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ANALYSE DU COMPORTEMENT DE STRATIFIES CARBONE/EPOXY SOUS
SOLLICITATION RAPIDE. ELABORATION PAR ELECTROTHERMI E
DIELECTRIQUE D’'UN MEME MATERIAU POUR COMPARAISON.

RESUME: Le présent travail s'inscrit dans le contexte de la mise au point de composites stratifiés
utilisés dans des structures de sécurité de crash en avion et en hélicoptére. En cas d'accident
grave, ces structures ont pour mission d'absorber au maximum |'énergie de I'impact pour protéger
les passagers. Elles sont constituées d'un stratifi€ multicouche composé d'un empilement de
plusieurs sous-stratifiés dont les stratifiés carbone/époxy de cette étude. La capacité du matériau a
absorber de I'énergie mécanique est essentiellement liée au caractére endommageable de sa
microstructure. Afin de pouvoir optimiser le stratifié multicouche, on s'intéresse aux propriétés
mécaniques et a I'endommagement des sous-stratifiés. Le comportement des stratifiés
carbone/époxy dépend de plusieurs facteurs parmi lesquels figurent le procédé d'élaboration, le
mode de chargement mécanique et la vitesse de sollicitation.

Dans ce contexte, le projet de recherche réalisé suit une approche pluridisciplinaire ayant pour
objectif d'établir un lien entre le procédé d'élaboration, la microstructure du matériau créé et les
propriétés mécaniques en résultant. Cette approche se décline en trois themes abordés dans le
présent travail. Un premier théme porte sur le procédé d'élaboration : le procédé conventionnel en
autoclave est comparé a un procédé alternatif basé sur le chauffage par microondes. Les deux
autres themes concernent la réponse du matériau a une sollicitation mécanique a vitesse élevée.
L'influence de la vitesse sur le comportement mécanique du stratifié est analysée pour deux
modes de chargement : la traction appliquée sous 45° par rapport au renfort (traction « hors axe »)
et la sollicitation en mode | entrainant le délaminage des plis. Les travaux effectués comprennent
le développement de moyens expérimentaux ainsi que l'analyse des matériaux par des
observations macroscopiques et microscopiques. Un intérét particulier est porté aux phénomenes
d'endommagement responsables de la capacité du matériau a absorber I'énergie d'un crash.

Mots-clés : stratifiés, carbone/époxy, élaboration, microondes, comportement mécanique, effets
de vitesse, microstructure, endommagement, traction hors axe, délaminage en mode |.

BEHAVIOUR ANALYSIS OF CARBON-EPOXY LAMINATES UNDER HIGH-SPEED
LOADING. MANUFACTURE OF THE SAME MATERIAL BY MEANS OF
MICROWAVE CURING FOR COMPARISON.

ABSTRACT : The context of the present study is the optimisation of laminated composites used in
safety structures for aircraft. The function of these structures is to protect the passengers in case of
a crash by absorbing a maximum of the impact energy. The structures consist of a multi-layer
laminate composed of several sub-laminates. Among the latter are the carbon-epoxy laminates
analysed in this study. The ability of the material to absorb mechanical energy is essentially due to
the damageability of its microstructure. In order to optimise the multi-layer laminate in terms of
energy absorption, reliable data on the mechanical properties of the sub-laminates are needed at
both the initial and the damaged state. The behaviour of the material depends on several factors as
the manufacturing process, the direction of the applied mechanical load and the loading rate.

Within this context, this research project follows an interdisciplinary approach aiming at building a
link between the manufacturing process, the microstructure of the produced laminate and its
mechanical properties. This approach splits into the three principal subjects of the present study.
The first one deals with the manufacturing process: the conventional thermal curing by means of an
autoclave is compared to an alternative process based on microwave heating. The other two
subjects treat the behaviour of the material under high-speed loading. The influence of the loading
rate on the material’s mechanical behaviour is analysed for two different loading conditions: off-axis
tensile loading (load applied under 45° with respect to the reinforcing fibres) and mode | loading,
leading to ply delamination. The implemented work includes the development of the necessary
experimental means as well as the analysis of the studied composites through observations at the
macroscopic and the microscopic scale. Particular attention has been paid to the damage
mechanisms since they account for the ability of the material to absorb the energy of a crash.

Keywords : laminates, carbon-epoxy, manufacturing process, microwave curing, mechanical
behaviour, loading rate effects, microstructure, damage, off-axis tensile load, mode | delamination.
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Introduction générale

Introduction générale

Le présent travail s'inscrit dans le contexte de la mise au point de composites stratifiés utilisés
dans le domaine aéronautique. Ces stratifiés sont utilisés pour faire des éléments de structure
situés au fond du fuselage des aéronefs. En temps de fonctionnement normal, ils ont pour fonction
de renforcer et rigidifier la structure. En cas d'accident grave, ils ont une deuxiéme mission qui est
d’absorber au maximum I'énergie du choc mécanique pour protéger les passagers. Le cahier des
charges du matériau utilisé comprend donc non seulement un faible poids et une rigidité élevée,
mais aussi et surtout une grande capacité a absorber de I'énergie mécanique. Les stratifiés, des
polyméres renforcés par des fibres longues, sont connus pour avoir un rapport trés avantageux
entre propriétés mécaniques et masse volumique. De plus, malgré leur faible capacité de
déformation plastique, ils disposent d'une capacité considérable a absorber de I'énergie
moyennant la dégradation progressive de leur microstructure. Pour ces matériaux, les
phénoménes d’endommagement ont donc un réle fonctionnel et sont pris en compte dans le
dimensionnement des structures.

Le composite constituant ces éléments de structure est un stratifié hybride (« multicouche »)
composé d'un empilement de plusieurs sous-stratifiés. Chaque couche consiste en un certain
nombre de plis identiques. Alors que tous les plis du stratifié sont imprégnés de la méme matrice
(une résine époxyde), les couches se distinguent par le type et I'orientation du renfort. Dans
I'empilement considéré, il y a notamment des plis unidirectionnels carbone/époxy, ainsi que des
plis tissés carbone/époxy et kevlar/époxy. (Figure 0.1) Les propriétés mécaniques du stratifié
hybride sont essentiellement dues a I'empilement de plis et de couches réalisé. Une grande variété
de stratifiés différents peut donc étre fabriquée a partir des mémes préimprégnés.

Tissu

Tissu
Carbone / époxy

Figure 0.1 : Stratifié hybride a base d’époxy utilisé pour des structures de sécurité de crash.
Endommagement du matériau sous un chargement en compression [The01].
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Plusieurs projets de recherche en cours au Centre Commun de Recherche (CCR) d’EADS ont
pour objectif d’augmenter l'efficacité de ces structures et d'améliorer ainsi la sécurité des
passagers en avion et en hélicoptére. Concernant le matériau, on cherche notamment a optimiser
la séquence d’empilement des plis afin de trouver la configuration la plus performante en termes
de capacité d’'absorption d’énergie. Une approche consiste a élaborer un stratifié prototype et a
I'évaluer par des essais mécaniques pour différents modes de sollicitation. Comme cette démarche
empirique est basée sur le principe essai-erreur, elle nécessite un investissement considérable en
temps et en moyens pour aboutir a un résultat satisfaisant. La simulation numérique moyennant
des codes de calcul EF (comme Radioss ou SAMCEF) représente un outil d’optimisation plus
efficace : elle permet de faire varier de fagon systématique les paramétres de I'empilement afin
d’'obtenir la constitution la plus adaptée au cahier des charges. Toutefois, pour donner des bonnes
prévisions, le calcul nécessite des données fiables sur le comportement mécanique des sous-
stratifiés. Or, dépendant de plusieurs facteurs, les lois de comportement des stratifiés ne sont pas
faciles a obtenir. D’abord, les paramétres du procédé utilisé pour fabriquer le matériau ont une
influence sur sa microstructure et donc sur ses propriétés physiques. Puis, les propriétés
mécaniques du matériau élaboré dépendent non seulement de la direction de la charge appliquée
mais également de la vitesse de sollicitation. Etant donné que la simulation du chargement
comprend la phase d’'endommagement jusqu’'a la rupture du composite, I'évolution des propriétés
mécaniques au cours du chargement doit également étre prise en compte.

Procédé d’élaboration

Microstructure

Propriétés mécaniques

Figure 0.2 : Interaction entre le procédé d’'élaboration utilis€, la microstructure du matériau créé et
les propriétés mécaniques en résultant.

Dans ce contexte général, le projet de recherche réalisé dans le cadre de la présente thése de
doctorat suit une approche pluridisciplinaire comme le montre la Figure 0.2. L’idée a la base des
travaux engagés était d’établir un lien entre le procédé d'élaboration, la microstructure du matériau
créé et les propriétés mécaniques en résultant. Il s'agit donc d’'une approche intentionnellement
large visant a intégrer les aspects concernant le procédé d’'élaboration, le mode de chargement et
la vitesse de sollicitation dans I'étude du comportement mécanique du stratifié. Dans les travaux
effectués, nous nous sommes concentrés sur un seul composant du matériau multicouche : le
sous-stratifié tissé carbone/époxy. En ce qui concerne le procédé d'élaboration, nous avons
comparé deux procédés particuliers: le procédé conventionnel consistant en une cuisson du
stratifié en autoclave et un procédé alternatif fondé sur un chauffage par sources internes d'origine
électrothermique (le chauffage par microondes). Deux modes de chargement ont été choisis pour
analyser l'influence de la vitesse de sollicitation sur le comportement mécanique du matériau : un
chargement « hors axe » du renfort et un chargement « hors plan » du pli. Les études ont été
accompagnées par des analyses microscopiques pour aborder les aspects de la microstructure et
de I'endommagement.
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Cette approche s'est déclinée en trois thémes abordés dans le cadre de la présente these : le
premier porte sur le procédé d'élaboration et les deux autres sur la réponse du matériau a une
sollicitation mécanique a vitesse élevée. La Figure 0.3 donne une vue d’ensemble des trois piliers
du projet.

Etud e du procédé Analyse des propriétés mécaniques
d’élaboration a vitesse de sollicitation élevée
Partenariat: Microondes- Partenariat:
Energie-Systéemes (MES) EADS CCR
Mise en place d'un procédé Mise au point des Conception et réalisation
d’élaboration utilisant des parameétres expérimentaux d’un dispositif expérimental
microondes par simulation numérique

. . Essais de traction . . .
Essais de traction . Essais de délaminage en
« hors axe » a vitesse

«in situ » du MEB o mode | a vitesse élevée
élevée

Influence du procédé
d’élaboration sur

i i

Microstructure, comportement mécanique et endommagement du stratifié élaboré

Influence de la vitesse de sollicitation sur

Figure 0.3 : Schéma du projet de recherche effectué dans le cadre de la thése.

Le premier théme a pour objectif de déterminer linfluence des paramétres du procédé
d’élaboration sur la microstructure, les propriétés mécaniques et le développement de
'endommagement du stratifié. Pour ce faire, nous avons mis en place un procédé permettant
I'élaboration du stratifié a partir de plis préimprégnés au moyen d'un chauffage par hystérésis
diélectrique et par effet Joule. Cette étude a été effectuée en collaboration avec la société
Microondes-Energie-Systémes (MES), une PME spécialisée dans I'utilisation des microondes a but
thermique. Le matériau ainsi élaboré est ensuite juxtaposé a un stratifié de constitution identique
issu du procédé conventionnel en autoclave. Les deux stratifiés sont soumis a des essais de
traction sous microscope électronique a balayage (« essais in-situ ») permettant la comparaison de
la microstructure, du comportement mécanique et des phénoménes d’endommagement
simultanément.

Un deuxiéme théme porte sur le comportement du stratifié sous un chargement de traction « hors
axe » a vitesse élevée. La charge de traction est appliqguée dans le plan du pli sous un angle de
45° par rapport au tissu de renfort. Les essais de traction sont effectués a des vitesses
représentatives d'un crash. La validité des essais s'appuie sur des simulations de la mise en
charge des éprouvettes par lintermédiaire du code de calcul ABAQUS. Afin d'analyser les
mécanismes d'endommagement intervenant au cours du chargement, les essais sont
accompagnés par des observations microscopiques. On s'intéresse principalement au
développement de 'endommagement au cours du chargement, a la fois a I'échelle microscopique
(défauts de microstructure) et a I'échelle macroscopique (évolution des propriétés mécaniques).



Introduction générale

Enfin, le troisiéme théme est consacré a un phénomene d’endommagement spécifique des
composites stratifiés : le délaminage de plis lors d’'un chargement en mode I. Ce phénoméne joue
un rdle important dans I'histoire de I'endommagement du stratifié hybride (Figure 0.1). Ici, I'objectif
est de déterminer la résistance du stratifié a la propagation d’une fissure interlaminaire. Celle-ci est
caractérisée par le taux de restitution d’énergie critique en mode | G.. Caractéristique du matériau,
G, est en méme temps une mesure de I'énergie absorbée par la propagation de la fissure. En
collaboration étroite avec le CCR d’EADS, nous avons congu et réalisé un nouveau dispositif
expérimental permettant d'effectuer des essais de délaminage en mode | (des essais Double
Cantilever Beam (DCB)) a des vitesses d'ouverture élevées et de déterminer ainsi G, en fonction
de la vitesse de sollicitation. L'approche expérimentale utilisée est validée en utilisant un matériau
relativement bien connu grace a des travaux antérieurs, un stratifié unidirectionnel (UD)
carbone/époxy.

Chacun des trois chapitres du présent mémoire est consacré a un des trois themes. Le premier
chapitre décrit la mise en place du procédé d'élaboration et la comparaison des matériaux
élaborés. Le deuxieme chapitre porte sur I'étude de traction hors axe et le troisieme sur I'étude du
délaminage des plis.









Chapitre 1

1 Modes d’élaboration et caractérisation multiphysi que
d’un stratifié carbone/époxy

1.1 Introduction

Dans l'introduction générale de ce manuscrit, nous avons présenté le contexte et le projet de
recherche a la base des travaux engagés dans le cadre de la thése. Dans I'objectif d’'améliorer le
stratifié multicouche utilisé dans les dispositifs absorbeurs de choc, deux approches ont été
proposées : l'une sur la constitution du matériau (empilement des couches) et l'autre sur le
procédé d'élaboration. La deuxiéme concerne avant tout la technique et les conditions de mise en
oeuvre. Elle sera traitée en premier par le présent chapitre.

Le stratifié de cette étude est fabriqué a partir de plis préimprégnés : des nappes de renfort
imprégnées par un meélange de résine époxy et de durcisseur. Le procédé de mise en ceuvre
comprend essentiellement la réalisation de I'empilement de plis et le traitement thermique du
composite. Le but du procédé est de faire fluer la résine et d'effectuer son durcissement.
L'écoulement de la résine est important pour transformer I'empilement des plis préimprégnés en un
matériau continu. Ensuite, le matériau atteint ses propriétés finales par la réticulation de la résine
époxyde.

Un procédé couramment utilisé pour la mise en oeuvre de composites stratifiés est la cuisson en
autoclave : typiguement, le composite est mis dans une atmosphére inerte ou, pendant plusieurs
heures, pression et chaleur sont appliquées simultanément. Les principaux parameétres de réglage
du procédé sont la température, la pression et le temps. L'atmospheére a l'intérieur de I'autoclave
est asservie en température. La température au sein de la piéce élaborée est pourtant plus difficile
a maitriser. Des études précédentes ont montré que des différences considérables peuvent exister
entre la température de réglage, la température réelle dans 'autoclave et la température au coeur
du composite élaboré (Figure 1.1). Ces différences sont dues aux capacités thermiques de
l'autoclave, du moule et du composite ainsi qu'a I'exothermie de la réaction de réticulation dans la
matrice. [Leg98]
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Figure 1.1 : Evolution des températures au cours de I'élaboration d’un composite carbone/époxy :
—— température de réglage ; — - — température de l'autoclave ; - - - - température du composite
[Leg98]



Chapitre 1

Comme, en autoclave, I'objet est chauffé par le milieu qui I'entoure, on parle d’'un chauffage par
sources externes. A priori, la chaleur est transmise a la surface de l'objet. Le transfert de chaleur
vers l'intérieur de I'objet se fait uniquement par conduction thermique. L'élévation de température &
coeur est donc dépendante de la géométrie de I'objet (largeur, épaisseur) et de la diffusivité
thermique du matériau. Comme la conductivité thermique est relativement faible pour les époxydes
(comme pour la plupart des matériaux polymeéres), la température atteinte au sein de la piéce
élaborée n'est pas uniforme. La température joue pourtant un r6le important puisque la réaction de
réticulation est thermodépendante. En plus, I'exothermie chimique amplifie davantage ces
variations de température dans la piéce. La distribution spatiale de la température conditionne la
valeur et l'uniformité du taux de réticulation. Elle a donc une influence considérable sur les
propriétés mécaniques du composite élaboré. Toute optimisation du procédé aura pour but
d’atteindre une distribution de température plus homogene et donc un taux de réticulation plus
uniforme. Afin de tenir compte du retard de la montée en température dans la piéce par rapport a
la commande de l'autoclave, on limite la vitesse de montée en température et prévoit des paliers
suffisamment longs pour permettre la diffusion de chaleur. Ceci conduit a des longues durées de
procédé et entraine un codt de fabrication élevé.

Des procédés alternatifs sont étudiés pour surmonter ces difficultés inhérentes au procédé en
autoclave. Une approche consiste en la création de sources de chaleur au sein de la piéce
élaborée. Le chauffage par sources internes est bien connu pour les milieux conducteurs du
courant électrique : dans les ateliers de fonderie d'aluminium par exemple, le chauffage par
induction électrique est devenu la technique la plus couramment utilisée. Le chauffage par
hystérésis diélectriqgue (microondes) entraine a son tour un chauffage direct des milieux isolants. Il
permet de créer des sources internes de chaleur au sein d'un diélectrique a condition gu'il s'agisse
d'un milieu & pertes (milieu absorbant les microondes). A priori, lors d'un chauffage par sources
internes, I'élévation de température est indépendante de la conductivité thermique du matériau.
Ceci conduit a une distribution de température plus uniforme permettant de réaliser des montées
en température plus rapides et des paliers plus courts. Un procédé utilisant des sources internes
promet un composite de meilleure qualité tout en réduisant le temps de fabrication.

Dans ce contexte, I'objectif de la présente étude était de déterminer l'influence des paramétres du
procédé d'élaboration sur les propriétés du stratifié élaboré. Un procédé alternatif a été mis en
place permettant de fabriquer des stratifiés a base d'époxyde en utilisant un chauffage par
hystérésis diélectrique. La création de sources internes de chaleur devrait permettre de mieux
maitriser la cinétigue de température au sein du composite et d’améliorer les propriétés de la
matrice et la qualité des interfaces entre plis.

Dans le cadre de cette étude, nous nous sommes concentrés sur un seul des composants du
stratifié multicouche, le sous-stratifié tissé carbone/époxy. Ce matériau mérite une attention
particuliere en raison de ses propriétés diélectriques : la matrice époxy est un matériau isolant
tandis que les fibres de carbone sont électriquement conductrices. Quand ce matériau est soumis
a un champ électrique instationnaire, il subit une élévation de température due a deux effets
physiques a la fois : I'nystérésis diélectrique dans la matrice et I'effet Joule dans les fibres. La
propagation des microondes et la distribution du champ électrique en résultant sont trés sensibles
aux propriétés diélectriques du matériau et a la géométrie de la piéce élaborée. Le chauffage par
hystérésis diélectrique exige donc une mise au point soigneuse de la technique appliquée. La
méthode demande notamment une adaptation des interfaces rencontrées par les ondes afin
d’'assurer une bonne pénétration des ondes dans I'objet a chauffer et de maitriser I'absorption de
I'énergie transportée.

Le matériau élaboré par le nouveau procédé a été comparé a un matériau de référence fabriqué en
autoclave a partir des mémes plis préimprégnés. Des analyses de la microstructure et des essais
de traction sous microscope électronique a balayage ont été effectués pour identifier I'influence du
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procédé de fabrication sur le comportement mécanique et sur le développement de
'endommagement du stratifié.

Dans plusieurs études antérieures, le chauffage par hystérésis diélectrique s’est révélé comme
avantageux pour |'élaboration des composites a base d'époxy renforcés par des fibres de verre
[Jao01, Bai93]. La technique suscite également I'intérét de l'industrie puisqu’elle promet a la fois
une augmentation de la fréquence de production, une réduction de la consommation d’'énergie et
des co(ts de fabrication, ainsi qu'un produit de meilleure qualité. Par exemple dans la fabrication
de produits en caoutchouc, le préchauffage est souvent effectué par microondes pour atteindre
une température voisine du point de vulcanisation. Dans un autre domaine, le chauffage par
hystérésis diélectrique est utilisé pour la stérilisation des produits alimentaires. Ici, le défi est
d’'accélérer la montée en température afin d'obtenir un produit de meilleure qualité gustative sans
perdre en durée de conservation.

Dans le présent chapitre, le matériau de I'étude et le procédé conventionnel (en autoclave) seront
d’'abord introduits en détail (paragraphe 1.2). Nous ferons ensuite un bref rappel des bases
physigues des mécanismes de chauffage impliqués dans cette étude (1.3). Aux paragraphes 1.5 et
1.6, il s'agira de déterminer la distribution du champ électrique a l'intérieur de I'applicateur
microonde utilisé. Le paragraphe 1.7 portera sur la mise en place du procédé et sur le choix du
protocole de chauffage appliqué. Le paragraphe 1.8 va finalement juxtaposer le matériau élaboré
au matériau de référence fabrigué en autoclave classique au Centre Commun de Recherche
(CCR) d’EADS.
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1.2 Le matériau de I'étude

Le sous-stratifié tissé carbone-époxy, un des composants du stratifié multicouche, a été choisi
comme matériau de cette étude parce qu'il présente plusieurs particularités en termes de
propriétés mécaniques et diélectriques. Il est composé d’'une matrice époxy diélectrique et d’'un
renfort carbone conducteur du courant électrique. Comme le renfort est fortement orienté, il s'agit
d’'un matériau anisotrope aussi bien en termes de comportement mécanigque qu’en ce qui concerne
ses propriétés diélectriques. Le présent paragraphe résume quelques propriétés physiques des
composants, des plis préimprégnés et du stratifié élaboré.

1.2.1 Les propriétés physiques des composants du st ratifié carbone/époxy

Le préimprégné Vicotex” 914/42%/G803—-120cm est un stratifié & base de la résine époxy 914
renforcée par un tissu de fibres longues de carbone (G803). La matrice est une résine de polymére
thermodurcissable avec une température de réticulation de 175C. Grace a sa température de
transition vitreuse 7, de 190C, la résine 914 est fréquemment utilisée dans le domaine
aéronautique pour des structures ayant a résister aux hautes températures. Le fournisseur des
préimprégnés, HEXCEL Composites, donne les diagrammes reproduits dans la Figure 1.2 pour
I'évolution de la viscosité et du temps de gel de la matrice en fonction de la température.

Rheology Gel Time
Viscasity/poise Gel Time (minutes)
10000 ~
3 80
3 Rheometrics dynamic
] spectrometer.
Heat up rate 2°C/min 66—
1000
E 40
100 3
3 20 4
10 T T T T T o T T T T
40 65 90 115 140 165 195 130 140 150 160 1‘}0
Temperature °C Temperature °C

Figure 1.2 : Viscosité et temps de gel en fonction de la température de la matrice époxy 914.
[Hex97]

On constate qu’une montée continue en température a 2<C/min entraine une forte diminution de la
viscosité (deux décades entre 60°et 150C) avant que la réticulation intervienne autour de 160<C.
Pour la matrice, les propriétés physiques les plus importantes pour notre étude ont été
rassemblées dans le Tableau 1.1. Les données proviennent pourtant de plusieurs sources
différentes. Elles sont données soit pour la résine 914, soit pour une autre résine époxyde
considérée comme comparable. Pour chaque valeur spécifiée, nous indiquons donc la résine
correspondante.

Masse volumique HEXCEL 914 D 1300 kg/m®
Température de transition vitreuse HEXCEL 914 T, 190C
Coefficient de dilatation thermique CIBA CY 225 a 30...60-10° K™
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Conductivité thermique CIBA CY 225 A 0,2...0,8 W/(m-K)
Capacité calorifique CIBA CY 225 Cp 0,8...1,2 kJ/(kg-K)
Résistivité électrique CIBA CY 225 D 10™...10"° Q-cm
Conductivité électrique CIBA CY 225 o 10%...10™ (Q-m)*
Permittivité diélectrique (3 GHz) « Araldite » g 3,14-¢
Caractéristique de pertes diélectriques (3 GHz) « Araldite » e 0,076-g

Tableau 1.1 : Propriétés physiques de I'époxyde a I'état réticulé [Hex97, Bar92, Met83].

Le renfort G803 est un tissu équilibré de fibres de carbone de haute résistance (HR). Le fil de base
de ce tissu est la méche T300 3K constituée de 3000 filaments de carbone T300. Les fibres de
carbone sont fabriquées a partir des fils de polyacrylonitrile (PAN), leur précurseur. Le procédé
d’élaboration des fibres de carbone HR prévoit un filage et un étirage (jusqu’a 500%
d’allongement) accompagnés de deux traitements thermiques : le premier est appelé oxydation et
consiste en une exposition a l'air entre 200 et 300°C pendant quelques heures. Le deuxiéme
traitement est appelé carbonisation et prévoit quelques minutes sous gaz inerte entre 700 et
1400C. Contrairement aux fibres & haut module (HM), les fibores HR ne subissent pas de
traitement de graphitisation (entre 2000 et 3000<C). Le contenu en carbone de la fibre HR varie
entre 90% et 97%, le reste étant composé d'azote, d'oxygéne et d’hydrogéne. Malgré I'existence
de zones cristallines désordonnées et peu développées, le carbone HR est considéré comme
chimiquement amorphe. Le filage et I'étirage entrainent pourtant une orientation des chaines
moléculaires du matériau dans des directions préférées et créent ainsi une anisotropie dans la fibre
méme [Luy94]. Le Tableau 1.2 donne les principales caractéristiques de la fibre T300. Les
données sont issues en parties des fiches techniques publiées par les fournisseurs HEXCEL et
SOFICAR et de quelques ouvrages de référence.

Masse volumique HEXCEL T300 D 1760 kg/m®
Diametre de la fibre HEXCEL T300 dr 7 um
Coefficignt de fjilatation thermique TORAYCA T300 a 0.41.10° K*
longitudinale (& 09

Con(.juct_ivité tr}ermique en direction TORAYCA T300 \ 10,5 W/(m-K)
longitudinale (& 09

Capacité calorifique TORAYCA T300 Cp 796,1 J/(kg-K)
Résistivité électrique (non spécifié) p 1,7-10° Q-m
Conductivité électrique (non spécifié) o 58,8-10° (Q-m)™*

Tableau 1.2 : Propriétés physiques des fibres de carbone HR [Hex98, Sof03, Luy94, Gar84].

Avec une valeur de 58,8-10° Q*m™, la conductivité électrique du carbone des fibres est
comparable & celle du graphite (Tyapmi = 71-10° Q*-m™). Elle est d'un facteur 1000 plus faible que
celle du cuivre (g, = 58-10° Q*-m™) et par plusieurs ordres de grandeur plus élevée que celle des

isolants : par exemple, la conductivité du polyéthyléne est de I'ordre de 10™ Q™*-m™. Le stratifié
doit donc étre considéré comme un assemblage d’un matériau isolant et d’'un matériau conducteur.
[Gar84]

1.2.2 Constitution des plis préimprégnés et de 'em  pilement réalisé

Les propriétés du préimprégné G803/914 connues au départ de notre étude sont résumées dans le
Tableau 1.3. Les donnés s’appuient sur les spécifications du fournisseur (fiche technique) et
quelques références trouvées dans la littérature.
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Nombre de fibres par méche T300 3K 3000
Section du fil de base T300 3K 0,11 mm?
o . 198 tex

Masse linéique du fil de base T300 3K my (1tex—1g/1000m)
Structure du tissu G803 Satin 5
Masse surfacique du tissu G803 285 g/m*
Masse surfacique du préimprégné G803/914 mg 491 g/m?
Epaisseur du pli polymérisé G803/914 €p 0,308 mm
Fr'fl.ctlon,ma,sgque de fibres dans le pli G803/914 £ 42 %
préimprégné
Fraction volumique de fibres dans le pli

. . L. . G803/914 f 50,5 %
préimprégné (valeur calculée a partir de f,,) v

Tableau 1.3 : Propriétés des préimprégnés G803/914 [Hex98, Hoc00, Sof03].

Les nappes sont tissées selon une texture appelée Satin 5 équilibrée dans les sens chaine et
trame. Cela crée deux directions perpendiculaires de propriétés identiques dans le plan du pli. D'un
point de vue mécanique, la constitution du stratifié sera décrite plus en détail au chapitre 2 de ce
mémoire. La Figure 1.3 montre schématiquement la texture du tissu.

Motif de tissage — vue face supérieure

Motif de tlssage vue face inférieure

Figure 1.3 : Tissage Satin 5 du pli G803/914 avec le motif élémentaire répétitif.

Le matériau étudié dans le cadre de la présente étude est constitué d’'un empilement de huit plis,
tous orientés de maniére identique. Avec une épaisseur du pli polymérisé de 0,31mm, I'empilement
donne une épaisseur finale d’environ 2,5mm (Figure 1.4). Lors des essais mécaniques de cette
étude (paragraphe 1.8 ci-dessous), le composite élaboré a été soumis a un chargement de traction
a un angle de 45°par rapport aux fibres orientées selon les directions 1 et 2.

3

y
0,31mm e

Figure 1.4 : Empilement des huit plis du stratifié carbone/époxy étudié.
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1.2.3 Etude des propriétés diélectriques du stratif  ié tissé carbone/époxy

Dans la perspective d’'élaborer ce matériau par un procédé utilisant des microondes, nous avons
cherché a déterminer les propriétés diélectriques du pli préimprégné : la permittivité & et le
coefficient de pertes &£". Les deux propriétés conditionnent le comportement du matériau vis a vis
des microondes, notamment l'intensité du champ électrique au sein de I'objet élaboré (£) et la

conversion en chaleur de I'énergie transportée par les ondes (&"). Les équations physiques
correspondantes seront données au paragraphe 1.3. Les deux parametres varient en fonction de la
fréquence des microondes et de la température du matériau. Typiqguement, pour une application
des microondes a but thermique, la fréquence d'excitation reste fixe. Par contre, le procédé
d’élaboration prévoit une montée considérable en température. La transformation chimique du
matériau en résultant (réticulation de la matrice) influence a son tour ses propriétés diélectriques.

Pour la mise en place d'un procédé utilisant des microondes, il est donc indispensable de
connaitre I'évolution de £ et & du matériau en fonction de la température.

La méthode utilisée pour analyser les propriétés diélectriques du stratifié de cette étude a été
développée et est exploitée depuis de nombreuses années par I'équipe Thermomécanique et
Thermocinétique des Procédés du Laboratoire [OIlI88, Del91]. Elle est fondée sur les petites
perturbations de la résonance que crée un échantillon diélectrique dans une cavité
électromagnétique résonnante. L’échantillon consiste en une petite quantité (quelques
milligrammes) du produit dont les caractéristiques sont & déterminer. Il est placé a un endroit de la
cavité ou l'intensité du champ électrique atteint un maximum. A I'une de ses extrémités, la cavité
est alimentée par une antenne émettrice a une faible puissance de I'ordre de 1W. La mesure de la
puissance transmise par une antenne réceptrice placée a I'extrémité opposée permet de détecter
les conditions de résonance de la cavité. (Figure 1.5)

Cavité Résonante A
ntenne

Receptrica

|

=
— —TT -
Anteni \QLB . ‘)\

\](r Produit a caractériser

Thermoinétre
Fluoro Optique Voltmétre

i

Asservissement
Puissance Fréquence

Figure 1.5 : Systéme de mesure diélectrique - méthode de petites perturbations [Jao01].

La température de I'échantillon est mesurée in-situ par une sonde a fibre optique reliée a un
thermométre a fluorescence. Par I'intermédiaire d'un flux d'air chaud avec un asservissement en
température, I'échantillon est soumis a un cycle thermique composé d’'une montée en température
a environ 200T suivie par une descente jusqu’a temp érature ambiante. Au cours du cycle, des
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points de mesure sont pris toutes les secondes. Chaque point de mesure comprend trois valeurs :

la température de I'échantillon et les propriétés diélectriques & et &' correspondantes. Pour chaque
température relevée, un balayage en fréquence est effectué sur une bande de 14 MHz autour de la

fréquence nominale de 2,45 GHz afin de déterminer les conditions de résonance. La permittivité &
est déterminée a partir de la fréquence de résonance la plus proche de 2,45GHz. La mesure de la

puissance transmise donne accés au coefficient de pertes £'. L'ensemble des points de mesure

déterminés fournit donc I'évolution des propriétés & et & du matériau étudié en fonction de la
température. Si le matériau subit une réaction chimique au cours du cycle, comme par exemple la
polymérisation d’'une résine époxyde, les mesures prises a la descente sont représentatives de
I'état aprés cette transformation. La technique a été décrite plus en détail dans plusieurs travaux
antérieurs. On se référera, par exemple, a la thése de Jao-Jules [Jao01].

Afin d'analyser les propriétés diélectriqgues du stratifié G803/914 de cette étude, nous avons
prélevé un échantillon de 33,5mg dans un pli de tissu préimprégné. Dans un premier temps,
I’échantillon a été positionné dans la cavité de fagon a ce que les fibres du tissu soient orientées a
répartition égale a +45°et & —-45°par rapport au champ électrique. La Figure 1.6 montre le cycle
de température imposeé a I'échantillon ainsi que I'évolution des propriétés diélectriques en résultant.

