux valeurs retr@@s dans la littérature sur des matériaux

similaires.

[1.1 Le moulage des EPrOUVELIES ........ccciieeeeeeee e r e e e e e e e e e e e e e eees 13
[I.2 La transition vitreuse et le taux de cristalié des stratifiés moulés.................. e 13
[1.2.1 L’analyse thermique differentielle......cuue..oeeeeereeiiiiiiie e 13
[1.2.2 L'analyse thermomécanique dyNamiqUE ........ccc.uuvveerierieieeiieieeeeeeeeeeseessssnneneees 15
[1.3 La masse volumique des Stratifi@S ......ccceeeeureriiiiiiiiiiii e 17
II.4 Les taux volumiques de fibres, de matriceeepdrosités des stratifiés..................... 17
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1. Caractérisatphysico-chimique des stratifiés

II.1 Le moulage des éprouvettes

Pour caractériser les matériaux, il faut mouler@@ouvettes. Généralement, I'option choisie dans
la plupart des cas est le moulage de simples ptadges lesquelles sont prélevés les échantilloas po
la caractérisation. Dans notre cas, nous avonspgptéune forme en cuvette représentée a figuke Il.

Zone utile pour
. les éprouvettes

Figure Il. 1. lllustration de la forme test retenue pour I'étude

Le choix de cette forme recéle plusieurs avantalyes. seulement elle permet de mesurer les
propriétés mécaniques des matériaux sur des éptesnaui sont prélevées dans le fond plat, mais
permet aussi d'évaluer I'aptitude du procédé amége 3D des différents prepregs. En effet, Il se
trouve que la présence des coins de valises ebalels de cuvettes qui sont des zones sensibles
impliquant de grandes déformations va créer degufbations (plissements, désalignements,
cisaillements...) du fait de la difficulté des plisépouser ces zones. Ces perturbations vont se
propager des bords vers le centre des cuvettdgsetipe matiére sera apte au procédé, moins I'impac
de ces perturbations sera ressenti au niveau dergagétés mécaniques. Ainsi avec une telle forme,
on évalue simultanément I'impact du procédé puaskps propriétés mesurées sont quasiment des
propriétés effectives sur piéce réelle, contrairgndeun moulage de simple plague qui est un cas idé
fournissant forcément des propriétés mécaniquesmmades. L'ensemble des matériaux dont nous
ferons I'étude sont résumeés au tableau 1l.1. Leoras obéissent au code de nomenclature expliqué
au chapitre I. Avant de poursuivre, j'aimerai psécti que la grande majorité des essais physico-
chimiques de ce chapitre ont été réalisées aardtdire de I'Ingénierie des Matériaux Polyméres
(IMP) de I'INSA Lyon (partenaire du projet CRISTALJjui nous a fourni les résultats.

[1.2 La transition vitreuse et le taux de cristallinitédes stratifiés moulés

Pour évaluer la température de transition vitreide taux de cristallinité des stratifiés, nousres/
mis en ceuvre les 2 principales techniques gémagait utilisées dans le cas des polyméres. Ce sont
la DSC (Différential Scanning Calorimetry) et la D® ((Dynamical Thermo-Mechanical Analysis)

11.2.1 L’analyse thermique différentielle

La DSC est une technique basée sur la mesure dutlilermique nécessaire pour que la
température augmente ou diminue a une vitesseieh@is flux thermique est lui méme proportionnel
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1. Caractérisation physico-chimique des stratifiés

a la capacité calorifigue du matériau a une teatpgg donnée. Ainsi, toute transformation physique
ou thermodynamique majeure intervenant dans |é&nmat soumis & une rampe de température se
manifestera sur le thermogramme (le graphe fluxiddeur en fonction de la température) par une
rupture de pente comme dans le cas de la transiticguse, ou encore par un pic dont l'aire est
proportionnelle a I'enthalpie de la transformatimise en jeu. Dans le cas des stratifiés a matrices
thermoplastique, un pic exothermique (le matériaeré de fagon brusque un flux de chaleur) traduira
une cristallisation et un pic endothermique (leériai consomme de fagon brusque un flux important
de chaleur) une fusion. L'aire en dessous duggcésente alors I'enthalpie de cristallisationdeu
fusion. Connaissant I'enthalpie molaire de fusionpolymere cristallinfHq009, ON peut grace a ces
informations déduire le taux de cristallinigg @u stratifié donné par la relation (II-1) :

(AH AH )x100

cristallisation
froide

AH o6 X T

fusion

X(%) =

avec

(II-1)

T le taux de polymere dans le I'échantillon.

AH I'enthalpie de fusion du stratifié donnée pairk en dessous du pic de fusion,

fusion

AH I'enthalpie de cristallisation a froid (cristalition intervenant avant la fusion) donnée

cristallisation
froide

par l'aire en dessous du pic. En effet, Il arriveede stratifié soit refroidi rapidement, figeast |
polymere dans un état métastable c'est-a-dire d@e@rocessus de cristallisation inacheveés. Ainsi,
lors de la montée en température, les processesn mémoire » reprennent leur cours et il faut
retrancher cette contribution a I'enthalpie dedusjui intervient aprés afin de déterminer le tdax
cristallinité initial du stratifié.

Matrice Renfort . e Nom du
Fabricant Référence L
- — - du prepreg produit materla}u
Type Fournisseyr Référence Fibre Armure moulé
. Poudre . Pipreg 03106- .
PEEK Evonik VESTAKEER HTA40 3K Satin 5 P 1250P8553 peek_P_satin
PEEK Victrex PEEK STS40 24K Satin 5 S 90160P peekafn
. STS40 24K| Quasi-
PEEK Victrex PEEK (trame verrg| UD(95/5) S 90161P peek_S_QUD
PEEK Cytec APC2 AS4 3K uD C APC2/34%/AS2 APC2_C_UD
. . Pipreg 03106- .
PPS Ticona Fortron HTA40 3K Satin 5 P 550P3153 pps_P_satin
STS40 24K| Quasi-
PPS Toray Torcon (trame verre] UD(95/5) S 90166P pps_S_QUL
HTS40 12K| Quasi UD Pi preg 13796- .
PEI SABIC IP | Ultem 1044 (trame verre] (90/10) P 1000P4453 pei_P_QUD
. Pi Preg 13796- . .

PEI SABIC IP| Ultem 1040 HTA40 3K Satin 5 P 1000P4453 pei_P_satin

PEI SABIC IP| Ultem 1010 STS40 24K Satin 5 S 90178P pei_S satin
Epoxy M77 T700 24K ubD H [M77/39%/UD300/T70] M77_H_UD
Epoxy M42 HTA 3K Satin 4 H M42/50/G939 M42_ H_satin

Tableau II.1. Résumé des différents semi-produits mis en ceuvesrgtm des matériaux associés.
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Des échantillons carottés dans I'épaisseur derla ptane des cuvettes sont soumis a une rampe de
2,5°C/min & partir de 'ambiante jusqu’a une terapére maximale variable suivant le matériau, puis
refroidis & une vitesse de 10°C/min. la figure di@ne des exemples de thermogrammes obtenus.
Comme on peut le voir, la Tg n'est pas toujourdidae détecter par DSC, aussi bien pour les matrice
thermoplastiques que pour les matrices époxy.titesc nécessaire de recourir & une autre méthode,
notamment la DMTA sur la quelle on reviendra ud@rement. Par contre, concernant le taux de
cristallinité et la température de fusion, on afitides mesures assez précises. Les résultats wésisig
dans le tableau récapitulatif 1.2 montrent qu'odes taux de cristallinité autour de 40% pour les
stratifiés a matrice PEEK et 50% pour ceux a matA®S. Ces valeurs assez élevées sont en accord
avec les vitesses de refroidissement suffisamneaes (1 & 3°C/min) adoptées lors du moulage et qui
donne le temps nécessaire a la cinétique de tigatain de s’opérer. De plus, la présence degdibr
favorise la cristallisation en jouant le réle deport pour la nucléation des cristallites: c'est |
phénomeéne de transcristallinité bien détaillé pmig-Minget al, 1994] et [Parlevliegt al, 2006].

M77- UD cuvetie 0142

1 Cristallisation .05 r passage: S0°C —> 260°C & 10°Cimin
‘ a froid
5 029 \ + 5 004
B N 559560} 2L$5°C z
F 2686J1g T 26166°C =
N\ T

Tg /
Pic de fusionp \,

278.80°C

T T T T T T T T T T T
50 100 150 200 250 200 250 0 0 80 100 150 200 250

ExoUp Temperature (°C) Universal V4 26 TA Insi Exolp Temperature (*C) Universal V4.2ETA

Figure 1. 2. Exemples de thermogrammes DSC : a gauche, cassd®pgatin avec un pic de cristallisation a
froid suivi d'un pic de fusion ; a droite, cas d0U®1 H_UD sur le quel il est impossible de d'idestifia Tg.

11.2.2 L’'analyse thermomécanique dynamique

La DMTA consiste a appliquer simultanément uneigtdtion dynamique et une rampe de
température a un échantillon puis a mesurer sme&p Le rapport entre la sollicitation et la migm®
nous fournissent alors une (des) propriété(s) dténau dont I'évolution avec la température nous
permet de caractériser sa transition vitreuse. fi@t, des analyses impliquant des sollicitations
dynamiques permettent de révéler la viscosité daénmaux testés, viscosité qui se manifestera par u
déphasage entre le chargement appliqué et la répomesurée. Ainsi on aura plus un rapport de
proportionnalité simple entre I'excitation et Ipo&ise du matériau. Cela se traduira concrétement pa
I'obtention des propriétés mécaniques de type cexepdont la partie réelle représente la part de
réponse proportionnelle (élastique) a I'excitatienla partie imaginaire la part retardée ou déph
(les perte) qui est due a la viscosité. Le déplemsagore appelé angle de perte peut alors étre
guantifié par le rapport entre la partie imaginairéa partie réelle.

Dans le cas de la transition vitreuse qui nougaste, des sollicitations dynamiques en torsion et
en flexion a isofréquence de 1Hz ont été appliqgaéeséchantillons, simultanément & une rampe de
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température (2,5°C/min dans notre cas). Les cagpigrs de 2 stratifiés a matrices PEEK et PPS
sollicités en flexion 3 points avec un déplacendymamique d’amplitude 50pum sont illustrés a la
figure 11.3. Le passage progressif d'un état vikrew le comportement est élastique (proportionéalit
totale entre sollicitation et réponse) a un étabraime va se traduire par une diminution progressiv
de la part de réponse élastique (E ). a l'inveoseaura une augmentation de la part visqueusg ¢E”
donc du déphasage (tar E”/E’), puisque le ramollissement progressif ldematrice augmente le
caractere visqueux du matériau. Ce déphasagepiteecet atteindre un maximum au moment précis
ou le matériau change de phase de I'état vitreli&tat amorphe. La température de ce maximum
correspond alors a la Température de transitioause (Tg)
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Figure Il. 3. Evolution avec la température des modules de flefl)), de perte (E”) et du facteur de perte des
DMTA en flexion des stratifiés peek S _QUD ayec43% (a gauche) et pps_S QUD ayec58% (a droite).

Sur la figure 11.3, on peut lire une Tg de 160 °@iple matériau a matrice PEEK et 110°C pour
celui & matrice PPS, soit environ 20° de plus @seTlg des polymeéres bruts du tableau 1.2. Cela est
compréhensible car la sollicitation en flexion naetssi a contribution les fibres de carbone qui
conférent une rigidité supplémentaire. Avec undic@tion mettant moins a contribution les fibres
comme la torsion, on obtiendrait des Tg beaucoup ptoches de celles des matrices brutes. La figure
[.4 illustre bien cette influence du mode de sdlition en DMA sur la valeur de la Tg du stratifié
APC2_C_UD, sur le quel on obtient une Tg de 1801@exion contre 156° en torsion. Pour la suite,
les valeurs de Tg considérées seront uniguemelats cgtbtenues avec une sollicitation en torsion a
1Hz de fréquence, 0.1% de déformation et 2,5°Cflainampe.

2
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Figure 1. 4. DMTA en torsion (& gauche) et en flexion (a drpda stratifi¢ APC2_C_UD. Evolution avec la
température du module élastique de cisaillement (@& module de perte (G”) et du facteur de p@&da)

Une derniére remarque intéressante a signalerdarsabserve la figures 1.3 est la différence
entre les 2 stratifiés de I'ampleur de la chutenthdule élastique (E) a la Tg et de I'étendue du
plateau caoutchoutique qui s’en suit et qui estaataristique des matrices TP semicristallines. En
effet, plus le taux de cristallinité sera élevé,imaomportante sera I'ampleur de la chute et plus
étendue sera le plateau caoutchoutique. La ciistélirenforce donc le caractére élastique des
polymeres et par conséquent du composite. L'ensedds résultats obtenus sont consignés au tableau
récapitulatif 11.2. De fagcon générale, les valedes Tg obtenues sont assez proches de celles des
polymeéres bruts & quelques degrés pres. De pledgupisoit le fabricant, les Tg des stratifiés ayan
des matrices de méme famille ont des valeurs augggiidentiques. Les petites différences qu’on peut
observer sont dues aux adjuvants et durcisseurtegutfférents fournisseurs ajoutent aux polymeres
bruts et qui sont des secrets de fabrication aekegpinous n’avons pas acces.

[1.3 La masse volumique des stratifiés

La masse volumiquep) des stratifiés a été déterminée a I'aide du jpand’Archimede qui stipule
que la force de poussée d’'un liquide sur un sotitteergé est égale au poids de liquide déplacé. Le
principe consiste a effectuer 2 pesées : I'une diairs pour mesurer la masse dans l'airg{met
I'autre dans I'eau pour mesurer la masse appadzms I'eau ou encore masse de poussgg)(nkn
traduisant mathématiquement le principe d’Archimédr I'échantillon immergé, on en déduit sa
masse volumique comme le résume I'équation I1-2:

m m_
P X—Exg=m, xg => po=p x— (II-2)
ps mapp

Dans I'équation 11-3p, représente la masse volumique du liquide utilisad), le rapport y/ps le
volume de I'échantillon, g I'accélération de la get®ur etps la masse volumique de I'échantillon.
Pour les pesées, une balance électronique de tiHIE MER TOLEDO munie de ses accessoires a été
mise a contribution. Pour chaque matériau, la mogea été faite sur 3 échantillons prélevés dans le
fond plat des cuvettes. Les résultats sont coésign tableau récapitulatif 11.2.

Comme on pouvait s’y attendre, les masses volumsigedgoutes les matieres sont comprises entre
celles de leurs matrices et fibres respectivesvagent entre 1,5 g/c?net 1,6 g/crﬁ Ce sont des
matériaux trés légers. Par ailleurs, I'applicatilanla loi des mélanges [Berthelot, 2005] en seasgrv
des masses volumiques des fibres et matrices demnéehapitre | et de leurs taux volumiques donnés
au tableau 11.2, on obtient quasiment les méme=uvalqu’expérimentalement.

II.4 Les taux volumiques de fibres, de matrice et de posités des stratifiés

Le principe mathématique de la détermination de Iemtités a été largement décrit dans la
littérature [Berthelot, 2010] et nous allons justeappeler de fagon trés succincte.
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En effet, si on considére un composite de masseetnde masse volumique. formé de n
constituants matériels (les porosités n’en faigms partie) de masse et de masse volumiqus,

alors, le taux massiquéPi] du constituant i est donné p&i=—. On démontre que son taux
m

c
&x

volumique ¥i) est lié au taux massique par la relatiorr Pi. On peut alors en déduire le taux

volumique de porosités (Vp) par la relationV, =1—ZVi. La détermination de ces valeurs

nécessitent donc la mesure des masses des diffémrdtituants matériels du composite et danssle ca

d'un systéme binaire & deux constituants commeoleenla mesure d'un seul des deux suffit

puisqu’'on a en plus la reIatiorE Pi=1 (P, + P, = 1). 3 techniques principales sont utilisées pour
i=1

évaluer la masse des fibres et de la matrice demxdmposites a matrice organique. Ce sont la

pyrolyse, I'analyse thermogravimétrique (ATG) etllasolution acide de la matrice.

La pyrolyse consiste a porter le composite a tedgehtempérature dans un four pour provoquer la
dégradation et I'évaporation/sublimation complé& ld matrice polymere pour ne laisser que les
fibres dans le creuset. Par pesée, on peut alteendéer la masse des fibres et remonter a toates |
propriétés recherchées. La limite de cette métlestigu’elle n’est pas applicable aux composites a
fibres sensibles a I'oxydation comme les fibrescdebone dont le début de la dégradation se situe
autour de 600°C [Berthelot, 2010]. On aboutit dees cas a une sous estimation de la masse des
fibres du fait qu'une partie s’est oxydée et subkren méme temps que la matrice polymere. La
pyrolyse, plutdt efficace dans le cas des compositdibres de verres qui elles sont insensibles a
I'oxydation n’a pas été utilisée dans le cadreeteedhese pour les raisons évoquées.

Y
]
& Tamede | ... =
résing &
- : (e
= Dégradation =
L de la ratrice ] =
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dez fibres i
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Figure Il. 5. Courbes ATG sous air du M42_H_satin moulé a 38,k 25 & 650°C et a 10°C/min.

Concernant la méthode ATG, elle est utilisée dakelpour I'étude de la dégradation en isotherme
ou suivant une rampe de température des consBtule® composites. L'évolution de la perte de
masse et de la vitesse de perte en fonction @sripdrature permet alors d’identifier les débufinet
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de dégradation de la matrice et des fibres, et démuire le taux de résine. Cette technique est tré
utile pour caler les parametres de moulage commerdempes de température, les températures
maximales admissibles (Température de dégradagola anatrice) ainsi que les durées des paliers
isothermes. Un exemple de courbes ATG du strddfi@_H_ satin de 25°C a 650°C avec une rampe
de 10°C/min est illustré a la figure 11.5. La dédmdon du polymere débute vers 350°C et sa
température de dégradation est donnée par le piaswourbe de vitesse. Un palier sur la perte de
masse marque I'épuisement de polymére dans I'étlbantsuivi d’un saut de vitesse vers 625°C
correspond au début de la dégradation des fibrearbene.

Cette technique est finalement assez proche dgddype, a la différence que I'échantillon est plus
léger (50-100mg) et que la pesée se fait in saumesure se fait en 3 étapes : une premiere raenpe d
température sur le prepreg permet de détermirtenipérature de dégradation du polymeére seul. Une
deuxieme rampe sur le polymere seul avec un pdliemviron 30 minutes a la température de
dégradation identifiée permet d'évaluer la vitedsedégradation du polymere a cette isotherme.
Enfin, une troisieme et derniere rampe de températette fois sur le stratifié avec un palier
isotherme a la température de dégradation du pogrhé durée du palier est fixée suivant la quéntit
approximative de matrice dans I'échantillon et démsas de nos échantillons, une durée de 30
minutes s’est avérée suffisante. Cette technigégepite 'avantage que la petite taille de I'échianti
permet une dégradation rapide de la matrice, lmhiEnsi la possibilité d’oxydation des fibres.
Cependant, le probléeme de I'oxydation des fibresatbones demeurent et il est parfois nécessaire de
travailler sous atmosphere non oxydante comme t&zén plus d’'une mise en ceuvre un peu lourde,
un autre inconvénient majeur de cette méthodeaeille trés réduite de I'échantillon qui n'esspa
toujours représentative du matériau. Cette méthéété utilisée que pour les matériaux sur ledsque
la dissolution acide de matrice que nous détailfias bas n’était pas efficace.

Enfin pour ce qui est de la méthode par dissolutioide de matrice, c’est celle que nous avons
privilégié. Elle consiste a dissoudre la matricdyp@re avec une solution acide, mélange a chaud
(~160°C) d'acide sulfurique et d’eau oxygénée (eetipement environ 30mL et 40 mL). C’est une
méthode assez efficace puisqu’elle permet de atatfrir du probleme de I'oxydation des fibres de
carbone. Cependant, elle nécessite beaucoup daupicécs pour s’'assurer une dissolution compléte de
la matrice et un séchage complet aprés rincagerisgue de surestimer la masse des fibres.
L’ensemble des résultats obtenus sont consignésbéaau récapitulatif 11.2.

Les valeurs obtenues pour les taux de fibre santddait dans les gammes rencontrées pour des
matériaux identiques dans la littérature [Auch@)9, [Bassery J., 2011]. Cependant, on peut noter
que les taux de fibres dans les matériaux du fabri§ sont un peu en dessous de leurs homologues
de fabrication P, notamment les peek S _satin eSpaiatin qui sont respectivement 1,2% et 6% plus
bas que les peek_P_satin et pei_P_satin. Celagmdngit du fait que les mémes cycles de moulage
ont été utilisés pour ces matériaux dont les ctugstis sont identigues mais sans doute de
formulations un peu différentes d’un fournisselinatre. Cela montre finalement qu’un cycle de mise
en forme bon pour la matiere d'un fournisseur restl’pas forcément pour la méme matiere en
provenance d’'un autre fournisseur a cause desaugiet additifs qui modifient les propriétés de la
matrice. Ainsi, la provenance de la matiére moelgteun paramétre dont il faut tenir compte lors de
I'optimisation du cycle et dans l'interprétationsd@sultats d’essais.
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Nomdu | Tg(°C) | % (%) | p(glen?)| Vi(%) Vp (%)
matériau moulé
peek_P_satin 142,00 43,00 1,53 52,00 1,90
peek_S_satin| 140,04 / 1,55 50,80 0,20
peek_S_QUD 140,00 34,00 1,58 56,4( 0,30
APC2_C_UD 156,00 40,00 / 57,00 0,00
pps_P_satin 100,00 55,00 1,55 53,00 2,50
pps_S_QUD | 104,00 52 / 56,20 0,20
pei_P_QUD 198,00 / 1,58 53,50 2,20
pei_P_satin 202,00 / 1,52 52,90 2,00
pei_S_satin 201,00 / 1,52 44,60 1,40
M77_H_UD 122 / 1,53 53 .3 0,3
M42_H_satin 198 / 1,47 48,00 2,3

Tableau 11.2. Tableau récapitulatif des propriétés physico-chum&iexpérimentales des matériaux finaux ;
mesures réalisées sur des éprouvette 2mm d’'épagssaron.