200 T I p—— 50 T+ 5,0
! I
180 peweem = : : f [ R
I | I
160 | l 1 1 T4 1 40
| | |
140 i i i +35 135
] | | |
— 120 ~ + 30 +
o M Yol v o SENNGSENP Y 3,0
=] | | |
< 100 4 " I I I T25¢ + 2,5 e"
g : : :
IS 80 - | | | + 20 T 20
o 1 1 1
= 60 - | | | + 15 + 15
| | |
40 | | | +t10  + 10
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Figure 1.6 : Cycle de température et propriétés diélectriques du tissu préimprégné G803/914
orienté a 45°par rapport au champ électrique.

On constate une augmentation de la permittivité apparente £ lorsque la température monte. Par
contre, le paramétre £ se montre presque insensible a la température jusqu’a ce que la réticulation
de la matrice intervienne. Celle-ci se traduit par une augmentation rapide de & aux alentours de
160<C. Lors de la descente en température, I'évoluti on de £’ ne suit donc pas le méme chemin que
lors de la montée. Toutefois, la permittivité £ ne semble pas étre affectée (ou seulement trés peu)

par la réticulation. Une représentation courante de ces résultats est de tracer £ et £ en fonction de
la température. Ceci fait apparaitre la différence entre la montée et la descente qui est due a la
réticulation de la matrice en fin de montée. La Figure 1.7 compare les propriétés diélectriques du
stratifié étudié a celles d’'un systéeme époxy non renforcé (CIBA M10). Ce dernier dispose de
propriétés bien représentatives des systémes époxy [Bar92]. Les propriétés du stratifié étudié
s'averent étre plus élevées d'un facteur 10 que les propriétés respectives des époxydes non

renforcées : pour le stratifié, £ varie entre 45 et 50 et &' entre 2,7 et 3.
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Figure 1.7 : Evolution des propriétés diélectriques du stratifié G803/914 a 45°et de la résine M10.

La comparaison des caractéristiques diélectriques du stratifié a celles d’'une résine époxy non-
renforcée suggére que la conductivité électrique des fibres soit a I'origine des fortes valeurs
mesurées de & et £'. Cette hypothése se trouve confirmée quand on fait varier I'orientation de
I’échantillon par rapport au champ électrique. Pour ce faire, plusieurs méches de fibres (41,2mg)
ont été extraites du pli préimprégné et ont été placées dans la cavité a un angle de 90° par rapport
au champ. La Figure 1.8 montre que l'orientation des fibres joue avant tout sur la valeur du
paramétre £ : la permittivité apparente est divisée par 2 par rapport a celle du tissu orienté a 45°
Les deux propriétés restent néanmoins tres élevées par rapport a celles de I'époxy non-renforcé.
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30 3 P 13
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Verre E/époxy M10 .
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O T T T O
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Figure 1.8 : Propriétés diélectriques des méches préimprégnées extraites du G803/914 et
orientées a 90° Propriétés diélectriques d’'un préim prégné UD verre E/époxy M10.
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Un facteur d'influence encore plus important que l'orientation est la nature du renfort. Dans des
études antérieures effectuées au Laboratoire, un stratifié composé d’'une matrice M10 renforcée
par des fibres unidirectionnelles de verre E s'est révélé avoir des propriétés diélectriques trés
voisines de celles de la matrice. (Figure 1.8) [Jao01]

Grace aux résultats obtenus, nous constatons que le stratifié carbone/époxy de notre étude est un
matériau a permittivité équivalente trés élevée disposant de fortes pertes diélectriques. Il s'agit
donc d'un matériau fortement absorbant de I'énergie des microondes. La conductivité électrique
des fibres de carbone joue un role important dans ce phénomene. Comme le renfort est fortement
orienté, la permittivité apparente du stratifié varie en fonction de son orientation par rapport au
champ électrique. Le procédé d'élaboration mis en ceuvre devra tenir compte de I'anisotropie
diélectrique du matériau. Il est pourtant a noter que les dimensions des fibres (diamétre 7um) sont
trés petites devant la longueur d’'onde (plusieurs centimétres) des microondes a 2,45 GHz. Ceci
implique que le stratifié se comporte par rapport aux microondes comme un matériau homogene

disposant des propriétés diélectriques mesurées.

1.2.4 Description du procédé d élaboration « classi  que » du stratifié

Le matériau de référence pour notre étude a été élaboré par le Centre Commun de Recherche
(CCR) d’EADS par un procédé de moulage au sac en autoclave. Dans ce procédé dit
« classique », I'empilement des huit plis & polymériser est emballé dans un tissu d'arrachage
perméable (T89 ou Bleeder Lease B) et placé sur un outillage métallique — un moule ou, comme
dans notre cas, une plaque. Une feuille de tissu « téflonisé » (un tissu recouvert de PTFE avec le
nom commercial Kemflon) placée en dessous du composite protége le moule du contact direct
avec la résine. Au-dessus, un film poreux (Vac-pack poreux) sépare le composite emballé du
feutre de drainage (664). Ce dernier a pour fonction d’absorber I'excédent de résine dégagé par le
composite au cours de sa mise en ceuvre. L'’ensemble est couvert par une bache a vide (le
« sac », Vessie Ipplon dp 1000) attachée au moule par un joint d’étanchéité (Bidim GS2 13)
entourant toute la piéce élaborée. Ceci permet d'aspirer I'air de I'intérieur du sac et de mettre le
composite sous vide. La configuration compléte réalisée pour le moulage au sac est représentée
par la Figure 1.9.

Bache a vide

z=x Feutre de drainage
——————————— Film poreux
Tissu d’'arrachage

....... | ’ \ Stratifié

Taaliecassagacs

Vers pompe a vide

Tissu d’'arrachage
Tissu téflonisé

Joint

Moule

Figure 1.9 : Disposition pour le moulage au sac du stratifié G803/914 en autoclave.

Le procédé de référence consiste en une cuisson du composite sous atmosphere d'azote au sein
d’'un autoclave piloté selon le cycle de température montré par la Figure 1.10 . Pendant la phase de
préchauffage, la pression a l'intérieur du sac est réduite a p;,,=0,1 bar. Au cours de la premiére
montée en température, la pression dans I'autoclave est augmentée a p,=7 bars. En méme temps,
I'intensité du vide est diminuée : p;,=0,9 bar. Cette valeur est maintenue par la suite jusqu’a la fin
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du procédé. Le cycle de polymérisation appliqué prévoit deux paliers de température : un premier a
une température de 135 durant 1h et un deuxiéme a 180<C durant 2h. Le procédé de fabrication
s'acheve par un refroidissement contrélé et le démoulage de la piéce élaborée.

200 20
180 - 18
160 - g 16
140 1145
O o
g 120 - t12 o
o =
=] o]
g 100 - Pa T10 &
\8_ / g
=] 801  Jrm-mtmmmmmmmmmtmmmremeemt e -8 o
(] 0
=60 - T6 O
o
40 - t4a
P int
20 pd 15
0 1 1 1 1 1 1 1 0

25 3 35 4 45 5 55 6
Temps (h)

Figure 1.10 : Cycle de polymérisation — parameétres de réglage de 'autoclave.

L'augmentation de la température entraine une forte diminution de la viscosité de la résine 914. La
cinétique de chauffage est donc responsable de I'écoulement de la résine : le premier palier de
température permet a la résine de remplir les interstices du tissu et de I'empilement. Comme le
montre la Figure 1.2, la viscosité minimale d’environ 50 Poises est atteinte & une température de
155<C. A cette température, le temps de gel de la matrice est déja réduit a 20 min. La température
du premier palier (135C) représente donc un optimum : une température suffisamment élevée
pour faire diminuer la viscosité tout en restant assez loin de 160C pour ne pas déclencher une
réticulation massive.

La pression hydrostatique de 7 bars appliquée pendant le procédé vient en aide a I'’écoulement de
la résine. Elle entraine un compactage du stratifié et aide a extraire I'excédent de résine du
composite. Ceci permet de chasser des éventuelles bulles d'air et d'éviter ainsi la formation de
pores aux interfaces entre les plis. Lors d'un moulage au sac, le vide appliqué permet de tenir le
stratifié a I'abri de I'oxygéne de I'air et facilite le processus de dégazage du stratifié.

Au cours du deuxiéme palier, quand le stratifié atteint une température supérieure & 160C, la
réaction chimique entre la résine et le durcisseur entraine la réticulation de la matrice et donc un
durcissement en quelques minutes (Figure 1.2). Si des fortes variations locales de température
persistent au sein du stratifié, la réticulation ne s'effectuera que localement. L'exothermie de la
réaction a tendance a amplifier davantage les différences locales de température. Des variations
de température au sein du volume de I'objet élaboré entrainent ainsi des variations locales du taux
de réticulation. Ceci peut créer des contraintes internes a l'intérieur du composite qui risquent
d’altérer ses propriétés mécaniques.

Nous nous attendons donc a ce que le procédé d’élaboration appliqué joue essentiellement sur les
propriétés de la matrice et sur la qualité des interfaces entre plis. Comme les fibres de carbone ne
subissent pas de transformation chimique aux températures atteintes, le procédé ne devrait pas
influencer les propriétés du renfort.
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1.3 Comparaison des modes de chauffage

1.3.1 Mode de chauffage par sources externes

Lors du procédé d'élaboration classique décrit au paragraphe précédent, le composite est chauffé
par échange de chaleur avec 'ambiance chaude a l'intérieur de I'autoclave. Comme les sources de
chaleur se situent principalement a I'extérieur de la piéce élaborée, on parle d’'un chauffage par
sources externes. La différence de température entre la piéce élaborée et le milieu autour est a
I'origine des flux de chaleur ¢, ,. Ces derniers entrainent une élévation de la température 7" de la

piece dépendant de sa capacité calorifique p c,. De maniéere simplifiée, cela s’exprime par
dT 3 . . . .
pcp E = Z Dqul avec zqexl = qcond + qconv + q}’ad , (11)

[] étant I'opérateur de Nabla.

Les trois mécanismes de transfert de chaleur rentrant en jeu sont la conduction (par le contact de
la piéce élaborée au moule), la convection naturelle ou forcée (a partir du fluide entourant le
composite) et, dans une moindre mesure, la radiation (entre les parois chaudes de I'autoclave et la
piéce élaborée).
Le flux de chaleur ¢, _, di a la conduction thermique est décrit par les lois de Fourier. Ici, A est la
conductivité thermique du matériau, 4 la surface de contact entre la piece et le moule et d7/dx le
gradient de température. [Leg98]
dr or o°T
=-AA4A— pc,—=A—;
dx ot Ox

La convection thermique dépend du coefficient de transmission de chaleur a, de la surface de

(1.2)

contact 4, de la température en surface 75 et de la température du fluide 7', loin de la surface de
I'objet. La valeur de a varie selon 'origine du mouvement du fluide : convection naturelle ou forcée.
Qoo = A(15-T.,) (13)

L'échange de chaleur entre deux corps gris par radiation est décrit par la loi de Stefan et
Boltzmann: ¢, , est une fonction des coefficients d’émission &, des surfaces 4; et des deux

températures 7; des deux objets, ainsi que de la constante de Stefan-Boltzmann o
G ua :F(£1,£2,A1,A2)0'(7;4 _Tz4) (1.4)

Pour tous les trois mécanismes, le flux de chaleur suit un gradient de température entre I'objet et
son entourage: 7, , >7,, . Comme la chaleur pénétrant I'objet doit traverser la surface, la
température de I'objet s’éléve d’'abord en surface. Le transfert de chaleur de la surface vers
l'intérieur de l'objet s'effectue ensuite par conduction thermique (diffusion de chaleur). Ceci
entraine un gradient de température négatif de I'extérieur vers I'intérieur de I'objet qui est en méme
temps la force motrice de la diffusion de chaleur. La température 7~ au cceur d’'une plagque épaisse
chauffée en surface des deux cétés a 75 est donnée en fonction de la température initiale 7¢;,;, de
la température de surface 7 et du temps ¢ par I'équation (1.5).

_t
TC(Z):TS_(TS _TC,ini)e ! (1.5)
L'évolution de 7. est liée a une constante de temps 7 dépendant du carré de I'épaisseur L de la
plaque, de la capacité calorifique o ¢, et de la conductivité thermique A du matériau.
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:szcp
A

Ceci conduit a une distribution de température sur I'épaisseur comme le montre la Figure 1.11. La
constante de temps joue un role important lorsqu’il s'agit d’élaborer des objets épais en matériaux

T (1.6)

a faible conductivité thermique (notamment en matériaux polymeéres) : 7 devient alors le facteur
limitant la vitesse de montée en température afin d’éviter les forts gradients de température au sein
de I'objet. Dans le cas du chauffage par sources externes, la température maximale atteinte est
bien définie (7,...=Ts lorsqu’il s’agit d’'un chauffage par conduction). Elle n’est pourtant atteinte au
coeur d'une piéce épaisse que pour des temps 7 trés longs (f - ).

Sources externes Sources internes

oT _ or . :
pCPE:Zquxt pcpazzqim*_zmqm

Tim’

A
I~
v

Figure 1.11 : Comparaison des gradients de température entre les modes de chauffage.
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1.3.2 Mode de chauffage par sources internes

Une alternative au procédé classique est le chauffage par sources internes. Cette approche permet
un chauffage direct moyennant la création de sources de chaleur a l'intérieur de I'objet, sans
passer par une ambiance chaude. La température de I'objet devient donc supérieure a celle du
milieu qui I'entoure. Des échanges de chaleur s'effectuent par les mémes mécanismes
(conduction, convection et radiation) que dans le cas du chauffage par sources externes, mais en

sens inverse. Cette fois-ci, ils représentent des pertes de chaleur. L'élévation de température
dépendra de la capacité thermique p ¢, de I'objet, de l'intensité volumique des sources de chaleur
q,, et des échanges de chaleur avec I'extérieur g, . Le bilan d’énergie pour le chauffage par

sources internes avec pertes de chaleur est donné par I'équation (1.7).
dr . .
pcp_Z:Zqim +2quxl (17)

La température en surface de I'objet est imposée par le milieu autour : 7s=T,,,=const. Au sein de
I'objet, la température augmente donc en fonction de la distance a la surface ce qui crée un
gradient de température positif de I'extérieur vers l'intérieur : un gradient inverse par rapport au
chauffage par sources externes (Figure 1.11).

A une distance suffisamment grande de la surface, la distribution de la température au sein de
I'objet ne dépend que de l'intensité et de la répartition spatiale des sources de chaleur. A condition
gue les sources de chaleur soient réparties de maniére uniforme dans le volume, la distribution de
température est uniforme. Le chauffage par sources internes entraine alors un chauffage
homogéne de l'objet indépendamment de la conductivité thermique du matériau. Cette approche
est donc particuliérement intéressante pour chauffer des matériaux isolants comme les céramiques
et les polyméres. La température finale atteinte est pourtant plus difficile & maitriser : a priori, la
température continue a monter tant qu’il y a un apport de chaleur ¢ au systeme. En méme

temps, les échanges de chaleur avec I'extérieur s'accroissent quand la température de I'objet
augmente. La température n'atteint donc de valeur stable que lorsqu’il y a égalité entre la chaleur
fournie par les sources internes et les pertes de chaleur vers I'ambiance : X g, =->¢, dans

ext
I'équation (1.7).

En fonction du matériau, plusieurs phénomeénes peuvent entrainer la création de sources internes
de chaleur. Ici, trois mécanismes seront considérés plus en détail :

- une réaction chimique a caractére exothermique,

- le chauffage des conducteurs imparfaits dii au courant électrique (I’effet Joule),

- le chauffage des milieux isolants par I'effet d’hystérésis diélectrique.

La réaction chimique de réticulation de la matrice époxyde

Un des phénoménes entrainant la création des sources internes de chaleur est la réaction
chimique exothermique d'un systéme réactif. Lors de la réticulation des résines époxydes, le
durcisseur (en général, une amine ou un anhydride d'acide) réagit avec la résine pour former un
réseau tridimensionnel. Il s’agit d’'une réaction de polyaddition : contrairement a d'autres types de
polymérisation (la polycondensation par exemple), la polyaddition s'effectue sans départ d’eau ou
d’autre produit chimique. Toutefois, une quantité spécifique de chaleur est dégagée par la réaction
et se traduit en une élévation de température du mélange réactif. La quantité totale de chaleur
dégagée jusqu’a atteindre un taux de réticulation de 100% est donc proportionnelle a la masse de
la piece élaborée.
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Le mélange de résine et de durcisseur est réactif a température ambiante. La vitesse de réaction
est pourtant dépendante de la température : elle est fortement augmentée par un apport d’énergie
thermique. A cause de I'exothermie, la réaction s’autoaccélere et risque de générer une montée
rapide de la température du systéme. Cela se traduit par un pic de température dont 'ampleur est
d’'autant plus importante que la température initiale du mélange est élevée, surtout, si la chaleur
produite ne peut pas étre évacuée vers I'ambiance. La Figure 1.12 montre une possible évolution
de la température d'un méme mélange réactif pour deux températures d’'étuve différentes : 120C
et 160C respectivement. Les surfaces hachurées sous | es deux courbes sont équivalentes. La
guantité de chaleur dégagée dans les deux cas est donc identique. Pour la courbe II, la
température maximale atteinte est pourtant considérablement plus élevée que la température
imposée a I'étuve et risque d’entrainer une dégradation du matériau. [Bar92]

Température $
du mélange
résine + durcisseur
°Cc) Pic .
280- exothermique
240 1
2001
160 ! .
120 Ty we—
0 6 12 18 24

Temps de durcissement (h)

Figure 1.12 : Evolution de température du mélange réactif pour deux températures d’étuve
différentes (courbe I : étuve & 120C, courbe II : étuve a 160C). [Bar92]

Si la distribution de température au sein de la piece élaborée est hétérogene, la réaction risque de
s’emballer aux points les plus chauds tout en amplifiant les différences locales de la température.
La maitrise de la chaleur dégagée par la réaction de réticulation représente donc un défi pour la
mise au point d’'un procédé d’élaboration. Malgré le fait que I'exothermie crée des sources internes
de chaleur, elle n'est pas apte a équilibrer la distribution volumique de température dans la piéce
élaborée.

Chauffage de matériaux conducteurs par I'effet Joul e

Dans les matériaux conducteurs de courant électrique, notamment les métaux, des sources
internes de chaleur peuvent étre créées par l'effet Joule: le chauffage di a la résistance

électrique. Un champ électrique E agit sur la matiére en exercant une force sur les charges
électriques. Une maniere de générer un champ électrique au sein d’'un conducteur est d’appliquer
une tension électrique a ses extrémités. Comme le matériau conducteur dispose de charges libres,
un courant électrique s'installera suivant la direction du champ imposé. Selon la loi d'Ohm, la

densité de courant ; est une fonction vectorielle dépendant du champ E et de la conductivité o
du conducteur :

j=oF (1.8)
La conductivité du milieu est une propriété du matériau définie comme étant l'inverse de la
résistivité volumique p:

1
- 1.9
Yo,
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La résistivité du matériau et la géométrie du conducteur conditionnent la résistance R par laquelle
le matériau s'oppose au courant électrique. Comme tout conducteur imparfait dispose d'une
résistivité non nulle, un courant électrique entraine des pertes de conduction qui se traduisent en
une dissipation d'énergie en chaleur et conduisent a une élévation de température du conducteur.
L’énergie par unité de volume dw nécessaire pour maintenir un courant électrique est définie

comme étant le produit de la densité de courant ; et du champ E :

dw = JE()dt (1.10)
L'énergie dissipée est obtenue en introduisant I'équation (1.8) dans I'équation (1.10). Pour un

champ stationnaire (E(t) =E_ =const), le travail volumique w est obtenu en intégrant I'équation

stat

(1.10) par rapport au temps :
w(t)=o k2t (1.112)

stat
Un champ fort agissant sur un conducteur de faible conductivité peut ainsi générer la méme
guantité de chaleur qu’'un faible champ agissant sur un conducteur de forte conductivité. Nous
écrivons alors la puissance dissipée par unité de volume pour le cas simple d’'un champ électrique

stationnaire :
Py =0k,

stat

(1.12)

A partir de I'équation (1.12), on constate que, pour un isolateur parfait, c’est a dire pour un milieu
dont la conductivité o est zéro, I'énergie dissipée par pertes de conduction s’annule. L'effet Joule
ne peut donc se produire gu’en présence de charges électriques libres.

Considérons maintenant un champ variant périodiguement dans le temps et défini par
E(t) = EO cos(a)t) : (1.13)
& =27f étant la fréquence de rotation. L'intensité du champ E oscille donc entre les deux valeurs

extrémes E, et —I, (Figure 1.13). Afin de calculer I'énergie wy dissipée en chaleur par période 7,
on intégre de nouveau I'équation (1.10) sur l'intervallede =0 a r =7 =271/w.
t=T
W, = IUEOZ cos* (wr) dt = I—TUEOZ (1.14)
t=0 w
En divisant I'expression (1.14) par la période 7, on trouve finalement la puissance dissipée en
chaleur par unité de volume dans un conducteur exposé a un champ électrique variant sous forme
sinusoidale :

OE? (1.15)

E,-

Figure 1.13 : Valeur efficace .4 du champ E.

=24 -



Chapitre 1

A partir de I'équation (1.15), on constate que la conversion d'énergie est une fonction de la norme
de E. Elle est donc indépendante de la direction du courant induit. En admettant la valeur efficace
pour l'intensité du champ périodique E, = EO/\E (Figure 1.13), on retrouve pour la puissance

dissipée p I'expression donnée par I'’équation (1.12) compte tenu de la caractéristique du champ
stationnaire E(t):E :Eeﬂ. Un champ stationnaire d'intensité E.; entrainerait donc la méme

stat

élévation de température du conducteur que le champ sinusoidal d’'amplitude .

L'effet Joule est notamment utilisé dans diverses techniques de soudage ainsi que dans les fours
de fusion en fonderie. Dans le dernier cas, I'objet a chauffer est exposé a un champ magnétique
variant périodiquement dans le temps et capable d'induire des forts courants électriques au sein du
matériau. Suite a la résistivité électrique du matériau, ces courants créent des sources internes de
chaleur entrainant une augmentation de la température allant au-dela du point de fusion du métal.
[Cou95]

Chauffage des isolants par I'effet d’hystérésis dié lectrique (diélectriques a pertes)

Pour les milieux isolants, un effet comparable a I'effet Joule est I'effet d’hystérésis diélectrique.
Comme un matériau isolant ne dispose pas de charges électriques libres, il ne peut pas répondre a
un champ électrique par un courant électrique. Néanmoins, a trés petite échelle, un champ
électriqgue appligué a un milieu diélectrique entraine un déplacement de charges au sein des
molécules mémes : on parle alors de la polarisation diélectrique de la matiére ce qui représente un
phénoméne temporaire et réversible. L'ampleur de la polarisation dépend de I'intensité du champ £
et de la permittivité & du milieu. L'induction électrique D est définie par

D=E¢E. (1.16)
En général, la permittivité complexe £ est une grandeur composée de la permittivité &' et de la
caractéristique diélectrique de pertes £". Ces caractéristiques conditionnent l'intensité du champ
électrique et I'ampleur des pertes diélectriques.

g=¢-j&" avec & =&cos@ et g"=¢sing (1.17)
Lorsque le champ électrique s’annule, la polarisation du diélectrique est neutralisée par une
relaxation des charges. Pour un milieu diélectrique sans pertes (&"=0), la relaxation intervient
immédiatement, sans retard par rapport au champ. Or, pour tout milieu isolant réel (£">0), la
relaxation est liée a des pertes diélectriques. Elle suit alors le champ avec un retard caractéristique
non nul. De méme, une nouvelle polarisation est soumise a un effet de retard di au méme temps
de «relaxation». En fonction de la propriété &£", le retard de la réponse du matériau

(polarisation/relaxation) par rapport a la contrainte (champ électrique) est plus ou moins important.
La Figure 1.14 montre I'effet des pertes pour un condensateur rempli de diélectrique. Pour un
champ électrique variant périodiquement a haute fréquence, les pertes diélectriques entrainent un

déphasage ¢ entre la polarisation P(t) et le champ excitateur E(t) Le méme phénoméne crée

€galement un retard de I'induction électrique D(t) par rapport a E(t) Les deux déphasages ne
sont pourtant pas identiques.
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Figure 1.14 : Pertes diélectriques — temps de relaxation et déphasage.

Comme tout déplacement de charges, la polarisation d’'un milieu diélectrique nécessite un apport
d’énergie. Si la caractéristique de pertes du milieu est zéro (£" =0), I'énergie de polarisation est
entierement restituée lors de la relaxation. Par contre, si &" >0, I'énergie de polarisation n'est
restituée qu’en partie : la partie non restituée est dissipée en chaleur. Le travail dw de polarisation
par unité de volume est défini comme étant le produit scalaire des fonctions vectorielles du champ
électrique et de I'induction électrique.

dw=E(¢)dD (1.18)

Nous considérons de nouveau un champ périodique sinusoidal E(t) d’amplitude EO

—

E(t)= E, sin(wt) (1.19)
L’induction électrique D(z) du milieu isolant a pertes suit le champ électrique avec le déphasage @.
D(t)=D, sin(ax - 9) (1.20)

Dans I'équation (1.18), on introduit les équations (1.19) et (1.20) ainsi que la relation (1.16) pour
une permittivité complexe £ supposée constante afin d’obtenir pour le travail de polarisation :

dw = w& I2 sin(wr) cos(wt — @) dt (1.21)

A condition que la fréquence wsoit supérieure a zéro, on détermine ensuite le travail volumique de

polarisation w; pour une période 7' en intégrant I'équation (1.21) sur l'intervalle de r=0 a
t=T =2n/w. En faisant appel aux équations (1.17), nous introduisons le coefficient de pertes

diélectriques &”.

w, =Tk esing = me" k] (1.22)
Afin d'obtenir la puissance dissipée par unité de volume moyennant I'effet d’hystérésis diélectrique,
on divise le travail wy par la période T':

=L=—_weE’ (1.23)

Comme au paragraphe précédent décrivant le chauffage par effet Joule, nous exprimons la
puissance dissipée en fonction de la valeur efficace du champ périodique E, =E, /\E (Figure

1.14) -
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Pup = WE E;f (1.24)

Dans le développement des équations (1.18) a (1.24), I'importance de la caractéristique de pertes
diélectriques £”du milieu devient évidente : lors qu’il s’agit d’un diélectrique sans pertes (£" =0), il
n'y a pas de déphasage entre £ et D (¢ = 0) et I'intégration de I'’équation (1.21) sur l'intervalle T
donne un travail nul (wy=0). Dans ce cas, il n'y a donc pas de conversion d'énergie en chaleur.
Remarquons aussi que l'effet d’hystérésis diélectrique ne se produit que lorsque le champ
électrique est variable (¢« >0). Pour w - 0, la puissance dissipée s’annule. Contrairement a I'effet
Joule qui se produit également lorsque le champ est stationnaire, 'effet d’hystérésis diélectrique
nécessite donc un champ électrique variable.

L'effet d’hystérésis diélectrique est la base du chauffage d’'objets isolants par microondes. La
propagation des microondes au travers d'un milieu diélectrique génére des champs électrique et
magnétique variant périodiquement a des fréquences de 'ordre du GHz. L'effet des microondes
sur un milieu diélectrique consiste donc en une polarisation périodique de la matiere. S'il s'agit d'un
diélectrique a pertes, ceci entraine la création des sources de chaleur a I'intérieur de I'objet et une
absorption (partielle ou totale) de I'énergie transportée par les ondes.

Coexistence des deux effets pour le cas général du  n milieu a pertes

En général, un milieu peut disposer a la fois de pertes diélectriques et de pertes de conduction. A
titre d’'exemple, nous considérons ici I'eau naturelle. Tandis que I'eau distillée peut étre considérée
comme électriqguement isolante (£'= 80&, [Gar84]), les ions minéraux contenus dans I'eau naturelle
la rendent assez bonne conductrice (o =10° Q'm™ [Gar84]). Un champ électrique variant
périodiquement a haute fréquence devrait donc engendrer un chauffage par deux effets en méme
temps : I'effet d’hystérésis diélectrique et I'effet Joule.

La puissance dissipée par unité de volume p,;, est alors calculée par la somme des puissances
dues aux deux effets :

pdiss :pEJ +pHD :Zqint (125)
Eu égard au bilan énergétique du systéme, p;, représente en méme temps la somme des flux de
chaleur ¢, . dus aux sources internes genérées par I'effet Joule et I'effet d’hysterésis diélectrique.

Pour un champ électrique défini par E(z) = EO sin(a)z), la puissance dissipée par unité de volume

s'écrit alors
n 0- n
Pass =w[€ +ZJE;9” =we, Ey, E,=E/V2. (1.26)

ou £;' désigne la caractéristique de pertes équivalente tenant compte des deux effets.

Les deux effets peuvent donc coexister, notamment dans le cas des matériaux hétérogénes
contenant deux ou plusieurs composants dont les propriétés électriques et diélectriques sont
différentes. Comme nous avons vu au paragraphe 1.2, le stratifié tissé carbone/époxy de cette
étude est composé d’'une matrice diélectrique et d’'un renfort conducteur. Dans ce cas, on s’attend
a un chauffage de la matrice par I'effet d’hystérésis diélectrique et un chauffage des fibres par effet
Joule. On obtient la puissance totale dissipée dans le volume du composite par une sommation
des apports de chaleur dus aux deux effets et a I'exothermie de réticulation de la matrice.
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1.4 Le dispositif expérimental utilisé pour élabore r le stratifié

1.4.1 Le choix du dispositif

Nous rappelons que I'objectif de la présente étude est de déterminer I'influence des paramétres du
procédé d'élaboration sur les propriétés d'un stratifié carbone/époxy. Le procédé d'élaboration
« classique » du matériau étudié, le moulage au sac a vide en autoclave, a été décrit au
paragraphe 1.2 de ce chapitre. La température atteinte, la pression appliquée et I'intensité du vide
ont alors été identifiées comme étant les paramétres essentiels du procédé. La présente étude
portera avant tout sur le paramétre de température. En réalisant un chauffage par sources
internes, nous cherchons a améliorer la distribution spatiale et I'évolution temporelle de la
température au sein de la piéce élaborée. Pour le matériau étudié, la température est le paramétre
pilotant la réticulation de la matrice époxy. Comme il s'agit d'un chauffage par sources internes
d'un matériau diélectrique, le chauffage par hystérésis diélectrique, plus couramment appelé
chauffage par microondes, parait adapté au probleme posé.

Le présent paragraphe porte sur la mise au point du procédé d'élaboration développé dans le
cadre de cette étude. Une prémisse essentielle de ce travail était de conserver au maximum les
paramétres du procédé classique afin de mettre en évidence l'influence du mode de chauffage.
Dans un premier temps, nous avons donc cherché a appliquer les consignes du procédé classique
en termes de température, de pression et de vide également dans le procédé microondes.

Un projet industriel mené dans le cadre du méme travail consistait en une tentative a réaliser un
chauffage par hystérésis diélectrique dans un autoclave cylindrique de petite taille (diamétre =
500mm). L'étude portait sur la stérilisation thermique de produits issus du domaine alimentaire.
Comme pour le stratifié carbone/époxy, il s'agissait de produits absorbant fortement les
microondes. L'objectif était d’équilibrer et d’accélérer la montée en température afin de diminuer la
durée du procédé et d’obtenir un produit de meilleure qualité gustative. Ce projet représentait une
collaboration entre le Laboratoire et trois partenaires industriels : la société Microondes-Energie-
Systemes (MES) spécialisée dans I'application thermique des microondes, Barriquand Stériflow,
un constructeur d'autoclaves de stérilisation, et le Centre Technique de la Conservation des
Produits Agricoles (CTCPA). (Figure 1.15)

Figure 1.15 : Autoclave alimenté en microondes pour la stérilisation de produits alimentaires.
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Par lintermédiaire d’'un minimum de modifications permettant I'introduction des microondes, un
champ électrique de hautes fréquences (HF) a été créé au sein de l'autoclave. De géométrie
cylindrique et fermé par ses deux extrémités, I'autoclave représentait une cavité résonnante par
rapport aux ondes. Ce projet a montré la sensibilité de la technique non seulement aux propriétés
des produits a chauffer, mais aussi a la totalité des paramétres dimensionnels rentrant en jeu.
Ainsi, I'aménagement de l'intérieur de l'autoclave (tuyauteries, panier porte-produits, brides) joue
autant sur le mode de propagation des ondes que la géométrie des objets chauffés. Toutes les
interfaces rencontrées par les ondes représentent des discontinuités du milieu et imposent des
conditions aux limites pour la propagation des ondes. Ceci nous a hotamment appris la complexité
du probléme : une maitrise parfaite de la distribution du champ électrique au sein de I'applicateur
s'est avérée étre indispensable.

Notre choix du matériel utilisé a donc été guidé a la fois par le besoin de maitriser la montée en
température de la piece élaborée et par la volonté d’assurer la comparabilité des deux procédés en
réduisant les différences & un minimum inévitable. Idéalement, la seule différence entre le procédé
classique et le procédé développé ici consisterait en la distribution de la température au sein du
stratifié élaboré.

En général, la géométrie cylindriqgue des autoclaves est bien adaptée aux applications & pression
élevée. Lors d'un moulage au sac en autoclave, les objets élaborés n'occupent qu'une partie du
volume, le reste étant rempli d’'air ou d'un gaz inerte. Ceci permet d'élaborer une charge de
plusieurs piéces en composite en une seule opération. Comme la géométrie de 'objet élaboré ne
dépend que du moule utilisé, des objets de différentes géométries peuvent étre fabriqués dans le
méme four et dans la méme phase de travail. En tenant compte des consignes a respecter pour
une éventuelle application industrielle du procédé développé, nous avons cherché a conserver ces
avantages du procédé en autoclave pour le procédé microonde mis en ceuvre. Nous avons
notamment opté pour la technique de moulage au sac a vide et pour une enceinte de géométrie
cylindrique, qui sera appelée « applicateur microonde » ou « applicateur » par la suite du présent
chapitre. Comme les autoclaves de pression, I'applicateur microonde utilisé représente donc une
structure métalliqgue de géométrie cylindrique partiellement remplie d’'un milieu diélectrique.

Eu égard au fait que la taille des objets & chauffer est de I'ordre de la longueur d'onde des
microondes (A,=122mm a f'=2,45GHz), nous avons cherché a éviter la création de points chauds
et froids dans I'applicateur et dans I'objet chauffé en favorisant un régime d’'ondes progressives. Ce
dernier est caractérisé par un déplacement permanent des maxima et minima du champ électrique
en direction de la propagation principale des ondes. Contrairement a une cavité résonnante fermée
par un court-circuit, un applicateur terminé par une charge absorbante empéche la réflexion des
ondes a ses extrémités et permet donc l'instauration d’un régime d'ondes progressives.

A partir de I'analyse des propriétés diélectriques du stratifié carbone/époxy a élaborer (paragraphe
1.2), le stratifié est considéré comme un matériau absorbant fortement les microondes. Une forte
absorption de I'énergie transportée par les ondes entraine une forte atténuation des ondes au sein
du composite et donc une profondeur de pénétration limitée (voir aussi paragraphe 1.5). Afin
d’équilibrer I'élévation de la température dans le volume de l'objet, nous avons opté pour une
configuration permettant de faire varier la direction principale de propagation des ondes.

1.4.2 Description du dispositif expérimental

L'applicateur microonde choisi pour I'élaboration du stratifié carbone/époxy est un cylindre creux
en alliage d’aluminium avec une longueur L de 600mm et un diameétre d de 100mm. Il est
assemblé de deux coquilles permettant des ouvertures circulaires aux deux extrémités du cylindre.
L'applicateur est chargé en retirant la coquille supérieure. Lors de la fermeture, le contact
électrique entre les deux coquilles est assuré par un film autocollant d’aluminium. (Figure 1.16)
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d—100mm

Figure 1.16 : Applicateur cylindrique utilisé pour I'élaboration du stratifié.

L'alimentation de I'applicateur s'effectue en direction axiale par les deux ouvertures circulaires du
cylindre. Pour ce faire, deux générateurs de microondes (magnétrons) sont positionnés de part et
d’'autre de I'applicateur. Comme la double alimentation permet de compenser (en partie)
I'atténuation des ondes, une telle configuration est particuliérement adaptée au chauffage d'objets
trés absorbants. Les générateurs émettent des microondes a la fréquence habituelle des
applications industrielles & but thermique : 2,45GHz. Il s'agit de magnétrons standards avec une
puissance maximale de 1kW. La Figure 1.17 montre une représentation schématique du dispositif
complet.

Wattmeétres Wattmeétres

]
‘or| | Fer

TN
N

_‘L ‘L_ Applicateur _‘L ‘L_
Pi Pr + Pt Pr + Pt I)z
Magnétron Coupleur Coupleur Magnétron
1000W  circulateur gjrectif directif  Circulateur ~ 1000W
2,45GHz ot ot 2,45GHz
charge a eau charge a eau

Figure 1.17 : Schéma du banc d’essais complet - applicateur cylindrique et guides d’ondes de
section rectangulaire.

La transmission des ondes des générateurs a l'applicateur s'effectue par des guides d'onde
standards avec une section rectangulaire de 43,2mm x 86,4mm (WR 340). Des piéces de
transition en acier inoxydable transforment la section rectangulaire en circulaire pour relier les
guides a l'applicateur. Chaque guide d'onde est équipé d'un coupleur directif ainsi que d'un
circulateur. Les circulateurs placés entre les générateurs et les coupleurs directifs protégent les
magnétrons de la puissance microonde se propageant vers le générateur. Celle-ci est due a la
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réflexion d’une partie des ondes a I'entrée de I'applicateur et a la transmission d’ondes provenant
du générateur opposeé. Les circulateurs laissent passer les ondes se propageant du magnétron
vers l'applicateur, mais redirigent les ondes de retour vers des charges a eau ou elles sont
absorbées.

Deux wattmétres connectés a chacun des coupleurs directifs permettent de déterminer les
puissances transportées au sein du guide dans les sens aller et retour séparément. Il est ainsi
possible de mesurer les puissances incidente P; et réfléchie P, de chaque c6té de I'applicateur. De
plus, quand un seul des générateurs fonctionne, la puissance « réfléchie » mesurée en aval de
I'applicateur (du c6té non-alimenté) correspond a la puissance transmise P; par I'applicateur. Dans
ce cas, il est possible d'estimer la puissance absorbée P, par le milieu ou I'objet au sein de

I'applicateur selon I'expression

P, =P-P-P. (1.27)
Si la puissance réfléchie par I'applicateur est négligeable, la détermination de P, est possible
méme lorsque les deux générateurs fonctionnent simultanément :

P, =P-P pour P =0 (1.28)

abs

Grace a la double alimentation de I'applicateur, le sens de propagation des ondes en direction
axiale est variable. Ainsi, le chauffage d’'un objet absorbant se trouvant a I'intérieur de I'applicateur
s'effectue des deux cotés. Dans l'intérét de maitriser la distribution du champ électrique au sein de
I'applicateur, il n'est pourtant pas souhaitable d'atteindre une superposition des deux trains
d’'ondes. Ce phénoméne risque d’entrainer des amplifications ou neutralisations locales des ondes
et d’entrainer des points chauds et froids dans la piéce élaborée. Les générateurs ne fonctionnent
donc pas simultanément : grace a un systéme de réglage électronique, ils émettent en alternance
a une fréquence de 50 Hz. Chaque générateur fonctionne donc a 50 reprises par seconde pendant
1/100 s et ceci indépendamment du fait que I'autre générateur soit en marche ou au repos. Ceci
entraine une alternance périodique du sens de propagation des ondes sans pourtant entrainer la
superposition des deux trains d'ondes. Comme les wattmeétres disposent d’'une certaine inertie de
mesure, la puissance mesurée représente une valeur moyennée dans le temps. La puissance du
générateur peut étre fixée de 0 a 1000W. Le réglage en puissance des deux générateurs se fait
séparément. (Figure 1.18)

325V | o
230V T '

oV Réseau \ :_/ \ / R

o \/ \/ d

Pcréte i i

TRW | [ \ [ \
Geénérateur 2 / \ ‘ / \ ‘

OW A ; : t'
Pcréte : !
w1/ \ ] \ L
oW \ Générateur1 / \ / .

1/50 s 1/25s t

Figure 1.18 : Fonctionnement en alternance des deux générateurs de microondes.

Le critére essentiel pour la qualité du procédé de chauffage mis en oeuvre est I'évolution de la
température des objets a chauffer. Afin d'obtenir une mesure en continu de la température au
cours du chauffage, il faut utiliser des sondes insensibles aux champs HF créés par les
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microondes au sein de l'applicateur. Etant donné qu'ils sont faits d'alliages métalliques, les
thermocouples ne peuvent pas étre utilisés au sein d'un applicateur microonde. Exposés aux
champs périodiques des ondes, ils subissent des forts courants d’induction électrique. Ceci crée
des perturbations des champs et conduit a une élévation forte de la température du thermocouple
par effet Joule. Le phénoméne entraine d’abord des mesures erronées et méne a terme a la
destruction du thermocouple. Nous avons donc utilisé un thermomeétre fluoro-optique équipé de 4
sondes a fibres optiques. Les fibres optiques sont trés peu sensibles aux champs électrique et
magnétique et permettent ainsi une mesure fiable de la température de I'objet au cours du
chauffage par microondes.

Afin de réaliser un moulage au sac a vide, une petite ouverture (un trou de 10mm en diametre) a
été prévue dans la coquille inférieure de I'applicateur. Celle-ci nous a permis de passer un tube
souple a l'intérieur de I'applicateur pour connecter le sac a vide a un systeme d’extraction d'air. A
la place d’'une pompe a vide, nous avons utilisé une trompe a eau. La pression au sein du sac est
déterminée grace a un manometre a mercure.

L'acquisition des données de température et de puissance est assurée par un ordinateur muni
d'une carte de conversion analogique/numérique disposant de 8 entrées de signal. Ainsi, les
sighaux des 4 wattmétres (puissances incidente et réfléchie de chaque cété de I'applicateur) et des
guatre sondes de température peuvent étre enregistrés a une fréquence d’acquisition d’un point de
mesure par seconde. (Figure 1.19)

a

Figure 1.19 : Photo du banc d'essais complet avec les instruments de mesure et I'ordinateur
d’acquisition.

A cause de I'anisotropie des propriétés diélectriques du stratifié et de la conductivité du renfort, la
réponse du matériau au champ électrique HF créé par les microondes est fortement dépendante
de son orientation. La conductivité des fibres de carbone fait que I'effet de chauffage prédominant
peut varier selon l'orientation du matériau par rapport au champ (effet d’hystérésis diélectrique
dans la matrice, effet Joule dans le renfort). Il est donc indispensable de connaitre la distribution et
I'orientation du champ électrique au sein de l'applicateur. Le champ électrique créé par la
propagation de microondes dépend du mode de propagation. Un applicateur est appelé
monomode si, a vide, il ne permet la propagation des ondes que selon un seul mode de
propagation : dans ce cas, il s'agit du mode fondamental admissible dans les conditions de
propagation données (la géométrie de I'applicateur et la fréquence).

Plusieurs approches théoriques et expérimentales donnent acces a la détermination des modes de
propagation des microondes au sein d’une structure donnée. Les approches utilisées dans le cadre
du présent travail seront décrites aux deux paragraphes suivants.
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1.5 Distribution du champ électrique — approche thé  orique

Lors de la propagation d'ondes électromagnétiques au sein d'un guide ou d'un applicateur, la
distribution du champ électrique créé varie selon le mode de propagation. Elle est donc
dépendante des dimensions de I'applicateur et de la fréquence d’excitation des ondes. Le mode de
propagation conditionne notamment la distribution des maxima et minima du champ électrique et
donc des points chauds (et froids) dans I'applicateur. Les équations différentielles décrivant la
propagation des ondes électromagnétiques sont dérivées des équations de Maxwell. Par la suite
du présent paragraphe, elles seront développées pour le cas d'une structure cylindrique a paroi
métalliqgue. En résolvant le systéme d’équations différentielles obtenu, on trouve les équations de

propagation définissant les composants des champs électrique £ et magnétique H . Ce résultat
nous donnera notamment une description théorique de la distribution du champ électrique au sein
de I'applicateur microonde utilisé pour le cas simple d’'un remplissage homogene.

1.5.1 Rappel sur les équations de Maxwell

Dans un premier temps, nous considérons le cas général d’un milieu présentant a la fois des
pertes diélectriques (£ =¢&'— j&" ; €7> 0) et des pertes de conduction (o> 0). Les équations de

Maxwell s’écrivent alors : [Com97]

fOxg=-98 (1.29)
or
Oxi =924 (1.30)
or
O =p, (1.31)
OB=0 (1.32)

Les fonctions vectorielles D et B désignent respectivement Iinduction électrique et linduction
magnétique. Le scalaire p, est la densité des charges électriques libres. J est la densité des
courants électriques définie par la loi d’Ohm en fonction du champ électrique et de la conductivité
o du milieu: J=0FE . Le symbole [ représente I'opérateur de Nabla. Pour un champ vectoriel

V' donné, I'opération [1xJ est équivalent au rotationnel (ror¥ ) et I'opération 1 correspond &
la divergence (divV ) du méme vecteur. Pour un scalaire U, le produit [1[@/ désigne le gradient
gradlJ . Le milieu considéré ici dispose de charges électriques libres (0, > 0) qui sont a I'origine de
sa conductivité électrique. Le champ électriqgue périodique di a la propagation des ondes
entrainera donc des courants électriques cumulés dans la fonction vectorielle J. Enfin,
l'introduction de la perméabilité magnétique (généralement complexe) i et de la permittivité

électrique complexe & permet d'effectuer les substitutions B =7 H et D=ZE . Pour un milieu

anisotrope, £, fi et o sont exprimées sous forme matricielle. Ici, nous considérons le cas
simplifié d’'un milieu homogéne et isotrope avec des propriétés (apparentes) £, fi et o invariables

dans le temps et dans le volume. A moins qu'il s'agisse d’'un milieu ferromagnétique ou d’'un milieu
ionisé (plasma), la perméabilité magnétique peut étre considérée comme réelle et égale a celle du
vide fi = =y, . Nous pouvons donc réecrire les equations de Maxwell :
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- 0H

OxfE =—y— 1.33
H 5 (1.33)

Oxi=zL 4ok (1.34)

ot
0 o = Pe (1.35)
3
OH =0 (1.36)

Les équations (1.33) a (1.36) représentent un systéme linéaire d’équations différentielles dont la
solution fournit les fonctions vectorielles décrivant la distribution spatiale et I'évolution temporelle

des champs E et H. Afin de résoudre ce systéme, le degré des équations sera augmenté en
appliquant une nouvelle fois I'opérateur de Nabla.

Ax(BxE)= —,u%(ﬁ <) (L.37)
ﬁx(ﬁxﬁ)z?%(ﬁxE)+a(ixE) (138
Adi@E)=0 e (1.39)
Ao )=0 (L.40)

Nous appliquons de nouveau I'hypothese d'un milieu isotrope en termes de permittivité et de
densité de charges pour que la partie droite de I'équation (1.39) s'annule. Ensuite, on introduit
'équation (1.34) dans (1.37) et I'équation (1.33) dans (1.38) afin d'obtenir des équations

différentielles qui ne dépendent que d'une seule des fonctions vectorielles £ et H .

. _0°E oF,

Ox|\Ox E)=—-ue - o — 1.41
. _0H 0H

Ox\OxH |=—-ue - Uo— 1.42
i[ﬁiﬂ? =0 (1.43)
Ot A )= 0 (1.44)

Ensuite, on soustrait I'équation (1.41) de (1.43) et I'équation (1.42) de (1.44) en appliquant la régle
de calcul en analyse vectorielle :

O w)-0x(0x7)= (0m) o7 = ar (1.45)
ou bien : grad (divV)—rot(rotV) = grad divl’ —rot rotV’ = AV .

Ici, A est I'opérateur de Laplace. Nous obtenons ainsi deux équations différentielles définissant les

expressions du champ électrique et du champ magnétique respectivement. Les équations (1.46) et
(1.47) les expriment dans le régime temporel :

. _9E oF -
AE — LE - Uo—=0 1.46
H o H o (1.46)
. _9°H 0H -
AH — UE —uo—=0 1.47
H or H a1 (1.47)

Comme il s'agit d'un phénomeéne périodique dans le temps, on introduit des fonctions harmoniques
afin de tenir compte de la dépendance des vecteurs £ et H dutemps : E(x, .z, t) :E(x, Y, z)ef“’
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et ﬁ(x,y,z,[):ﬁ(x,y,z)ej”, w étant la pulsation «w=27f. Dans le régime harmonique, les
équations (1.46) et (1.47) s’écrivent alors :

AE + o(ag - jo)E=0 (1.48)
AH +aqu (€ - jo)H =0 (1.49)
La permittivité complexe € se décline en sa partie réelle, la permittivité &£, et sa partie imaginaire,
la caractéristique de pertes &', selon £=¢' - j&". La constante complexe agu(a;?—ja) est

souvent exprimée en fonction de la permittivité équivalente &, définie par : [Com97]

~ ! . ] 0-

E =€ —][5 +—j (1.50)
w

Les équations (1.48) et (1.49) se simplifient alors a

AE+ € E=0 (1.51)

AH +w*u H=0 (1.52)

A une fréquence f et une température 7" données, le facteur w’u €, est une constante. Il s'agit du

carré de la constante de propagation libre k définie pour le cas général d’'un milieu a pertes de
conduction et pertes diélectriques comme

k=w/UE, . (1.53)
Elle décrit la propagation des ondes de fréquence f dans un milieu infini caractérisé par la

permittivité £, la perméabilité Lp et la conductivité o. Nous retrouvons aisément la constante de
propagation libre dans le vide en introduisant 1 = y, et £ =¢,.[Cal99, Loh04]

k, = @\ U, &, (1.54)

Les fonctions vectorielles E et H représentent des solutions des équations différentielles (1.51) et
(1.52). Elles décrivent les champs électrique et magnétique créés par la propagation des ondes. £
et H sont donc dépendantes des conditions aux limites imposées : propagation en espace libre ou

dans un guide d'ondes. Compte tenu de I'applicateur utilisé, nous considérons par la suite la
propagation au sein d'une structure (guide ou applicateur) cylindrique & paroi métallique.

1.5.2 Solutions des équations de Maxwell pour un sy  steme de coordonnées
cylindriques

Comme l'applicateur cylindrique considéré ici présente la symétrie de révolution, il est judicieux de

poursuivre le développement des équations de propagation en utilisant des coordonnées

cylindriques (p,&,z) . Les équations de propagation décrivant les composantes des champs £ et H

seront donc exprimées dans le repére montré par la Figure 1.20.

Dans un systéme de coordonnées cylindriques, 'opérateur de Laplace se décline de maniére
suivante :

1a( a) 1 8 @
A=——| p— |[+——+— (1.55)
pop\ 0p) p*ag oz’
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Figure 1.20 : Définition du systéme de coordonnées cylindriques (p,a,z) utilisé.

L'approche utilisée pour résoudre les équations (1.51) et (1.52) suit la méthode de séparation des
variables : on suppose que les expressions mathématiques des composantes £, Eget I ainsi que
de H,, Hy et H, soient toutes composées d’'un produit de trois termes dont chacun ne dépend que
d'une seule des trois variables [Cal99, Loh04]. On introduit donc I'équation d’'onde générale
‘-I-’(p,@,z) définie par :

W(p,6,2)=R(p)0(6) 2(:) (1.56)
L'équation différentielle & résoudre prend alors la forme AV +E’W=0, ce qui se traduit en
coordonnées cylindriques suivant I'expression (1.55).

10 oy 1 0°Y o'W  ~
——|p t————+——+k’W=0 (1.57)

pop\" 0p) p 068" Oz

Les dérivées partielles de la fonction W par rapport aux trois variables sont introduites dans
I'équation (1.57). Aprés division par la méme fonction ¥, on obtient :

10°R 1 0R 1 9@ 10°Z -,
———t——t— ~+ 5 +k

ROp~ pROp p OO Zoz

Nous supposons une variation des champs en direction de z selon la fonction ¢ ", k, étant la

constante de propagation en guide. La dérivée partielle par rapport & z suit donc la relation
a/az:—jkg. En raison de la symétrie de révolution imposée aux champs par la géométrie de

=0 (1.58)

I'applicateur, les champs doivent se reproduire sur eux-mémes chaque fois que & augmente d’un
multiple de T (»0, » étant un nombre entier). La dépendance de & des composantes des champs
peut ainsi étre décrite par une fonction ¢ . Il est donc 9/d8 =—jn . Ceci nous permet d’apporter
les substitutions suivantes a I'équation (1.58). [Com96]

1 9°0

s = (1.59)
— =- 1.60
Z 0z° g (1.60)

En méme temps, la relation entre la constante de propagation libre k définie par I'équation (1.54),

la constante de propagation en guide l;g et la constante de coupure l;c est toujours valable:

kl+k] =k’ =’ LE (1.61)
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Dans un premier temps, nous décrivons le cas simple d'un applicateur vide ou rempli par un milieu
diélectrique sans pertes. Nous considérons les constantes k, &, et k, comme réelles. Grace aux
trois équations précédentes, I'équation différentielle a résoudre (1.58) prend la forme :

2 2
O°R +16—R+(k§ —n—sz:O (1.62)

0p* padp Jo

Cette équation est de la forme x*)" +xy' + (x2 —nz)y =0 pour une fonction y(x) et une constante

n. Elle représente donc une équation différentielle de Bessel de 1* ordre [Bro91]. Les solutions de
cette équation sont composeées des fonctions de Bessel de premiere espece J (x) et de seconde

espece Y, (x) ainsi que des fonctions de Hankel de premiére espéce H}El)(x) et de seconde

espéce H}Ez) (x) Quand 7 est un nombre entier, la solution générale de I'équation (1.62) s'écrit :
R(p) =4J, (kc,o) +4,Y, (kc,o) nN ; A,, A; étant des constantes d'intégration (1.63)
En admettant ©(8)=Be™° et Z(z)=Ce™** comme solutions des équations (1.59) et (1.60),

nous trouvons ensuite I'équation d'onde W(0 8z) comme solution générale de I'équation
différentielle (1.57) :

W(p,6,z)=|4J (k. p)+AY (k p)|Be ™ Ce . (1.64)
( )[ln(c) 2n(c)] " "

Les solutions doivent respecter les propriétés de symétrie et plusieurs conditions aux limites

imposées par la matiére et la géométrie de I'applicateur :

1. Une condition essentielle a la propagation d’une onde dans I'applicateur est que la fonction W
garde une valeur finie (en tout point et) sur I'axe du guide. Or, pour p — 0, la fonction de
Bessel de seconde espéce Y, (x) tend vers l'infini. La constante A, doit donc s’annuler pour
tous les modes de propagation. [Com96]

2. Les équations de Maxwell imposent un déphasage de 172 entre le champ électrique et le
champ magnétique. Cela se traduit par une complémentarité entre les paires de composantes
des champs électrique et magnétique (£;, H;) suivant la méme direction. Pour la dépendance
angulaire des champs, la combinaison initiale de fonctions trigonométriques doit donc se
limiter & une seule des fonctions (sinus ou cosinus). Un sinus décrivant la dépendance
angulaire de la fonction £, imposera donc un cosinus pour la fonction /, et vice versa. [Pin95]

3. La paroi métallique de I'applicateur représente une importante condition aux limites. Comme
un champ électriqgue paralléle a la paroi serait immédiatement compensé par un courant
électrigue dans la paroi, les composantes tangentielles disparaissent pour p - r :

E, (,0 = r) =0 et £, (,0 = r) =0 . Seule la composante normale a la paroi £, peut donc exister
et le vecteur £ est orienté perpendiculairement & la paroi métallique.

Le cas contraire tient pour les composantes du champ magnétique : ici, la composante
perpendiculaire [, devient zéro pour p - r et seules les composantes Hy et H existent. Par

conséquent, le champ H est toujours paralléle & la surface métallique. Pour p=r,
0H,/0p=0 et 0H_/0p =0.[Com96]

4. Dans un guide métallique, les deux composantes longitudinales £, et H. ne peuvent pas
coexister. Si I, existe, H. doit s'annuler et vice versa. On distingue donc deux grands groupes

de modes de propagation : les modes transverses électriques (TE) caractérisés par £,=0 et les
modes transverses magnétiques (TM) caractérisés par H.=0. [Com96]
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Grace aux conditions aux limites énoncées, I'’équation d’onde (1.64) prend la forme :
sin(n6)

W(p,0,z)=AJ (ko) B, ou Ce™ (1.65)
cos(nH)

Les équations suivantes décrivent les composantes des champs valables pour les modes TE. Il

s'agit d'une onde plane dont le champ £ est confiné & un plan perpendiculaire a I'axe du cylindre
[Com96, Ber80].

ModesTE:  E, = jH, CZZI; J (k_p)sin(n8)e ™ (1.66)
E, = jH, %J; (k. p)cos(nB)e ™ (1.67)
E. =0 (1.68)
k .
H,=-jH, k—gJ; (k, p) cos(n@)e ™ (1.69)
H,=jH, ke J,(k_p)sin(nB)e™ (1.70)
kfp
H, =H,J,(k p)cos(ng) e (1.71)

La fonction J’,, est la dérivée premiere de J, (la fonction de Bessel de premiére espéce d’'ordre n).
Elle peut également étre définie en fonction des fonctions J par les relations suivantes : [Pin95]

) dJ \k
TeP) =L)< (o), (6 £) = 22 )

6‘ c

c

De facon analogique, une onde se propageant selon un mode TM est une onde plane dont le
champ H est confiné & un plan perpendiculaire & l'axe du cylindre. Les expressions des
composantes des champs £ et H sont données par les équations ci-aprés [Com96, Ber80].

k .
Modes TM:  F, =—jE, k—gJ; (k,0) cos(n8) e ™ (1.72)
k,n
L, = jE, ksz (k ,0) s1n(n«9) (1.73)
E, =E,J (k,p)cos(n@) e (1.74)
H,=-jE, Cl:g; (k ,0) s1n(n0) € (1.75)
H,=-JjE, %J; (k. p)cos(nB) e (1.76)
H.=0 (1.77)

Nous rappelons que, depuis les équations (1.48) et (1.49), la dépendance temporelle de la fonction

d’onde, le terme e¢’“, est toujours sous-entendue. Chaque composante des champs électrique et
magnétiqgue comprend un terme de type Bessel décrivant la propagation en direction radiale
(direction ), et deux termes périodiques sinusoidaux décrivant la propagation de I'onde dans les
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directions angulaire (6) et longitudinale (z) respectivement. Les trois fonctions sont représentées
schématiquement dans la Figure 1.21 pour le cas d'un guide cylindriqgue rempli d’'un milieu
diélectrique sans pertes (pour le cas ou les ondes ne subissent pas d’atténuation). La vitesse de
propagation de I'onde est la méme dans les différentes directions de I'espace.

Selon p: fonction de Bessel Selon &: fonction sinusoidale Selon z : fonction sinusoidale

/\ /\ /\ 0 o7 ar 67 6 |0
0 Un) Unz Up3 U na 0 o w o 7” 2m 37 cus
T T F Ia £ ke ke &

Figure 1.21 : Variation de l'intensité du champ £ selon les directions (représentation schématique).

Les constantes impliqguées dans les équations (1.66) a (1.77) sont soumises aux conditions aux

limites imposées par la paroi métallique. Pour les modes TM, les conditions Eg(p:r):O et
Ez(p:r)=0 imposent un zéro de la fonction de Bessel pour p=r, r étant le rayon de
I'applicateur, soit J, (kc r) =0. Les fonctions J,, s'annulent pour une suite de valeurs u,,, appelées

les racines de J,: Jn(unm):o. Chacune de ces valeurs correspond donc a un mode de

propagation TMp, dont la constante de coupure s’écrit

kC(TMnm)zu%. (1.78)
Modes TM n=0 n=1 n=2 n=3 n=4 n=>5 n=6
Uom Uim Uom Usm Uam Usm Usm

m=1 2,405 3,832 5,135 6,379 7,588 8,771 9,9361
m=2 5,52 7,016 8,417 9,76 11,064 12,339 13,589
m=3 8,654 10,173 11,62 13,015 14,373 15,7 17,004
m=4 11,792 13,323 14,796 16,224 17,616 18,98 20,321
m=5 14,931 16,47 17,96 19,41 20,827 22,218 23,586
m=6 18,071 19,616 21,117 22,583 24,018 25,43 26,82

Tableau 1.4 : Les racines u,,, des six premieres fonctions J,, (Bessel d’ordre 7). [Bro91]

Dans le cas des modes TE, c’est la dérivée premiére de la fonction de Bessel J’, qui doit s'annuler
pour satisfaire les conditions aHg/ap‘ o = 0 et aHz/ap‘p= =0. Les valeurs u ", sont les racines

des dérivées premieres des fonctions de Bessel J', tel que J' (u;m):O. En méme temps, la
composante angulaire du champ électrique (£ s’annule en proximité de la paroi métallique ; la
condition £, (p = r) =( est donc également respectée. Chacune des valeurs u ,,, correspond ainsi

a un mode de propagation TE,, caractérisé par la fréquence de coupure

I

r
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Modes TE n,:O n,il n,:2 n,:3 n,:4 n,:5 n,:6

Uom U'im Uom Usm Uym U'sm U'sm
m=1 3,832 1,842 3,054 4,201 5,317 6,416 7,501
m=2 7,016 5,331 6,706 8,015 9,282 10,52 11,735
m=3 10,173 8,536 9,969 11,346 12,682 13,987 15,268
m=4 13,323 11,706 13,17 14,586 15,964 17,313 18,637
m=5 16,47 14,864 16,348 17,789 19,196 20,576 21,932
m=6 19,616 18,016 19,513 20,973 22,401 23,804 25,184

Tableau 1.5 : Les racines u',,, des dérivées ./, des fonctions de Bessel d'ordre n=1 a 6. [Bro91]

Les équations (1.78) et (1.79) confirment que la constante de coupure k. d'un mode de
propagation ne dépend que de la géométrie de I'applicateur. &, est inversement proportionnel a la
longueur d'onde de coupure: A =27/k, . En tenant compte de la vitesse de propagation

v=Af= 1/1/,u£ , la fréquence de coupure d’un mode de propagation (nm) est calculée a partir de

k. et des propriétés diélectriques du milieu.

f = (1.80)
’ 27T\ UE

Pour qu'un mode de propagation puisse exister, il faut que la constante de propagation libre £ soit

supérieure a k.. Ceci implique que la fréquence d’excitation f soit supérieure a la fréquence de

coupure du mode ( /> f..») compte tenu de la géométrie de I'applicateur et du milieu a son
intérieur.

Modes TM
01 11 21 02 31 12 4 22 51
| | | | | | | |
r T v T LA B u v T o ] —r T I L J
0 1 2 3 4 5 6 7 8 03 9
. Fréquence de coupure (GHz)
Frequence
d’excitation
— Modes pouvant _>|<— Modes ne pouvant pas se propager >
se propager
2,45 GHz
Modes TE
11 21 01 31 41 12 51 22 02 61 32 13 42
—m —-mo ettt —t—t—t—
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Fréquence de coupure (GHz)

Figure 1.22 : Fréquences de coupure des modes de propagation dans I'applicateur cylindrique
(rayon ¥ =50mm) sans remplissage (£ =& ; U =L).

A une fréquence d’excitation donnée, le nombre de modes pouvant se propager est donc limité par
la condition f; ,,,< f . La Figure 1.22 montre les fréquences de coupure des modes » = 0...6 entre

0 et 9 GHz pour l'applicateur cylindrique de cette étude (» = 50mm). On constate que, quand
I'applicateur est vide (=& ; L=L), les seuls modes dont la fréquence de coupure est inférieure a
la fréquence d'excitation (2,45GHz) sont les modes TEy; avec f{7kE;;)=1,759GHz (1« ,=1,841) et
TMo; avec f(TMy;)=2,297GHz (u4,=2,405). (Voir aussi Tableau 1.4 et Tableau 1.5).
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Le mode avec la plus petite fréquence de coupure est appelé mode fondamental. Ici, il s'agit du
mode TE,;. Etant donné gu'il y a deux modes pouvant se propager a la fréquence d’excitation de
2,45GHz, par sa géométrie, I'applicateur n'est pas strictement monomode. Il y a pourtant une
condition aux limites supplémentaire rentrant en jeu: celle de la continuité des champs aux
extrémités de I'applicateur. En fait, I'applicateur est alimenté par un guide a section rectangulaire
standard WR 340. La transition entre le guide rectangulaire et I'applicateur circulaire est
géométriguement progressive. Le guide standard fonctionne selon le mode fondamental en section
rectangulaire TEq;. Le champ électrique dans le guide est orienté parallélement au petit coté de sa
section. Afin de satisfaire la continuité, 'orientation du champ a l'entrée de I'applicateur doit
correspondre a 'orientation du champ dans le guide (Figure 1.23). Entre les deux modes possibles
dans l'applicateur, le mode TE;; respecte au mieux la continuité des champs : comme le mode
TEop; en section rectangulaire, le mode TE;; en section circulaire admet un champ E unidirectionnel
orienté perpendiculairement a I'axe et maximum dans le plan médian du guide. La Figure 1.24
montre les distributions du champ électrique selon le mode TE; dans le guide et selon le mode
TEj1; dans I'applicateur. On confirme la familiarité des deux modes. Le mode TE,; est donc le plus
probable a étre excité dans la structure circulaire.
La symétrie de révolution de I'applicateur fait
gu'il N’y a aucune direction de polarisation
privilégiée par la géométrie. A priori, le
/ champ électrigue au sein de I'applicateur
. peut donc tourner en fonction de la
polarisation du champ délivré par le guide. La
condition de continuité des champs
conditionne donc a la fois le mode de
\ propagation et la direction de polarisation.
\ Lorsqu'il sagit dun régime d'ondes
progressives, les maxima et minima de
champ se déplacent en direction axiale a la
vitesse de propagation des ondes. La Figure
1.24 représente alors des images

Figure 1.23 : Transition de section entre instantanées de la distribution du champ
rectangulaire et circulaire. [Com96] électriqgue. [Com96, Tra00]

Mode TE,; dans le guide WR 340 Mode TE;; dans une structure a section circulaire

Figure 1.24 : Lignes de champ électrique pour les modes fondamentaux TE dans des structures
métalliques a section rectangulaire et circulaire respectivement. [Com96]
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L’équation (1.80) montre que, contrairement a la constante k., la fréquence de coupure 7. d'un
mode dépend de la vitesse de propagation et donc des propriétés £ et 1 du milieu. Lorsque le
méme applicateur est rempli par un diélectrique d’'une permittivité £ > &, les fréquences de coupure
des différents modes sont inférieures a celles de I'applicateur vide. A la fréquence d’excitation de

2,45 GHz, six modes peuvent alors se propager et I'applicateur ne peut plus étre considéré comme
monomode (Modes TE;1, TMos1, TEz1, TEq;, TMy; et TEz;). La Figure 1.25 montre les fréquences

de coupure des modes (n=1...6) comprises entre 0 et 9 GHz pour I'applicateur cylindrique (» =

50mm) rempli d’'un diélectrique avec une permittivité & = 4&,. Cette valeur est comparable a la
permittivité (partie réelle) des résines époxydes. On constate que, dans I'applicateur rempli, au
moins deux modes TM et quatre modes TE sont susceptibles a se propager.