Enfin, les taux de porosités quant a eux sontzafsgbles et sont pour la plupart dans la norme
exigée pour les applications aéronautiques (tayodesité<2%). Ce faible taux de porosités est I'u
des avantages du moulage a haute pression (hatingesiolding) qui permet de densifier au
maximum le matériau. Ces données prendront tout $ems lorsqu’elles seront corrélées aux
propriétés mécaniques dont nous présenteronsdeltats dans le prochain chapitre.
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Chapitre Il :
Caractérisation mécanique et Influence des conditits
séveres sur le comportement mécanique des stratgié

RESUME : Ce chapitre porte sur la caractérisation mécanigies stratifiés moulés avec le procédé de
compression aprés impact et sur I'étude de l'infleee des conditions sévéres sur leur comportement
mécanique. Un accent particulier est mis sur ldstefde 'humidité, de la température et de I'impac
Des essais quasi statiques de traction, de tradtionée, de compression, de cisaillement plan {imac
45°), de cisaillement interlaminaire (flexion 3 pts), de matage (joint boulonné) ainsi que I'essai
dynamique d’'impact suivi d’'une compression quasicaie aprés impact ont été réalisés. Les matériaux
sont sollicités dans un premier temps a l'étatnsat a température ambiante (23-25°C), puis a
'ambiante et en Température aprés avoir été dimuiés dans une étuve a 85% d’humidité relative
(HR) et 70°C jusqu’a saturation.

Les résultats montrent dans un premier temps deprig@tés mécaniques trés honorables a I'état sain,
avec des valeurs parfois bien meilleures que celesontrées dans la littérature sur des matériaux
similaires, ce qui prouve l'aptitude du procédé mmoulage des composites a hautes performances
mécaniques. Ensuite, certains stratifiés comme aauatrices PPS, époxy M77 et PEEK paraissent plus
affectés par le vieillissement hygrothermique qeeixca matrice PEIl. Ces derniers par contre
apparaissent avec les carbone/époxy M42 H_satiM&f _H UD comme les matériaux les plus
sensibles a la température. On note également queedhnique d'imprégnation employée par les
différents fournisseurs de prepregs aurait uneuetfice sur la tenue mécanique dans ces conditions
hostiles. Mais de facon générale, le couplage hitéatdmpérature provoque une chute assez dramatique
des propriétés hors axe (axe des fibres) des BéwmtiLes essais d'impact quant a eux semblernbexh
une loi de décroissance de la contrainte résidugllec I'énergie d’impact ou la taille d’empreintaasi
identique pour tous les matériaux aussi bien a io@sr époxy que thermoplastiques. Enfin, les eskai
matage et de traction trouée nous montrent d’'uene gue le fait de poingonner les trous a chauduigd
leur résistance au matage par rapport aux trouscgsra froid lorsqu’ils sont sollicités a I'état sagt a
'ambiante. Par contre, cette tendance s'inversengddes conditions séveres qui voient les trous
poingconnées a chaud se comporter beaucoup mieugegueperces a froid. D’autre part, ce procédé de
poingonnage de trous a chaud améliore de faconifgigtive la capacité d’accommodation/relaxation
des surcontraintes en bordure des trous. Cela aduit par une résistance en traction trouée des
éprouvettes poinconnées a chaud quasiment égeddiéaen traction lisse, alors que la résistance de
éprouvettes percées a froid chute de 20% envirea.donditions séveres quant a elles ne semblent pas
induire d’abattement supplémentaire sur la résisgan traction trouée de tous les stratifiés.
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[1I.1 Conditionnement des éprouvettes

Comme je I'ai mentionné au chapitre I, Les éprdtespour tous les essais de caractérisation sont
prélevées dans des plagues elles mémes prélevéeiedand plat des cuvettes. Une fois ces éprteset
prélevées, une partie de celles-ci est utiliséectbment pour réaliser des essais a températuiauate
(25°C) sur le matériau a I'état dit « sain ou neut’autre partie est placée dans des enceintes de
vieillissement hygrothermique maintenue a 85% d'ditd relative (HR) et 70°C jusqu’'a saturation
compléte. La cinétique d’absorption d’humidité pas éprouvettes est étudiée par une méthode
gravimétrique sur éprouvettes suiveuses de formeéeaet de 7,5cm de coté. Les conditions de
vieillissement utilisées et la méthode suivie saelles exigées par la norme européenne pour
I'aéronautique EN 3615. Une fois les éprouvettes@as a saturation, celles-ci sont testées a pht€a
haute température variable suivant les matérieg@3¢C pour ceux a matrice PPS, 120°C pour ceux a
matrice PEEK et époxy, et enfin 130°C pour les iwa$r PEI. Le choix de ces températures a été guidé
par les différentes applications prévues et on peuatarquer qu'elles sont toutes inférieures aux
températures de transition vitreuses des différetrtifies. En effet, il est plus sécurisant poles
applications mécaniques d'utiliser ces matériauxdessous de leur Tg car au-dela, on risque des
variations dimensionnelles, ce qui est trées emib&ans un secteur aussi sensible que I'aéronautique
L'ensemble des essais réalisés ainsi que les niaftivns de base relatives a chacun d’eux sont sum
dans le tableau Ill.1. Mais avant d’aborder la phds caractérisation proprement dite, nous allires d
guelgues mots sur la cinétique d’absorption d’hutéipar ces différents stratifiés.

Dimensions éprouvettes (mﬂn) Vitessse de
Essais Norme Séquence charge (mm/min
Longueur x largeur x épaisseur
Traction chaine/trame EN 2561 250 x 20 x 2 [0°]n 2
Cisaillement plan EN 6031 230 x25x 2 [£45°]ns 2
CIL EN 2563 20x10x2 [0°In 1
Compression chaine/trade&STM D3410 40x12.5x 4 [0°]n 1
250 x 24 x 2
Traction troué AITM 1.000f [0/+45/-45/90]n$ 2
@ trou = 4mm
150 x 24 x 2
Matage ASTM D596 @ trou = 4mm [0/+45/-45/90]n$ 1
couple de serrage = 2.3N.m
Compression apres impTAITM 1.0010 150 x 100 x 4 [0/+45/-45/90]ns 0,5

Tableau Ill.1. Résumé des essais mis en ceuvre ainsi que les nass@sées. Le nombre n est un entier tel que les
épaisseurs des éprouvettes soient les plus prpossibles des valeurs suggérées par les normes.
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[11.1.1 Cinétique d’absorption d’humidité par les stratifiés

La cinétique d’'absorption d’humidité est évaluéedrs plaques suiveuses carrées de 7,5 cm de coté
et 2mm en moyenne d’épaisseur, soumises a 85% diitamelative 70°C dans une étuve. La teneur en
humidité M(t)) des différents matériaux dans le temps est ex§@rien pourcentage de masse par rapport
a la masse du matériau sec (séché a 40°C pengantsbhet calculée par la relation (l11-1), ojt) est la
masse de I'’échantillon a l'instant tra§ sa masse a I'état sec.

m(t) —m,

M (t) = x100 (I1-1)
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Figure lll. 1. cinétique d’absorption d’humidité par les strasfiGoumis a 70°C et 85% d’humidité relative ; en
traits continus les courbes issues de la résoldsnéquations de Fick ; & gauche cas des therstigples seuls ; a
droite, comparaison entre les thermoplastiqueggoxy M77_H_UD.

La figure 11l.1 représente I'évolution du taux mmgie d’humidité en fonction de la racine carrée du
temps. On constate de facon globale que la ciretigudiffusion de I'humidité est bel et bien Fickie,
c'est-a-dire I'eau absorbée est totalement libres damatériau et diffuse essentiellement danpdess et
les interstices. En effet, en supposant que lagidh s’opére uniquement dans la direction de i55ear
(direction z) des plaques, celle-ci est régie patduxiéme équation de Fick qui s’écrit

oM 9*M

5 D? (In-2)
Dans cette équatiorD est le coefficient de diffusion donné par I'exiea (111.3), ou h est I'épaisseur
du stratifié,Ms la teneur en humidité a saturatidi, et M, les teneurs en humidité a 2 instantstt, du
début de I'exposition. Les valeurs obtenues ssumé&es au tableau I11-2 et sont tout a fait damslte
de grandeur des valeurs usuelles.

2 2
h M,-M
D= 2 1 -3
”(ws} NS o
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La résolution de I'équation (IlI-2) en considéramimme condition aux limites un taux d’humidité
extérieur constant au cours du temps permet d'obdenn instant ‘" donné, le taux massique théagiq
d’humidité absorbé par le stratifié. Ce taux estrdbpar I'expression (l11-4) dans la quelle h reprée
I'épaisseur du matériau [Bonniau et Bunsell, 1981].

Di DM
> SIF<O,05 (In-4)

M (%) = MS(%)[El—ﬁex;{— DI Dfﬂ si2T5 005 0u M%) =M, (%)2
T h? h? T

Comme on peut le constater a la figure 1ll.1, cetbdution permet de représenter de facon assez

satisfaisante la cinétique d’absorption d’humidiég les différents matériaux. Les légers décalagés

la théorie et les points expérimentaux provienenfait qu’'on a fait des hypotheses trés simplificas,

notamment en négligeant les diffusions de I'hurgigiar les parois latérales des plaques et en éasid

gue I'eau est totalement libre dans le matérianeet’allie a aucune molécule, ce qui n'est pasotosjle

cas en réalité. Des modeles plus complexes comiued= Langmuir [Bonniau et Bunsell, 1981] qui

prend en compte le fait que I'eau peut s’allier’auttes molécules dans le matériau permettent de se

rapprocher encore plus de la réalité.

La figure IIl.1 nous confirme également le caraetieés peu hygroscopique des composites a matrice
thermoplastiques par rapport aux thermodurcissaf@pexy). En effet, le taux d’humidité massique
maximal atteint par un carbone/thermoplastiquededd,35% environ avec le matériau pei_P_satin, bien
loin des taux d’humidité obtenus sur les carbopexg qui oscillent en général entre 0,8 et 2% fid
et Singh, 1997], [Bonniau et Bunsell, 1981], [Doetyal, 1985], [Mercieret al 2007], [Sivaet al 2009]),
et qui vaut environ 1,6% dans le cas du stratifi&ZMH_UD . Ces faibles valeurs sont aussi en accord
avec le faible taux de porosités mesuré (voir tabli.2) puisque les diffusions fickiennes s’opéran
travers les interstices et les vides contenus temsnatériaux. C’est aussi la I'avantage d’'un pdécé
comme le moulage par compression qui permet defegresu maximum le matériau et donc de limiter la
reprise d’humidité. Par ailleurs, on peut égalemegtharquer que la cinétigue d’absorption n'estlpas
méme pour toutes ces matiéres thermoplastiquesttagiés & matrice PEI apparaissent comme l&s pl
absorbantes, suivis des stratifiés a matrice PEE#kéeption de 'APC2 qui est un grade de PEEKnbie
particulier. Enfin nous avons les stratifiés anoatPPS et APC2 qui apparaissent comme les moins
hygroscopiques avec moins de 0,1% d’humidité aattum et des coefficients de diffusion prés degvin
fois plus faibles que les stratifiés & matrice PEL.

peek_satin_Ppeek_satin_Epei_satin_P| pei_satin 5 pei_UD |P pps_satidf®C2_UD_gM77_H_UD

14,77 x 10 | 7,45 x 10" | 81,33 x 10 | 27,12 x 10 | 20,02x 10 | 9,89 x 10 | 3,73 x 10 | 3.94 x10

Tableau IIl.2. Coefficients de diffusion des matériaux étudiésreer/s).
[11.2 Comportement mécanique en traction quasi-statique

[11.2.1 Description des moyens expérimentaux
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La géométrie retenue pour le moulage des éprogvekte caractérisation est la cuvette dont la
complexité des formes devait permettre d’évalimubanément [I'aptitude des différentes matiénes a
procédé mis en jeu. Cependant, deux des matier@mdéas I'ont été directement sous forme de plaques
(et non de cuvettes) afin d’avoir des valeurs <iseltes » affranchies des effets de la forme devet
directement comparables a celles de la littérateesont 'APC2_C _UD et la M77_H_UD, qui hous
permettront de positionner en termes de perforngnegcaniques le niveau du procédé Carbone Forgé
par rapport aux valeurs rencontrées dans la litteza

Les éprouvettes de traction se présentent souertaefillustrée a la figure 11.2. Elles mesurent
250mm de long au total, talons composites en \é@goely compris. Ces derniers sont collés aux
extrémités de facon a avoir une longueur utile dfains 110 mm. Cet essai est mis en ceuvre pour la
mesure des propriétés élastiques en traction ladigéle/chaine, en traction transverse/trame et en
cisaillement plan. Pour ces trois essais, le primcie mesure est le méme et seule varie I'orientates
fibres dans I'éprouvette, orientations données adlletwu lll.1 et illustrées a la figure IIl.2. Uneid
préparées, les éprouvettes sont ensuite amarnéasesmachine de type INSTRON munie de mors auto-
serrants et un déplacement de 2mm/min est impo&® téaverse. Une cellule de charge permet
'enregistrement de la chargd-)( dans la direction de sollicitation de I'éproueettUn capteur
(extensometre) longitudinal permet de mesurerofeement 4l,) dans la direction de sollicitation.
L'allongement @l,) dans la direction transverse a la sollicitatieh mesurée soit a I'aide d'un capteur
transverse pour des déformations suffisamment gsargbit par des jauges de contraintes lorsque les
déformations sont tres faibles ou lorsqu’on soehaite grande précision de mesure. L’acquisitionede
3 paramétres sur chaque type d’éprouvette perengtrdonter aux valeurs des propriétés recherchées

3z

Talons
(veme/époxy)

130 mm

Figure lll. 2. Allure des éprouvettes de traction longitudifeiaine (0°), transverse/trame (90°) et de
cisaillement plan (45°)0 est I'angle entre I'axe x de sollicitation de IFépvette et celle des fibres (axel).

Longueur utile

Dans le cas des tractions longitudinale/chaineaesverse/trame, les déformations sont suffisarhmen
faibles (< 5%) pour que I'hypothése des petitesupleations soit admise. Ceci implique que la cantea
(011) et les déformations longitudinale {) et transverseef,) sont assimilables a leurs valeurs nominales
données par les expressions lI-5, 1lI-6 et lll-Gu S, représente la section transversale initialela
base de mesure du capteur longitudindhetelle du capteur transverse.
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(Il1-5) £, :ATIl (111-6) £, :AL—|2 (I11-7)

1 2

_F
O ==

Un essai de traction longitudinal (sur éprouvetiep@rmet grace a ces mesures de déterminer lelenodu
élastique Longitudinal £Edonné par la pente du graphe = f(c14), la résistance mécanique en traction
longitudinale Xt, la déformation longitudinale dpturee;;r et le coefficient de Poisson, donné par le
rapport de la déformation transverse par la défoomdongitudinale. De méme, un essai de tractiom s
éprouvette a 90° permettra de déterminer le moHlda résistance mécanique Yt, la déformation a
rupturee,sr et le coefficient de Poissan, en traction transverse.

Dans le cas de l'essai de cisaillement plan, ontragfiRenardet al, 2005], [Berthelot, 2005]) par
changement de repéere que la contrainte de cisaifiec;, et le cisaillement plam;, sont liés a la
contrainte longitudinale et aux déformations londibale et transverse de I'éprouvette a 45° par les
relations 111-8 et I11-9:

o, = (I11-8) €, =€~ €y (I11-9)

Cependant lorsqu’on sort du domaine des petitesrmé@tions comme c’est trés souvent le cas en
cisaillement plan, la contrainte longitudinale et dléformation longitudinale de I'éprouvette de
cisaillement ne sont plus définies par les équatih5 et 1lI-6. On fait intervenir les notions de
contrainte vraie qui prend en compte la strictipm intervient en cours d’'essai et de déformaticaiey
qui elle prend en compte toutes les déformatiofisii@ésimales intervenant au cours du chargement.

En effet, si & un instant t, I'éprouvette de longue subit un allongement infinitésimal, alors la
déformation totale vraiee{;y) depuis le début du chargement jusqu’a cet imstast tout simplement la
somme continue des déformations infinitésimalegsttdonnée par I'expression Ill-10, ol; est la
longueur initiale de I'éprouvettdL I'allongement total depuis le début du chargemesqu’a I'instant t
ete la déformation nominale a l'instant t donnée yna& expression similaire a I'’équation Il1-6.

AL
£y = Lszlanln[Ll +ALJ:In(l+ e) avec =— (11-10)
LoL L, L, 1
Par ailleurs, si S(t) représente la surface réelliastant t, alors on la contrainte vraie par :
F
Opyl\t)=—— -11
1w () 50 (1-11)

Si on admet I'hypothése de la conservation dumellors de la déformation plastique comme chez les
métaux et qui se traduit par I'égalite L= S(t)L= S(t)*(L;-AL), alors I'expression (11l-11) devient (lll-
12), oug, représente la contrainte nominale donnée parressoon I11-5.

F F g
O, =——=—@0-¢6)=0,(1-¢ et 0, =—Y {12
v =5 SO( ) =0,(1-¢) v =, {12)
L’essai de cisaillement permet de déterminer le utedie cisaillement G donné par la pente du
grapheo;; = f(e1p). Il permet également de déterminer la résistam&eaniques au cisaillement plap S
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qui en toute rigueur devait étre calculée par l&iun 111-12. Cependant, I'expression (111-8) étartle
généralement utilisée par les industriels et dargtérature méme dans le cas des grandes défomsat
nous l'utiliserons aussi dans la suite afin d’a\aes valeurs comparables. Pour plus de détailwates

ces méthodes et procédures de mesure des propriétEmiques des composites a fibres longues, se
référer & [Renard, 2005] et [Berthelot, 2005] beisesont décrites beaucoup plus en profondeur.

Pote de 1'ahave

JP"'

||1.'

| |

Figure Ill. 3. Dispositif expérimental de I'essai de traction

Avant de passer a la présentation des résultdtajdrait préciser que pour les essais en températu
la machine est équipée d’'une étuve munie d’'uneesqgaiplacée au voisinage de I'éprouvette, perraet d
réguler la température d’essai en se calant sl gsurée a la surface de I'échantillon. Une dois la
température souhaitée est atteinte, un temps supptéire de trois a quatre minutes est laissé dgant
lancement de 'essai afin homogénéiser la tempeéraiu sein de I'éprouvette.

[11.2.2 Résultats et analyses
[11.2.2.1 Cas de la traction longitudinale/chaine

[11.2.2.1.1 Comportement a I'état sain/neuf

Des exemples de courbes expérimentales d’essaiaa®n longitudinale sont représentés a la figure
lll.4. Comme on pouvait s’y attendre, on a un cortgraent de type élastique fragile pour tous les
matériaux, en accord avec le fait que le compaterdans cette direction est gouverné par lessfilee
carbone. Les valeurs numériques des différentgwiptés mesurées dans les trois conditions d’essais
résumeées sur les figures II1.5 et IIl.6. La premi@bservation qu’on peut effectuer concerne lex deu
matériaux ‘sentinelles’ APC2_C_UD et M77_H_UD ré&suen plaques et non en cuvettes. lls montrent
des propriétés (modules, résistances, déformationgpture et coefficients de Poisson) conformes aux
attentes puisque I'application des lois de mélar{@esthelot, 2005] en utilisant leurs taux de fibre
respectifs et les propriétés connues de leursitaasts conduit a des résultats quasiment siraBaidvec
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des modules et résistances mécaniques atteigrabtdl®e GPa et 2000 MPa, on peut dire que le procédé
Carbone Forgé est tout a fait apte au moulagea®posites a hautes performances mécaniques avec de
propriétés de niveau au moins équivalent a ceflesantrées dans la littérature.

1000 : ' ' : : 1000 T T :
: peek P_satin | ' : | pei S_satin | :
8O0 - - oottt SREREE 500 ' ' ' : :
= E ! -
B 600 ---- oo o i s -™-{ Teoo
= ' : : z
O a0 1-----F--i foenees Deemeees S o0 |
00 gmmmmmfr gt Tomn--- thiRRhe 200
0 : : 0

0400 0.4 1,6 2

£22 (%) En (%)

Figure 1. 4. Courbes de traction longitudinale des matériaukx peesatin (a gauche) et pei_S_satin (a droite) : En
noir, essais a 25°C a I'état sain ; en rouge, @s28°C a I'état vieilli ; en bleu, essai en temgtére a I'état vieilli.