Modes TM 03 61 04 14 24 34 63 25
01 11 202 31 12 41 22 51 32 13 4223 52 33 62 43 05 53 15 44 06
| | | | | | | 1] L1 | Ll | (| L1l | (] | L1l
' L v LI ol U LI L L I v rrr LML 1 LI LI u
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
, Fréquence de coupure (GHz
Fréequence a pure (GHz)
d’excitation
— Modes pouvant _>|<— Modes ne pouvant pas se propager >
se propager
2,45 GHz
Modes TE
12 22 61 03 14 24 15 25 35
11 21 01 31 1 51 02 3213 42 23 52 3362 43 045334 63 44 05 54 16 64
| | Ll 1 (| | | | | Ll L1 | Ll | Ll L1l | Ll |
' Y " Y | T T 171 vl " [ L gl 1 rFr1r 1T Iy I T Y
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Fréquence de coupure (GHz)

Figure 1.25 : Fréquences de coupure des modes de propagation dans I'applicateur cylindrique
(rayon R =50mm) entierement rempli d’'une résine époxyde (£'= 4¢p, £"=0; U =L).

Un autre effet de la présence d’'un diélectriqgue au sein d'un applicateur est, s'il s'agit d’'un milieu a
pertes, I'atténuation des ondes en direction de la propagation. D’aprés les équations (1.66) a

(1.77), la propagation des ondes en direction longitudinale z est décrite par la fonction e e kg
est la constante de propagation en guide définie selon I'équation (1.61) par k, =\k* =k’ . Silon

introduit une fonction E; décrivant le champ électrigue dans le plan transversal du guide (en

directions p et @), on peut exprimer la fonction vectorielle £ en fonction de E; et du terme de
phase :

E(p, H,Z,t) =k, (,0, 6?) e feigia (1.81)

L'exposant complexe -jk.z est le plus souvent exprimé par la constante de propagation y. Celle-ci
est composée du parameétre d’atténuation a et du paramétre de phase £:

y=jk,=a+jp (1.82)

Le paramétre d'atténuation a décrit I'affaiblissement de I'onde dans la direction principale de
propagation tandis que le paramétre de phase S marque la propagation de I'onde. Sintervient avec
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jwt dans le terme de phase. L'évolution du champ électrique en fonction de z peut ainsi étre
exprimée par

E(p, o, Z,Z) =k, (,0, «9) e rel =k, (,0, «9) e gl ) (1.83)
Dans un milieu a pertes (£ > 0 et/ou o> 0), I'atténuation du champ électrique en direction z est de
la forme [Jao01]

E(z)=E, e avec £, = E(z=0) (1.84)

Sur une distance parcourue de nélr 'amplitude du champ est diminuée d'un facteur l Le
a e”

paramétre d'atténuation @ conditionne donc la profondeur de pénétration & dans un milieu

diélectrique a pertes. Cette derniére est définie comme étant I'inverse de a. (Figure 1.26) [Com97]

5=L (L1.85)

/ :
0 5\/\/\/2

Figure 1.26 : Atténuation d'une onde électromagnétique — profondeur de pénétration.

Plusieurs phénomenes conduisent a I'atténuation d’'une onde électromagnétique :

1. Quand une onde se propage dans un guide métallique, les composantes du champ électrique
tangentielles aux parois sont compensées par des courants électriques. Comme le matériau

des parois est d'une conductivité finie (0 < ), ces courants entrainent une dissipation
d’énergie par effet Joule. Dans ce cas, le coefficient a dépend de la géométrie du guide, des
fréquences f et /. et de la conductivité électrique de la paroi métallique. Par exemple, pour un

guide d’onde cylindrique en cuivre (o = 5,8010" S/m) d’'un diamétre R et rempli d'air (=L
£=&j) au sein duquel une onde se propage selon le mode TEy;, le parametre d’atténuation @
s’exprime par : [Com96]

_ 55007 (%j% +2,;8(f j%

guide — R3/2 %fc [a] = i (186)

(AN ’
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2. En propagation libre dans un milieu diélectrique & pertes (& = wy UE, ), I'énergie transportée

par I'onde est progressivement dissipée en chaleur. Pour le cas général d'un milieu a pertes
dielectriques et pertes de conduction (avec la conductivit¢ equivalente g, =0 +ae"), les

paramétres & et [ dépendent des propriétés diélectriques (£, €% et de la conductivité
électrigue gdu milieu : [Com97]

h2
n 2
+
Q ivion = L Wy UE' \/1 + [wj -1 avec pour unité : [a] = l (1.87)
m

V2 wE
1 +oe"Y - 1
B.iion =ﬁww/,u5' \/l+[%j +1 avec pour unité : [ﬁ]:E (1.88)

On confirme aisément que, dans le cas d’un milieu sans pertes (£”= 0; o= 0), le coefficient a

s'annule et Bdevient égal a la constante de propagation libre : w,/ue" .

La densité de puissance transportée par I'onde est définie en fonction du produit vectoriel des
fonctions des champs E et H :

I - e [p]= 2
7 :E(EXH) unité : [p] =3 (1.89)

Dans un guide d'onde, la puissance transportée en direction longitudinale z se calcule donc en
intégrant la densité de puissance p sur la section S du guide.

P(Z)Z%”(EXF])B ds unité : [P]=w (1.90)

Quand la propagation est soumise a des pertes (dans les parois du guide ou dans le milieu), les
fonctions £ et H sont soumises toutes deux & une atténuation en ¢~ . La variation de puissance
le long de I'axe du guide orienté en direction de z est donc de la forme

P(z)=P 7=, avec P, =P(z=0). (1.92)

Ici, P, représente la puissance incidente a I'entrée de I'onde dans le guide. [Com96]

La profondeur de pénétration d’'une onde électromagnétigue dans un milieu conducteur est
particulierement petite. Dans ce cas, les champs sont compensés par des courants électriques
induits dans la surface métalligue. Ce phénoméne est appelé effet de peau. Pour un milieu
conducteur, la définition du coefficient d’atténuation (équation (1.87)) se simplifie a

n 0-
a oivcionr = THO f pour £&" =0 et — >>1 (1.92)
wE
Par exemple, la profondeur de pénétration J d'ondes électromagnétiques d’'une fréquence de
2,45GHz dans du cuivre (Jm-w8=58ElO6 Sim, U=Lh) se calcule ainsi a 1,3um. Pour le matériau des
fibres du stratifié carbone/époxy (JWbone:58,8ElO3 SIm, U=Lb), le méme calcul fournit un J de
41,9um. [Com97]
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Nous cherchons a estimer la profondeur de pénétration des ondes a 2,45GHz dans le stratifié tissé
carbone/époxy de cette étude. Pour ce faire, nous considérons la propagation d’'une onde a travers
un milieu infini disposant des mémes propriétés que le stratifié. Etant donné que le diamétre des
fibres est trés petit devant la longueur d’'onde, nous pouvons considérer le composite comme un

”

milieu diélectrique homogene par rapport aux microondes avec les propriétés apparentes £’ et £
déterminées expérimentalement au paragraphe 1.2. Ceci nous permet d'appliquer I'équation (1.87)
en utilisant pour & et £”des valeurs moyennées sur les températures balayées (25 a 180C) et en
négligeant toute influence supplémentaire de la conductivité des fibres (0=0). Si I'onde se propage
a un angle de 45°par rapport aux fibres, les propri étés moyennées sont &' =47,6¢, et £€"=29¢,

(Figure 1.7). Dans ce cas, la profondeur de pénétration des ondes dans le stratifié est estimée a

93mm. Par contre, lorsque I'onde se propage a 90° par rapport aux méches préimprégnées
(£'=253¢, et £"=27¢,), cf. Figure 1.8, la profondeur de pénétration dainsi calculée se réduit a

74mm. Ceci confirme le constat du paragraphe 1.2 : le stratifié carbone/époxy de cette étude est
effectivement un matériau absorbant fortement les microondes.

L'intensité du champ électrique £ est défini comme étant la norme du vecteur £ . Exprimée en
coordonnées cylindriques, elle s’écrit :

E=|E=\E}+ £} + I (1.93)

Grace au couplage entre les champs E et H , l'intensité du champ électrique £ est une mesure de
I'énergie véhiculée par les ondes. Rappelons que la densité de puissance dissipée lors de la
propagation d'une onde dans un milieu a pertes (diélectriques et/ou conductrices) est une fonction
de la valeur efficace du champ électrique £, et de la caractéristique de pertes equivalente

g=g +2 qu milieu, «w =277 étant la pulsation (cf. équation (1.26)).
w

P, —WE'E ;f (1.94)

La distribution du champ électrique donne accés a la répartition et a l'intensité des sources de
chaleur créées par I'absorption des microondes. Toutefois, ceci est soumis a la condition que le
mode de propagation soit maitrisé, le remplissage de I'applicateur homogéne et que les propriétés
du milieu soient parfaitement connues. Or, dans le cas de cette étude, la technique du moulage au
sac utilisée entraine un chargement de I'applicateur par plusieurs objets consistant en matériaux
différents. Il s'agit donc d’un remplissage partiel par un milieu hétérogene en termes de propriétés
diélectriques. De plus, les interfaces entre les objets représentent des discontinuités du milieu
pouvant conduire a la réflexion des ondes. Ceci entraine des phénoménes de résonance a
I’échelle des objets et donc a une stationnarité élevée des ondes au sein des objets.

Eu égard a la complexité des conditions réelles de propagation, une analyse expérimentale de la
distribution du champ électrique s’est imposée pour la mise en place du procédé d'élaboration par
microondes. Celle-ci sera décrite au paragraphe 1.6 ci-apreés.
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1.6 Distribution du champ électrique — approche exp  érimentale

1.6.1 Description de la méthode utilisée : la therm  ographie

Les équations de propagation développées a partir des équations de Maxwell fournissent une
description théorique de la distribution des champs électriqgue et magnétique. La représentation
donnée au paragraphe 1.5 est limitée au cas d’'un remplissage homogéene de I'applicateur par un
diélectrique a propriétés &’ £” connues. Or, le procédé de moulage au sac prévu impliqgue un
remplissage partiel de I'applicateur comparable au chargement d’'un autoclave. La description
théorique de la propagation des ondes dans ces conditions reste difficile.
Pour cette raison, nous nous sommes intéressés en parallele & une approche expérimentale
permettant de déterminer la distribution du champ électrique au sein d’'un applicateur microonde :
la thermographie. Cette méthode est basée sur I'effet thermique de l'interaction des microondes
avec un milieu absorbant. Elle permet notamment de visualiser les maxima et minima de la
température dans le volume de I'applicateur. Compte tenu de la définition de la puissance dissipée
(équation (1.94)), les variations de température correspondent aux variations de l'intensité du
champ électrique.
La technique consiste a introduire dans I'applicateur (vide ou chargé de diélectrique) un objet
absorbant auquel on ajoute une feuille de papier thermosensible. L'objet est chauffé par
I'absorption de microondes et chauffe a son tour la feuille de papier par conduction. Le papier
thermosensible change de couleur aux endroits ol la température de I'objet dépasse environ
100<C. Le marquage ainsi obtenu permet de détecter | es variations de température dans I'objet
absorbant. Selon I'équation (1.94), un maximum en puissance absorbée conduit a un maximum de
température et correspond a un maximum en intensité de champ. Il est pourtant essentiel que
I'influence de I'objet sur la distribution du champ électrique reste faible.
Dans cette étude, une feuille repliée de carton d’'une épaisseur de 0,2mm nous a servi d’'objet
absorbant. Comme I'épaisseur du carton est faible, il n'affecte pas (ou trés peu) la distribution du
champ. Exposé aux microondes, le carton subit une élévation de température considérable. Pour
assurer un bon transfert de chaleur, la feuille de papier thermosensible a été insérée entre les deux
couches de carton (Figure 1.27). Pour les thermographies, I'alimentation de I'applicateur en
microondes a été effectuée selon trois conditions différentes :

1. Le générateur de droite fonctionne pendant 2min a une puissance moyenne de 1000W.

2. Le générateur de gauche fonctionne pendant 2min a une puissance moyenne de 1000W.

3. Les deux générateurs fonctionnent en alternance (2°,,,,=2000W) pendant 1 min.

Plaque diélectrique
=== Couche de carton
— Papier thermosensible
| ——

Couche de carton

] Plaque diélectrique

Figure 1.27 : Chargement de I'applicateur microonde pour des thermographies.
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Il est ainsi possible de visualiser les champs électriques créés par les deux générateurs
séparément et d’'analyser leur superposition dans le temps. Quand il s'agit d’'un régime d'ondes
stationnaires ou les maxima et minima du champ restent fixes, le marquage sur le papier
thermosensible permet de reconnaitre le mode de propagation des ondes et révele la longueur
d'onde : la distance entre deux points de forte intensité de champ correspond a Ay/2. Nous
rappelons que la mesure de la stationnarité des ondes est le taux d'ondes stationnaires (70S). Il
est défini comme étant le rapport entre la plus grande et la plus petite valeur d'intensité du champ
électrique :

708 :% (1.95)
min

Dans un régime d'ondes stationnaires parfait, les maxima et minima de champ restent fixes.
L’intensité du champ entre deux maxima est proche de 0. Par conséquent, le 7OS devient infini.
Lorsqu'il s'agit d'un régime d’ondes progressives parfait, le déplacement périodique des maxima et
minima fait que l'intensité du champ (moyennée dans le temps) est identique a tout point du
volume. Dans ce cas, le T7OS est donc égal a 1. Dans des conditions réelles de propagation, la
valeur du 7OS se trouve toujours entre ces deux cas de figure.

La méthode des thermographies est particulierement avantageuse quand les propriétés
diélectriques de la charge ne sont pas uniformes (chargement partiel par plusieurs objets
différents). Pourtant, I'observation faite reste limitée au plan de la charge de carton/papier. A priori,
la méthode donne un résultat qualitatif et permet une comparaison des conditions de propagation.
Il s'agit donc plutdt d’'une méthode de reconnaissance que de détermination des modes. La
technique est simple & mettre en ceuvre et permet de déterminer l'influence de certains paramétres
sur la distribution du champ électrique et sur le mode de propagation dans I'applicateur. Les
paramétres concernés sont notamment la quantité de la charge diélectrique (ici des plagues en
silicone/verre), les dimensions de la charge (la longueur et I'épaisseur des plaques), la position
(angulaire et axiale) de la charge dans I'applicateur et I'alimentation de I'applicateur (un seul des
générateurs ou les deux en alternance). L'étude paramétrique ci-dessous nous a permis
d’'optimiser les dimensions du moule et les conditions d’alimentation réalisées lors de I'élaboration
du stratifié carbone/époxy.

Comme la thermomeétrie, la thermographie fait partie des méthodes de calorimétrie. Tandis que la
thermométrie fournit une mesure quantitative mais ponctuelle de la température, la thermographie
donne une cartographie des maxima et minima de 7 sur une surface ou méme dans un volume.
Elle ne permet pourtant pas de déterminer la valeur exacte de la température. Par contre, la
technique de thermométrie sera utilisée plus tard, lorsqu’il s’agira de définir le protocole du procédé
mise en ceuvre (paragraphe 1.7).
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1.6.2 Distribution du champ électrique — étude de p  arametres

Dans un premier temps, nous avons introduit la charge de carton/papier thermosensible comme
seul objet diélectrique dans I'applicateur. Comme |'épaisseur de la charge est relativement petite,
les conditions de propagation ainsi obtenues sont comparables a celles dans I'applicateur vide.
L'alimentation a été effectuée par le générateur de droite uniquement. L'applicateur ouvert des
deux cdtés vers les guides d’ondes permet l'instauration d'un régime d'ondes progressives. Nous
avons fait varier I'orientation angulaire de la charge diélectrique entre le plan central horizontal et le
plan central vertical du cylindre. (Figure 1.28)

32 min

Al

7
/
h
|
b' ‘
L
/ \
\
\
\

Figure 1.28 : Variation de la position angulaire de la charge carton/papier thermosensible dans
I'applicateur cylindrique : plan vertical et plan horizontal.

Quand la charge de carton/papier est orientée dans le plan central vertical, I'absorption d’énergie
par le carton est trés faible: méme aprés plus de 30min d’alimentation en microondes
(P0y—1000W), le papier thermosensible reste blanc. Dans le cas contraire, lorsque la charge se
trouve dans le plan horizontal, un marquage relativement uniforme apparait sur la feuille au cours
de 2min dalimentation. Le régime d'ondes progressives est donc clairement prédominant.
Néanmoins, on devine des taches témoignant d’'un taux d’ondes stationnaires supérieur a 1. Les
centres de ces taches sont répartis a équidistance (environ 85mm) sur I'axe de I'applicateur. La
longueur d'onde a 2,45GHz dans I'applicateur vide est donc voisine de 170mm. Le marquage
obtenu ne porte que trés peu de signes d'une atténuation des ondes en direction de la
propagation.

La différence marquée entre les deux orientations de la charge confirme le résultat de I'approche
théorique décrite au paragraphe 1.5 (Figure 1.24). Le fort marquage du papier lorsque la charge
est orientée horizontalement suggére que, dans ces conditions, elle soit paralléle aux lignes de
champ. L'intensité du champ électrique atteint un maximum dans le plan central horizontal ; les
maxima d'intensité se trouvent alignés sur 'axe de I'applicateur. Il s’agit donc effectivement du
mode fondamental TEy;. (Figure 1.29)

Charge dans le plan vertical Charge dans le plan horizontal

Figure 1.29 : Orientation de la charge de carton/papier par rapport aux lignes de champ électrique.
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Compte tenu du remplissage partiel envisagé pour réaliser le moulage au sac, nous avons choisi
de poursuivre I'étude de parameétres en introduisant dans I'applicateur des plaques d’'un composite
stratifié silicone/verre (VETRONITE Silicone 64020). Comme ce matériau a été utilisé dans
plusieurs travaux précédents, ses propriétés diélectriques a 2,45 GHz sont bien connues:
£=4,5&; £"=0,03 & [Jao01l]. Comme le coefficient de pertes du stratifié silicone/verre est tres
faible, I'absorption des ondes par ce matériau est négligeable. L'effet de la plaque devrait se limiter
essentiellement a une augmentation de lintensité du champ E grace a la propriété & du
silicone/verre. L'alimentation en microondes a toujours été effectuée par le seul générateur de
droite.

La premiére série d'essais portait sur I'épaisseur de la charge en silicone/verre. Avec une longueur
€gale a celle de I'applicateur (600mm) et une largeur égale a son diamétre (100mm), les plaques
introduites couvrent la totalité du plan central horizontal. Nous avons fait varier I'épaisseur de
silicone/verre entre 0 et 6mm. Les thermographies ainsi obtenues sont représentées par la Figure
1.30.

Epaisseur de /\ 7 Longueur
diélectrique / \ d’'onde
e: : Ag:

e=0mm Ag=170mm
e=1lmm A;=162mm
e=2mm A=151mm
e=3mm Ag=140mm
e=4mm A,=133mm

e=5mm ' 9 ' . . . ' ‘ . A,=126,5mm

Gyt spp b o

£l s b Far Ak

el ¢ Yt

e=6mm 7' ' . . " . . .. ' A,=118mm

Figure 1.30 : Influence de I'épaisseur de diélectrique sur la distribution du champ électrique.

On constate d'abord que, grace a la présence du diélectrique, le régime d’ondes progressives cede
successivement la place a un régime d’ondes stationnaires. Quand I'applicateur non court-circuité
n'est chargé que par le carton (e=0mm), on obtient un marquage continu du papier relevant d’'un
régime d’'ondes progressives. Plus I'épaisseur de silicone/verre est grande, plus des taches
distinctes apparaissent ce qui correspond aux maxima et minima du champ lors d'un régime

-49-



Chapitre 1

d’'ondes stationnaires. De plus, les thermographies montrent que les ondes sont atténuées au
cours de leur passage a travers I'applicateur : en général, la taille des taches (et donc I'intensité du
champ) diminue de la droite vers la gauche sur la feuille. Grace au taux d'ondes stationnaires
supérieur a 1, nous pouvons déterminer les longueurs d'onde A, sur les thermographies. Lorsqu’on
trace les valeurs de A, ainsi obtenues en fonction de I'épaisseur e de silicone/verre, on trouve une
relation approximativement linéaire comme le montre la Figure 1.31.

200
- Valeur calculée Ay(vide)=175,8mm

[any
o]
o

1oL

)
.

L

N A O

o © o
L L L

y =-8.75x + 169.18
100 1 R’ =0.9924
80 -
60 -
40
20 1
0 ; ; ; ‘ ; :
0 1 2 3 4 5 6 7

Epaisseur de diélectrique e (mm)

Longueur d'onde A4 (mm)

Figure 1.31 : Evolution de la longueur d’'onde en fonction de I'épaisseur de diélectrique
(7=2,45GHz, applicateur cylindriqgue d=100mm, mode TE;;).

En paralléle, nous avons déterminé la longueur d’onde dans I'applicateur vide (avec un rayon r de
50mm) pour la fréquence de 2,45 GHz selon I'expression

=2 2 (1.96)

g kg /kz_kcz '

Pour le mode TE;; (#'11=1,841), la constante de coupure k. se calcule selon I'’équation (1.79) a

36,82m™. Ceci fournit une valeur de A, dans I'applicateur vide de 175,8mm. La longueur d'onde
déterminée expérimentalement (170mm) quand l'applicateur n’est rempli que par la charge de
carton/papier (e=0mm) est donc proche de la valeur calculée.

Ensuite, nous avons compareé les trois conditions d’alimentation définies ci-dessus pour I'épaisseur
e=3mm : le générateur de droite seul, le générateur de gauche seul ou bien les deux générateurs
fonctionnant en alternance. Ceci nous a permis de visualiser les positions des maxima et des
minima de champ engendrés par les deux trains d'ondes séparément ou superposés. La Figure
1.32 montre les thermographies correspondantes obtenues.

Figure 1.32 : Superposition des effets thermiques engendrés par les deux trains d'ondes.
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Nous avons pu constater que, dans ces conditions particuliéres, les deux trains d’ondes provenant
des deux générateurs sont décalés I'un par rapport a l'autre. Lorsque les deux générateurs
fonctionnent en alternance, la thermographie obtenue est plus uniforme : des taches plus larges
résultent de la superposition des maxima de champ des deux ondes stationnaires. Pour la plaque

de e=3mm, la longueur d’'onde s'éleve a 140mm. Par rapport & ce A,, la longueur de la plaque

(600mm) est voisine de 17-A,/4.

En comparant les thermographies montrées par Figure 1.30 et Figure 1.32, on constate que la
condition a l'interface de sortie semble étre identique pour toutes les thermographies des ondes
stationnaires : quelle que soit la direction de propagation, l'interface de sortie coincide avec un
maximum de champ. Par comparaison a une onde mécanique, ceci correspond a la réflexion de
'onde sur une extrémité libre. Par contre, la condition & linterface d’entrée varie selon les
circonstances. L'observation suggere que l'interface de sortie conditionne la position axiale des
maxima et minima du champ et, de maniére indirecte, impose également les conditions a I'entrée
par I'intermédiaire de la longueur d’onde.

La stationnarité des ondes suggére que des phénomenes de résonance interviennent quand
I'applicateur est chargé de diélectriqgue. Typiquement, cette résonance est due a la réflexion
partielle des ondes aux interfaces rencontrées sur leur parcours. Afin de mettre en évidence
linfluence des différentes interfaces, nous avons fait varier la position axiale de la charge
diélectrique : la plaque (e=3mm) a d'abord été placée au centre par rapport a la longueur de
I'applicateur (position zp). Ensuite, I'ensemble de la charge diélectrique a été décalé sur I'axe du

cylindre par des pas de 10mm (Positions z,—20mm, z,—10mm, z,--10mm, z,--20mm) de maniére a
dépasser I'applicateur de 10 ou 20 mm et a rentrer dans la piéce de transition. Ici encore, nous
n'avons utilisé que le générateur de droite (Figure 1.33).

Position axiale du  p, /\ Longueur
diélectrique : d’'onde
) Ag:
Zo—20mm
Zo—10mm
Zo

R L R . B
SR A, | e

Figure 1.33 : Variation de la position de la charge diélectrique en direction axiale.

On peut observer que le déplacement de la plaque entraine une perturbation du champ électrique
notamment pour les positions z,£20mm. Néanmoins, nous avons pu constater que les maxima et
minima restent fixes sur la plaque de silicone/verre méme si cette derniére est décalée dans
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I'applicateur. Le fait que les positions des points chauds ne soient pas imposées par |'applicateur
suggére que la stationnarité des ondes soit due principalement aux interfaces de I'objet (c’est a
dire de la charge diélectrique). Nous avons conclu gu'il s'agit d'un phénoméne de résonance a
I'échelle de I'objet plutdt qu'a I'échelle de I'applicateur.

Deux solutions permettent de prendre en compte le régime d'ondes stationnaires prédominant
lorsque I'applicateur est chargé de diélectrique afin d’atteindre une distribution de champ plus
homogeéne :
1. L’alimentation de I'applicateur des deux cdtés par deux ondes stationnaires déphasées
afin d’atteindre une complémentarité entre les maxima et minima des champs générés.
2. L'adaptation des interfaces d’entrée et de sortie de I'objet afin de réduire le taux d’ondes
stationnaires.
En ce qui concerne la premiére approche, on cherche a réaliser une configuration ou les maxima
et minima des deux ondes sont déphasés de maniére a ce que chaque maximum de 'une coincide
avec un minimum de l'autre. Ces conditions de propagation sont appelées « quadrature ». Il s’agit
donc d'atteindre un décalage de A,/4 entre les deux ondes.
Pour ce faire, nous avons fait varier la longueur de la plague de silicone/verre (e=3mm) en
choisissant des valeurs de L correspondant a des multiples entiers de Ag/4. Deux configurations
particuliéres seront discutées ici : une premiére plaque d’'une longueur de 14-A,/4, soit 490mm

(Figure 1.34), et une deuxieme de 13-4,/4, soit 455mm (Figure 1.35).

A /N =i I
L =775 = 490mm T

2 K -
e=3mm ; A,=140mm

Y
)
W

Figure 1.34 : Variation de la longueur de la plaque de silicone/verre : 14-A,/4=490mm.

Quand la longueur de la plague correspond & un multiple entier de A,/2, les maxima et minima des
deux ondes sont parfaitement superposés. Dans ce cas, |'alimentation de I'applicateur par les deux
générateurs amplifie I'intensité du phénoméne et donc I'hétérogénéité du champ. Par contre, la
longueur correspondant a un multiple entier impair de A,/4 entraine un déphasage des deux trains
d’ondes tel que les positions des maxima et minima sont complémentaires. Dans ce cas, la double
alimentation améne un champ électrique plus uniforme et donc un marquage plus homogéne du
papier thermosensible (Figure 1.35). Toutefois, nous avons constaté que, pour la plaque de
13-A,/4, la puissance réfléchie par I'applicateur est 10 fois plus élevée que pour la plaque de
14-A /4 (40W par rapport & 4W). Par rapport a la puissance incidente (1000W), la réflexion reste
pourtant globalement faible.
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A
L :13Tg =455mm

e=3mm ; A,=140mm

Figure 1.35 : Variation de la longueur de la plaque de silicone/verre : 13-A,/4=455mm.

Ce résultat a été confirmé pour une épaisseur de diélectrique doublée (deux plaques de
silicone/verre d’'épaisseur 3mm). Dans ce cas, la longueur d’'onde se réduit a 118mm. Ici, la

longueur de 13-A,/4 correspond donc & 383,5mm. La Figure 1.36 ci-dessous montre que, Sous ses
conditions, on retrouve bien le déphasage de A,/4 et donc la complémentarité de deux ondes.

A
L =384mm = 13Tg

e=6mm ; A,=118mm

Figure 1.36 : Complémentarité des deux ondes stationnaires pour une charge d’épaisseur 6mm.

La deuxiéme approche proposée a pour but de réduire le taux d'ondes stationnaires par une
modification des interfaces d'entrée et de sortie de I'objet. Plusieurs études précédentes [Out95,
Hor66] ont montré que l'adaptation des interfaces par des biseaux entraine une diminution
considérable de la réflexion des ondes et, par ce biais, du taux d'ondes stationnaires. Grace a
I'adaptation des interfaces, la transition entre les parties vides et la partie chargée de I'applicateur
est plus graduelle. Le TOS induit par une interface en biseau dépend notamment de la pente
réalisé : plus la transition est lente, plus le régime d’'ondes progressives est maintenu (705-1). La
Figure 1.37 montre le résultat des thermographies effectuées sur une plaque (e=6mm, 1.=384mm)
adaptée de chaque c6té par un biseau d’'une longueur de 108mm.
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L =384mm
e=6mm ; A,=118mm
avec 2 adaptateurs de 108mm :

Figure 1.37 : Adaptation des interfaces de I'objet en forme de biseaux.

L'adaptation des objets permet donc de rapprocher le régime d'ondes généré au régime d'ondes
progressives trouvé pour I'applicateur vide. Toutefois, le taux d’ondes stationnaires reste supérieur
a 1. De plus, I'adaptation effectuée semble étre plus efficace du c6té droit que du coté gauche.
C’est donc I'ensemble des deux approches (un choix convenable de la longueur de I'objet et
I'adaptation des deux interfaces) qui conduit & une distribution optimisée du champ électrique et a
un chauffage homogéne de I'objet absorbant placé dans I'applicateur.

La thermographie et la thermométrie sont les deux moyens complémentaires de la calorimétrie.
L'étude de paramétres effectuée confirme que la thermographie couvre une grande surface, mais
ne donne acces qu'a une mesure relative. Par contre, la thermométrie fournit une mesure
guantitative ; elle reste pourtant confinée a la position de la sonde de température utilisée. Les
thermographies effectuées nous ont permis de déterminer [linfluence des paramétres
géométriques de la charge diélectrique sur la répartition du champ électrique au sein de
I'applicateur. Par la suite de I'étude, les résultats obtenus nous serviront de base pour la
conception du procédé d'élaboration par sources internes, notamment pour la conception du moule
utilisé. Nous utiliserons alors la thermométrie pour optimiser le chauffage de la piéce de composite
élaborée.
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1.7 Mise au point du procédé d’élaboration

Aprés avoir analysé la distribution du champ électrique au sein de I'applicateur cylindrique, nous
sommes en mesure d'aborder le procédé d'élaboration du stratifié tissé carbone/époxy (G803/914)
a partir de plis préimprégnés. Nous rappelons que le procédé conventionnellement utilisé est un
moulage au sac a vide en autoclave (paragraphe 1.2.4). Il s'agit de chauffer 'empilement de plis
jusqu’a atteindre une température de 175C pour eff ectuer la réticulation de la matrice époxy. Pour
faciliter I'écoulement de la résine époxy avant que la réticulation intervienne, une pression élevée
est appliquée tout au long du procédé. Le vide a l'intérieur du sac vient en aide au dégazage du
composite élaboré.

Pour le procédé alternatif proposé dans le cadre de cette étude, nous avons envisagé d'effectuer le
chauffage du composite par la création de sources de chaleur internes basée sur l'effet
d’absorption des microondes. Pour pouvoir respecter le plus possible les paramétres d’élaboration
(température et pression) du procédé classique, nous avons cherché a adapter la technique du
moulage au sac aux contraintes de I'applicateur microonde utilisé.

Le point de départ de la mise en place du procédé était la conception d’'un moule remplissant trois
fonctions essentielles : définir la position du composite dans I'applicateur, déterminer la forme de la
piece élaborée et faciliter la pénétration des microondes dans la piéce. Ce moule sera ensuite
inséré dans un sac a vide. Dans un premier temps, nous avons envisagé de fabriquer des plaques
rectangulaires d'une longueur d’environ 250mm et d'une larguer de 50mm. Eu égard a I'analyse du
comportement mécanique prévue par la suite, la taille des plaques devrait permettre de prélever
plusieurs éprouvettes de traction (de taille standard) dans la méme plaque. Pour obtenir une bonne
comparabilité entre le stratifié élaboré et le matériau de référence (fourni par EADS) nous avons
opté pour un empilement de huit plis (épaisseur 2,5mm).

L'outil de contrble choisi pour cette partie de I'étude était la thermométrie : la mesure de
température a plusieurs points de la piéce élaborée. Contrairement a la thermographie utilisée au
paragraphe précédent, la thermométrie donne accés a une mesure quantitative, mais confinée a
un ou plusieurs points de contréle. L'optimisation du procédé consistait donc a réduire au minimum
les différences de température relevées aux points de mesure sur la piéce élaborée.

Pour la conception du moule, nous nous sommes basés sur les résultats des thermographies
présentées au paragraphe précédent. Nous avons opté pour un moule consistant en deux plaques
de composite silicone/verre (VETRONITE Silicone 64020, épaisseur 3mm) constituant les deux
coques du moule. Avec une longueur de 600mm et une largeur de 100mm, le moule couvre donc
la totalité du plan médian horizontal de I'applicateur. Afin de réduire le taux d’ondes stationnaires,
des adaptateurs en biseau ont été réalisés aux extrémités des deux plaques sur une longueur de
108mm. La partie droite restant entre les biseaux fait donc 384mm de long. Cette longueur
correspond a 134,/4 compte tenu de la longueur d’onde de 118mm (a 2,45GHz) déterminée pour
une charge d’épaisseur 6mm en silicone/verre (Figure 1.30). La Figure 1.38 montre la géométrie
du moule et sa position dans I'applicateur. Il est congu pour respecter au maximum la symétrie du
dispositif expérimental et la répartition du champ électrique dans I'applicateur pour le mode de
propagation TE11. Ainsi, la charge diélectrique se trouve dans le plan médian de I'applicateur ou le
champ électrigue est maximum. Elle est orientée parallelement aux lignes de champ. Les
interfaces perpendiculaires a la direction principale de propagation sont adaptées par des biseaux
pour faciliter la pénétration des ondes.
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p000 Stratifié élaboré

/ Tgauche Tinler Tcenlre Tdroite
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Figure 1.38 : Géométrie du moule utilisé — conception de base.