Dans le cas des matériaux a armures tisseées menlfssme de cuvettes, les valeurs obtenues nous
montrent des niveaux de propriétés plutot trés tables, avec modules et résistances mécaniques
oscillant respectivement entre 51GPa et 61GPatet 880MPa et 850MPa. Ces valeurs, y compris celles
des déformations a rupture (1,2% en moyenne) etdefficients de Poisson (0,06 en moyenne) sont
toutes dans les gammes rencontrées dans la littérsir des matériaux similaires avec des tauxbdesf
a peu pres identiques [Aucher, 2009], [Basssery1R@ependant, force est de constater que letfigsa
de fabrication ‘S’ont des propriétés nettement jplasses que leurs homologues de fabrication ‘Ra Ce
confirme l'importance du paramétre ‘fournisseur’iggue pour des matériaux identiques mais de
fournitures différentes, on a des propriétés tr#erdntes, avec un écart d'au moins 4GPa sur les
modules et 150MPa sur les contraintes a rupturgrémiere explication logique a cela est la diffiér
des taux de fibres entre les deux types de famicatEn effet, les taux de fibres sont bien plas @ans
les stratifiés issus du fournisseur ‘S’avec un ealant jusqu’'a 7% entre les matériaux pei_P_ sattile
pei_S_satin. Ainsi, si on ramenait toutes les ma¢ié& un taux de fibres identique, la différencaise
moins accentuée. Une autre explication possibleti# daisse de propriétés des matériaux du falbrican
‘S’ est la nature des fibres utilisées par ce @eri@es fibres étant craquées, il est possibldegumeches
gu’elles constituent s’allongent plus que nécessalans la zone plane des cuvettes. Il en rédafeun
défaut de tension de ces derniéres et un désal@nedes fibres du fait qu’elles sont entrainées par
I'écoulement de la matrice. D’ou des propriétéssghibles pour ces matériaux qui finalement setaien
plus adaptées aux formes trés complexes impligdesitdéformations importantes (comme les coins de
cuvettes/malles) qu'aux formes planes et simplesisly reviendrons dans les prochains chapitresn Enf
comparées aux propriétés mécaniques des unidimeel® on peut voir que celles des tissus sonteun p
plus de moitié inférieures. Cela est tout a fajfiqoe car les ondulations des fils dans les tigguerent
de I'embuvage et des concentrations locales degaiotés au niveau des chevauchements qui expliquent
la chute des modules et des résistances des piastapport aux UD.
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Enfin, concernant le seul matériau quasi-unidicgatel (QUD) testé a savoir le pei P_QUD, on
constate qu'’il a des propriétés comparables ascds UD purs. Cependant son module longitudirial es
légérement en dega de ceux obtenus pour les UDénaul plaques. Cela est dO au léger embuvage
induit par les fins fils de verres contenu dansdas transverse. En effet, a I'aide d’'un modelgkm
détaillé dans I'annexe, on démontre que méme wnléger embuvage peut faire perdre jusqu'a 20 GPa
de raideur en traction, preuve que ces fils trars@geméme s’ils sont trés fins et en trés faibbprtion
ont une réelle influence sur le comportement mégande ces matériaux.
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Figure 1ll. 5. Module (a) et résistance (b) en traction longitatBrdes stratifiés sollicités I'état sain et a 256
noir), vieilli et & 25°C (en rouge), vieilli ehndempérature (en bleuey. est le taux de fibres ; dispersion maximale
de 5% sur les modules et 10% sur les résistances.

De fagon générale, les propriétés mécaniques delégumatériaux a I'état sain sont trés satisféssan
et de niveau comparable (et méme meilleur danginsrtas) a ceux disponibles dans la littératuee. D
plus il faut rappeler que ces propriétés meswérsquasiment des propriétés effectives car égalsér

des éprouvettes prélevées dans une véritablegteuta cuvette) avec tous les impacts de la géaereit
du procédé que cela implique.
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111.2.2.1.2 Influence des conditions séveres

Les fibres de carbone étant insensibles a I'huiigiitaux températures inférieures a 600°C, onrest e
droit de s’attendre a une influence plutét mineuodre négligeable des conditions sévéres sur le
comportement en traction longitudinale. Cela eai pour le module de traction de tous les matériaux
pour les quelles on observe aucune influence re@bdl’humidité et de la température, a I'exception
carbone/époxy M77_H_UD dont le module chute de 2&P4ait de la température (93°C) et dont on a
remargué que la matrice n’avait presque plus dseistamce a 93°C pourtant assez loin de sa Tg (321°C
Concernant les autres propriétés longitudinalesnate que I'humidité seule conduit a des baisses de
résistances mécaniques atteignant 6 a 7% (ppgiPespei_P_QUD) et 13% pour la M77_H_UD, et
que les conditions couplées vieillissement-tempéeatonduisent a des chutes de 'ordre de 10% pour
tous les matériaux excepté le pei_P_satin donattatment atteint les 15%. On note également une
baisse générale des déformations a rupture quircenfe fait que la rupture intervient prématuréme
dans les matériaux soumis aux conditions séveesd(fférences d'impact des conditions sévéresesur
modules et les résistances longitudinales peu\amaitpe surprenantes mais peuvent tres bien stpxgli
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Figure Ill. 6. Déformations a rupture et coefficients de poissmgaction longitudinale/chaine des stratifiés
sollicités I'état sain et a 25°C (en noir), viedt a 25°C (en rouge), vieilli et en températ{ee bleue)g; est le
taux de fibres ; dispersion maximale de 10%.

En effet, si 'humidité et la température n'ont aneffet sur les fibres de carbone, elles ont patre
des influences tres importantes sur la matrice est ihterfaces fibre/matrice. Le vieillissement
hygrothermique a pour effet de plastifier les neasi thermoplastiques, les rendant plus ductiles. Pa
ailleurs, plusieurs auteurs ont montré que I'hutdidbsorbée contribuait beaucoup a I'affaiblisserden
l'interface fibre/matrice [Mercieet al, 2008] pourtant, de la qualité de celle-ci dépéndjualité du
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transfert de charge entre une fibre rompue et sisines : en effet, la rupture d’'une fibre s’accaigme

le plus souvent d'un déchaussement ou d'une démwhéslinterface fibre/matrice sur une certaine
longueur a partir du point de rupture [Blasstaal, 2007]. Si I'interface est de bonne qualité, lstalce

de déchaussement est tres faible et la fibre remput transférer sa charge de facon progresshien
répartie aux fibres voisines via la matrice qudééorme fortement. Il se produira alors une suéorsie
rupture de fibres quasiment dans le méme plan gle de la premiére fibre rompue, et ces derniéres
présenteront un faciés de rupture avec de la reabien accrochée sur elles. On parle alors de neiptu
cohésive. Dans le cas d'une interface défectudeishschaussement post rupture est plus importdat et
transfert de charge se fait de fagon brutale umigun aux fibres voisines les plus proches et searxdg
déformation de la matrice. Cela déclenche une slgiteiptures en cascade, pas toujours dans ledplan
la premiere rupture, conduisant finalement a wnaer macroscopique prématurée de I'échantillon
[Berthelot, 2005]. La rupture dans ce cas estalitedsive et se caractérise par des fibres romjzses ket
dénuées de matrice sur une distance importantesi,Athumidité en affectant a la matrice et les
interfaces ne modifie pas le module élastique da®raux mais provoque leur rupture prématurée par
passage d’'une rupture cohésive a une rupture aghssie a la dégradation de la qualité des intega

[11.2.2.2 Comportement en traction transverse/trame

[11.2.2.2.1 Comportement a |'état sain

Les matériaux & armure satin ayant leurs deuxtitires principales du plan équivalentes (puisqu'ils
sont équilibrés), leur comportement en tractiondvarse est identique a celui en traction longitalei
décrit précédemment. Ainsi, cette partie ne corarargue les échantillons a armures UD et quasi-UD.
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Figure lll. 7. Courbes de traction transverse des matériaux pUP (a gauche) et APC2_C_UD (a droite)

La figure II.7 représente les courbes de tractiom quasi-UD et d’un UD et les valeurs numériques
des propriétés déduites sont résumées sur legtastmes de la figure 111.3. On constate qu’a I'&ain
et a température ambiante, les quasi-UD ont un ocoiiment purement élastique fragile tandis que les
UD eux présentent un peu de plasticité avant paura. Cette différence est tout a fait comprétigeasi
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dans la mesure ou au sein du pei_P_QUD, nous &@n4d0% de fibres de verres dans la direction
transverse qui accentue la rigidité de la matrieé @ors que dans le cas des UD, c’est la matectes
qui contréle le comportement dans cette direct@oncernant les valeurs des propriétés déduitessle
essais, elles montrent que les modules de trattimsverse oscillent entre 8 et 10 GPa et sont dans
gamme des valeurs usuelles rencontrées pour les dizec des taux de fibres similaires [Verdeau,
19838], [Berthelot, 2005]. Quant aux résistancedraction transverse, les valeurs sont aussi coteésen
aux valeurs usuelles. On remarque tout de mémelgueatériau APC2_C_UD est trés nettement
meilleur que les deux autres. Cela tient aussiaiugiue le polymére APC2 (PEEK) a a la base une
résistance mécanique propre nettement supérielP&bet aux époxy (cf. tableau 1.2).

(a) (k)
5 Module de traction transverseftrame E2 (GPa) Résistance en traction transverseftrame ¥ (MFPa)
120
17 [10,58 10,51 10,64 g g 2 95,19
g .5 B qps a0 63,64
50,45 a4 50,45
& a0 54,27 35,05
40
3
o
2570 25°C 130°C) 25°C 120°C|25°C 23°C 93°C 257C 2500 130°C) 25°C 120°C| 25°C  23°C 95°C
pei P_QUD APC2 C_UDN  M77_H_UD pei P_QUD |APC2_C_UD| M77_H_UD
(pf'=0,54) [pf=0,57] (yf=0,53) (pf=0,54) (yf=0,57) (pf=0,53)

Figure 1ll. 8. Modules (a) et résistances (b) en traction trarsgfgzame des matériaux UD et QUD sollicités t'éta
sain et a 25°C (en noir), vieilli et a 25°C (enge), vieilli et en température (en bleug)est le taux de fibres ;
dispersion maximale de 10%.

111.2.2.2.2 Influence des conditions séveres

Le comportement dans la direction transverse danzgériaux étant gouverné essentiellement par la
matrice, on s’attend logiquement & des modificatigignificatives de leurs propriétés puisque les
polymeres sont tres sensibles a I'humidité et geapérature. Lorsqu’on observe a nouveau la figure
I11.7, on constate que I'humidité seule n’a aucinfience ni sur le module, ni sur le mode de regptlu
pei_P_QUD. Cependant sous les conditions coupléslissement et température, on constate deux
phases de comportement assez contrastées: uneépgephiase ou le matériau conserve son module
élastique sans doute grace a la présence des dibresrre dans cette direction. Ensuite on a uptire
brutale de pente avec un comportement qui restsirgeat élastique mais mois fragile. Cela peut
s'expliquer par le fait que une fois les fibresvdere rompues, elles transferent leur charge aaice
qui, rendue plus ductile par la chaleur s’étireuseap plus avant de rompre. D’ou cette augmentakton
la déformation a rupture par rapport aux étatsssaivieillis sollicités a température ambiante®(25

Dans le cas des matériaux UD, 'effet des conditiséveres se fait sentir tout de suite des le d&but
la courbe avec un comportement inélastiqgue quiaaifeste tres tét. Cela est tout a fait logiquisque
c’est essentiellement du polymére qui est sollidés le début dans leur cas. Si on s’intéresseaeaxrs
numériques résumées sur les histogrammes de ke fl8, on constate que le pei_P_QUD garde un
module constant méme en température tandis QBECR lui subit un abattement de 20% a peu prés. Le
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carbone/époxy M77_H_UD quant a lui voit son modsubir un abattement de prés de 12% du fait de la
seule humidité et de 100% de son module a 93°Cfirownt le fait que sa matrice n'a plus de
consistance a cette température. Pour ce qui esédistances mécaniques, les deux premiers matéria
subissent des abattements identiques d’a peu @%s dans les conditions couplées vieillissement-
température. La M77_H_UD pour sa part perd a péa p0% de sa résistance du seul fait de I'humidité
et la totalité & 93°C. L'ampleur de ces abattemes¥xplique plus facilement pour les stratifiés
M77_H_UD et TAPC2_P_UD que pour le pei_UD_P cauples 2 premiers, les températures de
sollicitation (93°C et 120°C) sont assez prochesTae(121°C et 140°C) de leurs matrices, contragrgm
au pei_UD_P qui est sollicité a 130°C, soit envif®°C de moins que sa Tg. Cela montre que le 8iEl e
finalement plus sensible a la température que semlogues PEEK et PPS, et qu'une Tg élevée ne rime
pas automatiquement avec bonne tenue mécaniqueetbepérature.

[11.2.2.3 Comportement en cisaillement plan (traction 45°)

[11.2.2.3.1 Comportement a I'état sain

La figure 111.9 illustre I'exemple des courbes cisaillement plan obtenues sur le peek P_satig test
dans les trois conditions d’essais. Sur la figuregduche ou on compare les contraintes et défamnsati
vraies aux valeurs nominales couramment utilisélese rend compte qu’en ne tenant pas compte de ces
notions de contraintes et déformations vraies, ars-gstime d’environ 50MPa la contrainte réelle a
rupture et on surestime de 2% a peu pres la défameorrespondante. Cependant, en dessous de 5% de
déformation, on a une correspondance parfaite tggreraleurs nominales et les valeurs vraies.rigsi
les valeurs vraies aux valeurs nominales n‘au@dment de sens que dans le domaine élastiqueiet po
des faibles déformations (<5%), ce qui est safiafdi pour les ingénieurs car I'immense majorité des
calculs et dimensionnements aujourd’hui sont réalgelon ces hypothéses.
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Figure Ill. 9. Courbes de traction 45° du stratifié peek_P_satigauche, comparaison entre les valeurs vraies et
les valeurs nominales des contraintes et déformatia droite, influence des conditions séveres.

A T'état sain et a 25°C, les courbes montrent ammortement non linéaire qui est tout a fait en
accord avec le fait que dans ce mode de sollicitata matrice est fortement mise a contributioes L
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valeurs numériques déduites des essais (en camsid@s valeurs nominales) sont résumeées sur les
histogrammes de la figure 111.10. En termes de nee@t de résistance en cisaillement, on est tdait &
dans la gamme des valeurs habituelles aussi bian Ips satins que pour les UD [Verdeau, 1988],
[Aucher, 2009], [Bassery, 2011]. Avec plus de 15PaWe résistance, le matériau peek _P_satin apparai
comme le meilleur. Quant au stratifié¢ M77_H_UD atmnce époxy, il présente un module en
cisaillement un peu bas pour un UD mais cohérasohaaux de fibres assez faible (53%).
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Figure 1ll. 10. Modules (a) et résistances (b) en cisaillement genstratifiés sollicités a I'état sain et a 2%6€
noir), vieilli et a 25°C (en rouge), vieilli endempérature (en bleuey. est le taux de fibres ; dispersion de 5%.

111.2.2.3.2 Influence des conditions séveres

Comme dans le cas de la traction transverse, figpadement en cisaillement met fortement la
matrice a contribution et par conséquent, on sidtta aussi a une influence significative des ctooms
séveres. Si on analyse les histogrammes de laefiglirlO, on constate que le vieillissement
hygrothermique seul est sans effet sur les modidestratifiés pei_P_satin, pei_S_satin et M77_Bl._U
Cependant, on note des abattements de l'ordre 12%es modules des stratifiés peek P_satin,
APC2 _C _UD et pei_ P_QUD, et jusqu'a 20% sur le n®dlu pps_P_satin qui parait de loin le plus
affecté par I'hnumidité. Cette chute de module dud@midité seule s’expliquerait par I'effet plaf&int
du vieillissement hygrothermique sur certains payes et particulierement sur les thermoplastigGes.
observations confirment également la vulnérabpiarticuliére a 'humidité des stratifiés a matrRePS
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qui avait déja été soulignée par plusieurs autpusher, 2009], [Bassery, 2011]. Lorsqu’on couple
vieillissement hygrothermique et température, onuéib sans surprise a des abattements de modules
beaucoup plus dramatiques, de I'ordre de 40% aa@% les stratifies a matrices PEEK et PPS, presque
100% pour la M77_H_UD dont la matrice perd toutesistance a 93°C, 25% pour le carbone/époxy
M42_H_satin et seulement 12% pour les matériauxagice PEI. Il faut préciser de les stratifiés a
matrice PEEK et PPS sont sollicitées quasimentiat&mpérature de transition vitreuse, d’'ou ungehu
de module plus importante que celle des strat#fiésatrice PEI et epoxy qui eux sont sollicités asse

de leur Tg mais qui s’effondrent quand méme respaoent de 12% et 25% (M42) voire 100% (M77).

En ce qui concerne les résistances en cisailleplant les observations sont un peu différentes par
rapport aux précédentes. Contrairement au cas ddsles, les matériaux a matrice PEI et époxy M77
subissent des abattements de leurs résistancesl'tusnidité seule qui atteignent respectivemest3&
et 19%. Lorsqu’on couple vieillissement et tenapére, on atteint des abattements de I'ordre de &5%
80% pour ces derniers, et de 33% pour le carbooeyép42 H_satin. Cela est encore une fois tres
surprenant pour ces matériaux sollicités assezdeiteur Tg. On a la une confirmation de leur forte
sensibilité a la température. Quant aux matériamatices PEEK, I'humidité seule crée a peu pres le
méme abattement que sur les modules, c’est a diceiade 10%. Dans les conditions les plus sévéres
par contre, on a un abattement de la résistanterdee de 25% seulement contre 50% dans le cas des
modules. Enfin, avec prés de 23% d’abattement deésiatance di a I'humidité seule, le stratifié a
matrice PPS s'illustre une fois de plus comme del®plus vulnérable a I'humidité. Afin de vérifiees
hypotheses formulées sur l'influence des conditieéeres, des observations de facies de rupture des
différents matériaux dans les trois conditions sbés ont été réalisées au microscope électronique a
balayage (MEB). Elles sont résumées aux figureslllét 111.12.

Lorsqu'on analyse les images de la figure lll.1ds faciés de rupture des stratifiés peek_S_satin,
peek P_satin et pei_P_satin sollicités a I'état &h4i25°C nous montrent des fibres rompues avda de
matrice bien accrochée et fortement déformée. @t laaous les signes d’'une imprégnation réussie et
d’un transfert de charge efficace entre fibres noespet fibres intactes. Lorsque ces trois matérsmumt
vieillis et sollicités a 25°C, on note tres peudi@ngement pour le stratifié peek_S_satin qui ptése
toujours des fibres rompues tres bien imprégnéematece, signe que I'humidité n'a eu que tres peu
d’effets sur les interfaces de ce matériau. Lei&gpeek P_satin pour sa part présente un fagigseu
différent, avec des fibres rompues ayant un peunsndie matrice accrochée, preuve d'une légére
dégradation de leur interface. Le stratifié pei @nsquant a lui nous montre un facies composéhiest
qui cassent par bloc et quasiment dans le méme gitare que l'interface reste trés bonne. Ceperalagnt
regarder de prés, on se rend compte que 'humiditiit de méme un effet car on peut voir ¢ca eek d
fibres nues et déchaussées. Enfin, lorsque legimatésont sollicités a chaud aprés vieillissembas,2
stratifiés satin & matrice PEEK montrent a pes anéme faciés, avec une matrice qui a I'air fenelt
trés déformée, et qui reste bien accrochée auedfiilet aspect est di au fait que I'essai se d2éouhe
température tres proche de leur Tg, ce qui renddtice trés ductile et donc tres déformable. Reur
troisieme stratifié pei_P_satin, I'aspect fondu ldematrice est moins prononcé. Cela est logique
puisqu’on le sollicite assez loin de sa Tg. Partregron retrouve ces ruptures de fils par blocagisde
méme plan, qui traduisent une interface de bonaét§u
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(d) essais en température (120°C pour PEEK, 130 BEI) aprés vieillissement hygrothermique

Figure 1ll. 11. Images MEB des facies de rupture des stratifiék gesatin (a gauche), peek_P_satin (au centre) et
pei_P_satin (a droite) sollicités dans les 3 comt d'essais.
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Si on s'intéresse maintenant aux images de ladidlirl2 représentant les facies de rupture du
stratifié pps_P_satin, on constate que pour lesudpttes vieillies et sollicitées a température iamte,
on a un faciés de rupture présentant beaucoupiis fiompues isolées avec tres peu de résine héeroc
et trés peu de points de ruptures dans le méme @tanme on I'a mentionné précédemment, cela tradui
une rupture de type adhésive, d'ou cette chutezabsatale due a I'humidité seule des propriétés
mécaniques de ce matériau. Les observations desfald rupture sur des éprouvettes préalablement
vieillies et sollicitées a 90°C montrent cet asg@Eiteux de la matrice qui s’expligue comme darcate
des stratifiés a matrice PEEK par la proximité dedmpérature d’'essai avec la Tg de ce matériau.
Cependant, en y regardant de plus prés, on congt@&tenalgré cette apparence pateuse, trés peu de
matrice reste collée aux fibres rompues qui apgseat presque nues, contrairement aux cas présédent
des stratifiés a matrice PEEK.

(a): essai a 25°C a I'é vieilli (b): essai a 90°C a I'ét

i

at vie

¢

(c): essai a 90°C a I'état viel
A-“;: ) B E

X500 Sopm ——————
#zo1iz PEEK P UIEILLI

Figure Ill. 12. Images MEB des faciés de rupture du stratifiés Ppsatin sollicité dans 2 conditions d’essais.

Ces dernieres observations ont fini par nous donk& quant a la tres forte sensibilité a I’hun@dit
des stratifiés a matrice PPS, ce d’autant plusdjagres les courbes d'absorption de la figure Jlt&
dernier est celui qui absorbe pourtant le moinsuetidité. Concernant les trois stratifiés de la fegu
[11.11, on peut dire que I'humidité a finalemenses peu d’influence sur ces derniers (leur intejfaca
principale cause d’abattement de leurs propriétédraction reste la température avec la plus forte
sensibilité a la température pour les matériauatiioe PEI et le carbone/époxy M42_H_satin. Eriés,
images et les résultats nous indiquent qu’'en terdeegiualité d'imprégnation des fibres et donc des
interfaces, le matériau peek_S_satin du fournis&werait le meilleur de tous.

[11.3 Comportement mécanique en cisaillement interlaminae (CIL)

[11.3.1 Description des moyens d’essai

Cet essai a pour principal objectif la mesure aleékistance mécanique au cisaillement transverse
(S12) des interfaces entre les plis ou couches dufrdta norme choisie (EN 2563) préconise un essai
guasi-statique de flexion trois points sur des épettes dont les facteurs de forme favorisent le
cisaillement transverse entre les plis, au détringenla traction en dessous de la fibre neutreeetad
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compression au dessus de la fibre neutre. On mamtrrésistance des matériaux que le cisaillement
transverse est d’autant plus important que leadpp/h est faible, ou L est la distance entreuépet h
I'épaisseur du matériau. La norme préconise comantefirs de formes L/h ~ 5 et b/h ~10, avec b la
longueur de I'éprouvette. Avec de telles dimensiduas contrainte de cisaillement interlaminairg est
donnée par I'équation 111-13 [Renaed al, 2005], [Krawczak] :

o.=SF

“ 4bTh

Le dispositif expérimental est schématisé a larégll.13. Les points d'appuis sont des cylindres d
6mm de diamétre. Une cellule de charge mesurada fde pressioR appliquée et un LVDT la fleche.

(I11-13)

Figure lll. 13. Systéme d’amarrage de I'essai de cisaillementlarténaire.

Méme si ce dispositif est fait a la base pour lsune de la contrainte de cisaillement transvelsst i
possible de I'utiliser pour approximer le moduleciillement transverse;§ En effet on montre que la
force F mesurée et la fleclpepeuvent étre liées aux modules élastiques pandtion (l11-14) [Renard
et al, 2005] :

¢ = (F.L/(48.E.b) + (F.L)/(4.G k.9 (11-14)
Dans cette équationy teprésente le moment d’inertie de la section, kaateur de correction de la
section transversale qui vaut 5/ |&section transversale initiale, L la longueuretes points d’appuli,
et enfin E et G respectivement les modules de Yoeinge cisaillement. On peut encore réécrire
I'équation (11I-14) sous la forme (111-15) :

F =o{1/[L */(48.E.b)] + 1/[ L/(4.G.k.Q)]} (111-15)

Mis sous cette forme, On constate que la courlfofleche F= f(¢)) est une droite de pente le terme
entre accolades. Ainsi, pour une éprouvette dolunigueur est dans la direction longitudinale/cbaon
a E=E et G = Gset I'équation (llI-15) devient (11I-16):

F = o{1/[L ¥(48.E.1))] + 1/[ L/(4.Gia k. S)]} (111-16)
Dans le cas d’'une éprouvette transverse/trame, aumasis E = Fet G= G, d’ou I'équation
F = o{1/[L ¥/(48.Ex.1¢)] + 1/[ L/(4.Gos.k.S)]} (111-17)
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Finalement, sachant qug=Sh.b etd =b.h/12 (1-18)
et en faisant I'hypothése que le module de Yournggal au module en traction, on peut remonter aux
modules G et G3 grace a la mesure des pentes des courbes exptaiesdiorce — fleche.

Dans le cas des essais en température, nous pnscéidola méme maniére qu’en traction. Un
thermocouple fixé sur I'échantillon permet de \érifsa température et une fois la bonne température
atteinte, un laps de temps de trois & quatre nsnest laissé avant le lancement de I'essai afin
d’homogénéiser la température au sein de I'éproeivet

[11.3.2 Résultats et analyses

[11.3.2.1 Comportement a I'état sain

Sur la figure 111.14 représentant des exemplesaleles de cisaillement interlaminaire, on constate
gu’'a température ambiante, on a un début de comperit linéaire suivie d'une phase non linéairenet u
rupture assez ductile avec un profil en escaliertype de profil en escalier beaucoup plus mapgug
les UD est caractéristique du CIL et correspondsardptures successives des interfaces entredes pl
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Figure Ill. 14. Courbes de cisaillement interlaminaire des stéstifpeek_P_satin (& gauche) et APC2_C_UD (a
droite) sollicités dans les 3 conditions d'essais.

Si on s’intéresse aux valeurs numériques des p@tégrimécaniques en CIL dont la synthese est
donnée a la figure 111.15, on se rend compte ggemedules de cisaillement mesurés sont en deca des
valeurs habituelles (environ 3GPa pour les satinpas loin de @ pour les UD) obtenues sur des
matériaux de méme type avec un taux volumiquelitedia peu prés similaires. Cette ‘sous estimation’
peut étre due a la forte sensibilité du modulg &la distance entre appuis L : en effet, si orenles
I'équation I11-16, on note que fest une fonction cubique de L. Ainsi, la moindneser sur la valeur de
L peut avoir un impact dramatique sur celle du ubedBassery [Bassery, 2011] dans ses travaux de
thése portant sur le composite carbone/PPS satigtbdié I'influence de la distance entre appuisiau
mesure du module de cisaillement transverse.tlles/é a la conclusion qu'une mesure exacte du
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module transverse par un essai de CIL requierespect scrupuleux des facteurs de formes, au rikgue
fausser complétement les résultats. Dans nos gksdistance entre appuis (L) a été fixée a 10ronor p
tous les échantillons, sur la base qu'ils ferami d’épaisseur (h) afin de respecter le facteupdae

L/h = 5. Or dans la réalité, les éprouvettes faisiagoit un peu moins ou soit un peu plus de 2muu et
leur nombre élevé, il n’était pas possible d'ajutdedistance entre appuis pour chacune d’ellessiAles
valeurs de modules mesurées ici sont a prendrecaveecul et ne peuvent étre considérées comme des
admissibles pour ces matériaux. En toute riguéayrait fallu réaliser un essai de flexion conveamtel

pour accéder a ce module. Cependant, les valetesuds demeurent tout de méme une bonne base de
comparaison entre les différents matériaux.
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Figure Ill. 15. Modules (a) et résistances (b) en cisaillementlar@naire des des stratifiés sollicités a I'éamihset
a 25°C (en noir), vieilli et a 25°C (en rouge)eili et en température (en bleue). est le taux de fibres ;
dispersion maximale de 5%.

Pour ce qui est des valeurs des résistances alleaisat transverse (g, les résultats sont beaucoup
plus satisfaisants et contrairement aux modulessaht beaucoup moins sensibles a la distance entre
appuis. Si on considére le cas des matériaux Wati-UD a I'état sain et a 25°C, on constate ques|
résistances sont presque similaires a celles ofgean cisaillement plan £ sur les mémes matériaux.
Cela confirme d’'une part le fait qu’un compositartnure UD est isotrope transverse (isotropie dans |
plan (2,3)), et d'autre part que les mesures ®adissont de bonne qualité. De fagon globale, les
résistances obtenues sont toutes cohérentes amteatt aussi bien pour les tissus que pour les UD
[Verdeau, 1988], [Aucher 2009], [Bassery, 2011].
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111.3.2.2 Influence des conditions séveres

Comme dans I'essai de cisaillement plan, 'essaCtllemet fortement la matrice et les interfaces a
contribution. Ainsi on s’attend logiquement a urpant important de I'humidité et de la température s
le comportement en CIL des différents stratifiés.

Les courbes de la figure 1ll.14 montrent que I'hditdi seule abaisse de facon significative la
résistance et modifie le mode de rupture qui dévdeaucoup plus ductile. Lorsqu’on couple humidité
température, on a quasiment un plateau de ruptleepeofil en escalier n’est plus tres visiblefdit que
la température a assoupli la matrice et du coupydture aux interfaces devient encore moins beutail
on s’'intéresse aux données numériques, on congtefe I'exception des matériaux a armures UD
(APC2_C _UD et M77_H_UD), I'humidité seule tend agmenter Iégerement le module de tous les
autres stratifiés a armures tissées avant queuplage avec la température ne les fasse rechutar a
niveau qui reste supérieur a I'état sain. Le vgs#ment hygrothermique aurait donc des effetsaioes
sur les modules en cisaillements plan et transwdrsaes matériaux et tendrait a les rigidifieflexion.

Concernant l'influence des conditions séveres surésistance des matériaux, on constate que
’humidité seule n’a quasiment aucun effet surfegieres du fournisseur ‘S’ et sur L'APC2_C_UD. par
contre pour celles de fabrication ‘P’ et le carbdépexy, I'humidité seule entraine des abattements d
I'ordre 10% sur les pei_P_satin et pei_P_QUD, d# 2our le peek P_satin, 25% pour la M77_H_UD
et de 40% pour le pps_P_satin qui apparait enaoeefais de comme celui de tous les matériaux dui es
le plus vulnérable & I'humidité. Lorsqu'on coupleaeillissement et température, les matériaux
APC2_C_UD, peek S satin et pei_S satin qui ®Etaiesensibles a I'humidité subissent des
abattements respectifs de 30%, 25% et 36%, et Id& M7UD comme dans les cas précédents perd
guasiment toute sa résistance avec 85% de ch®¥a Pes matériaux issus du fournisseur P quanka e
voient leurs résistance chuter de 40% pour le geekatin, de 45% pour les pei_P_satin et pei_P_QUD,
et enfin de 40% pour le pps_P_satin dont l'abatteénfimal n'aura été di qu'a la seule I'humidité,
puisque la température n'a induit aucune chuteléupmmntaire.

Au terme ce cet essai on peut dire que I'humidite €ouplage humidité-température auront eu des
effets bien plus dramatiques sur le comportemer@lerpar rapport au cisaillement plan, montransain
que les interfaces entre plis sont encore plusévabies que les interfaces fibres/matrice. On aussi
eu la confirmation des tendances qui se dégagemiisiées paragraphes précédents a savoir que le
composite a matrice PPS apparait de loin commduke uinérable a I'humidité, que les stratifiéauiss
du fournisseur ‘S’ semblent plus résistants artifdité et que les matériaux a matrice époxy M7R kit
sont finalement les plus vulnérables a la tempézatin effet, sollicités a prés de 30°C et 70°C en
dessous de leurs Tg respectives, ces stratifidéssauh des abattements égaux voire supérieursxaaceu
matrices PEEK et PPS qui sont pourtant sollicitéssgment a leur température de transition vitreuse.

1.4 Comportement en compression longitudinale/chaine ¢tansverse/trame

[11.4.1 Quelques rappels sur les mécanismes d’endommagement
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Le comportement des composites a fibres longuesmpression est trés différent de celui en traction
et impligue des mécanismes complexes qui conduilseplus souvent a leur ruine prématurée par
rapport au cas des sollicitations en traction. Agnmieux interpréter les essais qui intervienddamts la
suite, il est utile de rappeler de facon succiteteéléments clefs des mécanismes d’endommagennent e
de rupture en compression des stratifiés a fibmairues.

En effet, lors d’'une sollicitation en traction oo eompression longitudinale/chaine, la matrice est
cisaillée suivant un plan a 45° de la directiorcdargement (qui est la direction de cisaillemerntimal)
et ce cisaillement bute sur la fibre ou le filttor Si la fibre est en traction, sa tension efvrée que la
force de cisaillement de la matrice n'a finalemeaticun effet sur elle, car tres faible pour laefai
flamber. Par contre, si le matériau est en compmesk force de cisaillement de la matrice esfisaiiite
pour initier un micro-flambement local de la fikwe du fil qui va se propager aux fibres voisinaesune
distance plus ou moins longue suivant la facilédaimatrice a étre cisaillée. Lorsque la matriegspde
une faible résistance au cisaillement comme d&sias par exemple pour une matrice amorphe, lors
d’'une augmentation de la température ou encorpassage de la Tg, ces micro-flambements forment de
longues bandes continues appelées bandes de flambein plus communément ‘kink band’ dont un
exemple est illustré a I'image (c) de la figurell@. Par contre si la matrice posséde une foristaése
au cisaillement comme c’est le cas pour les épbegdommagement consiste plutdt a un mélange de
petites/courtes bandes de flambement et de délgesrmomme le montre I'image (b) de la figure 111.16

F

Bande de
flambements

| fﬂW

Y,

Wi

t

(&) (b T<Tg (caT=>=Tg

Figure lll. 16. Mécanisme d’endommagement d'un pli UD en compoesakiale: (a) initiation du flambement ;
(b) propagation de 'endommagement pour T < Tg pfopagation T > Tg, [Grapst al 1998].

Dans le cas particulier des tissus, ce mécanismerexu encore plus facile grace aux
chevauchements des fils/torons qui sont une aigelémentaire a la formation des ‘kink band’. Ereeff
les chevauchements des fils/torons dans les arntiasgées créent des ondulations qui du point dedeue
la compression ressemblent a des micro-flamberm#mtséches. Ainsi, lors de la compression, les
déformations hors plan des méches et les cisailandans les fils/méches transverses vont tout
simplement accentuer ces micro-flambements issufa ddructure méme du tissu, et conduire a la
formation des bandes de flambement qui s'initieramtniveau des zones de chevauchement. Aucher
[Aucher, 2009] dans ses travaux de these a effeah# étude comparative des comportements en
compression des stratifiés carbone/époxy et cafB®& satin de 5 équilibré & température ambiante
(20°C) et a 120°C. Ses résultats illustrés a laréglll.17 corroborent tous les mécanismes décrits
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précédemment a savoir que pour le carbone/époBpRk) dont la matrice époxy est assez résistante a

cisaillement, on a a 20°C un mélange de petites‘'kiand’ et de délaminages tandis qu'a 120°C, on a
une seule et longue bande. Dans le cas du car®€EPPS) dont la matrice thermoplastique PPS est
moins résistante en cisaillement, on a la formadione seule et large bande dés 20°C.

C/Epoxy

C/PPS

Figure Ill. 17. Observation au MEB des faciés de rupture en corsforesles composites satins 5 équilibrés en
carbone/époxy et carbone/PPS sollicités a 20°CLabaC [Aucher, 2009].

Enfin en compression transverse/trame, la mattaet €€lément essentiel mis a contribution, oreaur
une rupture en cisaillement pur dans la directiertidaillement maximale c'est-a-dire 45° de |adtiioe
de chargement. De fagon générale, on constate que#ratement au cas de la traction
longitudinale/chaine ou la matrice jouait un réléneur, cette derniére joue plutdt un réle central e
compression. De plus, plus la matrice sera diéiilnent cisaillable (rigidité et résistance en disaient
élevées), plus le stratifié sera résistant en cesgion [Dorejet al, 1985].

[11.4.2 Description des moyens d’essai

Le but premier de cet essai est de mesurer lgdagses mécanique en compression quasi-statique dans
les directions longitudinales/chaine (Xc) et trarse/trame (Yc). Quelques éprouvettes des matériaux
peek P_satin et peek S_satin ont été munies deegauwde contraintes dans les directions
longitudinale/chaine et transverse/trame afin desurex les déformations et déduire dans leurs cas
particuliers, leurs modules et coefficients de gmisen compression {Eetvi,). Le systeme d’amarrage
illustré a la figure 111.18 est une forme modifi@e la norme ASTM D3410, ou I'épaisseur des
éprouvettes est prise suffisamment épaisse (~4afim)de limiter au maximum leur flambement. Les
porte-échantillons sont munis de mors serrés &latw’'une hauteur de 12,5mm, laissant une zatee ut
de 15mm environ puisqu’une éprouvette mesure erem@y 40mm de long sur 12,5mm de large. Au
cours du chargement, les deux portes échantillonissent dans un cylindre de guidage qui est aussi
systéme anti-flambement. Le chargement appliquiéoer d’éprouvette dans les mors est de type mixte,
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avec une compression directe sur la section traseieeet du cisaillement sur les bords. La vitatese
chargement appliqguée au vérin est de Imm/min. Amscde 'essai, la cellule de charge mesure laeforc
F appliquée par le vérin et la contrainte de cosgiom est alors calculée par I'équation (111-19),boet

h sont respectivement la largeur et I'épaisseutépeduvette.

0, (respo,,. pourle sengransversg= % (In-19)

Les contraintes a rupture sont déduites en rempil&cpas sa valeur a la rupture.

Vis de serrage
de I'échantillon

Vérin

Pl
co

Porte échantillon coulissant
avec mors de 12,5 mm de haut

Cylindre de guidage

- -

* |

Chargement mixte (direct + cisaillement)

Figure Ill. 18. Systéme d’amarrage des essais de compressionudimgite/chaine et transverse/trame.

Dans le cas des essais en température, on proxgcterment comme dans les précédents essais, avec
une sonde placée a la surface de I'échantillorpguinet de réguler la température de I'étuve erakmt
sur celle de I'échantillon. Comme pour les essaicgdents, un temps d’homogénéisation de trois a
guatre minutes est laissé une fois que la températwhaitée est atteinte.

[11.4.3 Résultats et analyses
[11.4.3.1 Cas de la compression longitudinale/chaine

[11.4.3.1.1 Comportement a I'était sain

La figure I11.19 illustre aprés leur rupture, lepr@uvettes des différents matériaux sollicitées en
compression longitudinale/chaine a I'état sain etedpérature ambiante (25°C). Pour ces quatre
matériaux qui sont tous a matrices thermoplastiquepeut remarquer clairement des ‘kink band’esett
Ainsi, les matrices thermoplastiques étudiées datte thése sont suffisamment ductiles a 25°C goar
ce mode de rupture se produise de fagcon aussi Heteede soi que les sollicitations en tempémtoe
feront gu’accentuer et renforcer ce mode de rupture
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Figure Ill. 19. Eprouvettes aprés rupture en compression longilefichaine a I'état sain et a 25°C. De la gauche
vers la droite on le peek_P_satin, pps_P_satinPpsatin, pei_P_QUD.

La figure 111.20 représente les courbes de commestes deux stratifiés dont les éprouvettes avaien
été équipées de jauges de contraintes pour leis @ssampérature ambiante. On remarque que comme en
traction longitudinale, on a un comportement deetgtastique fragile, ce qui est tout a fait logique
puisque le comportement dans cette direction reistenajeure partie dominé par celui des fibres. Les
propriétés déduites de ces courbes sont résuméablaau I11.3. On constate qu’en termes de modeties
coefficients de poisson, les valeurs obtenuesidentiques (a la mage d’erreur prés) a celles oigeen
traction longitudinale sur les mémes matériaux.r ¢mtre, les déformations et résistances sont plus
basses qu’en traction. Cela traduit tout simplenteriéit que la rupture en compression est préréatur

par rapport a celle en traction.
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Figure Ill. 20. Courbes de compression longitudinale/chaine atl&gtm et a 25°C des stratifiés peek_P_satin et
peek_S_satin. La lettre ¢ en indice signifie corapien.

L’ensemble des résistances mesurées sur tousdéfiést sont resumées a la figure 111.21. Avantitto
commentaire, on peut remarquer que les résultaenod sur le stratifie UD M77_H_UD sont trés bas
pour un UD, méme en tenant compte de son tawbdesfi{53%) un peu faible. En effet, le montagets’es
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avéré peu adapté a la compression longitudinakedsratifié car beaucoup trop résistant, si biem lg
rupture s’est produite dans les mors suite a uaséanent. C’est pourquoi nous considérons les nesure
obtenues comme des minimas puisqu’on serait moatériveau beaucoup plus haut (au moins supérieur
aux tissus) avec un montage plus adapté utilissstalons pour palier a ce probleme [Krawczak].

De fagon générale, le comportement & I'ambiante pmus les matériaux est inférieur a celui obtenu
en traction. Cela est logique car le phénoménékitds band’ décrit précédemment provoque la rupture
prématurée des matériaux. on remarque égalementlequeatériau quasi-UD a une résistance en
compression bien plus basse que celle trouvée IpsudD dans la littérature. Cela montre encore une
fois l'influence des fibres de verre dans la di@tttransverse de ce matériau. La légere ondulation
gu’elles créent est tres préjudiciable aux pragséen compression du quasi-UD dont le comportement
se rapproche finalement plus de celui d’un tissel djun UD. Enfin concernant les stratifiés a arasur
tissées, les résultats sont tout a fait dans langaattendue. En guise de comparaison, hous obtenons
le stratifié pps_P_satin les mémes résultats que obtenus par Aucher [Aucher, 2009]. La seule
surprise reste le matériau peek_S_satin dont iataése est beaucoup plus faible que celle de son
homologue peek P_satin. Nous attribuons cela awdi&i les fibres craquées utilisées dans ce matéria
subissent des élongations non nécessaires danenk @ane des cuvettes ou sont prélevées les
éprouvettes. Cela conduit a des défauts de tensiothss désalignements de fibres qui font queszelle
ne reprennent pas les efforts comme elles le de=wrai

Ei(GPa) Vize €11¢(%) ‘ Xc (MPa)
peek P_satin 58,82+351 0,05+0,01 1,10+ 0,0ﬁ 0,160+ 19,37
peek S _satin 55,99+5,13 0,12+0,01 0,81 + 0,04 62,98 + 43,90

Tableau IIl.3. Résumé des propriétés mécaniques en compressiatraifies peek P_satin et peek_S_satin
sollicités a I'état sain et a 25°C. I'indice ¢ sifggmcompression.