Les deux plagques de silicone/verre ont été creusées sur leur surface intérieure (enlévement de
plusieurs plis de silicone/verre) afin d'aménager un espace pour la piéce de composite élaborée.
Ainsi, cette derniére est maintenue en position horizontale dans le plan médian du moule ; elle est
centrée sur la longueur et le diamétre de I'applicateur. Le premier objectif était d'effectuer un
chauffage homogéne (uniforme entre le centre et les extrémités) du composite jusqu’a atteindre la
température recommandée de réticulation de 175C. Des pergages ont été apportés au moule pour
positionner des sondes de température a quatre points du composite. Pour protéger les sondes de
température du contact direct avec le composite, elles ont été insérées dans des tubes de quartz
d’'un diamétre de 3mm. Les positions des quatre sondes étaient alignées sur I'axe du cylindre. Les
deux sondes aux extrémités de la piéce élaborée (7gauche €t Taroite) S€ trouvaient a une distance de
5mm des bords. Une troisieme sonde (7cenre) €tait positionnée pour relever la température au
centre et une quatriéme sonde (7iner) @ été placée a une position intermédiaire entre 7gaucne €t
Teenre- Dans un premier temps, nous avons choisi la température maximale mesurée comme
paramétre de réglage de la puissance émise par les magnétrons.

1.7.1 Essais préliminaires

Pour commencer, nous avons eu recours a un matériau bien connu a partir de plusieurs travaux
précédant le présent projet [Jao0l, Out95]: les premiéres pieces élaborées consistaient en
composite stratifié UD verre/époxy (matrice CIBA M10 renforcée par des nappes unidirectionnelles
de fibres de verre E). Les caractéristiques diélectriques de ce matériau a 2,45GHz sont données
au paragraphe 1.2 du présent chapitre. La plaque élaborée faisait 266mm de long et 50mm de
large et consistait en un empilement de 4 plis ce qui donne une épaisseur de 2,8mm. Le composite
était orienté en direction longitudinale de l'applicateur de maniére a ce que les fibres soient
orientées parallelement a I'axe du cylindre. Nous avons appliqué un protocole de puissance
incidente P; a partir de 2*60W avec une montée en étapes (en fonction de la température atteinte)
jusqu'a 2*140W. La Figure 1.39 montre I'enregistrement des quatre températures mesurées. Le
redressement des courbes autour de 120C témoigne de | 'apport de chaleur di a I'exothermie de
la réaction de réticulation. De plus, nous trouvons une distribution de température typique du
chauffage par sources internes : la température maximale se trouve au centre (7cenre) de la piéce ;
elle est suivie par la position intermédiaire (7iner). Les minimums de température se situent sur les
bords ou les échanges de chaleur avec I'entourage sont les plus importants (7'gauche €t Taroite)-
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Figure 1.39 : Elaboration d’un stratifié UD verre/époxy (verre E/CIBA M10), 4 plis (épaisseur
2,8mm) — plague de 266mm*50mm.

L'élaboration du stratifié verre/époxy nous a permis de valider de maniére générale le dispositif
expérimental utilisé. Ensuite, nous avons appliqué le méme protocole expérimental & un composite
stratifié unidirectionnel carbone/époxy T300/914 : ce matériau est composé de la méme matrice et
des mémes fibres que le stratifié tissé G803/914 de notre étude. Toutefois, le renfort du stratifié
utilisé ici est une nappe unidirectionnelle de fibres de carbone T300. L'empilement effectué
consistait en 11 plis orientés dans la méme direction ce qui conduit & une épaisseur de 1,5mm.
Comme pour le composite verre/époxy élaboré auparavant, le renfort a été orienté selon la
direction longitudinale de I'applicateur et donc perpendiculairement au champ électriqgue (mode
TE11) pour éviter le plus possible le chauffage des fibres (conductrices) par effet Joule.
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Figure 1.40 : Premier essai sur un stratifié UD carbone/époxy (T300/914), 11 plis (épaisseur
1,5mm) — plaque de 266mm*50mm.
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Le résultat obtenu (Figure 1.40) doit étre interprété comme suit : au cours des premiéres secondes
suivant la mise en marche des magnétrons, les températures 7gauche €t Tarite ONt SUbi UNe montée
rapide jusqu'a dépasser la température de consigne (175C). Il a fallu baisser la puissance
incidente afin d'éviter la dégradation du matériau. En méme temps, les deux températures
intérieures Tiner €t Teenre SONt restées trés basses : la différence de température entre les bords et
le centre (aprés la stabilisation des températures 7gauche €t Tarie) €St Supérieure a 120C.
Rappelons que, dans le présent cas, I'orientation du composite avait déja été choisie pour réduire
a un strict minimum l'influence des fibres de carbone sur la caractéristique de pertes équivalente
&' du composite.

Une fois de plus, cet essai nous a montré la contribution importante des fibres de carbone aux
caractéristiques diélectriques du matériau. Le résultat obtenu confirme que, grace a la conductivité
des fibres, le stratifié carbone/époxy est un matériau absorbant fortement I'énergie des ondes (voir
le résultat des caractérisations, Figure 1.8). La propagation des ondes est donc soumise a une
forte atténuation (un coefficient a élevé) ce qui est équivalent & une petite profondeur de
pénétration des ondes dans le composite : on ne voit I'effet d’échauffement que sur les premiers
millimétres de la piece élaborée. Dans le présent essai, hormis des bords qui portait des traces
noires de surchauffe, la plus grande partie la piéce élaborée restait non réticulée.

1.7.2 Mise au point de la constitution du moule

A partir de ces premiers résultats, la conception du moule a été révisée. Pour I'élaboration du
stratifié tissé carbone/époxy G803/914 (le matériau de notre étude), les deux coques ont été
renforcées par une épaisseur supplémentaire de 3mm de silicone/verre. Ceci a porté I'épaisseur
au centre du moule a 12mm. Afin d'éviter que le taux d’ondes stationnaires soit augmenté en
raison de la grande épaisseur de diélectrique, nous avons allongé les adaptateurs en biseau a
231mm aux deux extrémités du moule. (Figure 1.41)

Stratifié tissé carbone/époxy
Tcemre

Tdroite

7

Tgauche

Gz
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<+ 80mm

€ 133mm >

< L=594mm >
Figure 1.41 : Moule modifié pour I'élaboration du stratifié tissé carbone/époxy.

Pour le stratifié tissé, le point de départ était une plaque avec une épaisseur de 0,3mm ce qui
revient a un seul pli. Afin d’éviter que les fibres de carbone soient orientées paralléelement au
vecteur de champ électrique, le tissu de carbone a été orienté a un angle de 45°par rapport a I'axe
de I'applicateur (et par rapport au champ électrique). De plus, le protocole d’incrémentation de
puissance appliquée a été modifié par rapport aux premiers essais : la puissance initiale a été
diminuée a 20W et le pas de montée a +10W. Pour tenir compte de la petite profondeur de
pénétration, les dimensions du composite élaboré ont été successivement diminuées : d’abord, la
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longueur a été réduite a 133mm (en conservant la largeur de 50mm) ; ensuite, une nouvelle
réduction I'a portée & 80mm pour une largeur de 25mm. Cette mesure a ramené le nombre des
sondes de température a trois : deux sondes positionnées a 5mm des deux bords (7goite €t 7 gauche)
et une sonde au centre de la plaque (7¢entre). La Figure 1.42 montre la forte influence de la taille de
I'éprouvette sur I'élévation de la température au centre de la plaque : avec 7cene dépassant la
valeur de 100<C, le traitement de la plaque de 80mm *25mm a fourni un premier résultat
encourageant. L'ensemble de ces mesures a donc conduit & une amélioration de I'élévation de
température au centre de la piéce élaborée.

Plague de 133mm*50mm

Plague de 80mm*25mm
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Figure 1.42 : Montées de température obtenues pour deux plaques de tailles différentes ; stratifié

tissé carbone/époxy G803/914 ; épaisseur 0,3mm (1pli).

Par la suite, nous avons cherché a équilibrer davantage la distribution de température entre le
centre et les bords de la plaque. Etant donné que le stratifié élaboré est un matériau trés
absorbant, les ondes subissent une forte atténuation. Eu égard au fait que les éléments du moule
sont de la taille de la longueur d'onde, I'ensemble de la charge diélectrique se comporte de facon

unique par rapport a I'onde incidente. Le coefficient d'atténuation @ intervenant est donc une valeur
résultante tenant compte de tous les éléments de la charge diélectrique : I'objet chauffé (le stratifié
carbone/époxy) et tout ce qui I'entoure (les coques du moule et I'air). On peut donc modifier
l'atténuation des ondes en modifiant les dimensions et les matériaux de tous les éléments
constituant le moule.

Pour réduire l'atténuation, on cherche a renforcer le champ électrique dans les couches
diélectriques situées en dehors du plan médian du moule (plan du stratifi€). Suivant cette
approche, des plagues d’'alumine (Al,O3) d’'une épaisseur de 4,2mm, avec une longueur et une
largeur égales & 96mm, ont été ajoutées aux surfaces extérieures du moule (Figure 1.43).

. Stratifié 80mm*25mm
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Figure 1.43 : Moule équipé des ajouts d’alumine (Al,O3) a son extérieur.
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L’alumine dispose d’'une permittivité élevée et d’'une caractéristique de pertes relativement faible
(£=8,9-&; £=0,01'& a f=3GHz, 7=25<T) [Met83]. Au sein des plaques d’alumine, I'int ensité du
champ électrique est donc particulierement forte tandis que la dissipation d'énergie est
relativement faible. La répartition du champ électrique dans un applicateur chargé par plusieurs
couches de matériaux diélectriques a été décrite par Outifa [Out97] et Jao-Jules [Jao01]. Ces
auteurs ont montré que l'intensité du champ atteint un maximum dans les couches disposant de la
permittivité la plus élevée. Nous nous sommes basés sur ces travaux pour représenter de maniére
qualitative la répartition du champ dans la section de I'applicateur partiellement chargé par le
moule avec et sans les plaques d’alumine. (Figure 1.44)

Sans plaques d’alumine Avec les plaques d’alumine
b+ tr

Air

Alumine

Alumine

NS S

Air

r r

Figure 1.44 : Répartition du champ électrique sur la section de I'applicateur chargé de plusieurs
couches de matériaux diélectriques (représentation qualitative).

Les courbes de température obtenues quand le moule est équipé des ajouts d’alumine montrent
I'effet de la mesure prise : la température au centre de la plague évolue de maniére comparable a
celles aux bords et atteint une valeur d’environ 160C (Figure 1.45). Ce résultat confirme que la
présence des plagues d’alumine réduit la valeur résultante de a pour I'ensemble de la charge. On
constate également que les trois températures répondent au protocole de puissance appliquée par
un redressement des courbes aux moments ou la puissance incidente augmente. Ceci indique
gue, méme au centre de I'éprouvette, I'élévation de la température est effectivement due a une
absorption directe des ondes et non pas uniqguement a la diffusion de chaleur. Il reste pourtant un
écart d’'environ 25T en fin de montée entre la tempé rature du centre et celles des bords.
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Figure 1.45 : Montée en température : 1 pli tissé carbone/époxy G803/914 (épaisseur 0,3mm),
plague 80mm*25mm ; ajouts en alumine (Al,03, épaisseur 4,2mm) & I'extérieur du moule.

Ces résultats montrent que la modification de la répartition du champ électrique permet d’améliorer
considérablement l'uniformité du chauffage. Par la suite, nous avons cherché a développer
davantage la méme approche : tandis que les plaques d’alumine entrainent une intensification du
champ électrique dans les couches éloignées du composite, nous avons ensuite cherché a réduire
I'amplitude du champ électrique en son voisinage immédiat. Une réduction de l'intensité du champ
électrique dans le plan médian du moule (le plan du composite) peut étre obtenue en entourant le
composite par un milieu a faible permittivité. Comme les deux effets de chauffage considérés
(l'effet d’hystérésis diélectrigue ainsi que l'effet Joule) dépendent de [lintensité du champ
électrique, la diminution de £ conduit a une plus faible dissipation d’énergie dans le composite
(équation (1.94)). Basée sur la méme approche, cette mesure est donc complémentaire a la
précédente. (Figure 1.46)
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Figure 1.46 : Couches a l'intérieur du moule : plaques de téflon ou feutre de drainage.

Nous avons considéré deux matériaux disposant d’'une permittivité particulierement faible : le téflon
(PTFE) et un feutre de polyester (Airbleed AB10060). Disposant d’une permittivité £’ de 2,1 & et
d’'une caractéristique de pertes £ de 0,0003-&, a f/=3GHz et T=22C [Met83], le téflon figure parmi

les solides disposant des permittivités les plus faibles [Gar84]. Des plaques de téflon d'une
épaisseur de 1mm ont donc été placées au-dessus et en dessous du composite, tout en
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conservant les plaques d’alumine a I'extérieur du moule. La Figure 1.47 montre que, grace a ces
conditions, la montée de la température Tcenre @ pu étre encore davantage améliorée.
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Figure 1.47 : Montée en température : carbone/époxy (G803/914) 4 plis, plague de 80mm*25mm ;
a l'intérieur : plaques de téflon (Imm) ; a I'extérieur du moule : plagues d’alumine.

Le deuxiéme matériau a faible permittivité, le feutre de polyester, sert de feutre de drainage pour la
technique du moulage au sac. Il a pour fonction d’absorber I'excédent de résine dégagé par le
composite pendant la phase d'écoulement de la matrice précédant la polymérisation. Selon
Metaxas [Met83], les propriétés diélectriques du polyester a f/=1GHz et 7=20C sont £=2,2-& et

£'=0,0088: &. Par sa nature, le feutre est une matiére a trés faible densité : les fibres le constituant
n'occupent qu’'une partie du volume, le reste étant constitué d'air. Nous pouvons donc supposer
gue les caractéristiques diélectriques du feutre restent considérablement en dessous des
caractéristiques du polyester (déja peu élevées). Comme les plaques de téflon, le feutre entraine
une diminution de l'intensité du champ électrique dans le plan du composite. En méme temps, le
feutre est un bon isolateur thermique. Il réduit donc les pertes de chaleur du composite vers les
parois du moule.
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Figure 1.48 : Montée en température : carbone/époxy (G803/914) 4 plis, plague de 80mm*25mm ;
a l'intérieur : feutres de polyester (1 couche) ; a I'extérieur du moule : plagues d'alumine.
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Les courbes montrées par la Figure 1.48 sont issues d’'un essai sur un composite de 4 plis avec
les couches de feutre a l'intérieur et les plaques d'alumine a I'extérieur du moule. Le chauffage
effectué est caractérisé par une bonne uniformité entre les trois températures relevées avec un A7
inférieur & 20C. Pour le procédé d'élaboration mise en place, le feutre de drainage a été retenu
puisqu’il remplit trois fonctions en méme temps : il contribue a la répartition du champ électrique, il
sert d'isolateur thermique pour le composite et il absorbe I'excédent de résine.

Par la suite, le nombre de plis préimprégnés a été successivement augmenté pour arriver a huit
plis (épaisseur 2,5mm) ce qui correspond a la configuration du matériau de référence fourni par
EADS (voir paragraphe 1.2). En méme temps, I'épaisseur des ajouts d’alumine et le hombre de
feutres de drainage ont été augmentés jusqu’a atteindre un optimum en termes de distribution de
température. Cette démarche empirique a porté I'épaisseur d’alumine a 6,4mm et le nombre de
feutres a 6.

En ce qui concerne le feutre de drainage, notre choix a été guidé par un deuxiéme aspect
important : celui de la pression appliquée sur le composite au cours du procédé. Nous rappelons
gue, dans le cas du procédé classique, le composite est soumis a une pression de 7 bars (pression
a l'intérieur de l'autoclave) tout au long du procédé. Or, I'applicateur microonde utilisé ne peut pas
étre mis sous pression intérieure. Dans notre cas, la pression doit étre générée par I'effort de
fermeture du moule. Comme le feutre est compressible, une surépaisseur de feutre a l'intérieur du
moule permet de transmettre I'effort de fermeture du moule au composite élaboré. C’est pour cela
gue nous avons choisi de mettre 6 couches de feutre au-dessus et en dessous du composite
élaboré. La Figure 1.49 montre la configuration compléte du moule utilisée pour élaborer une
plague de 8 plis tissés de stratifié carbone/époxy (80mm*25mm*2,5mm).

Bache a vide
Capran 512

Plagues d'alumine

GUle 61 Sliconeiere
o

Feutre de drainage e e 3% Tissu d’arrachage
_ 6 couches e PTFE non poreux
Airbleed AB10060 I i i FF/O5/A

Carbone/époxy i o A o T o A A A ] <
G803/914 e e e e ) ,
e e bR ] Tissu d’arrachage
e
e s ] PTFE poreux

FF/03/PM

Plaques d’alumine )
q Bache a vide

Capran 512

Figure 1.49 : Constitution du moule retenue pour I'élaboration d’'un stratifié de 8 plis tissés.

Le procédé concu prévoit I'insertion du moule complet dans une bache de polyamide (Nylon 6,
CAPRAN 512) qui est ensuite fermée hermétiguement par un soude-sac. L'air est extrait de
I'intérieur du sac (et du moule) par une trompe a eau pour arriver a une pression d'environ 0,03 bar
(20 mmHg). Ainsi, la pression atmosphérique exerce un effort de serrage sur les deux coques du
moule.
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1.7.3 Définition et reproductibilité du protocole e Xpérimental

Lors des essais effectués pour la mise au point du moule et de I'empilement des matériaux, le
pilotage consistait, a priori, en un réglage de la puissance incidente en fonction des températures
relevées sur la plaquette de stratifié élaborée. Or, pour des raisons d'étanchéité, le relevé de
température n'est plus faisable lorsque le moule se trouve dans le sac a vide. Il a donc fallu
s'affranchir de la température mesurée comme parameétre de réglage. Toutefois, les mesures des
puissances incidentes et des puissances réfléchies/transmises restent disponibles. Pour pouvoir
appliquer un protocole en termes de puissance, il était nécessaire de déterminer la relation entre la
puissance, le temps et la température atteinte. Un aspect important pour la fiabilité du procédé a
été la reproductibilité de la montée en température 7(7) générée par un protocole de puissance P(r)
donné.

La reproductibilité des courbes de température est pourtant limitée par le fait que la répartition du
champ électrique dépend d'un grand nombre de parametres. Par conséquent, la montée en
température est sensible a des petites variations de la composition de la charge diélectrique : la
position, I'épaisseur et l'orientation non seulement du composite, mais de tous les éléments du
moule. La température initiale du composite s'est avérée étre également un paramétre important et
ceci pour deux raisons : d'abord, en termes de bilan d'énergie, la température initiale définit la
quantité de chaleur g a apporter pour atteindre la température de consigne (g = ¢, AT). En méme

temps, elle influe sur la caractéristique de pertes &' du matériau. Etant donné que la

caractéristique &' du stratifié augmente avec la température, le matériau absorbe d’autant mieux
I'énergie des ondes que sa température est plus élevée. Une température initiale plus élevée
entraine donc une montée plus rapide. En outre, comme il s’agit d’'un procédé de chauffage par
sources internes, la température finale du composite n'est pas imposée par I'entourage et dépend
d’autant de paramétres que la montée en température. Une absorption excessive des ondes par le
composite entraine donc une montée rapide et conduit a la surchauffe et a la dégradation du
composite.

La Figure 1.50 juxtapose les résultats de deux cycles de chauffage effectués dans les mémes
conditions en termes de charge diélectrique (éléments de moule et composite). Les graphigues en
haut de la figure montrent une différence considérable (jusqu'a 40C) des températures finales
atteintes malgré le fait que le protocole de puissance (incidente) appliqué soit identique dans les
deux cas. Le redressement des courbes di & I'exothermie de réticulation (& r=30min, 7=120C) est
plus prononceé sur le graphique de gauche.

Pour mieux appréhender les phénoménes conduisant & ces différences, nous avons estimé la
puissance absorbée et le coefficient d’'atténuation & partir des puissances mesurées sur les
wattmétres. En faisant fonctionner un seul des deux générateurs a la fois, nous avons vérifié que,
grace a I'adaptation des interfaces du moule (biseaux), la puissance réfléchie est de I'ordre de 2%
de la puissance incidente. Elle peut donc étre considérée comme négligeable et nous pouvons
calculer la puissance absorbée en soustrayant la puissance transmise mesurée en aval de
I'applicateur de la puissance incidente mesurée en amont. Cette approximation nous permet de
déterminer la puissance absorbée P, également lorsque les deux générateurs fonctionnent en

alternance.

Pabs, g-d = ])i,gauche _Pl,droile (197)
Pabs, d-g = Pi,droile - Pz,gauche (198)

Ici, P,s désigne la puissance absorbée, P; la puissance incidente et P, la puissance transmise. Les

indices g —»d et d - g distinguent les deux trains d’ondes selon leur direction de propagation (« de
gauche a droite » et « de droite a gauche » respectivement).
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Figure 1.50 : Différence en puissance absorbée pour un méme protocole en puissance incidente,
carbone/époxy (G803/914), 8 plis, plague de 80mm*25mm*2,5mm.

La méme approche nous permet de déterminer le coefficient d’atténuation a selon la direction de
propagation des ondes a partir des puissances (incidentes et transmises) mesurées. Rappelons
gue, pour un coefficient d’atténuation a donné, la diminution de la puissance transportée par les
ondes en direction longitudinale de I'applicateur (direction z) suit I'expression exponentielle

P(z)=Pe. (1.99)
Comme le composite dispose d’'une caractéristique de pertes largement supérieure a celles des

autres matériaux du moule, nous le considérons ici comme étant le seul objet absorbant de la
charge. Sous ces conditions, la distance d’atténuation des ondes est égale a la longueur du

composite L.=80mm. En introduisant P(z :LC):Pt dans I'équation (1.99), nous pouvons donc
déterminer le coefficient d'absorption a selon les deux directions de propagation :

L ln Pl,droile

a, ,=— (onde se propageant de gauche a droite) (1.100)
2Lc Pi,gauche
1 aucne . By
Ay ., =7 I L8che (onde se propageant de droite a gauche) (1.101)
2[’0 Pi,droile

Les évolutions des puissances absorbées et des coefficients d'atténuation ainsi déterminés sont
représentées par la partie inférieure de la Figure 1.50. D’abord, on constate que les niveaux de
puissance absorbée ne sont pas identiques dans les deux cas. Pour le premier essai (graphiques
de gauche) les valeurs de P, atteintes sont plus élevées notamment en deuxiéme partie du cycle.
Dans ce méme cas, les deux coefficients d'atténuation augmentent au moment du pic
exothermique (& partir de r=30min), tandis que, dans l'autre cas (graphique de droite), les

coefficients a restent relativement constants tout au long du cycle. L'augmentation du coefficient
d’atténuation peut étre attribuée soit a la croissance de la caractéristique de pertes en fonction de
la température (Figure 1.7) soit a une évolution de la répartition du champ électrique. Cette
derniere pourrait étre due, par exemple, a I'aplatissement du feutre de drainage sous l'effet de la
pression et de la chaleur. On remarque également que, tout au long des deux cycles, les valeurs
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de a sont différentes selon les directions de propagation (@, Z Q). Par contre, leurs évolutions
au cours du cycle sont relativement bien paralléles.

Nous pouvons donc conclure que la différence en température entre les deux essais s’explique par
une différence des caractéristiques d’'absorption. Comme les caractéristiques d’absorption sont
difficiles a maitriser et susceptibles d'évoluer au cours du cycle, nous avons cherché a les prendre
en compte dans le protocole expérimental. Nous avons donc choisi de piloter la montée en
température en fonction des puissances absorbées P, estimées a partir des puissances
mesurées (équations (1.97) et (1.98)). Si le composite peut étre considéré comme le seul objet
absorbant, il y a un lien direct entre la puissance absorbée et la montée en température.

Le protocole ainsi retenu pour élaborer une plague de composite des dimensions 80mm*25mm et
d’'une épaisseur de 2,5mm (8 plis) prévoit une montée en puissance absorbée a partir d'une valeur
initiale de 3,3W. La puissance P, est ensuite augmentée toutes les 5min successivement aux
valeurs de 6,2W, 9,3W, 12,2W, 15,3W, 18,8W, 23,0W et finalement 28,8W. Ceci résulte en une
montée de 40min pour atteindre une température autour de 175C, la température de consigne. La
derniere valeur de P, (28,8W) est ensuite maintenue pendant 10min avant que les magnétrons
soient arrétés et le refroidissement du composite commence.

La Figure 1.51 montre que, grace a ce protocole en P, asservie, la fiabilité de la montée en
température a été considérablement améliorée par rapport aux essais précédents. Il y reste
pourtant une incertitude au moment du pic exothermique : on observe une séparation des courbes
autour de =30min.

200 100
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160 - - 80
Tdroitez Tgauchaz
8 Tcentrez g
(O] 120 A T— 60 <
5 @
g Tcentre 1 %
S 80 140 @
=)
o a
—
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P s (dsg) et 7 (g-d) (1 et 2 superposées)
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0 10 20 30 40 50 60

Temps (min)

Figure 1.51 : Reproductibilité de la montée en température grace au protocole en P, asservie ;
carbone/époxy (G803/914), 8 plis, plague de 80mm*25mm*2,5mm.

Le protocole mis en place peut étre adapté pour réaliser un palier de température (30 ou 60 min
autour de 80C) afin de permettre I'écoulement de la résine. Ce dernier est important afin
d’atteindre une bonne adhésion entre les plis. Une montée trop rapide peut entrainer une
réticulation précoce empéchant la matrice de se répartir au sein de I'empilement. Ceci conduit a la
formation de pores a une qualité insatisfaisante des interfaces entre les plis.
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Pour ce faire, la montée est interrompue au bout de la deuxiéme étape : a partir de r=10min, la
puissance absorbée de 6,2W est maintenue pendant la durée du palier. A l'issue du palier, le
protocole en P, est continué comme dans le cas du protocole de base. Pendant ce palier, la
température du composite continue pourtant a augmenter. On observe une tendance a stabiliser
indiquant que le systéme atteint un équilibre entre les sources internes de chaleur et les échanges
de chaleur avec I'extérieur. Il est donc essentiel que la température initiale du palier ne soit pas
trop élevée pour éviter 'emballement de la réaction de réticulation pendant la phase de maintien.
(Figure 1.52)
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Figure 1.52 : Cycle de chauffage avec palier de 60min ; carbone/époxy (G803/914), 8 plis, plaque
de 80mm*25mm*2,5mm.

A l'issue du procédé, le paramétre d’atténuation est calculé selon les équations (1.100) et (1.101) &
partir des enregistrements des puissances incidentes et transmises mesurées (Figure 1.53). Il
nous sert de paramétre de contréle du procédé réalisé, notamment lors d’'un moulage au sac.

4

Atténuation o (1/m)

O T T T

0 20 40 60 80 100 120
Temps (min)

Figure 1.53 : Paramétre d'atténuation o calculé a partir des puissances P; et P, mesurées.
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1.7.4 La démarche expérimentale du procédé d’élabor  ation

La démarche expérimentale compléte du procédé d'élaboration mis en oeuvre est illustrée ci-
dessous.

D’abord, un ajutage est collé sur la bache a vide par du silicone. Il est important d’'assurer
I'étanchéité du collage. Ensuite, les étapes de préparation du procédé dans I'ordre chronologique
sont les suivantes :

1. 8 plis rectangulaires (80mm*25mm)
sont découpés au cutter dans la
nappe de préimprégné de maniére
a ce que le tissu de renfort est
orienté & 45° par rapport aux bords
du pli.

2. Les plis sont empilés et insérés
dans une « chemise » de tissu de PTFE
poreux.

3. Le stratifié empilé est placé dans un
porte-échantillon  (une plague en
silicone/verre).

4. Mise en place des 6 couches de
feutre de polyester (80mm*25mm)
au-dessus et en dessous du
composite.

5. L'ensemble est introduit dans le
moule.
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6. Fermeture du moule: l'effort de
fermeture est appliqué par deux
serre-joints. Une fixation provisoire
est obtenue a laide dun film
adhésif (« Scotch papier »).

7. Fermeture du sac a vide: le
soudage de la bache sur les bords par un
soude-sac rend le sac a vide hermétique.

8. L'ajutage collé au sac est ensuite
connecté & un circuit d'extraction d’air
(ici : une trompe a eau). L'air est extrait
jusqu’a ce qu’'une pression de 20mmHg =
0,027bar soit atteinte a I'intérieur du sac.
La pression atmosphériqgue exerce un
effort de serrage sur les deux coques du

moule.

9. Le moule est placé en position
horizontale dans I'applicateur.

10. Fermeture de [I'applicateur: le
contact électrique entre les transitions et
'applicateur ainsi qu'entre les deux
coquilles de I'applicateur est assuré par
un film d’aluminium autocollant.
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11. Application du  protocole en 200 I 50

puissance absorbée (Sans pa”er ou + Sac avide: p—0,027bar (20mmHg) T (supposée) \ —+ 45

Y
S

avec palier de 30 ou 60 min). 1607

o

N

o
'

12. Aprés l'arrét des magnétrons:
phase de refroidissement libre. Le vide
(0,027bar) est encore maintenu pendant
environ 15min. % 6.2W

3,3WL P 4bs appliquée des deux cotés T3
0 T T T T 0
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13. A la fin de la phase de
refroidissement :  rupture du vide;
ouverture du sac ; ouverture du moule ;
démoulage du composite.

Feutres supérieurs

Tissu PTFE poreux . P

rre
X

Composite

Feutres inférieurs

Tissu PTFE poreux

Au cours du procédé, les couches de feutre sont fortement comprimées. Les deux faces orientées
vers le composite portent des taches brunes de résine ce qui montre que la résine époxyde a flué
avant que la réticulation soit intervenue. Une partie de la résine a traversé le tissu de PTFE poreux
et a imprégné le feutre. Le feutre de drainage et le tissu de PTFE poreux ne peuvent donc pas étre
réutilisés aprés le procédé.
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1.8 Etude de la microstructure et du comportement m écanique
des matériaux élaborés

Grace au procédé d'élaboration dont la mise au point a été décrite aux paragraphes précédents,
nous sommes désormais en mesure d'élaborer le composite stratifié carbone/époxy G803/914 par
un procédé alternatif en applicateur microonde. Ce procédé est basé sur le chauffage de la piéce
€laborée par création de sources de chaleur internes dues a l'absorption de I'énergie des
microondes. Comme le matériau consiste en une matrice diélectrique et un renfort conducteur, la
dissipation d’énergie en chaleur est partagée entre un effet d’hystérésis diélectrique et un effet
Joule. Les piéces élaborées sont des petites plagues de 80mm*25mm constituées de 8 plis
préimprégnés correspondant & une épaisseur de 2,5mm. Le renfort (un tissu de fibres de carbone
HR), est orienté a 45° par rapport aux bords de la p laque. Le matériau de référence élaboré au
moyen du procédé classique en autoclave nous a été fourni par le Centre Commun de Recherche
(CCR) d'EADS : il s’agit également d’'un empilement de 8 plis (épaisseur 2,5mm) orientés a 45°par
rapport aux bords de la plaque. Les dimensions de la plague fabriquée par le CCR sont pourtant
considérablement plus importantes (600mm*300mm). En plus de la plaque élaborée, le CCR avait
fourni le préimprégné (HEXCEL G803/914) utilisé pour I'élaboration du stratifié dans I'applicateur
microonde.

Désormais, nous disposons de deux stratifiés de constitution identique. Elaborés a partir du méme
préimprégné, ils ne se distinguent que par les paramétres (température et pression) du procédé
d’élaboration utilisé. La Figure 1.54 montre I'histoire des deux stratifiés en termes de température
et de pression appliquée. Tandis que le matériau du CCR a été soumis a un traitement thermique
de plus de cing heures, le stratifié élaboré au Laboratoire a été réticulé en moins de deux heures.

Procédé en autoclave (EADS) : Procédé en applicateur microonde :
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Figure 1.54 : Comparaison des histoires thermiques des stratifiés issus des deux procédés
d’élaboration. (Température approximative et pression appliquée).
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Il est & noter que la température donnée pour le procédé classique est la température de réglage
de l'autoclave. Pendant une grande partie du procédé, la température réelle du composite reste
donc inférieure a la température indiquée. Par contre, dans le cas du procédé alternatif, il s'agit
d'une température mesurée par une sonde sur la piece élaborée. La température indiquée est
donc susceptible de sous-estimer la température réelle du composite.

Les deux procédés se distinguent aussi par la pression appliquée au stratifié. Dans le procédé
classique, la pression intérieure de I'autoclave et le vide au sein du sac conduisent a une pression
hydrostatique supérieure a 7 bars appliquée au composite pendant la phase d’écoulement et la
réticulation de la matrice. Par contre, dans le procédé alternatif, la pression atmosphérique agit sur
les deux coques du moule a l'intérieur du sac a vide. La pression appliquée au composite est donc
voisine de 1 bar et n'agit que sur les surfaces supérieure et inférieure de la piéce.

Une troisieme différence entre les histoires thermiques des deux stratifiés concerne la vitesse de
montée en température d1/dt. La partie inférieure de la Figure 1.54 montre que celle-ci n'est pas
constante pendant les phases de montée du procédé microonde. En plus, elle atteint des valeurs
jusqu'a 6<C/min ce qui est trois fois la valeur du p rocédé classique. De nouveau, pour le procédé
microonde, la courbe donnée a tendance a sous-estimer la vitesse de montée réelle. Par contre,
dans le cas du procédé classique, la valeur de 2C/min concerne la température de réglage et
représente donc un maximum par rapport a la montée en température du stratifié.

Pour déterminer l'influence des paramétres du procédé sur le stratifié élaboré, nous avons cherché
a comparer les microstructures a I'état initial et le développement de 'endommagement lorsque le
matériau est soumis a une sollicitation mécanique. L'essai de traction « in-situ » a été jugé comme
le moyen expérimental le plus adapté a I'objectif posé. Il s'agit d’'un essai de traction effectué a
lintérieur de la chambre d'observation du microscope électronique a balayage. Il permet
notamment de suivre a la fois I'évolution de la microstructure, le développement de
I'endommagement et le comportement mécanique lors d'un chargement de traction uniaxiale.

Un microscope électroniqgue a balayage (MEB) de type JEOL JSM-6100 est disponible au
Laboratoire. Il est équipé d’'un dispositif de traction d'une taille suffisamment petite pour étre
introduit dans la chambre d'observation du microscope. Le dispositif dispose d’'une capacité
maximale de 10kN et permet des allongements de I'éprouvette, selon les mors utilisés, allant
jusqu’a 5mm. Les éprouvettes utilisées sont des barreaux de petite taille (longueur d’environ
20mm). La vitesse d’écartement des mors est réglable entre 0,1 et 5mm/min. Afin d’enregistrer la
courbe de traction, on utilise le capteur piézoélectrique installé sur le dispositif et une jauge
d’extensométrie collée sur I'éprouvette.

Le paragraphe suivant est consacré a la préparation des éprouvettes et a la technique
expérimentale mise en ceuvre. Ensuite, les résultats obtenus seront présentés et discutés.

1.8.1 Préparation des éprouvettes pour I'essaidet raction « in-situ »

La Figure 1.55 montre la plaguette de composite €laborée par le procédé alternatif en applicateur
microonde. Deux éprouvettes d’une longueur de 20mm et d’'une largeur de 7mm ont été prélevées
prés du centre de la plague afin d'éviter des éventuels effets de bord. Les éprouvettes ont été
prélevées parallelement aux bords des plaquettes élaborées pour garder la méme orientation des
fibres. Un chargement des éprouvettes dans le sens longitudinal correspond donc un a
chargement a 45° par rapport au tissu de renfort (« chargement hors axe »). La tranche de
I'éprouvette a été choisie comme surface d’observation puisqu’elle donne accées a une section de
I'ensemble des huit plis. Le plan d’observation ainsi obtenu est donc orienté perpendiculairement
aux plis et a un angle de 45°par rapport au tissu de renfort.
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Figure 1.55 : Prélévement des éprouvettes de traction dans une plaquette de composite élaborée
par le procédé en applicateur microonde.

La microscopie électronique demande pourtant une préparation soigneuse de la surface observée :
celle-ci doit étre a la fois propre, lisse et conductrice du courant électrique. Aprés I'opération de
prélevement des éprouvettes, nous effectuons un polissage de la tranche par des disques a papier
abrasif (PRESI Mecaprex). La granulométrie du papier est successivement réduite. La suite du
polissage est effectuée par des draps (BROT type G) imprégnés d’'une solution de particules de
diamant (PRESI Mecaprex). De nouveau, la taille des particules est successivement diminuée
(6um, 3um, 1um). A l'issue de chaque étape de polissage, un contrdle de la qualité de surface est
effectué sous microscope optique. Pour terminer, la surface polie est nettoyée a I'éthanol.

7mm T

Surface
d’observation
polie

5

Talon (alliage L4

d’aluminium) NN

Figure 1.56 : Eprouvettes utilisées pour I'essai de traction « in-situ ».

Aprés le polissage, la jauge de déformation (KYOWA KFG-2N-120-C1-11L1MZ2R) est collée
latéralement a mi-longueur et mi-largeur de I'éprouvette. Elle mesure donc la déformation moyenne
du pli extérieur sur lequel elle est collée. Dans cette étape, il est important de garder la surface
polie & I'abri de traces de colle. Les quatre talons en alliage d’aluminium sont déposés sur
I'éprouvette comme le montre la Figure 1.56 en utilisant une colle a base de cyanoacrylate
(SUPER GLUE Gel). Ensuite, la surface observée est métallisée : par l'intermédiaire d'un
métalliseur (ion sputter JEOL JFC-1100), une couche d’or d’'une épaisseur de 300A est déposée
sur la surface d'observation afin de la rendre conductrice. La conductivité électrique de la surface
d’'observation est importante pour éviter que, lors des observations sous MEB, la surface soit

électriguement chargée par le faisceau d’électrons.
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1.8.2 La démarche expérimentale appliquée

L'éprouvette ainsi préparée est insérée dans les mors de la machine et serrée mécaniquement.
Comme les mors sont auto-serrants, I'effort de traction appliqué au cours de I'essai vient renforcer
I'effort de serrage. Puis, I'ensemble (I'éprouvette prise dans les mors) est monté sur la machine de
traction qui est ensuite introduite dans la chambre d'observation du MEB. (Figure 1.57)

Figure 1.57 : Dispositif de traction utilisé lors des essais de traction « in-situ ». Eprouvette montée
dans les mors de la machine.

Avant que I'éprouvette soit soumise a un chargement en traction, un premier balayage de la
surface observée permet d'analyser et de documenter la microstructure a I'état initial. Il s'agit
notamment d'identifier les particularités de la microstructure observée et/ou un endommagement
existant au préalable qui n’est pas dii au chargement mécanique appliqué par la suite.

La tranche de I'éprouvette choisie comme plan d'observation est orientée perpendiculairement aux
plis et présente un angle de 45°par rapport au tis su de renfort. L'image obtenue sous MEB montre
les méches constituant le tissu en section prise a 45° : les fibres y apparaissent comme des petites
ellipses sans différence entre les fibres de chaine et les fibres de trame. Chaque méche est
constituée de 3000 fibres. Avec une largeur supérieure a 1mm et une épaisseur de 150um, les
meéches apparaissent pourtant fortement aplaties.
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Figure 1.58 : Image obtenue sous MEB : vue sur la tranche de I'éprouvette, le tissu de renfort étant
orienté a 45°par rapport au plan d'observation.
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Sur la Figure 1.58, les interfaces entre les méches sont orientées verticalement. Les plis
apparaissent sous forme de deux méches adjacentes. L'épaisseur de deux méches correspond a
celle du pli. Les deux méches d'un pli sont croisées, I'une étant orientée a +45°et l'autre & —45°
Comme il s’agit d'un tissu, les surfaces des plis ne sont pas planes. Ceci fait que les tissus de deux
plis adjacents ne se touchent pas en tout point : des zones non renforcées peuvent donc exister
aux interfaces entre les méches.

Le protocole expérimental d’un essai de traction in-situ prévoit un chargement en plusieurs étapes :
la mise en charge est systématiqguement interrompue pour permettre I'analyse microscopique de la
surface observée et I'acquisition d'images (Figure 1.59). Il s'agit des maintiens en déplacement du
mors mobile durant environ 1 heure. Idéalement, chaque étape correspond donc a un niveau de
déformation de I'éprouvette. Les mises en charge entre les paliers sont effectuées a une vitesse de
déplacement du mors mobile de 30um/s (1,8mm/min). Les premiers niveaux de déformation
réalisés sont espacés de 0,5 a 1% pour détecter le seuil d'endommagement. A partir d’environ 2%,
le pas entre les étapes est augmenté a +1,5%, voire +2%. Pour le matériau de cette étude, le
maintien de la position des mors pendant une heure est suivi d’'une relaxation : I'effort mesuré
diminue au cours de I'acquisition des images. Une baisse légere de la déformation enregistrée par
la jauge a également été observée.

Déformation

mesurée
A

jusqu‘a
0,08 rupture
0,07 - ,"
0,06 - /
0,05 -
004 L
0,03 -+
0,02 -+
001 ~ — | Temps (h)

0 I

v

Figure 1.59 : Protocole expérimental d’un essai de traction « in-situ » avec acquisition d'une série
d’'images pour chaque niveau de déformation.

Le signal de force est conditionné et amplifié pour donner un signal électrique compris entre 0 et
10V. Le pont de jauge (VISHAY P-3500) utilisé pour alimenter la jauge d’extensométrie fournit
€galement un signal en Volt proportionnel a la déformation mesurée. L'acquisition des deux
signaux a été assurée par une carte convertisseur analogique/numérigue a deux voies
(PICOTECH ADC-212-50) a raison d'une acquisition par seconde. Le logiciel utilisé (PICOLOG
Recorder) permet d'effectuer des acquisitions en continu durant plus de 15 heures.

En principe, I'essai se termine quand la rupture de I'éprouvette intervient. Typiquement, celle-ci est
caractérisée par une chute prononcée de I'effort et la perte du signal de déformation. Par contre,
une stagnation des signaux effort et déformation malgré le déplacement continu du mors mobile
signifie un glissement de I'éprouvette entre les mors.
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1.8.3 Résultats expérimentaux et discussion

Des essais de traction « in-situ » ont été effectués sur le matériau de référence (fourni par le CCR)
et le matériau élaboré par électrothermie diélectrique. Dans chacune des figures suivantes, la
photo de gauche montre le stratifié de référence et celle de droite le stratifié élaboré par le procédé
alternatif. Sur les images prises, la direction horizontale correspond au sens de I'épaisseur du
stratifié, la direction verticale a celle de la charge de traction.

Dans un premier temps, nous avons comparé les microstructures des deux matériaux avant que la
charge de traction soit appliquée. On constate que des zones non-renforcées (dépourvues de
fibres) existent dans les deux stratifiés. Typiquement, elles se situent aux interfaces entre les plis,
souvent aux endroits ou trois ou plusieurs méches se rencontrent. Sur le composite élaboré en
autoclave, ces zones sont remplies de matrice et forment des poches de résine. Par contre, sur le
matériau élaboré en applicateur microonde, ces endroits sont souvent tout ou en partie vides et
forment donc des pores au sein du matériau. (Figure 1.60)

Stratifié élaboré en autoclave Stratifié issu du procédé microonde
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Figure 1.60 : Comparaison des microstructures des deux matériaux a I'état initial.

Il est probable que les différences entre les deux procédés en termes de température et de
pression soient a l'origine de la porosité. En fait, la pression hydrostatique (7 bars) dans l'autoclave
vient en appui de I'’écoulement de la résine pendant le palier réalisé & 135C. Dans le procédé
alternatif, la pression est limitée a 1 bar et la température du palier est moins élevée (entre 60 et
100<C) pour éviter un emballement précoce de la tempé rature di a I'exothermie de réticulation.

Lorsqu’on soumet le stratifié au chargement de traction, les premiéres amorces de fissure sont, de
maniére identique pour les deux matériaux, des petites craquelures de la matrice aux interstices
entre les fibres. On constate que les fissures s'amorcent souvent & des endroits ol la couche de
matrice entre deux fibres est particulierement mince. Dans la plupart des cas, les micro-fissures
ainsi créées sont orientées perpendiculairement a la direction de la charge. Le niveau de
déformation auquel 'amorcage de microfissures a été constaté est pourtant différent selon le
procédé d’'élaboration utilisé : alors que le stratifi€ issu du procédé alternatif a montré les premiéeres
fissures a une déformation totale d’environ 1%, la microstructure du stratifié de référence était
encore quasiment intacte a 2%. Nous constatons donc que le stratifié élaboré en autoclave
dispose d'un seuil d’endommagement plus élevé. (Figure 1.61)
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Stratifié élaboré en autoclave Stratifié issu du procédé microonde

™,

_ 4824 10KU %5,080  1vm D25

AaBd 15KV K3, B0aa lP_m Woav
Déformation totale £&= 0,021 Déformation totale £&= 0,01

Figure 1.61 : Amorc¢age de microfissures dans la matrice.

Lorsque le niveau de chargement augmente, les microfissures entrent dans la phase de
propagation. Pendant celle-ci, les fissures existantes s'allongent en traversant la matrice pendant
gue, en paralléle, de nouvelles microfissures se créent a d'autres interstices. On remarque que
pour les deux matériaux, la trajectoire des fissures est tangentielle aux fibres, mais elle ne suit leur
contour que trés rarement. Il s'agit donc plutét d'une fissuration de la matrice que d'une
coalescence de décohésions entre les fibres et la matrice. De nouveau, c’est le niveau de
déformation & partir duquel le phénoméne se produit qui distingue les deux stratifiés : il se situe
entre 1 et 2% pour le matériau élaboré sous microondes et autour de 3% pour le matériau de
référence. (Figure 1.62)

Stratifié élaboré en autoclave Stratifié issu du procédé microonde
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Figure 1.62 : Propagation des fissures au sein des méches : fissures intralaminaires.

Pendant la premiere phase de propagation, les fissures restent confinées aux méches. Il s'agit
donc d'une fissuration intralaminaire. Souvent, la propagation des fissures s'arréte aux interfaces
entre les meches, c’est & dire & I'’endroit ou l'orientation des fibres bascule de +45°a -45° et
inversement. Cette phase se termine quand la fissure arrive a traverser la meche d’'une interface a
l'autre.

Par contre, la présence des pores change I'évolution de I'endommagement. En fait, les pores
représentent des amorces de fissures présentes dés le début du chargement. Pour le stratifié issu
du procédé alternatif, la création des fissures traversant la méche est facilitée par I'existence des
pores. A une déformation totale de 1,5%, elles se développent en paralléle avec les microfissures
et apparaissent donc relativement t6t dans I'histoire de chargement. (Figure 1.63)
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Stratifié élaboré en autoclave Stratifié issu du procédé microonde

- P
ISR E A
v L g

X508 18¢m WD25

Déformation totale &= 0,046 Déformation totale £&= 0,013

Figure 1.63 : Fissures mésoscopiques traversant la méche. Changement de trajectoire a l'interface
entre deux méches.

Pour le matériau de référence, les fissures ayant atteint I'interface entre deux méches change leur
direction de propagation. Typiquement, elles continuent leur propagation en longeant la méme
interface et prennent donc une trajectoire verticale. De cette maniére, elles vont éventuellement
coalescer avec une autre fissure intralaminaire. Pour le stratifié de référence, la fissure
macroscopique traversant plusieurs plis, voire I'épaisseur entiére du stratifié, se compose donc de
plusieurs fissures intralaminaires (traversant une méche) qui sont reliées entre elles par des
fissures interlaminaires (ruptures d'interface entre méches). Normalement, la fissure est soumise a
autant de déviations qu’il y a des meches a traverser (16 méches pour un empilement de 8 plis
tissés). Ceci résulte en une trajectoire en zigzag comme le montre I'image de gauche dans la
Figure 1.64 .

Par contre, dans le stratifié de notre étude, la création d’'une fissure macroscopique est le plus
souvent le produit d’'un alignement de plusieurs pores par des fissures intralaminaires. (Image de
droite dans la Figure 1.64.) Grace a la présence des pores, la derniére phase de propagation, la
création de fissures macroscopiques par rupture des interfaces entre les meches, est donc
anticipée et d'une durée moins importante par rapport au stratifié de référence. Dans le stratifié
élaboré sous microondes, les premiéeres fissures macroscopiques ont été détectées a des valeurs
de déformation totale entre 3 et 4% par rapport & 6 a 7% pour le stratifié de référence.
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Figure 1.64 : Création d'une fissure macroscopique a partir de plusieurs fissures intralaminaires.
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Les courbes de traction enregistrées lors des essais de traction in-situ sont montrées dans la
Figure 1.65. L'aspect intermittent des courbes est d( & la relaxation de contrainte pendant les
arréts d’acquisition d'images. L'allure générale, la courbe enveloppe des graphiques est typique du
chargement « hors axe » du matériau. Ces conditions de sollicitation du matériau seront discutées
plus en détail au chapitre suivant.

Les pentes des courbes au début du chargement suggérent que la rigidité initiale du stratifié
élaboré en microondes soit égale ou méme légérement supérieure a celle du stratifié de référence.
A une déformation entre 1 et 2%, les deux courbes se séparent pourtant clairement. A partir de
cette valeur, la courbe de traction du stratifié élaboré en applicateur microonde reste en dessous
de celle du stratifié de référence. Nous rappelons que le seuil d'endommagement du stratifié
élaboré sous microondes se situe a une déformation totale d’environ 1%. Le stratifié élaboré en
autoclave supporte une contrainte maximale de 180 MPa et montre une phase post-pic prononcée
avant que la rupture intervienne autour d’'une déformation totale de 10%. Par contre, la contrainte
subie par le stratifié issu du procédé alternatif ne dépasse pas 150 MPa. Ici, la déformation a
rupture est inférieure a 7%.

200
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Déformation

Figure 1.65 : Comparaison des courbes de traction obtenues lors des essais de traction « in-situ ».

Les courbes obtenues sont donc en bon accord avec les observations de microstructure effectuées
au cours des essais. Les différences en termes de seuil et de développement de
'’endommagement se répercutent sur le comportement mécanique des stratifiés analysés. La
présence de pores entre les plis semble ne pas influencer la rigidité du matériau a I'état non-
endommageé. Le seuil anticipé et le développement plus rapide de 'endommagement font pourtant
diminuer la contrainte maximale et la déformation a rupture du matériau élaboré par le procédé mis
en place dans le cadre de cette étude.
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1.8.4 Remargues complémentaires

Les résultats obtenus confirment l'influence importante des parameétres du procédé d'élaboration
sur les propriétés du stratifié élaboré. La porosité du composite issu du procédé alternatif
représente une différence principale entre les deux matériaux. Les trois paramétres essentiels du
procédé de fabrication sont la température, la pression et le temps. Tous les trois jouent sur la
rhéologie de I'’écoulement de la matrice. La température intervient par le biais de la viscosité de la
résine. La pression est la force motrice de I'écoulement. Le temps pendant lequel les conditions
sont favorables a I'écoulement de la résine conduit finalement au flux de résine réellement
effectué. Une pression plus élevée appliqguée pendant le procédé, ainsi qu'un palier plus long & une
température plus élevée sont aptes a réduire la porosité du stratifié.

Une deuxiéme différence a été constatée concernant le seuil d’'endommagement. Abstraction faite
de I'existence des pores, 'endommagement intervient de maniére précoce dans le stratifié élaboré
dans I'applicateur microonde : les premieres microfissures apparaissent plus tot dans I'histoire de
chargement et la propagation des fissures créées est anticipée par rapport au stratifié de
référence. Une possible explication se trouve dans les phénoménes a l'origine des sources
internes de chaleur. Au paragraphe 1.3, nous avons constaté que la dissipation d’énergie dans la
matrice est due a l'effet d’hystérésis diélectrique, tandis que dans les fibres de carbone, I'effet

Joule est prédominant. Compte tenu de la grande influence des fibres sur la caractéristique de
pertes &" mesurée (cf. paragraphe 1.2), nous pouvons supposer gu'une partie considérable de la
chaleur dissipée est due a I'effet Joule. Une rapide montée en température ainsi générée pourrait
étre a 'origine d’'une mauvaise qualité de l'interface fibre/matrice. Ceci est notamment probable si
les fibres sont enrobées d'un agent d’ensimage dont la dégradation thermique ameénerait une
adhésion insuffisante entre les fibres et la matrice.

Des observations microscopiques faites sur un stratifié surchauffé au cours du procédé
d’élaboration en applicateur microonde confortent cette hypothése. Ici, le chauffage trop important
avait entrainé la formation de micropores dans la matrice autour des fibres. Le phénoméne a été
trouvé particuliérement prononcé aux interfaces entre les meches (Figure 1.66).
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Figure 1.66 : Micropores dans la matrice dus & un chauffage excessif du stratifié pendant le
procédé d'élaboration. Décohésions fibre/matrice sous chargement de traction (photo droite).
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Lorsque ce matériau a été chargé en traction, des ruptures d'interface fibre/matrice ont été
constatées a partir d’'une déformation totale de seulement 0,5%, donc a un niveau de sollicitation
encore plus bas que dans les cas décrits ci-dessus. Contrairement & ces derniers, nous avons
trouvé des décohésions nettes entre les fibres et la matrice. Cette fois-ci, la coalescence des
décohésions était a I'origine de la propagation des fissures. La photo droite montre que les fissures
suivaient bien les contours des fibres.
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1.9 Conclusions et perspectives de l'étude sur le p rocédé
d’élaboration

Dans le cadre du projet de recherche visant & augmenter la capacité des composites stratifiés
carbone/époxy et kevlar/époxy a absorber I'énergie d’'un crash, une premiere étude a porté sur le
procédé d'élaboration du sous-stratifié tissé carbone/époxy. Un objectif important était notamment
d’identifier I'influence des paramétres du procédé (température, pression et temps) sur les
propriétés du stratifié élaboré.

Le point faible du procédé d'élaboration habituellement appliqué a ce type de matériau (le
chauffage sous pression en autoclave) est I'écart qui peut exister entre la température de réglage,
la température réelle de I'autoclave et la température de la piece élaborée. Comme il s'agit d'un
chauffage par sources externes, la distribution spatiale de température engendrée au sein du
composite élaboré est forcément hétérogéne. Ces conditions limitent la vitesse de montée en
température admissible et rendent indispensables des paliers de longue durée au cours du
procédé pour permettre la diffusion de la chaleur au sein de la piéce.

Nous avons donc proposé un procédé d'élaboration alternatif permettant un chauffage direct de la
piece élaborée par création de sources de chaleur internes. Le chauffage envisagé est basé sur
des effets électrothermiques, c’est a dire sur la production de chaleur grace a I'absorption de
microondes par le stratifié élaboré. Par le passé, cette technigque s'est avérée étre avantageuse
pour la fabrication de piéces épaisses en matériaux diélectriques a faibles pertes. Dans ce cas,
I'atténuation des ondes au sein de la piéce est relativement faible ce qui correspond & une grande
profondeur de pénétration. Les sources de chaleur ainsi créées au ceeur du matériau conduisent a
une élévation de température uniforme dans le volume de la piece élaborée.

Le stratifié carbone/époxy (G803/914) de cette étude s'est pourtant révélé étre différent des
composites traité par les travaux antérieurs. Grace a la conductivité électrique des fibres de
carbone, il dispose d'une caractéristigue de pertes équivalente &" trés élevée. Ici, deux
phénoménes d'absorption sont & I'origine du chauffage effectué : I'effet d’hystérésis diélectrique et
I'effet Joule. Il s’agit donc d’'un matériau absorbant fortement les microondes, ce qui entraine une
forte atténuation des ondes et, en conséquence, une faible profondeur de pénétration. La prise en
compte de cette caractéristique du stratifié élaboré représentait donc un défi principal de I'étude.

A priori, la conception du procédé alternatif s'est heurté au méme probleme que le procédé
classique en autoclave : des fortes variations de température entre les bords et le caeur de la piece
élaborée. La mise au point du procédé a exigé une bonne maitrise de la répartition du champ
électrigue au sein de Il'applicateur microonde utilisé. Nous avons donc choisi un applicateur
cylindrigue monomode. Une analyse de la répartition du champ électrique dans I'applicateur pour
différentes charges diélectriques a permis d'améliorer considérablement I'uniformité des
températures dans la piéce élaborée. Le moule congu et adapté dans le cadre de cette étude
facilite la pénétration des ondes dans le composite et favorise leur absorption par le centre de la
plague élaborée plutét que par les bords. Avec une durée inférieure & deux heures, le procédé
alternatif représente un gain de temps par rapport au procédé classique.

Grace aux travaux effectués, le stratifié carbone/époxy a pu étre élaboré par un procédé
entierement basé sur le chauffage par électrothermie diélectrique. Les pieces élaborées étaient
des plagues de petites dimensions constituées d'un empilement de huit plis. Par la suite, ce
matériau a été comparé a un stratifié de constitution identique élaboré suivant le procédé classique
en autoclave et fourni par le CCR d’'EADS. Les pores constatés au sein du stratifié issu du procédé

alternatif ont été attribués a un flux insuffisant de la matrice pendant la phase d'écoulement
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précédant la réticulation. Cette porosité est a l'origine d’'un endommagement précoce du stratifié
élaboré et entraine des propriétés mécaniques inférieures a celles du stratifié de référence.

L'étude effectuée n'a donc pas permis d'élaborer un stratifié de meilleure qualité que le stratifié
fabriqué en autoclave. Toutefois, elle a montré que I'élaboration par un procédé microonde d'un
matériau fortement absorbant est faisable. En outre, elle a permis d'identifier I'influence des
paramétres intervenant lors du procédé (temps, pression et température) sur la microstructure, le
comportement mécanique et sur le développement de 'endommagement du stratifié élaboré.

Des travaux de développement seront nécessaires pour rendre le procédé proposé compatible
avec une application industrielle. Les deux aspects contraignants sont notamment la taille des
pieces fabriqguées et la qualité du stratifié élaboré. Une premiére mesure visant a réduire la
porosité du matériau élaboré consistera a augmenter le gradient de pression appliqué au cours du
procédé afin d’améliorer I'écoulement de la résine. Ensuite, les approches utilisées pour améliorer
'uniformité de la température dans le volume du composite devraient permettre, a moyen terme,
d’augmenter les dimensions des piéces élaborées.

La forte caractéristique d’absorption du stratifié carbone/époxy fait qu'il ne se préte pas autant & un
procédé «tout microondes » que le stratifié verre/époxy précédemment mentionné. Pour
I'élaboration du carbone/époxy, il serait donc particuliérement intéressant d'intégrer le chauffage
par électrothermie diélectrique dans un procédé complet utilisant des sources de chaleur internes
et externes (par exemple, un chauffage combiné par air chaud et microondes). Il s'agirait
notamment d’effectuer la montée en température par microondes, tout en faisant suivre 'ambiance
de l'applicateur a la température du composite. Ceci permettrait d'éviter les gradients de
température de l'intérieur vers I'extérieur de la piéce élaborée et de compenser ainsi les pertes de
chaleur vers I'extérieur.

Pour réaliser des paliers en température, il suffira alors de maintenir I'ambiance dans I'applicateur
a la température souhaitée. Idéalement, la création des sources internes fournira une température
uniforme au sein de la piéce élaborée a tout moment du procédé. Ceci permettra d’augmenter la
vitesse de montée et de raccourcir les paliers. L'utilisation de sources externes permettra de mieux
contrbler la température maximale atteinte et d'éviter ainsi la surchauffe du matériau. Un tel
procédé complet est déja industriellement appliqué pour la vulcanisation du caoutchouc.

Toutefois, la maitrise du champ électrique restera une condition essentielle pour le chauffage
effectué. Quel que soit I'applicateur utilisé, il est indispensable de choisir et renforcer un mode de
propagation des ondes qui fournit un volume & champ électrique uniforme. Etant donné que le
stratifié est diélectriquement anisotrope, son orientation par rapport au champ électrique sera
également a prendre en compte. Si I'ensemble de ces conditions est au rendez-vous, le procédé
complet engendra un gain de temps par rapport au procédé classique tout en fournissant un
produit de qualité identique, voire supérieure.
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2 Analyse du comportement d'un stratifié tiss
carbone/époxy soumis a un chargement de traction
vitesse élevée

é
a

2.1 Introduction

Le stratifié tissé carbone/époxy de cette étude est un des sous-stratifiés du matériau multicouche
constituant les structures de sécurité de crash décrites en introduction de ce manuscrit. Nous
rappelons que la démarche prévue pour optimiser le stratifié multicouche nécessite les lois de
comportement des sous-stratifiés valables pour un chargement a vitesse élevée. Des études
précédentes ont été effectuées au Centre Commun de Recherche (CCR) d’EADS sur le
comportement de différents empilements carbone/époxy en compression. Toutefois, la réponse du
stratifié a un chargement en traction hors axe du renfort & vitesse élevée reste encore peu connu.

Suivant cet objectif, nous avons engagé une étude ayant pour but d’analyser le comportement
mécanique du stratifié carbone/époxy chargé a 45° p ar rapport au tissu de renfort. Eu égard a
I'application du matériau dans des dispositifs absorbeurs, un grand intérét sera porté a I'influence
de la vitesse de déformation sur les propriétés mécaniques du matériau vierge et sur le
développement de I'endommagement. L’endommagement du matériau est analysé sous deux
aspects : I'évolution des propriétés mécaniques au cours du chargement et le développement des
défauts dans la microstructure du matériau sollicité. Les deux aspects sont abordés par des essais
de traction & différentes vitesses de déformation comprises entre 10* et 10° s* et I'analyse du
matériau sous microscope électronique a balayage (MEB) menée en paralléle.

Au paragraphe 2.2 ci-dessous, nous introduirons les propriétés mécaniques du stratifié étudié a
partir des propriétés des fibres et de la matrice. Dans le méme paragraphe, nous donnerons un
bref résumé des connaissances existant au départ de I'étude grace a des travaux antérieurs sur le
méme matériau ou sur un matériau comparable. Au paragraphe 2.3, nous expliquerons les
techniques expérimentales utilisées, notamment la préparation et la mise en oeuvre des essais de
traction & vitesse élevée. Les résultats expérimentaux seront présentés au paragraphe 2.4 de ce
chapitre. Le chapitre s'achévera par des conclusions et quelques perspectives sur des éventuels
travaux futurs.
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2.2 Les propriétés mécaniques du matériau de I'étud e

Le composite stratifié carbone/époxy appelé G803/914 est un stratifié & base de résine époxyde
(Vicotex 914) renforcé par un tissu de fibres longues de carbone.

Ses propriétés physiques ont été spécifiées au chapitre précédent (paragraphe 1.2). Dans le
présent chapitre, nous allons nous concentrer sur les propriétés mécaniques du stratifié et de ses
composants. Ses caractéristiques mécaniques donneées par le fournisseur Hexcel Composites sont
précisées dans le Tableau 2.1. La haute température de transition vitreuse T4 de 190 indique
gue, a température ambiante, le comportement de la matrice réticulée est principalement élastique-
fragile.

t t
L v G O max € max GIc p(réticulée)

3,9 GPa 0,41 1,4 GPa | 47,7 MPa 0,015 103 J/m® | 1300 kg/m®

Tableau 2.1 : Caractéristiques mécaniques de la matrice époxy Vicotex 914. [Hex97]

Quant au renfort, nous rappelons gu'il s'agit d'une fibre de carbone de haute résistance (HR). La
fabrication de la fibre par les processus de filage et d'étirage est susceptible d'orienter les
molécules du matériau dans des directions préférées et de créer ainsi une anisotropie mécanique
de la fibre. Le comportement de la fibre dans le sens longitudinal est élastique fragile, sa
déformation a rupture s'élevant a 1,4%. Le Tableau 2.2 donne les principales caractéristiques

mécaniques des fibres.

Elong Etrans Gtrans Ot max “—'I max ,0

230 GPa 21 GPa 8,3 GPa 3500 MPa 0,014 1760 kg/m®

Tableau 2.2 : Caractéristiques mécaniques des fibres T300 constituant le renfort. [Luy94, Bre90]

Le fil de base du tissu G803 est une méche appelée T300 3K constituée d’environ 3000 filaments
de carbone. Le tissage suivant une texture appelée Satin 5 est équilibré en nombre de méches
dans les sens chaine et trame du tissu. Cette configuration crée deux directions perpendiculaires
dans le plan du pli selon lesquelles les propriétés mécaniques sont identiques. La Figure 2.1
montre schématiquement la texture du tissu. La cellule de base (le motif élémentaire répétitif) est
un carré composeé de 5 x 5 méches correspondant a environ 6mm x 6mm.

Motif de tissage — vue face supérieure Motif de tissage — vue face inférieure

MIHMI“WHH' ""'uwm%u "mm“»w

Figure 2.1 : Tissage Satin 5 du stratifié G803/914 — motif élémentaire répétitif de 5x5 meches.
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Une plaque du stratifié G803/914 (600mm*300mm) mise a notre disposition par le CCR d’'EADS
est constituée d'un empilement de 8 plis, tous orientés selon un angle de 45°par rapport aux bords
de la plaque. L'épaisseur du pli polymérisé étant de 0,31mm, le matériau ainsi élaboré fait 2,5mm
en épaisseur. Le matériau de I'étude a été élaboré a partir de plis préimprégnés fournis par Hexcel
Composites selon le procédé « classique » en autoclave décrit au paragraphe 1.2.4. Au chapitre
précédent, ce matériau a servi comme « stratifié de référence » pour I'étude du procédé
d’élaboration par microondes. Dans le présent chapitre, le stratifié sera également soumis a un
chargement de traction uniaxial orienté a 45°par rapp ort au tissu de renfort. Toutefois, cette fois-ci,
il s'agit d'un chargement a vitesse élevée. Dans la Figure 2.2, le repére (1,2,3) indiqué est celui du
matériau.

\ 4
0,3mm )

Figure 2.2 : Empilement [45]g du stratifié carbone/époxy étudié.

Etant donné que le stratifié ainsi constitué est symétrique par rapport a trois plans orthogonaux, il
s'agit d’'un matériau orthotrope. En plus, grace a la répartition équilibrée des fibres dans les sens
chaine et trame du tissu, il y a équivalence entre les directions 1 et 2 (étant deux directions de
symétrie). Le stratifié est donc considéré comme orthotrope & symétrie quadratique ce qui implique
gue son comportement est décrit par un tenseur d’'élasticité ne comportant que six coefficients
indépendants. Le tenseur des souplesses .S;; décrivant la relation entre déformation et contrainte
£ =8, 0, est exprimé en fonction des modules d’élasticité technigues comme suit.

Lo Ve Vs 0 0 0
El El E3
1 Vis
S, S, S, 0 0 0 z gz 0 00
1 3
S, s 0 0 0 1 0 0 0
S = Sy 0 0 0| E, (2.1)
! S 00 1 0 0
(sym) Ss 0 G |
Ses (sym) G 0
13
L
G

Les propriétés mécaniques du composite selon les directions du matériau (repére (1,2,3)) peuvent
étre obtenues par calcul selon la théorie des stratifiés. Elles sont données par le Tableau 2.3. Les
directions 1 et 2 correspondent aux orientations des fibres, I'axe 3 est orienté perpendiculairement
aux plis. (Figure 2.2) Les résistances indiquées ont été trouvées par le CCR grace a des travaux
antérieurs a la présente étude.
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Ly =FE; s G2 Gz = Gos Vis Viz = V23

60,3 GPa 5,0 GPa 5,0 GPa 5,0 GPa 0,03 0,35

Ut]],max: UtZZ,max O}Z,max £tmax mrés/mcomp fv,ﬁbres ,0 (réticulé)
490 MPa 94 MPa O 42% 50,5% 1530 kg/m3

Tableau 2.3 : Caractéristiques mécaniques du composite G803/914 (repére du matériau).

Les résultats de plusieurs études précédentes sur le comportement mécanique des stratifiés
carbone/époxy (plis tissés ou plis unidirectionnels croisés) sont rappelés par la suite.