Hésistanice en compression longitudinsle/chaine Xe (MPa)

500 F281 5207
a00,2 : :
v 5410 527.5 551,0
a00 496,9429 04630 4749 ’
; 4587 3958
00 393,3
200
1]
Fogdugy
peek P _satin| peek S _satm | pps_P_satin pel P'_satin M42 H_satin
[pf= 0521 (pf'=0,517 [pf=053) (pf= 0,527 [pf'=0,48)

Figure lll. 21. Résistances mécaniques en compression longitedihaine des stratifiés sollicités a I'état saia et
25°C (en noair), vieilli et a 25°C (en rouge), illieet en température (en bleue); dispersion maténde 10%.
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111.4.3.1.2 Influence des conditions séveres

Vu que les stratifiés testés dans cet essai cassdéga en bandes de flambement a I'état sain, on
s’attend a ce que dans les conditions sévereséeenmode de rupture se produise de fagon encase plu
nette et prématurément. En effet, si on s’intéresserésultats numeériques de la figure 111.21, onstate
gue le vieillissement hygrothermique seul provodges chutes importantes des résistances de tous les
matériaux issus du fournisseur ‘P’ : -10% pour é& P_satin, 15% pour le pei_P_QUD, -18% pour le
peek_P_satin, -28% pour la M77_H_UD et -31% poupde_P_satin qui comme dans tous les essais
précédents apparait encore comme le plus affectéhpenidité. Ces abattements signifient en d’asitre
termes que I'humidité a eu pour effet de diminwerigidité et la résistance au cisaillement plas de
matrices TP de ces stratifiés et de faciliter gatal formation des bandes de flambement. Cet effet
plastifiant de 'humidité qui se confirme ne comeeipas uniquement les matrices TP puisque Hacque et
Jeelani [Hacque et Jeelani, 1992] ont obtenu dedteabents d’environ 10% sur la résistance en
compression des composites carbone/époxy vietllisobicités a 25°C. Enfin, concernant le matériau
peek S satin issu du fabricant ‘S’, on constate lgugeillissement seul n’a quasiment aucun eftet s
son comportement comme cela a été le cas lorsrdegdents essais. La formulation de ce matériau lui
confererait finalement une plus grande aptitudeésister aux effets de I'humidité par rapport a ses
homologues de fabrication ‘P’.

Lorsqu’on couple vieillissement et températures@ttend a ce que les abattements soient encase plu
marqueés puisque la température est une facilitpléopentaire au cisaillement des matrices. Celdeest
cas pour le peek_P_satin dont I'abattement passE# a 28%, du peek_S_satin qui passe de 0% a
20%, des 2 matériaux pei_P_satin et pei_P_QUDpgssent respectivement de 10% et 15% a 45% et
enfin de la M77_H_UD qui passe de 28% a 83%, cowiint ainsi la perte de consistance totale de sa
matrice a 93°C. Pour ce qui est du stratifié satmatrice PPS, on constate que la température arigpp
aucun abattement supplémentaire puisque I'abatteceetternier reste stable a 31%. L'humidité estcdon
le principal facteur génant pour ce matériau. Out pme fois de plus souligner I'abattement impdrtan
subit par les stratifiés a matrice PEI. Ces desragaparaissent finalement comme les moins perfdaman
en compression, premierement parce que le caraatéoephe de la matrice PEI les rend faciles a
cisailler, d'ou leur résistance plutbt basse mémkétat sain. Deuxiémement parce que leur forte
sensibilité a la température empire de fagon driginat’abattement de leur résistance en compression

[11.4.3.2 Cas de la compression transverse/trame

Les armures satin étant équilibrées dans les @irectongitudinale/chaine et transverse/trame, leur
comportement mécanique en compression est identigne les deux sens. L'essai de compression
transverse ne concernera donc que les matériaugMJD _H_UD) et quasi-UD (pei_P_QUD).

[11.4.3.2.1 Comportement a |'état sain

La figure Il1.22 montre les facies de rupture desnd matériaux sollicités. Comme prédit, nous
observons une rupture nette et sans bavure erlasisamt. Les valeurs numériques obtenues sont
compatibles aux valeurs usuelles de compressi@emntransverse sur des UD.
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111.4.3.2.2 Influence des conditions séveres

L’analyse de I'histogramme de la figure 111.23 petnde constater que la résistance mécanique du
stratifié quasi-UD a matrice PEI subit un abattetmienviron 16% du fait du vieillissement humideukse
et de 48% a peu prés lorsqu’'on couple vieillissemetntempérature. Ces valeurs sont quasiment
identiques a celles obtenues sur le méme maténiazompression longitudinale/chaine (15% et 45%).
Dans le cas du carbone/époxy M77_H_UD, l'abattengsttencore plus important avec 34% dd au
vieillissement seul et 80% lorsqu’on couple viegkment et température. Cela finit de nous conrainc
gu'en compression, I'ampleur de I'abattement derdaistance du stratifié correspond finalement a
'ampleur de la baisse de la résistance au cisadlie de sa matrice et que le cisaillement de laiceat
joue un réle clef dans le mécanisme d’endommageriesntcomposites sollicités en compression. Ces
résultats mettent encore une fois en évidencerta &ensibilité des matrices PEI et époxy M77 a la
température que nous avions déja remarquée loggrédeddents essais.

Figure Ill. 22. Eprouvettes aprés rupture en compression traretrensie a I'état sain et a 25°C. a gauche
M77_H_UD ; a droite pei_P_QUD.

Résistance en compression transverseftrame Ve (MWMPa)
sgn . 272,05

230 227,42 e
200 ,
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100
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nenf 2570 wieilli 25°C  wiealli 130°C | nenf 25°C  wiedlli 25°C wiedlli 93°C

pei P QUD (pf = 0,54) M77_H_UD (gf=10,53)

Figure lll. 23. Résistances en compression transverse/trame dafiéstrsollicités a I'état sain et a 25°C (en hoir
vieilli et & 25°C (en rouge), vieilli et en tempérre (en bleue); dispersion maximale de 6%.

1.5 Comportement a l'impact et en compression apres ipact

Le comportement mécanique des composites a I'impaen compression aprés impact est trés
important pour la qualification des structures aargiques. En effet, au cours des différentes tipésa
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de montage ou de maintenance, des impacts sorarviteés a travers des clefs, des vis et autrestobj
qui tombent malencontreusement sur les pieces.ir@adents qui paraissent anodins a premiére vue
peuvent avoir des conséquences dramatiques sprdpsétés mécaniques des composites, car ils sont
sources de nombreux endommagements comme le déemiqui est trés pénalisant pour le
comportement mécanique de la structure et pami@rient en compression. Il est donc nécessaire
d’étudier les effets d’'un impact sur les différemtatériaux afin de déterminer les plus tenacesirebgt
prédire leur résistance résiduelle en compresgogsampact grace aux observables tirés de 'aaalys
choc.

[11.5.1 Comportement a I'impact des stratifies

[11.5.1.1 Le dispositif experimental et le traitement des donées

[11.5.1.1.1 Le dispositif

Afin d’étudier les effets d’'un impact sur les sifiés, il a fallu réaliser des essais d'impactvant la
norme AITM 1.0010 dont le dispositif expérimentsat #lustré a la figure 111.24.

: Acquisition de la force exercée
Impacteur: masse 5kg; poing sl I S ) sur 'éctantillon = f(temps,

Oscilloscope muni d’un trigger
pour le contrdle des acquisitions

Camera rapide: mesure deg (caméra et cellule de char

vitesse par corrélation d’'imag

100 mm
&

125 mm

Fixation de I'échantillon et exemple de plaq

Figure Ill. 24. Dispositif expérimental de I'essai d'impact.

Le principe de l'essai est assez simple. Il coas#tlaisser tomber en chute libre une masse
('impacteur) munie d’'un poingon hémisphérique édurauteuh correspondant a I'énergie souhaitée sur
une plague de stratifié (la cible) de 150mm delpar 100mm de large. La cible est maintenue sur u
socle en aluminium percé en son centre d'une oungerectangulaire de 125mm de long par 75mm de
large. Notre impacteur qui pése au total 5Kg csalisur un chariot et est équipé d'une cellule degeh
pour la mesure de la foréeappliquée sur I'échantillon au cours du choc, eahddoingon hémisphérique
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de 16mm de diamétre comme I'exige la norme. Uneécanrapide permet de mesurer par corrélation
d’'images le déplacement de Iimpacteur au courdetiops et d’en déduire sa vitesse réelle (et donc
I'énergie réelle d'impact) juste avant le choc. Oscilloscope muni d'un trigger (un déclencheur
d’acquisition) permet d'effectuer les différentegjaisitions issues de la caméra et de la cellulehdege.

Une fois les plagues composites impactées, la pdefar de I'empreinte permanente est mesurée dans un
délai maximal de 30 minutes apres I'impact.

La hauteurh correspondant a I'’énergie cinétique d'impact sdékdc est déduite du théoréme de
I'énergie cinétique et donnée par I'expressionZ0), oum est la masse de I'impacteursa vitesse au
moment du chocg 'accélération de la pesanteur Blyements 1'€Nergie dissipée par frottements sur le
chariot et dont il faut tenir compte pour avoiblanne hauteur de chute.

A
—mbv* + Efrottemens

frottemens h=2 m[g (”|'20)

De facon générale dans les modéles physiquesotessf de frottement sont proportionnelles aux
vitesses via un facteur de proportionnaktéAinsi en posant qué= kv, I'énergie de frottement n’est
autre que le travail de cette force de frottementaurs de la chute de distaritd’énergie de frottements
ainsi que l'expression finale de hauteur correspohd I'énergie d'impact souhaitée (ou a la vitesse
souhaitée) sont données par I'expression (I11-21) :

Ec :%mwz =myh-E

o Zk@Mh = h=— MY (11-21).
20mg -k D)

Pour déterminer le coefficient de proportionnakitél suffit de laisser tomber I'impacteur de diéétes
hauteurdh, de mesurer la vitesse réellet de calculer la différendec — mghqui est égale a I'énergie de
frottementskvh Ainsi, on peut déduire une évolution klen fonction de la vitesse et on se rend compte
qgue ce facteur décroit exponentiellement avectlesse comme le montre la figure I11.25. Pour chaque
valeur d’énergie cinétique ou de vitesse souhaitégeut lire la valeur de k correspondante eisatilla
relation (111-21) pour calculer la hauteur de chnézessaire.

E
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Figure lll. 25. Evolution du coefficient de frottements masse-ajtaiec la vitesse de chute (a droite) et exemple
de courbe de charge mesurée par la cellule daras|du stratifié pee_P_satin impacté a 40J.
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Les plaques sont soumises aux impacts d’ éner@igslbJ, 20J, 25J, 30J, 40J, 50J.gt.Elans le cas
ou I'impact a 50J laisse une empreinte permandaterofondeur supérieure a 1mm, et a 20J, 30J, 40J,
50J, 60J, 70J etk dans le cas ou la profondeur de 'empreinte peemte laissée par I'impact & 50J
est inférieure & 1mm. g, représente I'énergie nécessaire pour laisser mpesinte permanente de 1mm
de profondeur et est obtenue par extrapolationadeolrbe de I'énergie d'impact en fonction de la
profondeur de I'empreinte. Avec un minimum de 16thme énergie d’'impact, on peut classer nos essais
dans la catégorie des essais a forte énergie.

[11.5.1.1.2 Le Traitement des données

La caméra nous permet de mesurer la vitesse d'imgiadonc I'énergie d’'impadti. La cellule de
charge quant a elle nous fournit la foFedfigure 111.25) exercée par I'impacteur sur I'écitilon (ou a
contrario la réaction du matériau) au cours du chaamesure de cette force en fonction du temps nou
permet de remonter a I'énerdi®a absorbée par le matériau sous forme d’endommadsrteipture de
fibres, plasticité, fissurations, délaminage...ete),a I'énergie élastiquee stockée dans le matériau puis
restituée a I'impacteur lors de son rebond :

En effet, le principe fondamental de la dynamiq2®™™ loi de Newton) appliqué & l'impacteur
supposé parfaitement rigide s’écrit

F+P=my (111-22)

Dans cette équatiorﬁs et _;} sont respectivement le poids et I'accélératior’idgacteur. En projetant

I'équation (111-22) suivant I'axe vertical et engmrant la direction du haut vers le bas comme gesisf,
on déduit I'expression de I'accélération de I'imfgar qui est donnée par I'équation (I11-23) :

FO

-F+mg=nmy= y(t) =g- (In-23)

Une premiére intégration dans le temps de cettatiéounous permet de déduire la vitesgf de
l'impacteur a tout instant t au cours du choc. EBedonnée par I'expression (l11-24) wgreprésentéa
vitesse initiale de I'impacteur, c'est-a-dire aumeat ou il entre en contact avec le matériau.

v(t) = gt —J-%dt +V, (I11-24).

Une deuxiéme intégration de la vitesse permet ch@méer a la position (au déplacement) de l'imparcte
O(t) a tout instant t qui est donnée par I'équation(pae5) :

J(t) =%gt2 +V,t+ 0, —”?dt (I11-25)

0, représente la position d'origine, qui vaudra Gosiprend pour origine des espaces la surface du

matériau. La comparaison de I'expression (IlI-28@@la mesure expérimentale a la caméra permet de
vérifier que les mesures sont bien faites. A l'aildetoutes ces expressions, on peut déduire I'inerg
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BN

E+(t) transmise au matériau a chaque instant t et quiésempose en énergie stockée sous forme
élastiqueEeet en Energie absorb&a. Elle est donnée par I'expression (I11-26) :

E, () = g(vg —V2(t)) - mgd(t) = g(vg ~V2(t)) = Ee+ Ea (111-26)

Dans la relation (111-26), le termmgd(t) fait référence a I'énergie potentielle de I'impastequi est trés

négligeable au vue du faible déplacement. Aingidigie transmise est quasiment égale a la varidgon
I'énergie cinétique. Les énergi&s et Ea peuvent étre déterminées facilement en tracartdesbes de
E+(t) ou de force-déplacement comme le montrent les phemnde la figure 111.26. La courbe de I'énergie
transmise au matériau présente deux phases : @nagoe ou elle croit jusqu’a atteindre un maximum
qui correspond au moment exact ou la vitesse dijegile s’annule : c’est la phase d’absorption-
stockage. Ensuite, commence la seconde phasecourbe décroit et qui correspond a la rétrocesaion
I'impacteur de I'énergie élastique stockée danmdgériau. A la fin du choc, on peut alors en déxllés
valeurs des 2 contributions a I'énergie totaledmaise. Ces derniéres peuvent également étre égadné
calculant I'aire en dessous de la courbe forceati&phent.
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Figure 1. 26. Courbes énergie transmise et vitesse en fonctiderdps (& gauche) et force-déplacement (a
droite) ; courbes obtenues dans le cas du sératifek P_satin impacté a 40J.

[11.5.1.2 Résultats et discussions

[11.5.1.2.1 Les mécanismes d’endommagement

La figure IlI-27 représente les courbes d’énergiba@igée par les différents stratifiés au cours de
'impact ainsi que la face arriere de trois d’enttex qui sont représentatifs des observationssfaite
'ensemble des matériaux. On peut d’emblée remargue pour I'UD, le dommage (délaminage a priori)
est beaucoup plus étendu que pour les deux s&@imscemarque également que I'endommagement
s'étend beaucoup plus pour le satin M42 qui estadrioe €époxy par rapport au satin a matrice
thermoplastique PPS dont 'endommagement resténéoaiitour du point d'impact. Enfin, les courbes
d’énergie échangée nous montrent que le matéramwwre UD a la plus grande capacité de stockage
d’énergie élastique. Ces premieres observations petmettent de conclure que I'armure du matétiau e
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la nature de la matrice ont une forte influence Issr mécanismes d’absorption et de dissipation de
I'énergie d’'impact.

De toute évidence, I'armure UD favorise la propegatdu délaminage par rapport aux armures
tissées. En effet, les interfaces planes et régglientre les plis UD permettent une propagatiordeu
longues distances, contrairement aux interfacéguitieres entre les plis tissés qui rendent lanession
du délaminage beaucoup plus aléatoire (plus ddjicice qui permet de le cantonner dans une zone
réduite autour du point d’'impact. Escale [Escele al 2012] qui a fait une comparaison des
comportements a I'impact entre les stratifiés aune®m UD et satin 5 en époxy, APC2, PEEK et PPS est
arrivé a la méme conclusion quant a la meilleanai¢ a I'impact des tissus par rapport aux UD. Kim
Sham [KIM et Sham, 1999] quant & eux ont démonietnent que les tissus propageaient beaucoup
moins les délaminages résultant des impacts qustrbgsfiés croisés a armure UD gréace a la disoait#
de leurs interfaces. La figure 111.27 n’est qu’ysreuve visuelle de ces faits. Par ailleurs, plusnatériau
a la capacité de stocker de I'énergie élastiquenfoe le M77_H_UD), plus il a tendance a propager
facilement les fissures et délaminages car moinacte La mécanique de la rupture nous apprend
d'ailleurs que les fissures et les délaminages desitmoyens trés efficaces de décharge élastique.

&0
SD o F=r= . = 5 ot 9
3 ; ey LITT H UD LI42 H satin s F_satin
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E P !'_ |
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Figure lll. 27. Courbes d’énergies échangées entre I'impacteesadtifférents stratifiés impactés a 50 joules (a
droite) ; & gauche, faces arriéres de trois sgatimpactés a &, (énergie laissant une empreinte de 1mm de
profondeur) et représentatifs de tous les matétiasbés.

En ce qui concerne I'influence de la matrice, tpufe 111.27 montre que pour 2 armures satins aaec |
méme profondeur d’empreinte, celui & matrice égmégente une zone de dommage plus étendue sur la
face arriere. En effet, la nature viscoélastique deatrices époxy fait que lors de I'impact, la gjua
totalité de I'énergie est transférée a I'intéridurmatériau. Cela va se traduire par des ruptwdioks
en traction et beaucoup de délaminages sur la ifdéeeure de la plaque. A énergies d’impact et
épaisseurs de plaques égales, 'empreinte laisséda face supérieure des composites & matriceyegsix
beaucoup moins profonde que celle laissée surthafies & matrice thermoplastique, justementait f
de ce transfert d’énergie vers l'intérieur. La gtiaion d’énergie par les matrices époxy se faitado
essentiellement par délaminage, fissuration eturaptie fibres. Dans le cas des composites a natrice
thermoplastiques par contre, le mécanisme de dissipest tout autre.
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En effet, a cause de leur ductilité et de leur dédala majeure partie de I'énergie d’'impact n’pas
transmise a l'intérieur mais dissipée par déforomfilastique et il en résulte des fissures de cesgn
en faible nombre, des ruptures de fibres par cosspre (écrasement) au niveau du point d'impacest d
délaminages tres peu étendus. L'empreinte laisgédasface supérieure est alors bien appuyée par
rapport aux époxy. Le mécanisme prépondérant siipdition de I'énergie pour ces matériaux est denc
déformation plastique. Ces observations sont coréss par plusieurs études précédentes. On peut cit
par exemple Dorey [Doregt al, 1985] et Bishop [Bishop, 1985] qui ont obseru& des composites
carbone/PEEK et carbone/PPS avaient des dommaiegadt beaucoup moins étendus que dans les
composites carbone/époxy, et qu'il en résultaie meilleure contrainte résiduelle en compressiair po
ceux-ci par rapport aux carbone/époxy. De facobaj la plupart des études s’accordent sur legtaat
les composites & matrices thermoplastiques résistégux aux impacts que ceux a matrice époxy.
Cependant, il existe des cas spécifigues ou lebonafépoxy a défaut d’étre meilleurs ont un
comportement équivalent aux carbone/thermoplagicD®st par exemple le cas lorsqu’on a des taux de
cristallinité trés élevés dans les matrices thetastigiues, ou lorsque les plaques impactées sdiaiillle
épaisseur, ou encore dans le cas des impactshie daiergie (<4J).

En effet, il est établi que le taux de cristalénitenforce le caractére viscoélastigue des matrices
thermoplastiques qui perdent du coup en ductiliténeténacité, les rapprochant ainsi du comportémen
d’'un thermodurci. Verdeau [Verdeau, 1988] et Ldlogicy et HOGG, 1989] ont étudié l'influence de la
cristallinité sur le comportement a l'impact desastiés & matrices PEEK et PPS. Leurs résultats
montrent que pour les matrices fortement cristals la densité de fissures, I'étendue des délgesna
ainsi que la surface d’endommagement sont bienéliges que dans le cas des matrices amorphes. lls
notent également que pour les matrices forteméstattisées, ces délaminages apparaissent tresiprés
la face inférieure de la plaque impactée, signe transfert d’énergie vers l'intérieur de la plagoenme
dans le cas des époxy. Enfin les essais en congresgsres impact leur donne de meilleures progwiété
résiduelles pour les amorphes par rapport aux eegsiallins. Ainsi, les amorphes sont meilleurs
absorbeurs d’énergie que les semi-cristallins ttebmportement est finalement équivalent a cewsx de
carbone/époxy lorsque leur taux de cristallinitétels élevé. Cependant, ces résultats ne sorthleala
finalement que pour des épaisseurs et énergiepadnsuffisamment élevées.

En fait, il se trouve que pour des plaques dddaipaisseur (<2mm), la plasticité du matériaupaa
assez de volume pour s’exprimer et la plaque indgaténd plutdt a se déformer en flexion sous
limpacteur, quelque soit la nature de la matrieengrphe, semi-cristalline ou thermodurcie). Cela
provoque dans tous les cas une rupture par ioitiate fissures transverses et délaminages danglides
proches de la face inférieure en tension. Ainsirpes faibles épaisseurs, les carbone/ thermoglaesti
ne présentent pas d’avantage particulier sur leBooa/époxy. Par ailleurs, méme si la plaque est
suffisamment épaisse et que I'énergie d’impacfagste (<4J), les matrices thermodurs présentecren
un avantage sur les thermoplastiques. En effetthiesnodurs dissipent facilement les faibles émsrgi
d’'impact grace a leur facilit¢ a générer des misgoires, contrairement aux matrices amorphes et peu
cristallisées dont la ténacité rend difficile ltiation de ces microfissures. Il en résulte dars le
carbone/thermoplastique des ruptures de fibresépeasement sous le poingon méme a des faibles
énergies d'impact, tandis que les microfissuretadmatrice dans les carbone/époxy permettentsle le
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préserver. Afin de juger de cette différence de mmmtement entre composites amorphes et semi-
cristallins, des radiographies X ont été réatise les plagues impactées (cf. figure 111.28).

peek P_satin

E1mm~37,5.

pps_P_satin pei_P_satin pei_S_satin

E1mm—34J E1mm~49,9.

Figure 1. 28. Radiographie en transmission aux rayons X dedfggimpactés a différents niveaux d’énergie.

La premiere observation qu’'on peut tirer de lauffig I11.28 est le caractére trés anisotrope des
endommagements (délaminages) qui semblent se mopaiyant les trois directions d’empilement des
plis, a savoir 0°, 90° et 45°. Ensuite, si on corapas radiographies des matériaux a matrices semi-
cristallines peek P_satin et pps_P_satin avec scalle pei_satin_ P a matrice amorphe (tous de
fabrication ‘P’), on se rend compte que les sensialtins présentent peu de dommages (fissures et
délaminages selon toute vraisemblance) concentitésirade leur point d'impact mais qui se propagent
tres loin de celui-ci. Par contre 'amorphe cefessente quelques gros dommages assez étendusa mais
grande majorité se concentre au voisinage immétiiapoint d’'impact. Ces résultats confirment les
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observations de Verdeau et Leicy. Cependant, iblegnavoir une contradiction avec la radiographie
stratifié pei_S_satin a matrice amorphe PEI maifabdcation ‘S’ qui présente trés peu de fissumass

trés étendues, signe d’une certaine fragilité. IDs, [si on revient a la figure 111.27, on se remanpte que

ce matériau a quasiment la méme capacité de s@akéagergie élastique que le stratifié UD a matrice
époxy(M77), pourtant le caractére amorphe de segaatevrait le rendre beaucoup plus absorbanteCet
derniére observation montre la difficulté qu'il yatirer des généralités sur le comportement des
composites car les résultats sont aussi tributaiessformulations et procédés utilisées par Idéreifts
industriels. Un durcisseur ou autre adjuvant eregxmeut changer de facon radicale le comportement
mécanique du composite. Il faut donc garder unitegjitique a tout moment.

[11.5.1.2.2 Analyse quantitative des résultats
» Larelation entre I'énergie d’'impact et la profondeur de I'empreinte.

L'un des avantages majeurs des matrices thermaplast par rapport aux thermodurcissables c’est
leur déformation plastique qui permet non seulemard meilleure absorption de I'énergie d’impact,
mais donne aussi une information visible sur lel ldu dommage, information tres utile pour les
opérations de maintenance. La taille (la profonddarcette indentation peut s’avérer étre un oladdev
efficace pour la prédiction d’éventuels dommagésrives qu’aurait subit le matériau lors d’'un chae.
figure 111.29 présente I'évolution de la taille d'preinte en fonction de I'énergie d'impact pourgades
matériaux étudiés. Afin de s’affranchir des effgométriques, nous prenons comme parametre
I'empreinte normalisée qui est le rapport entrprtfondeur de l'indentation et I'épaisseur de kqple.
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Figure Ill. 29. Evolution de la taille (profondeur) d’empreintefenction de I'énergie d'impact : & gauche cas des
matrices thermoplastiques ; a droite cas des reatBpoxy.

L’observation de la figure 111.29 permet de constatju’a I'exception du stratifiés pei_S_satin de
fabrication ‘S’ qui suit une loi linéaire, tous lesitres stratifiés a matrices thermoplastique sembl
suivre une méme loi. Ces courbes permettent pangeea partir d'une énergie donnée, de prédire la
taille/profondeur de l'indentation qu’on devraitoéiv Cela pourrait s’avérer utile en maintenanaepcar
une taille d’empreinte donnée, on peut facilemg@praximer I'’énergie d’'impact que le matériau a regu
Ces courbes ont d'ailleurs été utilisées avec wugeigion acceptable pour déterminer I'énergignE
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nécessaire a l'obtention d'une profondeur d'indéota de 1mm. Par ailleurs on peut également
remarquer l'allure des courbes qui semblent tendres un seuil. Une hypothése possible pour
'expliquer est que lorsque I'énergie incidente rmegte, une part de plus en plus importante de cette
derniere sera consacrée a la propagation dansatedas endommagements (fissures, et délaminages)
géneérés, ce qui va réduire la part absorbée mhftamation plastique d’ou cette tendance versewil.s

Dans le cas des deux stratifiés a matrice époxgmarque une grande différence entre leurs courbes,
renforcant ainsi l'idée selon la quelle I'armureugo un réle important dans les mécanismes
d’endommagement et de d’e dissipation de I'éned{jrapact. On remarque que celui a armure satin a
une courbe a l'allure proche de celles obtenuedesustratifiés & matrice thermoplastique tandis lgu
courbe de celui a armure UD est beaucoup plus reiderésente deux phases. Une premiére phase
linéaire jusqu’a 30 joules ou la profondeur ded&ntation augmente trés lentement. Ensuite unandeco
phase a partir de 30 joules ou la profondeur autgmelus rapidement. La raison probable de ce
comportement est qu’'en deca de 30 joules, la gragiité du matériau fait que la dissipation si fa
essentiellement par fissuration et délaminage. &la de 30 joules, la déformation plastique preng un
part de plus en plus en plus importante, d’'ou catigmentation plus rapide de la profondeur de
l'indentation.

» Larelation entre I'énergie incidente et I'énergieabsorbée.

Nous avons montré dans les paragraphes précédests igtégrant la courbe expérimentale force-
temps, on pouvait remonter aux courbes d'énerdiar@@ee (transmise) entre lI'impacteur et la cible au
cours du choc. Un meilleur moyen de corréler lesdferts d'énergie aux dommages observés est la
représentation des résultats sous forme de piisergie. Ce sont des diagrammes qui représentent
I'énergie absorbéeE@) en fonction de I'énergie d’impacEil). Pour chacun des stratifiés et pour chaque
énergie d'impact, les échanges d’'énergie ont deiléas et les profils établis. La figure 111.36rthe en
exemple le cas du stratifié peek P_satin, et lardidll.31 résume les profils des stratifiés a mat
thermoplastiques d’une part et époxy d’autre part.
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Figure Ill. 30. Energies échangées entre impacteur et cible as douiemps (a droite) et profils d'énergie
correspondants (a gauche) pour le stratifié peesatif.
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Figure 1. 31. résumé des profils d’énergie des différents stéatih matrices thermoplastiques (a gauche) et époxy
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Figure Ill. 32. Profil d’énergie obtenu sur un taffetas verre/ép@ont indiqués clairement les ruptures de pentes
signes d’'une propagation brutale du délaminages/AgaSayman, 2008].

L'observation de ces courbes nous montre logiquenas I'énergie absorbée/dissipée augmente avec
I'énergie incidente, signe qu’'on endommage de pluplus le matériau. Cela est en accord avec les
radiographies de la figure I11.28 ou on voit clament que la taille des délaminages et de la zone
endommagée augmente avec I'énergie incidente. Onggalement remarquer a la figure 111.31 que pour
les stratifiés a matrice thermoplastique, I'énergfisorbée Ea) augmente de facon quasiment linéaire
avec I'énergie incidenteE(), ceci quelque soit le matériau. Cela signifie aglams ces stratifiés, les
dommages générés par I'impact se propagent de fapgmnessive et réguliére apres leur initiatiom,ara
ne note pas d'absorption brutale (rupture de psuntde profil) d’énergie.

Dans le cas des stratifiés & matrices époxy patresoon constate que les profils sont un peu plus
chaotiques, signe de propagations brutales des dgesrune fois qu'ils aient été initiés ou qu’ilsra
atteints une taille critique [Atas et Sayman, 20@ir le profil du stratifié & armure UD en parliey on
peut noter que jusqu’a une énergie d'impact deo8§, on a une dissipation lente d’énergie. Easait
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partir de 30 joules, on a une rupture de pente amecdissipation plus rapide. Cette observationingj
celle faite sur la courbe taille d’'empreinte-énerde la figure I11.29 et confirme qu’'un mécanisne d
dissipation nouveau fait son entrée de facon l#waaB0 joules. Cependant, les profils d'énergieate
matériaux ne sont pas si chaotiques que ca céa bign pire. En effet, si on les compare aux psofi
obtenus par exemple sur un taffetas verre/époxgsepté de la figure 111.32 ou apparaissent deturep
nettes de pentes dues aux propagations brutalefisdases et délaminages, on peut méme finalement
dire que nos deux carbone/epoxy dissipent plu#it.bi

Au terme de cette analyse du comportement a litngdas différents stratifiés, on peut dire que les
grandes tendances connues sur le comportementsddeceiers ont été vérifiées : les composites a
matrices thermoplastiques apparaissent comme lgBeune dissipateurs/absorbeurs (maximum de
dissipation avec le minimum de dommages) par rdpp@rceux a matrices époxy. L'armure et la
cristallinité semblent également jouer un rble in@at. La seule surprise est venue du stratifié
pei_S_satin dont la matrice pourtant amorphe sepoa comme un matériau trés rigide. Il est d’'aite
le thermoplastique qui demande la plus forte éme(§DJ) pour obtenir une empreinte de 1mm de
profondeur, alors qu'on s'attendait logiquement ea quie soit les semi-cristallins qui aient un tel
comportement. Cela prouve finalement que les r@suont aussi tributaires des procédés industéels
de toute évidence, il y'a un agent trés durcisslams ce matériau. Enfin, mis a part cette excemtion
pei_S_satin, on constate que la quasi-totalitésttasifiés a matrices thermoplastiques sembleoir d&
méme type (méme loi) de comportement face a uraémpCependant comme je I'ai mentionné, ces
généralités doivent étre prises avec suffisammenhalteur puisqu’on reste tributaire des procédés
industriels. Nous allons maintenant corréler cesltats a ceux obtenus en compression aprés impact.

[11.5.2 Comportement en compression apres impact

[11.5.2.1 Description des moyens d’essai

Le dispositif de compression aprés impact esttifua la figure 111.33. C’est un montage de type
Airbus normé AITM 1.0010 et congu avec un systemguidage anti-flambements. Apres les impacts et
les analyses, les plaques sont soumises a l'essa@iochpression a température ambiante, puis en
température apres vieillissement hygrothermiqueyiés saturation. La contrainte résiduelle est alors
évaluée par le rapport entre la force a ruptura section transversale de la plaque suivant landiée
(I11-19). Pour les essais en températures, la pha@est la méme que dans les précédents esdais, a
seule différence que le temps d’homogénéisatiotadempérature est rallongé d’'une minute car les
échantillons sont beaucoup plus larges et surtewt €is plus épais que ceux des précédents essais.

Avant de passer aux compressions sur plaques iggmcil faut valider le montage, c’est a dire
s'assurer que ce n'est pas le flambement qui pueerdg rupture des plaques. Pour cela, un essai est
réalisé sur une plaque non impactée en peek P dmts@équence [0 sur la quelle quatre jauges de
contraintes sont collées en vis-a-vis en raisodele par face. Ainsi, les jauges Al et A2 (figuie3B)
sont collées sur la premiere face et en vis-aadpectivement de B1 et B2 collées sur l'autre fate.
flambement est mis en évidence si la déformatiaruse face s'inverse (décroit) alors gu’elle s’aficr

\

rapidement sur l'autre face. La norme AITM 1.001@)g le montage satisfaisant si a 0,3% de
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déformation, I'écart maximal entre les déformatiomssurées par les quatre jauges est inférieur a 10%
En observant les courbes de la figure 111.33, ®nend compte que c’est bien le cas, d’ou la vididadu
montage. Par ailleurs, les courbes mesurées nausigsent également les modules en compressign (E
du stratifié peek_P_satin. Sur les quatre jaugesptient une valeur moyenne de 59,80GPa. Cetewval
est identique a celle obtenue précédemment enressipn longitudinale/chaine (cf. tableau II1.3g C
résultat est une validation supplémentaire du ngentde compression longitudinale/chaine utilisé
précédemment.
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Figure Ill. 33. Dispositif Airbus de compression apres impact einegle de compression sur stratifié peek_P_satin
non impacté et de séquence [@fJour validation du montage ; a droite les coudig#enues avec les 4 jauges.

[11.5.2.2 Résultats et analyses

[11.5.2.2.1 Comportement a I'état sain

Pour chaque matériau étudié, on comprime troisugisadmpactées a 30 joules, trois plaques impactées
a Enm et une seule plaque pour chacune des autres énefgnpact. La figure 111.34 présente les facies
de rupture des six types de matériaux testés epression apres impact. On retrouve la rupture tygiq
en cisaillement et suivant un plan passant parolat @'impact, méme pour les plus faibles énergies
(~8joules). Ce mode de rupture est tout a faiaerord avec les mécanismes décrits précédemment en
compression longitudinale/chaine. Cette correspacelae facies de rupture obtenu avec les deux types
de montages de compression est plutot rassuraaté gueur validité. Les plans de rupture quanma e
prouvent bel et bien que la rupture s’initie aunpofimpact.

Afin de comparer les matériaux vis-a-vis de ledérence aux dommages, nous avons choisi de
représenter I'évolution de leurs contraintes néslieés normalisées (définies comme les rapports des
contraintes a rupture aprés impact par les comésia rupture des stratifiés non impactés) en ifmmcte
I'énergie incidenteEi, ou de la profondewr de I'indentation normalisée par I'épaisseur dplémue. Les
résultats sont illustrés a la figure 111.35.
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Figure Ill. 34. Faciés de rupture en compression apres impact@ a&°éprouvettes non vieillies. de la gauche
vers la droite on a : M77_H_UD, pei_P_QUD, M42_Hirsgei_S_satin, pps_P_satin et peek P_satin.

# Peck satm P # Peek_satm & # pe1r_satin P

{9 pel_satin_5 4 pei UD_P # pps_satin P
T 1+
g 0.3 1 ; ‘ . t

L o
g 001 Petiier g
T 04 4
0,2
I:I 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50 ]l
Eih
# Peek satin P # Peck_satin 5 # pei_satin P

1.3 pei_satin_ 5 # pei UD_F # pps_satin_P
- 14
E .

054 *s
g 7 +le %y
% 0,6 i%f‘ oh"‘;'.o'o.' .
E 04
N
w 0,2 1

I:I T T T T
0 10 20 30 41 50
& (%)

[} —_
—  bJ

=

=

=

r (adimensonnel)
3}

]

[}

M

i = —_
e —_ [

w

i
[=3

o

Cadimens onnel)

T
o]

u

Lo B ]

Ja (=3 [ea)
1 1 1

e
1

* M42_H satin * M77_H UD
L ] P R
L ] . *
¢t o
0 20 30 40 0 &0 70 20
Ei(h
# 142 H satin + 177 H UD
%
+* e s
L, 5 .
10 20 30 a0 50
& (%)

Figure lll. 35. Evolution de la résistance résiduelle normalisétoaation de la I'énergie incidents (1**ligne)
et de l'indentation normalisée®(Z ligne) ; matrices thermoplastiques a gauche ex@p droite.
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L'analyse des résultats révéle comme on pouvaitastgndre une décroissance de la résistance
résiduelle avec 'augmentation de I'énergie inctdeou de la profondeur de I'empreinte. On remarque
également que tous les stratifiés aussi bien daaatthermoplastiques qu’époxy semblent suivreloine
de décroissance de la méme forme, avec un patiesguil) en deca du quel 'impact semble n'avaisp
aucun effet sur la résistance résiduelle. LoricT@tdamone [Loriot et Cardamone, 1988] dans lawdeét
comparative du comportement face un impact des ositgs fabriquées avec les deux principales
familles de matrice (TP et époxy) ont obtenu dasgloes décroissantes similaires aux notres, avée cet
tendance vers un seuil de saturation de l'effetlidgpact sur les propriétés résiduelles. Tout ceci
confirme la tendance observée précédemment loreskss d'impact et selon laquelle les stratifiés a
matrices thermoplastiques pouvaient étre généealipdr une méme loi car présentant finalement des
comportements de la méme forme aussi bien a l'ilmgaten compression aprés impact. Quant aux
stratifiés a matrices époxy, les essais d'impattmntré une différence de comportement entreskaiti
et I'unidirectionnel. Cependant en compressionaprpact, leurs contraintes résiduelles a touddes
suivent finalement une loi analogue a celles dedifsés a matrices thermoplastiques. Pour décetée
décroissance de la résistance résiduelle, intuitdré nous pouvons penser a une loi exponentielle de
premier ordre dont la forme donnée par I'équatitini2@) avec g la résistance résiduelle du paliek, 6@

C, deux constantes a déterminer.
r=r,+Cexp( )
CZ
La figure 111.36 illustre le cas du matériau ppatis P, traité avec le logiciel Origin7. On remaqu

qgue la loi (llI-26) permet de représenter avec boa@ne précision les points expérimentaux. Les
parametres identifiés pour chacun des stratifiés sumés au tableau 111.4.

ou r=r,+C; exp%e) (I1-26)
2

105 - Drata: Dratat B
i Model: Explrecl
1,00 - Equation: ¥ = L1 %expl-witl) + i
E Weighting:
085 4 ¥ Hao weighting
A0 Chi"2DaF  =0.00058
= T R = 027008
E 085 - -
w ¥0 06292 2001748
020 -
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Figure 1. 36. Exemple de fit réalisé avec I'équation (I1I-26) dda cas du stratifié pps_P_satin.

Ei(J)
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peek_P_satin| pei_P_satin pei_S_satin pei_P_QUD ppssatin | M77_H_UD | M42_H_satin
Is 0,55+0,03 0,54+ 0,02 0,56+ 0,03 0,55+ 0,01 0,682 0,38 +0,02 0,46 +0,01
C, 0,44 £ 0,03 0,46+ 0,03 0,43+ 0,03 0,45+ 0,02 0,602 0,63 +0,03 0,54 £0,02
C, 18,49 +3,71 9,24+ 1,35 18,84+ 3,11 10,76+1,15 1141,96 22,13+2,30 13,60 + 0,94

Tableau lll.4. Parametres de le I'équation (111-26) pour tousrtegériaux impactés

Finalement, lorsqu’on compare ces parameétres,onstate que d'une part, nous avons les stratifiés a
matrices thermoplastiques dont les parametres ntatiés peu, avec une résistance résiduelle seuil
comprise entre 55% et 60% de la résistance du mataon impacté. Les meilleurs matériaux semblent
étre finalement le pps_P_satin, le pei_S satie Beek satin_P dont les résistances sont un pas mo
affectées par I'impact que celles des autres. DEapért, nous avons les deux stratifiés a matioxye
dont les parameétres sont aussi proches I'un dedanalgré leur différence d’armures. Leurs résises
seuils se situent entre 40% et 45% de la contralot matériau non impacté. Les stratifiés a matrice
époxy sont donc bel et bien de loin plus affectés fimpact que leurs homologues a matrices
thermoplastiques. Ce qui confirme finalement lgpphti des précédentes études menées sur ces matériau

[11.5.2.2.2 Influence des conditions séveres

L'influence des conditions sévéres n'a été miséwdence que sur les échantillons impactés avec une
énergie laissant une indentation de 1mm de profandeois plaques de chaque stratifié ont éte liasil
et testées. La moyenne des résultats obtenus pacure d’eux est représentée a la figure 111.37.
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214 55 205,76

189,83 179,69
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163,03 163,95

21587 2337

200 17227

100

Figure Ill. 37. Influence des conditions sévéres sur la résistegsiduelle en compression apres impact des
matériaux avec une indentation de 1mm de profondBuornoir, état vieilli et essai a 25°C ; en blétat vieilli et
essai en température (90°C, 120°, et 130°C reseetint pour PPS, PEEK et PEI).

Avant de s'intéresser a l'influence des conditie@séres proprement dite, on peut d’abord remarquer
que pour une indentation de 1mm de profondeurrédsistances résiduelles avant vieillissement des
plagues (valeurs en noir) montrent que les deatifsfis a matrice époxy sont les plus affaibliss@une
valeur particulierement faible pour celui a armui@ (M77_H_UD). De plus, parmi tous les composites
a matrices thermoplastiques, celui a armure quBsifei_P_QUD) est le plus affaibli. Nous avons la
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Y

une confirmation supplémentaire du fait que leatiigés a matrices époxy résistent moins bien aux

impacts que leurs homologues a matrices thermagplest et que et les Armures UD sont plus
vulnérables que les tissés.