Le matériau tissé G803/914 a fait I'objet d’'une étude effectuée par Thévenet et Grimault [The01] au
CCR d’EADS dans le cadre du programme Brite Euram CRASURYV. Une configuration quasi-
isotrope constituée d’'un empilement [0545°0%459 < a été caractérisée en compression. Lors d’'un
chargement quasi-statique ainsi qu'a plusieurs vitesses de déformation entre 40 et 150 s™, le
comportement du composite a montré une allure générale linéaire. Les auteurs ont constaté que le
module d'élasticité initial s'accroit quand la vitesse de déformation augmente. Par contre, il n'y
avait pas d'influence significative de la vitesse de déformation sur les valeurs de contrainte et
déformation a rupture.

Un matériau comparable appelé G802/914 a été caractérisé par Hochard et Charles [Hoc00] pour
identifier les parameétres d’un modéle décrivant le comportement du composite a I'échelle du pli. Il
s'agissait d'un composite a base de la méme résine époxy (914) renforcé par un tissu de carbone
qui se distingue du G803 principalement par son motif de tissage (satin 4 au lieu de satin 5).
Chargé en traction quasi-statique dans le sens des fibres, ce matériau a affiché un comportement
élastique-fragile jusqu’a rupture. Soumis a un chargement orienté a 45° par rapport au tissu, la
montée linéaire élastique au départ était suivie par une grande zone de déformation non-linéaire
au-dela d’'une déformation d’environ 0,5 %. Plusieurs mises en charge consécutives de la méme
éprouvette, chacune suivie par une décharge élastique, ont révélé une diminution significative du
module élastiqgue dans cette zone de non-linéarité. En plus, les cycles décharge-recharge se
produisaient sous forme de boucles d’hystérésis, un comportement attribué par Hochard et Charles
a des phénoménes d’endommagement: la décohésion entre fibres et matrice entraine la
dissipation d'énergie par frottement a l'interface entre les fibres déchaussées et la matrice.
L'alternance entre adhésion et glissement des fibres fait apparaitre les boucles d’hystérésis.
Deletombe et Delsart [Del98] ont étudié le comportement d'un stratifié tissé carbone/époxy non-
spécifié (« standard ») en traction, compression et cisaillement induit. Ce dernier désigne le
chargement de composites (a fibres longues UD-croisées ou tissées) en traction a un angle de 45°
par rapport aux fibres, ce qui méne a un état de contrainte dominé par le cisaillement a I'intérieur
du matériau [EN98]. Comme Hochard et Charles, Deletombe a trouvé un comportement linéaire en
traction et en compression dans le sens des fibres. Par contre, un essai de cisaillement induit sur
le méme matériau (traction & 45° par rapport au tis su) a fourni un comportement fortement non-
lineaire avec une déformation a rupture d’environ 10%. Quand la vitesse de déformation &, est

augmentée (jusqu'a 50s™), la contrainte & rupture Jf; du matériau s'accroit considérablement.

La grande zone de non-linéarité du composite chargé a 45° ainsi que I'importante déformation &
rupture sont des résultats remarquables compte tenu du comportement généralement élastique
fragile des composants seuls. Ces constats se trouvent pourtant confirmés par des études
effectuées sur des empilements de plis unidirectionnels croisés [+45],s. Ladevéze et Le Dantec
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[Lad92] ont caractérisé un empilement [+45],s de plis UD de fibres T300 renforcant la méme
matrice époxy 914. Comme le composite tissé, ce matériau montre un comportement non-linéaire
a partir d'une valeur «seuil » de déformation d'environ 0,25 %. Exprimée en termes de

cisaillement, la contrainte & rupture g5 s'éléve a 92 MPa. Avec une valeur entre 3 et 3,5 %, la
déformation & rupture &% du matériau semble relativement modeste.

Pour un matériau du méme type, notamment un empilement [+45],s de plis UD d’un composite
carbone/époxy non spécifié, Deletombe et Delsart [Del98] ont confirmé ce comportement non-
linéaire sous un chargement orienté a 45° par rapport aux fibres. Comme auparavant pour le

stratifié tissé, ils constatent une augmentation de la contrainte a rupture quand la vitesse de
déformation s'accroit (Jamme de vitesses étudiées : 10° & 50 s™).
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2.3 Les techniques expérimentales utilisées

Une campagne d’essais mécaniques a été initiée dont I'objectif était de déterminer l'influence de la
vitesse de déformation sur le comportement mécanique initial et son développement au cours de
'’endommagement du matériau. Les moyens utilisés sont des essais de traction uniaxiale en quasi-
statique et a des vitesses de déformation élevées. Les techniques expérimentales utilisées seront
décrites par la suite du présent paragraphe.

La démarche expérimentale pour suivre I'évolution du comportement mécanique en fonction du
chargement prévoit plusieurs mises en charge de la méme éprouvette & des niveaux de
déformation croissants. Le module d'élasticité est repéré lors de chague mise sous traction de
I'éprouvette ce qui permet de suivre son évolution en fonction du niveau de chargement
précédemment atteint. La diminution du module servira de critére macroscopique de la dégradation
du matériau entrainée par I'avancement de I'endommagement.

La méme démarche sera appliquée a plusieurs vitesses de déformation pour mettre en évidence
I'influence de la vitesse sur le développement de I'endommagement. Pour les essais en quasi-
statique, cette démarche consiste en plusieurs cycles de charge et décharge. A vitesse de
déformation élevée, il est plus difficile d’'interrompre le chargement avant la rupture de I'éprouvette
pour réaliser une décharge élastique : une fois mise en marche, le mouvement rapide de la
machine ne peut pas étre arrété a mi-parcours. Dans ce cas, on se sert de la technique des
« fusibles » mécaniques pour interrompre le chargement. Cette technique sera décrite en détail au
paragraphe 2.3.3.

2.3.1 Le dispositif expérimental des essais de trac  tion a vitesse élevée

Le Laboratoire dispose d’'une machine de traction hydraulique (SCHENCK Hydropuls VHS 50/20)
concue pour des essais de traction & des vitesses comprises entre 10 et environ 20m/s
(déplacement du mors mobile). La vitesse de déplacement est maintenue constante pendant
'essai grace a un systéme hydraulique équipé des vannes avec des orifices de taille variable.
L'accélération de la partie mobile de la machine est assurée par un systéme coulissant constitué
d’'un piston qui se déplace a I'intérieur d’'un cylindre couplé mécaniquement au vérin hydraulique.
Ce dispositif permet d’accélérer la masse importante du vérin a la vitesse commandée sur une
course d’environ 135 mm. A la fin de cette course d'accélération, quand le systéme arrive a sa
butée, I'éprouvette est mise sous charge. Un joint de caoutchouc placé entre le piston et le cylindre
permet d’atténuer I'impact de la mise en charge de maniéere a réduire les phénoménes de rebond
et de vibration. La Figure 2.3 montre un schéma du dispositif.

Un capteur de force d’'une capacité de 50 kN est monté sur la partie fixe (partie supérieure) de la
machine. L'asservissement de la machine est effectué en vitesse de déplacement du vérin
hydraulique. Le déplacement réel du vérin est mesuré par un capteur inductif a noyau plongeur
(LVDT). La vitesse réelle peut différer jusqu’'a 20% de la valeur commandée. Parmi les techniques
de mesure de déformation disponibles au sein du Laboratoire, la mesure par des jauges
d’extensométrie a été jugée comme étant la technique la plus fiable. L'acquisition des mesures
effectuées a vitesse élevée est assurée par une carte d’acquisition a haute fréquence (PICOTECH
ADC 212-3).
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Cellule de charge

oz A

Eprouvette
B Tige
coulissante
135mm
Joint en
nitrile
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hydraulique
Déplacementld(z)

Figure 2.3 : Dispositif d'accélération de la machine de traction a vitesse élevée (SCHENCK
Hydropuls VHS 50/20).

L'éprouvette est chargée a partir du moment ou le cylindre entraine le piston. Pendant un certain
temps de montée ¢, le joint est écrasé et I'éprouvette subit une phase de montée en vitesse de
déformation. ldéalement, cette phase est de courte durée et suivie par un palier de vitesse
constante maintenue jusqu’'a la rupture de I'éprouvette. La Figure 2.4 montre le profil idéalisé du
déplacement imposé a I'extrémité inférieure de I'éprouvette.

. A
vitesse

Vimposée -

»
| 8

- temps

Figure 2.4 : Vitesse de déplacement — profil imposé au bout inférieur de I'éprouvette.

Contrairement aux conditions d'un chargement en quasi-statique, la sollicitation a vitesse élevée
fait intervenir des effets dynamiques entrainant des phénoménes instationnaires. Comme le temps
de montée 1,, est court devant le temps de relaxation mécanique du matériau, I'état de déformation
provoqué est inhomogéne sur la longueur de I'éprouvette. Ce phénoméne se traduit par une onde
de déformation se propageant en direction longitudinale de I'éprouvette et entrainant des
concentrations locales de déformation. Cette onde est susceptible de modifier le type de
chargement en superposant des composantes périodiques au chargement imposé. Ceci se traduit
par des oscillations dans les mesures d'effort et de déformation. Une fois déclenchée, I'onde subit
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de multiples réflexions aux endroits de changement d'impédance du milieu, par exemple aux mors
de fixation, aux bords de I'éprouvette et aux variations de section (raccords). Grace a la capacité
d’amortissement du matériau méme, la déformation a tendance a se stabiliser au cours d’'un essai.
Pour gu'un essai soit représentatif du comportement du matériau, il est essentiel d'atteindre cet
état de stabilisation (état « quasi-homogéne ») caractérisé par l'uniformité de la vitesse de
déformation sur la zone utile. En général, on suppose qu'un état de chargement dit quasi-
homogéne soit atteint au bout de dix périodes de I'onde, une période consistant en un aller et un
retour de I'onde sur la longueur (entre mors) de I'éprouvette. [Par01]

La vitesse de propagation v d'une onde mécanique dans un matériau anisotrope varie en fonction
de la direction de propagation. Elle est estimée a partir de la masse volumique p et du module
d'élasticité £, du matériau dans la direction principale de propagation.

v=|-—+ (2.2)
Yo

L'amplitude de I'onde dépend de l'intensité de I'impact exercé lors de la mise sous charge. Le joint

d’amortissement placé entre le piston et le cylindre réduit 'amplitude des ondes, mais, en méme

temps, il augmente le temps de montée nécessaire pour atteindre la vitesse de déformation de

I'essai.

Les difficultés liées aux effets dynamiques impliquent des critéres de validité supplémentaires a
ceux d'un essai de traction quasi-statique :

1. Le premier critére concerne la vitesse de déformation : la montée en vitesse au début de
I'essai doit étre suffisamment rapide pour que la vitesse de consigne soit atteinte au
moment ou la premiére mesure valable est prise. Il en résulte I'intérét de réduire le temps
de montée 7, en utilisant un joint d’'amortissement de faible épaisseur. Par contre, plus la
montée en vitesse est rapide, plus I'amplitude de I'onde déclenchée est grande et par
conséquent, plus les hétérogénéités de déformation sont importantes.

2. Comme deuxieme critere de validité, on exige que I'état de déformation quasi-homogéne
soit atteint pendant les premiéres microsecondes du chargement, idéalement, avant que
les mesures soient prises. Les ondes de choc enclenchées par une mise en charge trop
abrupte et la localisation de la déformation en résultant peuvent conduire & une rupture
précoce de I'éprouvette.

Afin de respecter ces critéres de validité, la mise au point d’'un essai de traction & vitesse élevée
nécessite une adaptation mutuelle entre le profil de chargement (le paramétre ¢,,) et la géométrie
de I'éprouvette. L'objectif de cette démarche est d’effectuer une mise en charge suffisamment
rapide pour que la vitesse de déformation & imposée soit atteinte rapidement, tout en réduisant au
minimum les phénomeénes instationnaires déclenchés par le chargement subi. Un outil
couramment utilisé pour optimiser les parametres d’'un essai de traction rapide est la simulation
numeérique de la mise en charge d’'une éprouvette par l'intermédiaire d’'un code de calcul en
éléments finis. Pour notre étude, la simulation a été effectuée sur le code ABAQUS implicit. Elle est
décrite en détail au paragraphe suivant.

-02 -



Chapitre 2

2.3.2 L’optimisation des essais par simulation numé rique

Pour simuler la mise en charge rapide d’'une éprouvette de traction, les hypothéses suivantes ont
été adoptées :

1. Le profil de la mise en charge consiste en une montée en vitesse linéaire suivie par un
palier de vitesse constante. (Figure 2.4)

2. Dans plusieurs études précédentes, une éprouvette de géométrie haltére s'est avérée étre
bien adaptée a un chargement a vitesse élevée [Par01, Del95]. Les endroits de transition
de section (raccords) représentent des changements dimpédance. lls entrainent des
réflexions multiples et facilitent ainsi I'amortissement de I'onde.

A cbté de ces deux conditions retenues au préalable, les paramétres variables dans la démarche
de mise au point étaient le temps de montée ¢,, et les dimensions de I'éprouvette, notamment

L, et Lz —la largeur et la longueur de la zone utile respectivement,

L, — la longueur entre mors de I'éprouvette,

R — le rayon de raccordement et

I/, —la largeur totale de I'éprouvette.

Comme il s’agit d'un stratifié, une modélisation en 2D a été considérée comme adaptée. Le
maillage utilisé consiste en 380 éléments de type coque (Shell S4R). En utilisant des éléments de
ce type, la sollicitation est supposée constante selon la direction de I'épaisseur du matériau.
Comme la charge est orientée parallélement au pli, un calcul EF confiné & I'échelle du pli parait
justifié. (Figure 2.5)

LS
l;
' 4 : R

Figure 2.5 : Maillage utilisé pour les simulations numériques — parameétres de géométrie.

Tandis que I'extrémité supérieure de I'éprouvette était immobilisée dans toutes les directions de
I'espace par des conditions aux limites introduites dans le calcul, un déplacement selon le profil
décrit par la Figure 2.4 a été imposé a son extrémité inférieure. La vitesse de déplacement a été
choisie pour entrainer une vitesse de déformation de la zone utile d’environ 100 s™. Les propriétés
mécaniques utilisées pour le calcul correspondent a celles données par le Tableau 2.3 du
paragraphe précédent. L'orientation du tissu de renfort (45° par rapport a la charge) a été prise en
compte en introduisant le module ORIENTATION propre au code de calcul ABAQUS. En tenant
compte du fait qu'une telle simulation ne représente qu'une approximation du chargement réel,
nous avons choisi d’attribuer au matériau un comportement élastique-fragile jusqu’a rupture. Tout
comportement anélastique, soit-il di a la plasticité ou a I'endommagement, est lié a une dissipation
d’énergie mécanique et conduit donc a un amortissement de I'onde. Une simulation fondée sur un
comportement purement élastiqgue permet de se placer dans les conditions les plus défavorables
vis-a-vis des conditions de validité de I'essai. Une géométrie d'éprouvette qui donne de bons
résultats sous de telles conditions sera considérée comme adaptée aux conditions réelles plus
favorables.
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L'optimisation par simulation, a 'issue de laquelle I'éprouvette haltére utilisée a été dimensionnée,
passe par plusieurs étapes. D’abord, le temps de montée 7, imposé au profil de chargement a été
fixé a une premiere valeur de 1us, ce qui correspond au cas d’absence de joint amortissant et
donc au cas le plus défavorable. En faisant varier 7,,, un temps de montée de 100us s’est avéré
étre un bon compromis pour maitriser les conditions de la mise en charge. Dans un essai réel, ce
temps de montée peut étre réalisé en utilisant un joint en nitrile d’'une épaisseur de 1,5mm [Par01].
Une deuxieme adaptation fondamentale de I'éprouvette concerne sa longueur entre mors L,. La
direction principale de propagation de I'onde est la direction longitudinale de I'éprouvette (45° par
rapport au renfort). La raideur du matériau dans cette direction est relativement faible : E*"~ 17,2
GPa par rapport & E”~ 60,3 GPa (valeurs de calcul). Une longueur entre mors entre 100 et
120mm, couramment utilisée dans le domaine des polyméres renforcés, s'est avérée étre trop
grande (Figure 2.6 ). Dans ce cas, la phase de stabilisation (10 allers et retours) de I'onde est plus
longue que la durée totale de I'essai (temps jusqu’a atteindre la contrainte a rupture). La réduction
de L, a 40mm augmente considérablement le nombre de trajets de I'onde par intervalle de temps
et permet donc d'atteindre rapidement I'état de chargement quasi-homogéne (Figure 2.7 ).
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Eprouvette standard (L,=120mm ; L;=30mm) Eprouvette optimisée (L,=40mm ; L;=15mm)

Figure 2.6 : Eprouvette de traction, géométrie habituelle et géométrie optimisée.
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Figure 2.7 : Montée en vitesse de déformation dans la zone utile de I'éprouvette.

-94 -




Chapitre 2

L'uniformité de la vitesse de déformation £ sur la zone utile est davantage améliorée par une
petite longueur utile L;. La vitesse de déformation & est tracée sur la longueur de I'éprouvette
(Figure 2.8). Pour I'éprouvette optimisée (a droite), une distribution uniforme de & sur la zone utile
(plateau) est atteinte au bout de 160us (c’est a dire a environ 1,57,,), tandis que, pour I'éprouvette
standard soumise au méme chargement, un état comparable n’a pas été atteint en 500us (fin de la
simulation). L'optimisation des parameétres 7,,, L, et L3 permet donc de respecter les deux critéres
de validité évoqués au paragraphe précédent.

200 200
;Flso— ----t=05ups ;IT1807 ----t=05us
$.160 A -t=5ps L.160 A s t=5Us
5140, ----t=20 s 5140, ----t=20 s
glzo— A ----t=40 s glzo— ----t=40 s
5100 ----t:80us §1oof ----t:80us
> —1t =160 ps > —1t =160 ps
g —t=280 s g —t =280 us
g —1t=360 s g —1t =360 ps|
a —1t =400 ps @ —1 =400 ps
2 —t =500 ps 2 —1 =500 ps
> 0 T T T as T >

0 20 40 60 80 100 120
Longueur (mm) Longueur (mm)
Eprouvette standard (L,=120mm ; L;=30mm) Eprouvette optimisée (L,=40mm ; L;=15mm)

Figure 2.8 : Stabilisation de la vitesse de déformation sur la longueur.

L'uniformité de la vitesse de déformation £ sur la largeur de I'éprouvette pourrait étre davantage
améliorée en réduisant la largeur de la zone utile L;. Une petite largeur L; permet de réduire les
concentrations de contraintes au niveau des raccords de I'éprouvette et d’éviter ainsi une rupture
hors de la zone utile. Toutefois, la largeur du motif élémentaire répétitif du tissu de renfort a été
considérée comme valeur minimale pour L, (cf. Figure 2.1). Nous remarquons que ce choix a été
fait de maniére arbitraire et représente un compromis considérable par rapport au volume
élémentaire représentatif (VER) du matériau. Pour étre slre de respecter le VER du stratifié, la
zone utile devrait comprendre plusieurs motifs élémentaires. Etant donné qu'il s'agit d’'un tissu
Satin 5, le motif élémentaire consiste en 5x5 méches (correspondant a environ 6x6mm). Une
éprouvette respectant le VER devrait donc disposer d’'une zone utile de 20 & 30mm de large. Selon
les simulations effectuées, cette largeur ne permet pourtant pas d’atteindre 'état de déformation
guasi-homogene. Une éprouvette de ces dimensions n'aurait donc pas été adaptée au chargement
a vitesse élevée.

Pour des raisons de pratique expérimentale, nous avons respecté un rapport de 2 a 3 entre la
longueur et la largeur de la zone utile. Les dimensions ainsi retenues (L;=6mm ; Ls=15mm) sont
considérées comme des valeurs minimales. Elles donnent des bons résultats en simulation, mais
ne permettent pas d'exclure une influence de la géométrie sur le comportement mécanique
observé. L'influence de la largeur totale /; de I'éprouvette sur la distribution spatiale de & a été
trouvée tres faible. Elle a donc été choisie égale a 20mm, une valeur adaptée aux mors de la
machine. La géométrie d'éprouvette finalement retenue pour les essais de cette étude est
présentée Figure 2.6 cdté droit. Les éprouvettes ont été prélevées dans la plaque de stratifié
(G803/914 [45]s) par une découpe au jet d’eau.
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2.3.3 Les essais de traction interrompus

Afin de pouvoir suivre le développement de I'endommagement du matériau sous sollicitation
rapide, I'éprouvette doit étre chargée plusieurs fois consécutives. Le niveau de chargement est
augmenté d’'une mise en charge a l'autre afin de suivre I'évolution des propriétés mécaniques. Il
est donc indispensable d'interrompre les essais de traction avant que la rupture de I'éprouvette
intervienne. Toutefois, la courte durée de I'essai de traction et I'inertie des masses en mouvement
ne permettent pas d'arréter la machine de traction avant la fin de course du vérin hydraulique. Pour
pouvoir interrompre le chargement avant la rupture de I'éprouvette, il est nécessaire d’assembler
I'éprouvette en série avec un élément fragile qui remplit la fonction d’'un « fusible » mécanique : il
est congu pour rompre a un niveau de chargement prédéfini inférieur a la contrainte maximale de
I'éprouvette. Apres la rupture du fusible, I'éprouvette subit une décharge élastique. Cette approche
a déja été utilisée (entre autres) par Delaét et par Pardo [Del95, Par01].

Comme matériau du « fusible », nous avons choisi un PMMA coulé (poly-méthacrylate de méthyle)
facile a usiner. Avec un module d'élasticité de 2,8 GPa et une contrainte a rupture de 70 MPa, ce
matériau a un comportement principalement élastique fragile a température ambiante et dans la
gamme de vitesses de déformation prévue. La géométrie du fusible est celle d'un barreau
doublement entaillé. Les fonds d’entailles sont rendus plus aigus avec une lame de couteau afin de
faciliter 'amorcage d'une fissure. (Figure 2.9)

b
/
K e

< >

K. = 1,974 MPa~/m

L =80 mm
) a b =20 mm
|/ e =6,6 mm
I <> S=be
a = variable

Figure 2.9 : Géométrie des « fusibles » utilisés lors des essais de traction interrompus.

Nous supposons que, dans les conditions données, la mécanique de la rupture soit applicable.
L'équation (2.3) fournit des prévisions valables de la force a rupture Fx du fusible en fonction de la
profondeur d’'entaille a. [Par01]

_1 —
2
F, = LY 1+0,122cos” (%j 2 tan(%j (2.3)

Jra 7a

K. désigne le facteur d'intensité de contrainte critique du matériau PMMA, S la section du barreau
non-entaillé, a la profondeur d'entaille et » la largeur du barreau. Connaissant la ténacité du
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matériau PMMA (K;=1,974 MPa\/E ), on calcule une valeur approximative de I'effort maximal Fx
en fonction de la profondeur d’entaille a pour les parametres de géométrie (L, b et ¢) donnés. Dans

notre cas, les parameétres e et b étaient limités a 6,6mm et 20mm respectivement pour respecter la
géométrie des mors de la machine. Afin d'obtenir un effort & rupture entre 2000 et 5000N, la
profondeur d'entaille varie entre 5mm et 1mm. La Figure 2.10 montre que les valeurs de Fx
obtenues expérimentalement restent Iégérement inférieures aux valeurs du calcul.

5000
4500 +
4000 -
3500 -
3000 -
2500 -~
2000 -~
1500 -

1000 ‘ ! ! ! !
0 1 2 3 4 5 6
Profondeur d'entailles a (mm)

—&—Prévision
—8—Expérience

Force a rupture F = (N)

Figure 2.10 : Rupture des fusibles en fonction de la profondeur des entailles.

Un « montage intermédiaire » a été fabriqué pour assembler I'éprouvette et le fusible. Lors d'un
essai a vitesse élevée, ce montage est soumis au méme chargement que I'éprouvette. Comme
matériau, nous avons choisi un acier XC 48, un matériau suffisamment rigide pour que la
déformation élastique du montage au cours de l'essai soit négligeable. Figure 2.11 montre
I'assemblage complet réalisé pour les essais de traction interrompus.

LLLILILLL TSI,

Eprouvette
Montage
o« e intermédiaire
[ ] [ ]
a
—
« Fusible »

% (PMMA)

l da

Figure 2.11 : Configuration des essais interrompus par I'intermédiaire d'un « fusible ».
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Etant donné que le chargement est interrompu par la rupture du fusible, la décharge élastique de
I'éprouvette est subite et intervient a vitesse de déformation élevée. Au moment ou le fusible
casse, l'éprouvette est en déformation élastique. L'énergie ainsi emmagasinée est restituée
immédiatement aprés la rupture du fusible et entraine un mouvement oscillatoire du montage
intermédiaire. La décharge ressemble donc a un chargement périodique atténué jusqu’'a ce que
I'énergie élastique du départ soit amortie. Nous remarquons que la vitesse de déformation a la
décharge n’est pas identique a celle de la mise en charge.

2.3.4 Les dispositifs expérimentaux des essaisdet  raction quasi-statiques

Une machine de traction mécanique (INSTRON 5581) a été utilisée pour déterminer les propriétés
mécaniques du stratifié lors d'un chargement statique. Elle permet d'effectuer des essais de
traction & des vitesses de déformation de I'ordre de 10* & 10° s™. La mesure de I'effort de traction
est effectuée par une cellule de charge disposant d’'une capacité de 50 kN. Le déplacement réel de
la traverse est mesuré par un capteur intégré dans la machine. Ici, un extensométre a lames s’est
avéré étre le moyen le plus adapté pour mesurer les grandes déformations atteintes lorsque le
stratifié est chargé a 45° par rapport au tissu de renfort. L'asservissement de la machine est
effectué en déplacement de traverse, typiguement a une vitesse de 0,5 mm/min conduisant a une
vitesse de déformation de 4110 s™ pour les éprouvettes utilisées. En quasi-statique, la décharge
est effectuée a la méme vitesse que la mise en charge. Les cycles de charge-décharge ont été
pilotés en effort de traction.

Parmi les criteres de validité des essais de traction quasi-statique, on note avant tout le bon
alignement des mors de fixation pour que la charge soit appliquée selon I'axe de I'éprouvette. Cela
permet d’'obtenir une sollicitation uni-directionnelle du matériau. Un essai est considéré comme
valable si la rupture intervient dans la zone utile et si I'enregistrement de la déformation ne porte
pas de signe de glissement de I'extensométre jusqu’a rupture de I'éprouvette. Pour des raisons
pratiques, les éprouvettes utilisées en traction quasi-statique et a vitesse de déformation élevée
sont identiques en géométrie. Cette géométrie provient de la mise au point par simulation
numeérique effectuée pour les essais a vitesse élevée. Les détails de cette démarche ont été
décrits dans le paragraphe 2.3.2.

La machine de traction «in-situ » permettant d'effectuer des essais de traction au sein de la
chambre d'observation du MEB a déja été utilisée pour comparer le stratifié élaboré par
électrothermie diélectrique au matériau de la présente étude. Elle a donc été introduite au premier
chapitre de ce manuscrit. (Figure 1.57)

Ici, cette machine a été utilisée pour analyser le développement de I'endommagement
microscopique dans le stratifié chargé en traction quasi-statique. Les essais de traction in-situ nous
serviront de référence pour I'endommagement observé lorsque le stratifié est chargé a vitesse
élevée. Toutefois, les éprouvettes de géométrie haltére utilisées sur les deux autres dispositifs de
traction ne sont pas adaptées a un essai de traction in-situ. A cause des raccords, le polissage de
la tranche observée est difficile a effectuer. En plus, les dimensions des éprouvettes sont trop
importantes par rapport aux dimensions de la machine : une telle éprouvette ne pourrait pas étre
chargée en traction. Pour I'ensemble de ces raisons, nous avons conservé les éprouvettes droites
(forme de barreau avec talons) décrites au paragraphe 1.8.1. (Figure 1.56)
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2.4 Résultats expérimentaux

2.4.1 Etude du comportement mécanique du stratifié G803/914

Le présent paragraphe sera consacré a la présentation et a l'interprétation des résultats obtenus
en appliguant les techniques expérimentales détaillées au paragraphe précédent. Dans I'objectif de
déterminer l'influence de la vitesse de déformation sur le comportement mécanique du stratifié
carbone/époxy orienté a 45°par rapport a la directio n de la charge, des essais de traction uniaxiale
ont été effectués a plusieurs vitesses de déformation comprises entre 10 et 10° s™. La charge de
traction a été appliquée dans le plan du pli a un angle de 45° par rapport au tissu de renfort
(chargement « hors axe »). Dans la Figure 2.12, le repére du matériau est indiqué en noir (1,2,3)
et celui du chargement en gris (x,y,2).

3z

2 y 1
X 2,5mm
Fy
<
Fy
0,3mm
A

Figure 2.12 : Le stratifié carbone/époxy étudié, repére du matériau et repere du chargement.

Pour établir la référence, la réponse du stratifié a un chargement de traction quasi-statique a été
déterminée en utilisant la machine mécanique (INSTRON) décrite au paragraphe 2.3.4. Les
éprouvettes utilisées avaient la géométrie optimisée issue des simulations du chargement rapide.
L'effort a été mesuré par un capteur intégré dans la traverse (partie mobile) de la machine. La
mesure de la déformation a été effectuée par un extensomeétre a lames. La validité de la mesure a
été vérifiée par une jauge d'extensométrie (KYOWA KFG-6-120-C1-11L1M2R) collée sur la zone
utile de I'éprouvette. Dans un premier temps, les essais ont été effectués a une vitesse de
déplacement de la traverse de 0,3 mm/min ce qui a donné une vitesse de déformation de la zone
utile de 1,8-:10” s™ pour les éprouvettes utilisées.

Lors des essais a vitesse élevée sur la machine hydraulique (SCHENCK), I'effort de traction a été
mesuré par la cellule de charge installé sur la partie fixe de la machine. Cette fois-ci, la mesure de
la déformation a été assurée uniquement par la jauge (KYOWA KFG-6-120-C1-11L1M2R).
L'enregistrement des signaux de force et de déformation a été effectué par la carte convertisseur
A/D PICOTECH ADC-212-3 permettant des fréquences d'acquisition jusqu'a 3GHz. Les trois
vitesses de déformation étudiées sont 0,5 s, 25 s et 60 s™.

Dans un premier temps, nous avons effectué des essais allant jusqu'a la rupture de I'éprouvette.
Les résultats obtenus montrent que la courbe de comportement se compose de deux phases : au
début, une phase de déformation élastique-linéaire suivie par une phase plus étendue de
comportement non-linéaire (Figure 2.13). La non-linéarité est l'allure typique de la courbe de
traction du stratifié chargé a 45° par rapport aux fi bres. Notre résultat confirme donc les études
précédentes sur des matériaux comparables ([Hoc00], par exemple). Par la suite, nous appellerons
« seuil de non-linéarité » &4 la valeur de déformation ou la courbe de traction quitte le domaine
linéaire-élastique. Ce point est caractérisé par un changement de pente de la courbe.
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Figure 2.13 : Réponse du stratifié tissé G803/914 & un chargement de traction hors axe (a 459
pour plusieurs vitesses de déformation.

Les courbes de traction obtenues pour les vitesses de déformation étudiées montrent que le
module d’élasticité apparent dans la direction de la charge est relativement insensible a la vitesse
de déformation £. Par contre, la vitesse de déformation joue sur le seuil du comportement non-
linéaire : pour les vitesses de déformation plus élevées, le domaine linéaire est étendu vers des
valeurs de contrainte et de déformation plus élevées. En plus, la contrainte maximale atteinte & 60
st est 20% plus grande que celle du chargement quasi-statique. La déformation & rupture s'est
avérée étre plus difficile & déterminer, notamment lors des essais a vitesse élevée. Les résultats
obtenus suggerent que la déformation a rupture diminue quand la vitesse de déformation
augmente. La Figure 2.14 montre les évolutions en fonction de la vitesse de déformation de la
contrainte maximale g;,,. et de la déformation au seuil du comportement non-linéaire &,. Les deux

paramétres ont tendance a augmenter quand la vitesse de déformation s’accroit.
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250 A /// + 0,0125
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& 200 - 1001
=3 - 5
2 150 - | 00075 £
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= —_— | ©
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50 = Déformation au seuil dul| 9:0025
comp. non-linéaire
0 ‘ ‘ 1 | 0
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Vitesse de déformation (s ™)

Figure 2.14 : Contrainte maximale et déformation au seuil du comportement non-linéaire tracées
sur la vitesse de déformation.
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2.4.2 Analyse de 'endommagement a I'échelle macros  copique

Suivant I'objectif d’analyser le développement de I'endommagement au cours du chargement du
matériau, nous avons soumis le stratifié & plusieurs mises en charge consécutives. D’'une mise en
charge a l'autre, le niveau de déformation est augmenté successivement. Cette approche permet
de suivre I'évolution du comportement mécanique au cours de la sollicitation.

Dans le cas d'un chargement quasi-statique, I'approche prévoit plusieurs cycles de charge-
décharge appliqués a la méme éprouvette. Comme le déplacement de la machine se fait & basse
vitesse, le chargement peut étre arrété a tout moment pour réaliser une décharge élastique. Pour
solliciter une éprouvette de traction a plusieurs reprises a vitesse de déformation élevée, nous
avons utilisé la technique des essais interrompus décrits au paragraphe 2.3.3. D’'une mise en
charge a l'autre, le ligament du fusible utilisé a été successivement augmenté afin d’atteindre des
niveaux de chargement de plus en plus élevés. Les courbes dans la Figure 2.15 montrent que,
dans le domaine du comportement non-linéaire, les cycles de charge-décharge font apparaitre des
boucles d’hystérésis. De nouveau, la contrainte maximale atteinte & 60s™ est supérieure a la valeur
correspondante en quasi-statique. La rupture intervient pourtant a une valeur de déformation 20%
plus faible. On constate également gqu'un chargement du matériau au-delda du seuil du
comportement non-linéaire entraine une déformation résiduelle repérée a la décharge. Selon
Hochard et Charles [Hoc00], les boucles d’hystérésis et la déformation résiduelle sont
principalement dues a des phénomeénes de frottement entre les surfaces créées par
I'’endommagement, notamment les lévres des fissures.
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Figure 2.15 : Essais interrompus sur le stratifié G803/914 en quasi-statique et & & =60s .