Lorsqu’on vieillit les plaques et qu'on les sollicien température, on note sans surprise des chutes
supplémentaires de résistances assez conséquestgsj est logique puisque comme je I'ai évoqué
précédemment, le cisaillement de la matrice jouedlaimportant en compression et celui-ci est ezco
plus facilité par 'humidité et la température. Saurprise, le stratifié¢ M77_H_UD chute de pre§a%
supplémentaire, en accord avec le fait que qu'a 8% matrice a presque perdu toute sa consistance.
Pour les autres stratifiés, on a des abattemepfgéuentaires de 25% a I'exception du peek_S_gaiin
baisse seulement de 16% et confirme la meilleureetele ce dernier aux conditions séveres par rappor
aux autres.

Au terme de ces essais de compression aprés impagbeut tirer quatre conclusions majeures.
Premierement, la rupture en compression est irgtiepoint d'impact (et cela méme pour les énergies
plus basses) et les mécanismes de rupture samélees que pour toute éprouvette en compressioin, sau
gue dans ce cas, I'impact est l'initiateur du flement des fibres/filsiméches qui déclenche le prace
Deuxiemement, on note que tous les matériaux piEseune décroissance de leurs résistances
résiduelles avec I'énergie d'impact ou la profonddel I'indentation dont la forme/loi est identiqaec
un seuil/palier de saturation des effets de I'imp&oisiemement, les stratifiés a armures UD sdris
plus de dommages préjudiciables que les tissésgsematériaux a matrices époxy paraissent plus
vulnérables que ceux a matrices thermoplastiqugm,Bexposition aux conditions séveres (hunmédit
température) en facilitant le cisaillement de latrina induit un abattement supplémentaire a celui
résultant de I'impact, avec une meilleure tenuetaenvironnement hostile qui se confirme une fas d
plus pour les stratifiés du fabricant ‘S’.

[11.6 Comportement en traction trouée et des assemblagbsulonnés

Le comportement mécanique des composites trouésiregnjeu majeur dans la mesure ou le
boulonnage et le rivetage demeurent les procédesépiés pour lintégration et I'assemblage des
structures dans I'aéronautique. En effet, malgrénalmbreuses alternatives d’assemblage telles que le
collage et le soudage laser qui ont connu des @sagichnologiques considérables ces dernieresgnnée
I'utilisation des boulons garde un avantage de gcddsavoir la facilité de maintenance et de recyl
des pieces qu’elle permet. Il se trouve que lesraés aéronautiques préconisent le démontage edmpl
des appareils tous les cing ans pour vérificateimaaintenance. On s’'imagine bien qu’avec des péxcé
de type collage ou soudage, la tache serait bepysas ardue et surtout, on perdrait beaucoup &eepi
puisque ces méthodes d’assemblage sont irrévessible

Par ailleurs, I'option généralement choisie poweéldisation des trous (pour rivets, boulons, stmas
alvéolaires) sur les composites a fibres contirestde percage/usinage aprés moulage. Cela augmente
non seulement les risques d’endommagement, mas eas colts supplémentaires de traitement de
surface des bords libres qui sont parfois nécessa@’est la raison pour laquelle dans cette thérse,
procédé de poingconnage des trous au cours du neoaléte mis en ceuvre afin d’obtenir un meilleur éta

Conception et caractérisation mécanique de congsoBautes performances moulés par compression 65



Ill. Caractérisation mécanique et influence degdd@ns séveres

de surface des trous et réduire les colts d’'usiatgatres traitements de surface. Cependantseéales
trous a chaud n’est pas une opération aisée a dause part du caractére visqueux de la matricaudeh
température, et d’autre part a cause de la difécalassurer une bonne répartition des fibres adiou
trou, répartition dont dépend la tenue mécaniguoeldi des assemblages et des structures alvéolaires.
Dans cette partie, nous allons mettre en regambteportement mécanique en traction trouée et des
assemblages boulonnés obtenu sur les éprouvetitessdpoingonnés a chaud, avec celui mesuré sur les
éprouvettes percées a froid. C’est ainsi que nousrgns mettre en évidence les apports et lesefsbb

de I'un et l'autre procédé.

[11.6.1 Comportement mécanique des assemblages boulonnés

[11.6.1.1 Description des moyens d’essai

L’essai mis en ceuvre vise a tester la résistanceatage d’un trou soumis a un effort de compression
appliqgué sur sa surface libre au moyen d'un boul@et essai est souvent désigné par abus sous
'appellation « essai de matage » pourtant, le ggatan mécanique désigne tout simplement une
déformation plastique localisée ou un écrasements skeffet d'une pression élevée. Un tel
endommagement au niveau des joints boulonnés (opti souvent des lieux de transit d'efforts
importants) est souhaitable dans la mesure otnilwit & une ruine ductile de la liaison, laissanside
temps pour réparer et éviter une catastrophe. Bgues de configurations sont généralement utijiets
caractériser les assemblages boulonnés. Il s'agitconfigurations dites de simple recouvrementeet d
double recouvrement, toutes deux schématiséeficauta 111.38.

La configuration de simple recouvrement est celleaprrespond le plus aux cas réels. Cependant,
elle présente des difficultés de mise en ceuvreanmoent & cause des différentes flexions de
I'assemblage associées au moment de flexion edtééd excentricité de la charge, au jeu boulau tet
aux déplacements hors plan qui sont libres de sdupe et qui accentuent encore plus les flexions
[Aucher,2009]. Tout cela rend délicat le dépouikindes résultats issus de cette configuratiorsojof
susceptibles d’étre entachés par ses nombreuseesa’erreurs possibles.

-t

éptouvette hlﬂun éprouvette o
F ’!f £
(b) mors auto-se !

Apponrrette 7

Figure Ill. 38. A gauche, schémas simplifiés des configuratioasgdis en simple (a) et double(b) recouvrement ;
a droite, systeme d’amarrage utilisé pour I'essailouble recouvrement
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Dans le cadre de notre thése, c’'est la configuratio double recouvrement qui a été retenue, suivant
les recommandations de la norme ASTM D5961. Lesdgions des éprouvettes doivent obéir a des
facteurs de forme bien précis si on souhaite obtene rupture en matage et éviter des ruptures
catastrophiques du type traction ou clivage. Eeteffe nombreuses études ont été menées surdiiriu
des parametres géométriques (W /D, E/D, et t/Dréidll.38), de la séquence d’empilement et du oeupl
de serrage du boulon sur la rupture des assemibagésnnés [Park, 2001], [Okutan, 2002]. Il en ogss
que de facon générale, 'augmentation des factdargorme géométriques (W /D, E/D, et t/D) de
I'éprouvette favorise le matage et que ceux-ci gmtent des valeurs critiques minimales (qui varient
selon la séquence d’empilement) pour obtenir ceenatmdrupture. Il en ressort également que I'épaisse
du stratifié (le paramétre t/D) et la séquence g@igement sont les paramétres qui ont le plus d’'ichgar
la rupture des liaisons en mode matage ou non. [Park, 2001] par exemple a montré que dans les
stratifiés croisés et quasi-isotropes, il est pedfie de placer les plis orientés a 90° en surédague
l'augmentation du couple de serrage permettaitadentir la propagation du délaminage et donc la
rupture finale. Les facteurs W/D et E/D préconigasla norme valent respectivement 6 et 4. Le facte
t/D (ou t est I'épaisseur) doit étre compris ef® et 0,84, et le couple de serrage quant a iuivdaer
entre 2,2N.m et 3N.m. Avec un diametre de trou fixémm, on déduit les dimensions des éprouvettes
données au tableau Ill.1. La configuration en deuldcouvrement n’est peut étre pas la plus
représentative des joints réels mais, elle a I'agende simuler un état de matage quasi-pur.

La figure 111.38 montre également notre systemer@diaage pour les essais en double recouvrement.
Le support et le boulon sont en acier. On peutedgaht remarquer que le support est muni de deux
bossages circulaires et lisses de 24mm de dianggtireont en contact direct avec I'éprouvette. tness
auto-serrants de la machine de traction INSTRONppgnt la partie inférieure de I'éprouvette etita
vers le bas a une vitesse de déplacement impos#@s/fdin). La cellule de charge mesure la force de
compressionF du boulon sur la face supérieure du trou et [tébeique de la machine enregistre
automatiquement le déplacement imposé. La congraippliquée sur le trou est approximée au moyen de
la formule (111-27), ouD ett sont respectivement le diamétre du trou et I'é&qmis de I'éprouvette

F

o, :ﬁ (mn-27)

[11.6.1.2 Résultats et analyses

[11.6.1.2.1 Comportement a I'état sain

La figure 111.39 illustre des exemples des quayeet de stratifiés sollicités ainsi que les débni
des principales propriétés déduites des courbebagement. Sur les éprouvettes, on voit claireraant
niveau des faces supérieures des trous, ces éemaisenaractérisés par une augmentation d’'épaisseur
dans la zone matée. Le matériau étant sollicitéoampression, les mécanismes d’endommagement seront
a peu pres similaires a ceux décrits lors des slgacompression, ou le flambement des fibres létait
déclencheur de la ruine du matériau. La seulerdifige est que dans le cas du matage, la chargesst
localisée et n'est pas uniformément répartie sutetta zone de contact, ce qui conduit beaucoup dlu
un écrasement au niveau de la surface de contacuge rupture classique en cisaillement. Cependant
le flambement des fibres lors du chargement restiétlencheur de la ruine finale de la liaison.
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Figure Ill. 39. A gauche, exemple de trous matés des quatre typssatifiés testés en configuration double
recouvrement ; a droite, propriétés déduites daebes de chargement.
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Figure Ill. 40. Courbes de matage des stratifiés toués a chauflat @t sollicités a I'état sain et a 23°C.
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D’un point de vue quantitatif, nous nous intéresssraux deux grandeurs les plus utiles pour les
dimensionnements : la premiére est la limite &astidu joinis., qui correspond a la contrainte maximale
en deca de laquelle il garde sont intégrité physigumécanique. C’est-a-dire que le trou ne s\astde
variation dimensionnelle permanente et que le n@atéautour du trou garde les mémes propriétés
gu'avant le chargement. Cette limite élastique mearqussi le début des non linéarités (déformation
plastique, micro-flambements des fibres, fissuratle la matrice dans la zone de contact boulor/trou
conduisant a la perte de rigidité de la liaison.degonde grandeur est la contrainte dite de premier
endommagement significatify, qui correspond a la premiére chute sensible dert#rainte, signe d’'un
premier écrasement. Cette premiére chute marquetare des fils/torons de premier ordre. La chaage
alors étre reprise par les fils/meches de secodckopuis de troisiéme ordre et ainsi de suitep d&o
possibilité de voir la charge recommencer & augenesgres ces chutes successives. Les courbes de
matage des quatre types de matériaux testés hwmttdes a la figure 111.40 et les valeurs des péwgs
gu’on en déduit sont résumeées au tableau Il1.5.

Lorsqu’on observe les courbes de la figure 1ll.d@,constate que pour tous les matériaux, les trous
percés aprés moulage ont un comportement quasétastigue jusqu'a la premiére chute de contrainte e
gue cette chute est beaucoup plus catastrophigeeale des trous poingonnés a chaud. On constate
également que les trous percés apres moulage ardlgiment des résistances au matage nettement plus
élevées que ceux faits a chaud avec un écart rmbdtteignant 40%, notamment pour le stratifié
pei_P_satin. Par ailleurs, on note des difféeredeesomportement entre les matériaux a armure isstée
celui a armure UD :

peek P _satin peek S safin  pei_P_satin  M42_H_s$atin77_M_UD

achaud| afroid achaud afrold achgud afroid haud| afroid| achaud a froigd

ooMPa) | 317,00 | 440,00 325,00 470,00 271,66 429,00 271 305,3223 330,00

o¢(MPa) | 358,65 | 472,29 394,60 526,00 30508 504,19 314,007,641 347,50 365,7%

Tableau III.5. Résumé des propriétés en matage de tous lesiégatdués a chaud (au moulage) et a froid (aprés
moulage) puis testés en double recouvrement & éta et a 23°C. Dispersion maximale de 10%.

Dans le cas des satins a matrices époxy comme db&stiques, les trous poingconnés a chaud ont un
comportement quasi-linéaire jusqu’a leurs conteginie premier endommagemest €t o4 sont peu
différents) qui sont toutes trés inférieures aesebbtenues sur les mémes stratifiés perforéesd far
contre dans le cas de I'UD, on note que les naalités des trous poingonnés au moulage intervignne
beaucoup plus téif et 64 sont tres différents) mais contrairement aux fis$a contrainte de premier
endommagement de ces derniers est quasiment égalie ales trous percés a froid. Ces observations
nous suggerent qu'il y'aurait une influence du typarmure sur les mécanismes du matage et que les
armures tissées seraient mieux pour les assemblagedfet, le matériau M42_H_satin qui est a matri
époxy comme I'UD M77_H_UD mais avec une armurensptiésente des courbes qui se rapprochent
beaucoup plus de celles obtenues sur les tissémrices thermoplastiques et avec des propriétés bie
supérieures a celles de L'UD.
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Enfin, si on compare les propriétés obtenues sus tes stratifiés percés a chaud et résumées au
tableau 1.5, on constate qu’en terme de tenustiglze et de contraintes de premier endommageiesnt,
deux matériaux a matrice PEEK sont les meilleurscayn avantage quand méme pour le celui de
fabrication ‘S’, qui se situe autour de 380MPa peuet 400 MPa pousy. Le matériau UD apparait
comme le plus mauvais avec des valeurs respedlize25MPa et 350MPa poutg et 64 Les deux
derniers stratifiés quant a eux sont & peu préesvalgats avec environ 275MPa poo et environ
300MPa pouby. En ce qui concerne les éprouvettes perforéesid@ fsn constate que tous les matériaux
a armures tissées se valent presque, avec dessvdieiy ety comprise entre 423 et 526 MPa, soit des
augmentations atteignant 66% par rapport aux casrdes poinconnés a chaud. Le stratifi¢ UD quant a
lui reste le moins performant avec des valeurs det o4 égales & 350 MPa, soit une augmentation de
55% pourc, et quasiment nulle pouy. Afin de comprendre la raison de cette différesigmificative de
comportement entre les trous poingonnés a chaegewt percés a froid, des coupes transversales des
trous perforés a chaud ont été réalisées et oleseaté microscope optique. La figure 1111.41 résuese
observations.

peek P_satin peek S _satin

Figure lll. 41. Observations au microscope optique des coupes/aesades des trous des différents stratifiés
poingonnés au moulage ; le sens de la perforatibdiehaut vers le bas et les bords du trou sastlganilieu.

L’analyse de la figure 111.41 permet de comprentfinalement les comportements observés. En effet,
on peut remarquer que le poincon entraine lesrfdshes dans la direction de percage (du haut gers |
bas). Ainsi, avant méme le chargement, le percagé&ainduit un flambement des fils/méches qui du
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coup supportent moins bien la charge que des fiches parfaitement alignés dans I'axe de la force.
C’est ce qui expliquerait le matage prématuré gesu¥ettes percées a chaud par rapport a celleégzer

a froid. On peut également remarquer que 'ampditde I'entrainement des fils/torons par le poingon
varie d’'un matériau a l'autre. D'apres les imadestratifié M42_H_satin parait de loin le plus sibie a

cet effet d’entrainement. Si on suit la logiqueosela quelle plus I'entrainement des fils/toronar [e
poingcon sera important, plus le gap entre les pgt§® des trous poingonnés a chaud et ceux percés a
froid sera élevé, alors la microstructure du matémei_P_satin (dont nous n'avons pas les images)
devrait étre proche voire pire que celle du matéNB2_H_satin car il est celui qui présente I'édart
plus élevé entre les éprouvettes trouées a chauelles trouées a froid. Le matériau peek S_satin
apparait comme celui dont la microstructure en bix@dlu trou se rapproche de l'idéal et c’est ce qui
pourrait expliquer ses performances supérieureslldscdes autres matériaux. Cependant, on remarque
gue de facon générale, méme une tres faible amplidientrainement des fils/torons par le poincales
conséguences dramatiques sur la résistance auentaamalgré tout, on a un écart minimal de 25% ave
les éprouvettes trouées aprés le moulage, ce gt Bdeve. Des efforts en termes d’optimisation du
procédé de poingconnage a chaud s’imposent afiédigre cet écart au maximum et pourquoi pas aboutir
a des propriétés meilleures pour les trous poings@anchaud.

111.6.1.2.2 Influence des conditions séveres

Comme on pouvait s'y attendre, le vieillissemengriayhermique seul et le couplage vieillissement —
température ont des effets tres significatifs sumhtage des trous car la sollicitation locale igeau du
trou est de la compression qui comme nous l'avan®st tres influencée par le comportement de la
matrice qui elle est trés sensible aux environnésnbostiles. Cependant, comme le montre la figure
[11.42 qui donne deux exemples représentatifs desbes obtenues sur tous les stratifiés testées uoe
grande différence de comportement dans les condits@veres selon que le trou ait été poinconné au
cours du moulage ou usiné a froid aprés consatidati

500 peelk P_satin 605 peek 5 satin
400 :}/';?C\L_Lth 302
WEED7S
%‘ / /'R:m O T S 403 /" 7 “_“\\H ~]
< 300 .  — E // AR e
= Sl o - S | =1 & =l ==
= ,f-“:l—.—-..,.-.—..w.-—\—__:_::u—'- = 305 = ———
.E: 200 o E Ji{
E - i P trou usingaprés moulags at tasts 3 05 :
/ v 313 7 _ _
100 F; tron usindaprés moulags at tastd / trou poingomeés chand st testéa
i al20°C 105 23°C
j trou poingommé 4 chaud sttastéd / fy trouusinsaprés moulags sttest &
120°C _ 1 23°C
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0 025 05 075 1 125 1.5 175 2 225 25 0 02505075 1 12515175 2 225 25
déplacement imposé (mm) déplacement impose (num)

Figure Ill. 42. courbes de matage des éprouvettes en peek_P_tgatiake S_satin trouées a chaud et a froid puis
vieillies et sollicitées a 23°C et a 120°C.
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Figure 1lI. 43. influence des conditions séveres sur la limitetigjas des trous percés a chaud et a froid et ndatés
I'état sain et a 23°C (en noir), vieilli et a 23(€h rouge), vieilli et en température (en blege)est le taux de

fibres ; dispersion maximale de 10%.
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Figure 1. 44. influence des conditions séveres sur la contraiatpremier dommage significatif des trous percés a
chaud et a froid et matés a I'état sain et a 28t0npir), vieilli et & 23°C (en rouge), vieill en température (en

bleue).p; est le taux de fibres ; dispersion maximale de .10%
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En effet, pour tous les stratifiés, la tendancetgadla qui se dégage c’est que I'allure des coutbas
les conditions séveres des stratifiés troués adckatiquasi-identique a celle obtenue sur cesetsrai
I'état sain. Par contre, les courbes des stratg@sés a froid et vieillis sont fortement modifigavec
une plasticité qui se manifeste trés longtempstdeacontrainte de premier endommagement majgur
ce qui n'était pas le cas pour les éprouvettes emeuva conséquence directe est que dans les @it
séveres, la limite élastique des trous percésié devient inférieure a celle des trous poincormébkaud.
Il est vrai que les trous usinés a froid gardemtnngoins dans ces conditions sévéres une contidénte
premier endommagement plus élevée que celle das prercés a chaud mais, la limite élastique du trou
o Sera plus dimensionnante gue En effet, car la distorsion du trou avant I'atteidesy est beaucoup
trop élevée et il serait plus judicieux de dimenser en terme de. afin de garder l'intégrité de la
liaison. Ainsi, dans les conditions séveéres, leagmpoin¢connés au moulage semblent reprendre seisles
sur leurs homologues perforés a froid et afin dapgarer de facon efficace leurs propriétés respestiv
dans les difféerentes conditions de sollicitatiomus avons réalisés avec les valeurs mesurées les
histogrammes synthétiques des figures 111.43 et4ll

En ce qui concerne la limite élastique des tmu(figure 111.43), on constate que le vieillissemsetil
provoque des abattements sur les éprouvettes srauiéeid de I'ordre de 38% pour le peek_P_salfp 6
pour le peek_S_satin, 22% pour le pei_P_satin, géé6 la M42_H_satin et 32% pour la M77_H_UD.
Ces chutes sont plutét tres élevées comparéeshatbeiments d’environ 10% seulement constatés sur le
éprouvettes trouées a chaud des stratifiés peestti® &t M77_H UD (les 2 matériaux dont les
éprouvettes poingonnées a chaud et vieillies atéds a 23°C) dont les limites élastiques finated s
nettement supérieures a celles de leurs homolognoess a froid. De méme, lorsqu’on couple
vieillissement et température, la chute est enptue brutale pour les stratifiés percés a froideats
limites élastiques sont toutes nettement en desbesistratifiés poingconnés a chaud a I'exceptiofade
M42_H_satin dont les limites élastiques des épritesetrouées a chaud et a froid sont a peu prés
équivalentes dans ces conditions. Pour ce qui eda @ontrainte de premier endommagementies
tendances montrent que comme a [|'état sain, tes tpercés a froid gardent I'avantage sur les trous
poingonnés a chaud et ce quelque soient les consgitde sollicitation. De plus on constate les
abattements entre trous a chaud et trous a freidldioméme ordre de grandeur pour un méme matériau.
Cependant, pour les raisons évoquées au paragoegtedent, la limite élastique est le paramétpus
pertinent et la question qu’on pourrait se posestoju’est ce qui explique le fait que les trousgannés
a chaud sont finalement meilleurs que ceux peréégddadans les conditions séveres.

Si on regarde a nouveau les micrographies de la€fijl.41, on se rend compte que la microstructure
des trous percés au cours du moulage leur donnailésavantage par rapport a ceux percés apres
moulage et il ne faudrait pas chercher de ce épéur expliquer leur meilleure tenue dans les itiomd
séveres. L'explication la plus plausible que noasvens avancer réside dans I'état de surface das tr
poingonnés a chaud. En effet, nous pensons quet léef percer le stratifié & chaud rend les batded
du trou extrémement lisses et imperméables a l'tliténcontrairement aux trous percés apres le meulag
qui absorbent beaucoup plus d’humidité dont I'effdastifiant sur les matrices va provoquer une
plastification plus rapide du trou. Ainsi, lors digillissement hygrothermique, I'état de la matrie
bordure des trous poingonnés au cours du moulagg piesque pas affecté et c’est ce qui expliqee qu
le vieillissement est presque sans effet sur searigtés. Cette hypothése devait étre confirméedpar
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analyses microstructurales et physico-chimiquesntkggriaux en bordure immédiate des trous viesllis
le temps le permettait. Cependant, nous pensonedileeci est la plus probable.

[11.6.2 Comportement mécanique en traction trouée

Le comportement mécanique en traction trouée es&t auotre donnée importante pour le
dimensionnement des assemblages et des structuéetaaes. En effet, la simple présence d'un trou,
gu’il soit habité ou non a des conséquences suprigsriétés initiales du matériau dont il faudtaiir
compte. A linstar d’'une fissure, la présence dttwu entraine des concentrations de contraintes (de
surcontraintes) et la modification de I'état desatcaintes qui passe de 2D a 3D. Le voisinage et tr
est donc un endroit privilégié pour linitiation sleendommagements qui conduisent a la rupture
prématurée des structures trouées par rapport taustises lisses. L'ampleur de [I'abattement de la
résistance mécanique di a la présence de troesdigpau final de la capacité/efficacité des diifiés
stratifiés a accommoder ces surcontraintes.

Comme dans le cas du comportement des assemblagemiés, deux types d’éprouvettes sont
testées, a savoir les éprouvettes dont les trougténpoinconnés a chaud, et celles perforéesia fro
(apres le moulage). Nous allons mettre en regand leésultats afin de voir si le fait de poinconkesr
trous au moulage a un apport bénéfique ou pasdibesnsions des éprouvettes sont données au tableau
[ll.1. La principale contrainte géométrique coneeleur largeur qui doit étre suffisamment granderpo
éviter le recouvrement/superposition des zonesrdpilarité de contraintes issues des bords dudtou
des bords externes de I'éprouvette. Les calculdmmanen général que pour un matériau orthotrope,
largeur d'éprouvette supérieure ou égale a trois f® diametre du trou permet de remédier a ce
probléme. Avec une largeur égale a six fois leantitre, nos éprouvettes sont donc dans les no@ees.
essai concerne les tous les matériaux testés mmoéent en assemblage boulonnés) a I'exception de
celui & armure UD (M77_H_UD). De plus dans cesiss$ss trous seront laissés libres/inhabités. Ce
dernier détail n'est pas anodin car Vautey [Vaut893] dans ses travaux de these a montré qua si |
présence d’'un boulon dans le trou n’avait quasinaeicune influence sur le comportement en traction
trouée des stratifies & matrices PEEK, elle induisae chute supplémentaire de 12% de la résistance
meécanique dans le cas des carbone/époxy. Lesatdsglte nous présenterons dans la suite pourrant do
étre étendus aux trous habité dans le cas desiamxt@& matrice TP (PEEK et PEI) mais ne seront pas
valables dans le cas du stratifié M42_H_satin guaamatrice époxy.

[11.6.2.1 Description des moyens d’essai

L'objectif de cet essai est double : d’une partyile & mesurer la contrainte a rupture en traction
trouée, qui nous servira a évaluer I'abattemenalié@ présence du trou. D’autre part, il est qoastie
mesurer le champ de déformation au voisinage dudfio de comparer les mécanismes qui conduisent a
la ruine des deux types d'éprouvettes (trouéesaaictlet trouées a froid). Pour le premier objecli,
cellule de charge de la machine de traction pelanetesure de la force et la déduction de la contra
rupture qui est donnée par le rapport de la fonagture par la section résistante (largeur dadéypette
diminuée du diametre du trou). Concernant le seatnektif, il est clair que si nous voulons avoireu
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vue globale du champ de déformation autour du tesuméthodes classiques d’extensométrie telles qu
les capteurs et les jauges de déformation ne spasnéfficaces. En effet, autour des trous, lenghde
déformation est trés hétérogene, ce d’autant pliencp affaire a des matériaux anisotropes. Noosgv
opté pour la méthode de mesure de champ de déformpr corrélation d’'images dont le dispositif est
schématisé a la figure I11.42.

Figure 1lI. 45. Dispositif expérimentale de traction sur éprouvatieée et exemple de faciés de rupture.

Fasciés de mipture (peek P satm)

Cette méthode est mise en ceuvre sur des éproupkttess trouées dont on recouvre la zone d’intérét
d’'un marquage artificiel par projection d’'un moutitede peintures noire et blanche sur la surface du
matériau a I'aide d’'une bombe a peinture. Lordeksai, on filme une zone d'intérét autour du tdwmu
dimensions 30x24mm a l'aide d’'un appareil photo QN de 18 mégapixels de résolution et placé a
environ 5 cm de I'éprouvette. A I'aide du logicaéacquisition, on peut régler la fréquence d’actjiois
(typiquement une image par période de cing secoddas notre cas) et on s'arrange également pour
synchroniser les acquisitions de la caméra etxeliela cellule de charge afin de pouvoir affeéter
chaque état de chargement le champ de déformatimaspondant. Sur la figure 111.42, est également
représenté un exemple de facies de rupture suudé an peut voir le mouchetis réalisé et surtout
remarquer que les éprouvettes cassent sans sulprisde plan de section résistante minimale. finla
de l'essai, on isole toute la séquence d'imagespcgm entre I'image acquise avant toute sollicitatet
celle prise juste avant la rupture puis on pad@malyse par corrélation d'images.

Le logiciel de corrélation d'images utilisé estdgiciel correli, qui a été développé au LMT deN&
de Cachan par Francois Hild et qui existe aujowiddm deux versions, a savoir la version initiale &
la version Q4 plus récente que nous avons utiliséégorithme de corrélation va chercher a retrouve
motif du mouchetis défini par plusieurs pixels effédents niveaux de gris, entre 'image du maiéria
non déformé (référence) et son image déformée dmnsut d'évaluer le champ de déplacement
correspondant. Le principe de cette méthode iltastx la figure 111.43 s’appuie sur I'évolution dein
grille virtuelle définie sur I'image de référencedant la taille de maille (Npixels x Npixels) egtoisie
par l'utilisateur en fonction de la précision rectieée et de la finesse de son mouchetis. Par egesipl
I'on dispose de deux images 1 et 2 montrant la m&mne d’intérét d'une éprouvette de traction a deux
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instants différents, et si I'on subdivise ces zomesous-fenétres (mailles), on peut, pour chaquele
correspondant de sous-fenétres, déterminer le d&mpknt de la sous-fenétre de I'image 2 par ragplart
sous-fenétre correspondante sur I'image 1. Poar, c@l algorithme de corrélation recherche le niatif
ensemble de pixels affectés de niveaux de grierdifits les uns de autres) défini sur I'imagel, dans
image 2. Une fois le motif (la maille) retrousér I'image 2 avec la tolérance définie, le progree
détermine le déplacement du barycentre géométdgumotif de I'image 2 par rapport a celui de 'ieag

1. Cette opération est répétée pour toutes lesfea@fres composant I'image, et ce pour chaqueleoup
d'images (référence et déformée). Cette méthodeésite plus en profondeur et avec tous les détail
techniques par [Lagattt al, 2004] et [Besnardt al, 2006].

2 images
e 1 1
; M pix
e N “ﬁg 4
T - = 1
ddh 2
Etat initial Caleuls de i d b DiérTration
SRE——— U 1
conélation 1 l ; Sy
Lo D1v151|:|n ef1 R
; e S sous-fenétres déCE:ri’:its
=::-_-_ [tnailles) F
) £12
Etat final Carte des déformations

Figure Ill. 46. Principe du calcul des champs de déformation paélation d'images [Lagattat al 2004]

A partir du champ de déplacement, on peut remoatechamp de déformation par une simple
dérivation. Cependant, il faut rappeler que laigién des résultats est tributaire de la qualit®ideges
numériques et de la finesse mouchetis. Enfin pesrdssais en température aprés vieillissement, la
procédure est la méme mais avec la difficulté smpphtaire de devoir faire les photos a traversibédh
de I'étuve. Pour ces essais en température, Ssutdelux stratifiés peek P_satin et M42_H_sationser
concernés. Comme pour la plupart des précéderdasean temps d’homogénéisation de la température
de trois & quatre minutes sera laissé avant lefaent des essais.

[11.6.2.2 Résultats et analyses

[11.6.2.2.1 Comportement a |'état sain

Afin de pouvoir juger de I'abattement de résistatigex la concentration de contraintes autour du tro
des essais de traction sur éprouvettes lisses tfooges et a séquence d’empilement quasi-isotrope
comme les trouées) ont été réalisés sur les maxéoek_P_satin et M42_H_satin qui sont les seuls p
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les quels nous disposions d'éprouvettes. Les gdsudbnsignés au tableau 1.6 montrent que lesutesd
longitudinaux (k) et les coefficients de Poisson,f obtenus sur ces matériaux sont en accord avec la
théorie classique des stratifiés. Cela est uneiroagiion de la bonne qualité des mesures des @tégri
élémentaires des plis de ces matériaux.

peek_P_satin M42_H_satin peek_S_satin  pei_P_satin
expérimental| théorique expérimental théorique tlaéer théorique
E; (GPa) 45,17 41,79 40,23 38.82 41,58 43,96
Vio 0,32 0,31 0,46 0.33 0,31 0,32
Xtsiratifie (MPa) 579,88 557,47 521,98 484,06 437,77 542,29

Tableau I11.6. Résumé des propriétés en traction lisse des fetsafjuasi-isotropes.

Pour les autres matériaux dont nous ne disposiaadjgprouvettes lisses (non trouées) a savoir le
peek_S_satin et le pei_P_satin, les résistanceamuges (Xdaifie) €N traction lisse sont approximées au
moyen de la relation 111-28, ou &t Xtss- et Xige- représentent les résistances mécaniques en tractio
longitudinale des stratifiés orientés respectivenaed’®,45°, 90°, et dont les valeurs ont été mesuldrs
des essais précédents. Le pourcentage (%) degis wuhe direction/orientation est calculé comme le
rapport de la somme des épaisseurs des plis daaglzection par I'épaisseur totale du stratib@ns le
cas des matériaux peek_ P_satin et M42_H_satinlidation de cette expression permet d’approcher a
moins de 10% pres les valeurs obtenues expérireemtak. Nous sommes dans une marge d’erreur tout a
fait acceptable et qui se situe dans l'ordre dedgar de la dispersion expérimentale observéedess
précédents essais de traction. Nous pouvons darscsaovir de ces résultats avec confiance.

Xt.iric = (Yoplis @ 0°) Xt + (%plis a 45°) (Xt +(%plis a 90°) DXty (11-28)

Les champs de déformation de Green Lagrange isslogjitiel correli sont illustrés aux figures 144
et 111.45, et les valeurs expérimentales des r@st&®s mécaniques obtenues sur les éprouvettegdraué
chaud au cours du moulage et a froid aprées mowageconsignées au tableau Ill.7. Afin de rendse le
résultats plus lisibles, nous définissons égalerdenk autres grandeurs. La premiere est la coestint
trou (Ct) qui désigne le rapport entre les résetarmécaniques en tractions trouée et lisse @@kaa
[11.6). La seconde est le coefficient de surdéfdramg défini comme le rapport entre la déformation
maximale au bord du trou et moyenne loin du trausda plan de la section nette (section résistante)

peek_P_satin M42_H_satin peek_S_satip pei_P_satin
achaud| afroid achaud afroild achdud afrpid haud
Xtgraifietrouée (MPa) 565,671 460,80 505,44 40904 465,31 ,4360532,42
Constante de trou (Ct) 0,98 0,79 0,97 0,718 1,00 0,82 0,98
Coefficient de surdéformation 6,30 5,00 2,30 3,70 854, / 2,28

Tableau I1.7. Tableau comparatif des propriétés obtenues endrestir éprouvettes trouées a chaud et a froid.
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Comme on pouvait s'y attendre, la présence du pmvoque un abattement de la résistance
mécanique dont I'ampleur varie suivant les matérigtusuivant que le trou ait été fait a chaud droil.
Comme nous l'avons déja mentionné, I'abattementadeésistance dépendra de l'aptitude pour les
différentes éprouvettes & accommoder/relaxer leostraintes en bordure des trous et donc a ret&ade
rupture. Lorsqu’on analyse plus en profondeur @sltats, on remarque d’emblé que la résistance
meécanique des éprouvettes a trous poingconnés @ cleasont presque pas affectées par la présence du
trou (2 a 3% d’abattement au maximum), contrairdraer éprouvettes a trous percés au foret a fraiid q
perdent environ 20% de leur résistance, et ce gaelqit le matériau. Ainsi, malgré I'effet d’entrant
des filsi/meches par le poincon (cf. figure lll.4Bs trous percés a chaud semblent donc plus aptes
accommoder/relaxer les surcontraintes que ceweépexrdroid. Afin de comprendre les mécanismes qui
conférent cet avantage aux trous poingonnés a chadessons nous aux champs de déformations de la
figure 111.47.

L'observation des images la figure 111.47 nous mensans surprise des surdéformations qui se
concentrent autour des trous. Dans le cas du cefpoxy M42_H_satin, les trous percés a froid
présentent des coefficients de surdéformation deldre de 3,7, contre 2,3 seulement pour les trous
poingconnés a chaud qui par ailleurs ont un chamgédiermation plus homogéne. Par contre dans le cas
du carbone/PEEK satin, on a plutét l'inverse. Lesus percés a froid ont des coefficients de
surdéformation d’environ 5, plus faibles que ceas ttous poingonnés a chaud et qui valent 6,3siAin
dans le premier cas, le poingonnage des trous adcparmet d’améliorer I'accommodation des
surcontraintes par une meilleure répartition auttas trous, tandis que dans le second cas, I'arattio
de 'accommodation se fait par des déformations phportantes autour des trous. Pour ce qui esaslu
des matériaux peek_S_satin et pei_P_satin, 'a@algsleurs champs de déformation de la figuredil.4
permet de constater que le premier se rapproclwamiportement de son homologue peek P_satin avec
un coefficient de surdéformation d’environ 4,85. &econd stratifié quant a lui présente une carte
similaire au M42_H_satin, avec une répatrtition loeap plus homogéne des déformations autour du trou
et un coefficient de surdéformation quasiment iideset & celui de ce dernier (2,28 et 2,30).

De fagcon générale, on peut conclure que poin¢desdrous a chaud en rendant ses bords lisses (pas
de microfissures induites comme dans le cas dwagerag froid) et en augmentant le taux de matrios da
ses bordures, permet soit une meilleure redistdbutles surcontraintes autour des trous, soit des
déformations plus importantes grace a la ductiléda matrice. Ces deux phénoménes concourent tous
les deux a retarder 'amorce de la rupture au pdiatnihiler presque totalement I'abattement des
résistances d aux concentrations des contrairtégsrocédé de poingonnage de trous a chaud estinn g
important pour les structures alvéolaires dontctfficients de sécurité pourront étre réduitsaliment
avec le procédé de poingonnage des trous a chaygerd en termes de résistance au matage mais, on
gagne considérablement en traction trouée et éstagse aux effets de I'humidité, ce qui équililes

choses et positionne ce procédé comme un bon camgpemtre le matage et la traction trouée.
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Figure lll. 47. Champs de déformations obtenues par corrélatiorages juste avant la rupture des stratifiés
M42_H_satin et peek_P_satin troués a chaud eic fra taille de maille de la grille virtuelle e 64x64 pixefs

Figure lll. 48. Champs de déformations obtenues par corrélatiorages juste sur les stratifiés peek S_satin et
pei_P_satin troués a chaud. La taille de mailleadgille virtuelle est de 64x64 pixéls
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111.6.2.2.2 Influence des conditions séveres

Faute de temps et d'éprouvettes, nous n'avons pasmpner l'étude de [linfluence d'un
environnement sévere sur le comportement en tragtimée comme cela a été le cas pour les épresvett
saines a 23°C. Nous nous sommes limités juste @skes de traction simple a 23°C sur éprouvettes
vieillies de peek P_satin et M42_H_satin donréssiltats sont consignés au tableau I11.8.

peek_P_satin M42_H_satin
afroid /sain | a froid /vieilli| & chaud/saifi  Zact / vieilli a froid/sain| a froid /vieilli
Xtgratifictrouée (MPa) 460,80 466,45 505,44 482,04 409,04 ,8895
Constante de trou (Cf] 0,79 0,80 0,97 0,92 0,78 0,76

Tableau 111.8. Tableau comparatif des propriétés obtenues endreitbuées a 23°C sur éprouvettes de
peek P_satin et M42_H_satin vieillies jusqu’a saion.

A l'analyse des résultats du tableau 1.8, on tatesle vieillissement hygrothermique n’induit pas
d’abattement supplémentaire dans le cas des égitesavrouées a froid des deux stratifiés et indit
trés léger abattement dans le cas du stratifié M48atin poingconné au moulage. Ces résultats étaient
prévisibles dans la mesure ou les effets plastffigles conditions sévéres peuvent aider a la tedaxa
des surcontraintes en bordure des trous et amého#ene la résistance du stratifié troué dans certai
cas. Méme si les éprouvettes n’'ont été sollicisgerempérature, des études précédentes ([Audd@d],2
[Vielle et Taleb, 2011], [Vieilleet al, 2013]) montrent qu’une température élevée aurdfen lenéfique
sur la résistance en traction trouée grace a lalitkianportante qu’elle confére aux matrices.

I11.7 Conclusion

Au terme de ce chapitre, plusieurs faits marqupetsent étre relevés. Les résultats montrent dans u
premier temps des propriétés mécaniques trés Haeera I'état sain, avec des valeurs parfois bien
meilleures a celles rencontrées dans la littéraguredes matériaux similaires. Cela prouve I'aptau
procédé au moulage des composites a hautes penfcesanécaniques pour des applications aussi
exigeantes que I'aéronautique. Ensuite, certamasiféés comme ceux a matrices PPS et PEEK pardisse
plus affectés par le vieillissement hygrothermiguee ceux a matrice PEl. Ces derniers par contre
apparaissent avec les carbone/époxy M42 H_satiMm& H UD comme les matériaux les plus
vulnérables a la température car sollicités a despératures pourtant trés éloignées de leur Tg, ils
présentent des abattements tres importants. Orégatement que la technique d’'imprégnation employée
par les différents fournisseurs de prepregs auratinfluence sur la tenue mécanique dans cestommgli
hostiles. Mais de facon générale, le couplage hitéridmpérature provoque une chute assez dramatique
des propriétés hors axe (axe des fibres) desfasaties essais d’'impact quant & eux montrentairge
décroissance de la contrainte résiduelle avec riggael’impact ou la taille d’empreinte quasi idepi
pour tous les matériaux, aussi bien a matrice®xyégue thermoplastiques. Enfin, les essais deagmaat
et de traction trouée nous montrent d'une part lguiait de poingconner les trous a chaud réduit leur
résistance au matage par rapport aux trous perdésichlorsqu’ils sont sollicités a I'état sain et
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L'ambiante (23°C). Cependant dans les conditiongres, les trous poingconnés a chaud semblent
reprendre I'avantage sur les trous percés a feaids doute grace a leur état de surface qui empé&che
reprise d’humidité au niveau du trou, le présenainsi des effets plastifiant du vieillissement sar
matrice qui résiste du coup beaucoup mieux. D’apéne, ce procédé (poingconnage des trous a chaud)
améliore de facon significative la capacité d’acomdation/relaxation des surcontraintes en bordese d
trous. Cela se traduit par des résistances eniomattouée des éprouvettes poingonnées a chaud
quasiment égales a celles obtenues en tractian dgsrs que la résistance des éprouvettes peidéeis
chute de 20% environ.par ailleurs, les vieillissambygrothermique n’engendre pas d’'abattement
supplémentaire notable, que les trous soient parcéaud ou non.

S’il est vrai que les résultats finaux obtenus ase@rocédé de thermoformage a trés haute pression
sont satisfaisants pour les matériaux présentés caochapitre, une véritable étude des interacgatre
les différentes matieres de base (prepregs) etdeégé a été nécessaire. Le but de cette étude étai
d’optimiser les paramétres vis-a-vis de chacun ek prepregs afin d’obtenir les meilleures propsiété
mécaniques possibles. Cela a permis de révélecataines matieres étaient plus aptes a ce prapédé
d’'autres qui ont d0 étre éliminées. Le prochainpdha portera donc sur I'étude de ces interactions
matieres-procédé avant de passer aux deux derciggitres de la partie expérimentale. Ceux-cCi
porteront sur I'étude du comportement non linéairda prédiction de I'endommagement/rupture des
stratifiés, en particulier la prédiction du délaage dont I'apparition marque en général le début de
I'affaissement du comportement macroscopique datfsis.
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