Définition du parameétre d’endommagement macroscopiq ue D

Quand un matériau est sollicité dans le domaine du comportement élastique-linéaire, sa
déformation est réversible. Un chargement au-dela du domaine élastique-linéaire peut déclencher
des mécanismes de dégradation qui conduisent in extremis a la rupture du matériau.
L'endommagement de la microstructure est un processus irréversible entrainant la détérioration du
matériau. Ce phénoméne peut étre observé a différentes échelles. Dans un premier temps, on se

place a I'échelle macroscopique, ce qui permet de considérer le matériau comme homogéne. On
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considére I'état initial du matériau avant la premiére mise en charge comme I'état de référence. |l
s'agit du matériau sans défauts dus au chargement appliqué. Pour définir un paramétre
d'endommagement macroscopique, nhous hous sommes basés sur la mécanique de
'’endommagement. Cette approche consiste a prendre I'évolution du module d'Young vu dans la
direction de la charge appliguée comme indicateur d’endommagement. Ceci a été décrit (par
exemple) par Lemaitre et Chaboche [Lem85]. Le parametre d’'endommagement D correspondant
est défini comme étant la perte relative du module repéré.

p=1-Lo (2.4)

0
Ici, £, est le module d'élasticité initial et £, le module a lissue d'un essai entrainant une
déformation £ & une vitesse & donnée. Lorsqu’on utilise des essais de traction uniaxiale pour la
caractérisation du matériau, cette approche est limitée a la seule direction de la charge appliquée.
Dans notre cas, la propriété suivie est donc le module apparaissant quand le stratifié est chargé a
45° par rapport au tissu de renfort (direction x dans la Figure 2.12). Le parameétre
d’endommagement obtenu s'écrit alors
EP (g ¢)
L,

Pour des raisons de simplicité, I'indice x est considéré comme sous-entendu par la suite du
présent paragraphe. Dans notre cas, le module Ep, est représentatif du chargement précédent,

D=D, (g &)=1- (2.5)

effectué a une vitesse de déformation & et entrainant une déformation £ . Comme Ep, le

paramétre D est donc attribué aux conditions du chargement ayant entrainé ['état
d’endommagement caractérisé.

Dans la présente étude, nous avons donc suivi I'évolution du paramétre D en fonction de la
déformation atteinte et ceci pour différentes vitesses de déformation. Pour chaque vitesse de
déformation étudiée (1,8-10* s™, 25 s et 60 s), nous avons réalisé des essais de traction a
plusieurs charges et décharges. Pour chaque mise en charge effectuée, le module apparent a été
déterminé par régression linéaire sur la premiére partie de la courbe de traction obtenue. La
méthode utilisée est montrée dans la Figure 2.16. Le premier chargement fournit £, alors que
chaque mise en charge consécutive donne une valeur Ep.

g S .
Régression linéaire prise
/ entre G,,./2 et G,,/10
a;nax,n I I Y R N [
I}
/ |
4 |
/ i
! |
Jmax,n II / i
o /T ' !
E, Ep n°M Mise en charge
Umax,n |
10 A i >
, !
/ £max, n-1 £max, n €

Figure 2.16 : Méthode utilisée pour déterminer le module apparent sur les courbes obtenues.
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Méme si la méthode utilisée n'est pas apte a donner un « vrai » module d’Young, elle a I'avantage
d'étre applicable de maniére identique aux courbes obtenues en quasi-statique ainsi qu'a vitesse
élevée. Le paramétre d’endommagement macroscopique D calculé selon I'équation (2.5) est
représentatif de la perte relative de raideur par rapport a la valeur initiale. Il est considéré comme
un paramétre relatif permettant notamment la comparaison des niveaux d’'endommagement
atteints. Les figures suivantes montrent les résultats obtenus lors de deux séries de charges et
décharges en quasi-statique (Figure 2.17) et & la vitesse de 60s™” (Figure 2.18). Comme la mise
en charge précédente est considérée comme étant a l'origine d’'un état d'endommagement donné,
les valeurs de D sont tracées en fonction de la déformation maximale atteinte lors de la mise en
charge précédente &, .1

300 0,4

250 1 Q 03] L—"
) g

200 + o
=3 E 02-
[¢]
£ 150 A =4
IS E 0,1
€ 100 +
§ g L/

50 | &
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Figure 2.17 : Evolution du paramétre D, G803/914 chargé a 45° vitesse £¢=4007"s".
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Figure 2.18 : Evolution du parameétre D, G803/914 chargé a 45°, vitesse £=60s".

La partie irréversible de la déformation mesurée (la déformation résiduelle) persiste méme aprés
une décharge compléte de I'éprouvette. Il est donc justifié de considérer que la déformation
résiduelle ne contribue pas au développement de I'endommagement lors d’une nouvelle mise en
charge de la méme éprouvette. Seule une déformation élastique qui s'ajoute a la déformation
résiduelle peut engendrer un endommagement supplémentaire du matériau. La déformation
élastique (partie réversible de la déformation totale) est donc considérée comme la force motrice
de 'endommagement. Elle est calculée en soustrayant la déformation résiduelle de la déformation
totale :

&,

élastique

= £lolale - £résidue.lle (26)

Habituellement, le paramétre D est tracé en fonction de la déformation élastique. La Figure 2.19
montre I'évolution du paramétre D pour les trois vitesses de déformation étudiées. Généralement,
'’endommagement ne commence qu'a partir d'une valeur de déformation appelée le « seuil
d’endommagement » &,. Pour le chargement en quasi-statique, la valeur de &, est d’environ 0,5%.
Ensuite, le parameétre D passe par une phase de montée presque linéaire et montre une tendance
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a se stabiliser. En quasi-statique, la valeur stabilisée est environ 0,35. Cette valeur est considérée
comme la valeur d’'endommagement critique D..

0,4
0,35 -] ——vitesse =4 10-4 s-1 | |

034 - AT & vijtesse = 25 s-1 i

025+
0.2
0,15 -
0,1 -
0,05 -
0

D

—4—vitesse = 60 s-1

Endommagement

-0,05 ~
-0,1

0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05
Déformation élastique

Figure 2.19 : Evolution du paramétre D en fonction de la déformation élastique.

Quand la vitesse de déformation augmente, la déformation au seuil d’'endommagement &, s'accroit
ce qui indigue que développement de I'endommagement est retardé par rapport au chargement
quasi-statique. Pour la pente des courbes D(&usique), l€s données disponibles suggérent une
relative indépendance de la vitesse de déformation. On remarque que la tendance de D d’atteindre
une valeur de stabilisation n’a pas été retrouvée lors des essais & 60 s™.

Comme le seuil de comportement non-linéaire &, (Figure 2.14), le seuil d’endommagement &,
dépend de la vitesse de déformation. La Figure 2.20 montre I'évolution de &, pour les trois
vitesses de déformation étudiées. Dans la gamme des vitesses balayées, &, est d'autant plus
grand que la vitesse de déformation & est élevée.
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Figure 2.20 : Influence de la vitesse de déformation sur le seuil d'endommagement &..
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Les méthodes expérimentales employées dans cette premiére partie de I'étude se sont pourtant
révélées étre limitées. D’abord, I'utilisation des « fusibles » pour interrompre le chargement a
vitesse élevée est mieux adaptée aux matériaux disposant d’'un comportement linéaire-élastique. A
priori, la présence du fusible limite I'effort maximal transmis a I'éprouvette. Toutefois, dans le cas
du stratifié carbone-époxy chargé a 45° la courbe contr ainte-déformation s’aplatit fortement, une
fois la limite élastiqgue dépassée. Le développement de 'endommagement a principalement lieu
dans une phase pendant laquelle I'effort de traction ne varie que trés peu. Il est pourtant difficile de
réaliser une incrémentation fine de I'effort maximal en faisant varier la profondeur des entailles des
fusibles. Ceci serait pourtant nécessaire afin d’obtenir un plus grand nombre de valeurs D. La
méthode ne donne pas non plus accés a la phase « post-pic » (la phase aprés que la contrainte a
passé sa valeur maximale) pendant laquelle une grande partie de 'endommagement devrait avoir
lieu.

L'utilisation d’'un module « tangent » par régression linéaire sur la premiere partie des courbes de
traction ne trouve pas l'unanimité des auteurs travaillant dans le méme domaine. D’'autres travaux
proposent un module « sécant » tenant compte des deux points d'inversion du chargement de la
boucle d’hystérésis. Il est évident que cette méthode conduit & des valeurs L, plus faibles et, par
conséquent, a des valeurs D plus élevées. Etant donné que pour les essais a vitesse élevée, les
boucles ne sont pas fermées au point d’inversion inférieur, ici, les modules « sécants » n'auraient
pas pu étre utilisés. Les modules « tangents » utilisés ont tendance a surestimer la raideur a I'état
endommagé. Si I'hystérésis observée est due a des phénomenes de frottement entre les surfaces
créées par la fissuration, on peut s'attendre & ce que la largeur des boucles augmente avec la
vitesse de déformation. Ceci devrait conduire & une surestimation supplémentaire de la raideur du
matériau a vitesse de sollicitation élevée.

Pour résumer, nous constatons que I'endommagement du stratifié peut entrainer plusieurs
phénoménes ayant une influence sur le comportement mécanique observé : non seulement la
présence des fissures devrait réduire la raideur du matériau, mais aussi le frottement entre les
surfaces créées par la fissuration est susceptible d’entrainer un effet visqueux. Il est donc probable
gu'une superposition de plusieurs effets est a I'origine du comportement mécanique observé.
L'analyse a I'échelle macroscopigue ne permet pas de distinguer les différents phénoménes et ne
fournit donc pas une description satisfaisante de I'endommagement. Pour I'ensemble de ces
raisons, nous avons engagé une étude sur les phénoménes de I'endommagement a I'échelle
microscopique. L'objectif de cette étude était d’analyser 'endommagement en tant que phénomene
physique plut6t que ses effets sur les propriétés du matériau.

- 105 -



Chapitre 2

2.4.3 Analyse de 'endommagement a I'échelle micros  copique

Suite aux observations a I'échelle macroscopique, I'étude microscopique engagée avait pour but
d’analyser les phénoménes physiques de I'endommagement a I'échelle microscopique, notamment
la dégradation de la microstructure : la création de défauts par fissuration. Il s’agit donc d'identifier
les phénoménes d’endommagement observés pour différentes conditions de sollicitation et de
guantifier cette observation par I'intermédiaire d’un paramétre d'endommagement microscopique.

La technique des essais de traction « in-situ » (essais sous microscope électronique a balayage) a
été introduite au premier chapitre de ce manuscrit lorsqu’il s'agissait de comparer les stratifiés
issus de deux procédés d'élaboration différents. Dans le présent chapitre, I'essai in-situ est utilisé
pour analyser I'endommagement du matériau sous un chargement quasi-statique. Les résultats
ainsi obtenus serviront de référence pour les observations faites sur les éprouvettes chargées a
vitesse élevée. Toutefois, le dispositif de traction in-situ ne permet pas de charger le matériau a
des vitesses élevées. Afin danalyser I'endommagement microscopique entrainé par un
chargement rapide, il a donc fallu réaliser la mise en charge de I'éprouvette séparément de
I'analyse sous MEB. Pour ce faire, des éprouvettes de géométrie haltére optimisée (cf. paragraphe
2.3.2) ont été soumises a un essai de traction interrompu. Les essais ont été effectués sur la
machine de traction rapide en utilisant la méthode des fusibles. Pour pouvoir préparer la surface
d’'observation comme décrit au paragraphe 1.8.1, nous avons ensuite découpé la zone utile des
éprouvettes au niveau des raccords arrondis en utilisant une scie a disque diamanté (Figure 2.21).
Ensuite, nous avons effectué le polissage de la tranche observée comme pour les éprouvettes
droites utilisées in-situ.

Nous rappelons que I'image obtenue sous MEB fait apparaitre une section des huit plis du stratifié.
Comme les fibres sont orientées a un angle de +45° et —45°par rapport au plan d'observation, leur
section apparait sous forme d’'une petite ellipse. On reconnait également la meche (le fil de base
du tissu) : des amas constitués d’environ 3000 fibres (Figure 2.21). Sur I'image obtenue, le pli
consiste en deux méches adjacentes correspondant a deux fils croisés. La direction de la charge
de traction appliquée est orientée parallélement aux plis. Elle correspond a la direction verticale sur
les photos montrées par la suite.
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Figure 2.21 : Découpe de la zone utile de I'éprouvette - vue sur la tranche sous MEB.
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Il est précisé que cette méthode ne permet plus de soumettre la méme éprouvette a plusieurs
chargements consécutifs a vitesse élevée. Contrairement aux essais de traction in-situ ot la méme
éprouvette sert pour tous les niveaux de chargement analysés, les éprouvettes utilisées a vitesse
élevée ne peuvent subir gu’'une seule mise en charge a la suite de laquelle elles sont découpées.
Ceci impligue que, dans I'analyse de I'endommagement sous sollicitation rapide, une éprouvette
différente a été utilisée pour chaque niveau de chargement étudié.

Dans le premier chapitre, nous avons constaté que le premier phénoméne d’endommagement
apparaissant a des niveaux de déformation encore relativement faibles est I'amorcage de
microfissures prés des interfaces entre les fibres et la matrice. Ensuite, les fissures commencent a

se propager au travers de la matrice en contournant les fibres.

&= 0,030 ; quasi-statique (essai in-situ) £=0,029; £=60s"
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Figure 2.22 : Amorc¢age de fissuration obtenu selon les conditions de chargement : déformation de
3% par un chargement en quasi-statique (& gauche) et & 60 s (a droite).

La Figure 2.22 montre que, lors d'une sollicitation quasi-statique, la fissuration commence par la
création d'une multitude de microfissures d’'une longueur approximative égale au diametre des
fiores. Chaque microfissure ainsi créée représente un site d’amorcage de fissuration a partir
duquel la propagation peut se produire. Par contre, sur I'éprouvette sollicitée a vitesse élevée, on
observe des fissures singuliéres entourées par un matériau non-endommagé. Des le début,
'’endommagement semble étre confiné & un petit nombre de sites et favoriser la propagation des
fissures existantes par rapport a la création de nouvelles amorces. Evidemment, dans ce cas, la
distribution de I'endommagement n'est pas uniforme sur la tranche observée. Le chargement a
vitesse élevée conduit donc a un endommagement plutét localisé pendant que le chargement

statique entraine un endommagement plus diffus.
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£ = 0,046 en quasi-statique (in-situ) £=0,046; £=255""
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Figure 2.23 : Développement d’endommagement obtenu selon les conditions de chargement :
déformation de 4,6% par un chargement en quasi-statique (& gauche) et a 25 s™ (a droite).

- 108 -



Chapitre 2

La Figure 2.23 confirme qu'a un niveau de déformation de 4,6%, I'éprouvette chargée en quasi-
statique dispose d’'un grand nombre de sites d’amorcage, mais la propagation des fissures est
encore trés peu avancée. Le matériau chargé a vitesse élevée (ici : 25 s™) ne dispose que d'un
petit nombre de fissures dont la propagation est déja trées avancée : la méme fissure traverse
plusieurs méches et dépasse la hauteur de I'image en longeant une interface entre plis. Pourtant,
aucune microfissure n'a été détectée en proximité de cette fissure. Les photos agrandies en bas de
la figure montrent la différence entre les deux allures d’endommagement.

Définition du parametre d’endommagement microscopiq ue fv,¢

Pour quantifier I'observation microscopique, nous avons cherché a définir un paramétre
d’endommagement représentatif de I'état d’endommagement de la microstructure. Ce paramétre
devait étre une mesure de la concentration des fissures créées par la sollicitation dans le volume
observé. Il s'agissait donc de calculer une fraction volumique de fissures définie comme étant le
rapport entre le volume des fissures et le volume total. Compte tenu du fait que l'influence des
fissures sur le comportement mécanique varie selon leur orientation par rapport au chargement
appliqué, nous avons cherché a classer les fissures selon leurs orientations dans I'espace en
plusieurs « familles ».

Afin d’estimer le volume d’une fissure, sa géométrie est assimilée a un ellipsoide plat. Son volume
peut alors étre exprimé en fonction des longueurs des trois axes «, & et ¢ de I'ellipsoide.

Tl
=—ab 2.7
6a c (2.7)

L'orientation de la fissure dans I'espace est décrite par les angles & et ¢. Ceci nous améne a
déterminer cing paramétres (trois longueurs et deux angles) pour décrire le volume et I'orientation
de chaque fissure observée.

Nous avons considéré que la longueur /; de la fissure comme mesurée dans le plan d'observation
et le rayon » d'une fibre (¥=3,5um) correspondent aux deux axes transversaux (a et b) de
I'ellipsoide représentant la fissure. Nous avons donc choisi de ne pas tenir compte de I'ouverture
de la fissure qui varie en fonction de la charge appliguée. L’angle apparent dans le plan
d'observation entre la fissure et la direction de la charge (direction verticale) correspond a I'angle ¢
(Figure 2.24).

Plan d’observation

15KU- %

Figure 2.24 : Orientation des fissures. Description géométrique comme des ellipsoides plats.
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Nous avons distingué quatre familles de fissures correspondant a quatre valeurs de ¢ :
- Lafamille 0°regroupe les fissures orientées dans la direction de la charge : -22,5°< ¢ <22,5°

- La famille 45° contient les fissures qui apparaissent a un angle 22,5°< ¢ <67,5° par rapport a
la direction du chargement.

- Lafamille —45°est définie en analogie a la famill e 45°: -67,5° <¢ <-22,5°

- La famille 90° représente finalement les fissures orientées perpendiculairement a la charge
dans le plan d’observation : -67,5°< ¢ <-90°et 67,5° <¢@ <90°

La longueur ¢ du grand axe et le deuxiéme angle d'orientation &de I'ellipsoide ne peuvent pas étre
déterminés a partir du plan observé et doivent donc faire I'objet d’'une hypothése. Pour que cette
hypothése soit pertinente, nous avons effectué un polissage sur deux surfaces d'une méme
éprouvette. La photo de droite dans la Figure 2.24 donne la vue sur l'aréte entre les deux
surfaces. Ainsi, nous avons pu constater que les fissures restent confinées a la couche de matrice
entre les fibres non seulement dans le plan d'observation mais aussi en profondeur du matériau. A
condition que la fissure ne coupe pas les fibres, elle est contrainte & se propager parallélement aux
fibres en longeant I'interface entre fibre et matrice.

Ce constat conditionne d’abord I'angle d'orientation & de la fissure. L’angle @ est donc pris égal a
45° (I'orientation des fibres) pour toutes les fissures observées. Les fissures sont amorcées aux
interfaces fibre/matrice. On peut donc supposer que le phénomene affecte l'interface fibre/matrice
sur toute la longueur de la fibre. Or, les fibres traversent le volume entier de la zone utile & I'angle
de 45°par rapport au plan d’observation. La longue ur du troisieme axe a donc été choisie égale a

la longueur d’une fibre traversant la zone utile : ¢ =/, /cos = V2 l,, lp étant la largeur de la zone

utile (Figure 2.25). Par conséquent, le volume de I'ellipsoide représentant la fissure se calcule
par :

7l
V=—"_1rl 2.8
N (2.8)

Figure 2.25 : Orientation des fissures. Description géométrique comme des ellipsoides plats.
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Gréace au volume de fissure estimé, nous pouvons procéder au calcul de la fraction volumique f, 4
d'une famille de fissures apparaissant sous I'angle ¢ dans le plan d'observation. f; s est défini
comme étant le rapport entre la somme des volumes des Ny fissures de la famille ¢ et le volume
de la zone utile V, =S/, :

Ny
2V y
— ! T 1 <
fog =T =—F—=—21, (2.9)
¢ VO 3\/5 SO i=1

Nous rappelons que r est le rayon d’une fibre (»=3,5um), Sy la surface d'observation (S, =Z, ¢, ), /;

est la longueur de la fissure i repérée sur le plan d’observation et Ny le nombre de fissures de la
famille ¢. Le parametre f, 4 ainsi défini est bien comparable une densité de fissures sur la surface
observée. Néanmoins, le facteur 71/(3\5) tient compte a la fois de l'orientation spatiale des
fissures dans la zone utile et de leur géométrie (supposée) ellipsoidale.

Ce paramétre d’'endommagement nous a permis de quantifier I'endommagement microscopique
observé et de comparer ainsi I'ampleur du phénomene a différents niveaux de chargement. Pour
ce faire, les images prises lors des observations sous MEB ont été analysées : pour chaque fissure
détectée, nous avons déterminé la longueur /; et I'angle ¢ . Puis, les fissures ont été classées en
familles selon I'angle ¢ déterminé afin de calculer pour chaque famille la valeur f; 4 correspondante
selon I'équation (2.9). De méme que le paramétre d’'endommagement macroscopique D, f, 4 est

représentatif d'un état d’'endommagement di & une déformation & atteinte lors d’'un essai de
traction effectué a une vitesse de déformation £. Par la suite, nous comparons les résultats
obtenus pour la traction in-situ & ceux des essais de traction & 60s™.

La Figure 2.26 montre I'évolution des fractions volumiques des fissures lors d’'un essai de traction
in-situ. Les observations ont été faites sur la méme éprouvette a plusieurs niveaux de déformation.
On confirme que, sous chargement quasi-statique, 'endommagement commence par la création
d’'un grand nombre de microfissures. Celles-ci sont de la taille des fibres et leur orientation (angle
@) n'est pas facile a déterminer. Nous avons donc choisi de les classer a part des 4 familles. Les
microfissures marquent clairement le seuil de 'endommagement. Elles représentent la premiére
famille a se développer. Au moment ol une microfissure commence a se propager (critére :
longueur supérieure au diamétre des fibres) elle est reclassée dans une des 4 familles selon
I'orientation prise. C'est pour cela que la fraction volumigue des microfissures augmente
rapidement au départ, se stabilise par la suite et diminue au fur et a mesure que les fractions
volumiques des autres familles augmentent.

La phase de création de microfissures est suivie d'une phase de fissuration intralaminaire pendant
laquelle les fissures se propagent a l'intérieur de la meche. Typiquement, ces fissures sont
orientées perpendiculairement a la charge (famille 909 ou bien, pour une certaine partie, a +45°et
a —45° Etant donné que les fissures intralaminaire s s'arrétent aux interfaces entre les méches, leur
longueur est limitée par I'épaisseur de la méche. Leurs fractions volumiques ont donc tendance a
se stabiliser.

Les fissures orientées a 0° (parallelement & la charge) sont les fissures interlaminaires se
propageant le long des interfaces entre méches et entre plis. Elles arrivent en dernier dans
I'histoire de I'endommagement. Elles sont peu nombreuses, mais elles peuvent atteindre des
longueurs importantes notamment pour les niveaux de déformation trés élevés peu avant la
rupture de I'éprouvette. Ceci explique pourquoi leur fraction volumique dépasse finalement celles
de toutes les autres familles et ne montre pas la méme tendance a se stabiliser.
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Figure 2.26 : Evolution de I'endommagement microscopique lors d’un essai de traction in-situ —
paramétre f, s en fonction de la déformation totale.

Les images prises sur des éprouvettes chargées a 60 s ont été soumises & la méme démarche
d’'analyse. Ici, les données sont pourtant plus difficiles & obtenir. Comme la préparation de la
surface analysée (polissage de la tranche) nécessite la découpe de la zone utile, les éprouvettes
ne peuvent pas étre soumises a un nouveau chargement apres l'analyse sous MEB. Ici, les
données pour les différents niveaux de chargement proviennent donc de différentes éprouvettes.
Cette démarche ne permet pas de suivre le développement de 'endommagement dans une zone
précise sur la méme éprouvette a des niveaux de chargement de plus en plus élevés. La continuité
des valeurs f, 4 nest donc pas automatique, d’autant plus que la fissuration lors d’'un chargement a
vitesse élevée est trés localisée.

La Figure 2.27 compare les valeurs f, 4 obtenues sous chargement rapide (traits continus) a celles
du chargement statique in-situ (traits pointillés). On remarque l'absence de la famille des
microfissures qui n'ont pas été trouvées sur les éprouvettes chargées a vitesse élevée. Les
données disponibles suggérent que la fissuration commence a une valeur de déformation « seuil »
plus élevée que dans le cas du chargement statique. A la vitesse de 60 s™, ce seuil se situe & une
déformation d’environ 3%, tandis qu’en quasi-statique, il est d’environ 1%. Sous cet aspect, les
observations macroscopique et microscopique sont en bonne correspondance : une augmentation
du seuil comparable a été obtenue pour le parametre macroscopique D. (cf. Figure 2.19)

Suivant ce seuil, le paramétre f, 4 subit une élévation rapide pour des déformations entre 3% et
4%. Les valeurs maximales atteintes restent pourtant inférieures a celles du chargement statique.
De nouveau, ceci semble confirmer le résultat de I'étude macroscopique : a vitesse de sollicitation
élevée, la valeur d’endommagement critique D, s'est également avérée étre inférieure a la valeur
en quasi-statique. En plus, nous constatons que les niveaux de déformation élevés de I'essai in-
situ n'ont pas pu étre atteints a vitesse élevée. La localisation de I'endommagement déja constatée
au début de ce paragraphe (Figure 2.22 et Figure 2.23) pourrait expliquer pourquoi, lors d'un
chargement rapide, la rupture intervient & une déformation plus faible et pour des valeurs f,
globalement inférieures a celles du chargement statique.
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Figure 2.27 : Evolution de 'endommagement microscopique (paramétre £, 4) a & = 60s7".
Comparaison aux valeurs obtenues précédemment lors de I'essai in-situ (traits pointillés).

Les longueurs moyennes des fissures appartenant aux différentes familles sont comparées Figure
2.28. Le graphique confirme que le chargement & vitesse élevée (60s™) facilite le développement
de fissures de longueur importante a des niveaux de déformation relativement faibles. On constate
gue I'endommagement diffus observé en quasi-statique céde a un endommagement localisé
lorsque la vitesse de déformation augmente. Le chargement a vitesse élevée favorise donc la
propagation des fissures existantes par rapport a la création de nouveaux sites de fissuration.
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Figure 2.28 : Comparaison des évolutions de 'endommagement en termes de longueur moyenne
des fissures (résultats obtenus en quasi-statique et & une vitesse de 60s™).
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Une possible explication de cette observation est un comportement visqueux de la matrice
entourant les fibres. Cette viscosité de la zone interfaciale (la zone de matrice enveloppant la fibre)
fait qu'elle dispose d'une résistance plus élevée lorsqu’elle est sollicitée a vitesse élevée par
rapport a un chargement statique. Dans ce cas, la matrice en proximité des fibres résiste mieux a
I'amorcage de nouvelles fissures ce qui explique la quasi-absence de microfissures, le seuil plus
élevé et le développement différent de I'endommagement. L'ensemble peut conduire a une
résistance plus élevée du matériau (en termes de 0,.), & une localisation anticipée de

'’endommagement et donc a une déformation & rupture plus faible.
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2.5 Conclusions et perspectives de I'étude de tract ion a vitesse
élevée

En vue de I'application du stratifié carbone/époxy G803/914 dans des structures de sécurité de
crash, I'objectif de la présente étude était d’analyser son comportement mécanique a des vitesses
de sollicitation élevées. Il s'agissait donc d'identifier I'influence de la vitesse de déformation sur le
comportement mécanique et sur le développement de 'endommagement du matériau.

L'analyse du matériau suivait une double démarche : I'analyse du comportement mécanique a
I'échelle macroscopique et celle de 'endommagement du matériau a I'échelle microscopique. La
réponse macroscopique du stratifié étudié a un chargement de traction orienté a 45°par rapport au
tissu de renfort a été obtenue par des essais de traction en quasi-statique et a vitesse élevée. La
mise en oeuvre de ces essais a nécessité une optimisation de certains paramétres dont le profil du
chargement, la géométrie de I'éprouvette et celle des fusibles. A I'échelle macroscopique, le critére
d’endommagement suivi était I'évolution de la raideur au cours de plusieurs mises en charge de la
méme éprouvette. Le paramétre d’'endommagement macroscopique D utilisé décrit la diminution
du module d'élasticité apparent dans la direction de traction.

L'observation de la microstructure du matériau endommagé nous a permis didentifier les
principaux mécanismes d'endommagement: Il'amorcage de microfissures aux interfaces
fibre/matrice et la propagation des fissures au travers de la matrice. La derniere phase
d’'endommagement fait apparaitre des fissures interlaminaires qui représentent le début du
délaminage. Les mécanismes d'endommagement sont liés aux mécanismes d'absorption

d’énergie, notamment la formation de nouvelles surfaces par microfissuration et le frottement entre
les surfaces créées. Pour décrire I'ampleur du phénomene, la fraction volumique des fissures £, s a
été proposée comme paramétre d’endommagement microscopique.

Grace aux deux parameétres utilisés, nous avons constaté que le seuil d'endommagement s’accroit
lorsque la vitesse de sollicitation augmente : sous chargement rapide, les fissures apparaissent a
un niveau de déformation plus élevé. Ceci peut expliquer que la contrainte maximale atteinte est
plus importante qu’en quasi-statique. Toutefois, a vitesse élevée, les valeurs d’endommagement
critiques des deux paramétres ont été trouvées inférieures a celles en statique ce qui entraine une

déformation a rupture plus faible. L'observation microscopique suggére que la localisation
anticipée de la fissuration soit a I'origine de cette rupture précoce.

Jusqgu’ici, les deux études de I'endommagement a I'échelle macroscopique et microscopique ont
été menées en paralléle. A partir des résultats obtenus, on remarque que les valeurs £, 4 restent

relativement faibles et que la comparaison entre les deux paramétres d'endommagement D et £, 4
n'est pas directe. La perspective principale du présent travail serait d’établir une relation entre
I'’endommagement de la microstructure et le comportement mécanique. Pour ce faire, les données
microscopiques obtenues seront introduites dans un modéle micromécanique faisant apparaitre les
familles de fissures comme hétérogénéités dans un milieu homogénéisé anisotrope représentant le
composite non-endommagé. La fraction volumique f, 4 des fissures étant relativement faible, un
modele de type Mori et Tanaka parait adapté [Pen02]. Dans un premier temps, le comportement
du matériau a I'état initial peut étre obtenu grace a un calcul suivant la théorie des stratifiés et étre
confirmé par des essais. A partir des propriétés du matériau vierge ainsi connues,
’homogénéisation effectuée permettra d'estimer le comportement du matériau a [I'état
endommageé. Le résultat obtenu par calcul d’homogénéisation pourrait ensuite étre comparé au
comportement mécanique déterminé expérimentalement (notamment a la perte de raideur D).

Cette étape permettra de vérifier les résultats issus de la modélisation en les comparant aux
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résultats des essais de traction. La démarche compléte est illustrée par la Figure 2.29. Le lien
ainsi établi entre les deux parametres d’'endommagement permettra de répondre a la question
posée si la fissuration est a l'origine de I'évolution du comportement mécanique au cours du
chargement.
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Figure 2.29 : Perspective : modélisation du comportement mécanique du stratifié a I'état
endommagé.

Si I'évolution du comportement macroscopique s'avére étre effectivement due a I'endommagement
de la microstructure, la méme approche pourra mener a la définition d'une loi de comportement
pour le stratifié étudié. L'évolution de la fraction volumique de fissures en fonction de la
déformation donnera accés a une loi prédictive de I'endommagement microscopique : une telle loi
sera a déterminer pour chaque famille de fissures et chaque vitesse de sollicitation étudiée.
Intégrée dans le modéle micromécanique utilisé, la prévision d’endommagement fournira une
prévision du comportement mécanigue en fonction du chargement appliqué. Ceci aboutira a une loi
de comportement décrivant I'évolution du comportement mécanique du composite au cours de
I'’endommagement. Comme I'approche utilisée sera fondée sur une description tridimensionnelle
des fissures, cette loi de comportement décrira les propriétés selon toutes les directions du
matériau.

La loi de comportement ainsi déterminée permettra de mieux appréhender la contribution du
stratifié carbone/époxy au comportement du stratifié multicouche décrit dans l'introduction de ce
rapport. Capable de prédire le comportement mécanique au cours du chargement, une telle loi
permettra de modéliser ce matériau dans un calcul de simulation et répondra donc a une condition
essentielle a I'optimisation systématique des structures de sécurité de crash.
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3 Conception d'une technique expérimentale pour la
caractérisation de composites stratifies en délamin age
selon le mode | a vitesse de sollicitation élevée

3.1 Introduction

Au chapitre précédent, une analyse de I'endommagement du stratifié tissé carbone/époxy soumis
a un chargement de traction hors axe a permis didentifier les différents mécanismes
d'endommagement. A travers cette étude, il a été constaté qu’aprés une phase de fissuration
intralaminaire en début de chargement, la derniére phase avant rupture est dominée par la
propagation des fissures le long des interfaces entre plis. Ce phénoméne d’endommagement
conduisant a terme a la rupture de l'interface est appelé délaminage. Il est un mécanisme
d’endommagement caractéristigue des composites stratifiés. Dans le cas du stratifié étudié, le
délaminage est responsable du caractére trés différé (aspect de zigzag) de la rupture finale. Il est
donc a l'origine de la création d'une multitude de surfaces libres au cours de I'histoire de
'endommagement (Figure 3.1). Comme il s'agit d'un matériau de comportement généralement
fragile, la création de surfaces a lintérieur du matériau joue un r6le important en termes
d’absorption d’énergie. Le phénoméne de délaminage doit donc étre pris en compte lorsqu’il s’agit
d’augmenter la capacité du stratifié & absorber I'’énergie d'un crash.

Figure 3.1 : Rupture du stratifié tissé carbone/époxy lors d'un essai de traction sous MEB.

Le stratifié multicouche carbone/kevlar qui représente le contexte de cette étude comprend un
grand nombre d'interfaces, dont des interfaces hybrides entre deux plis a renfort différent ou a
orientation différente. Les interfaces hybrides sont considérées comme particuliérement sensibles
au délaminage [ISO02]. Afin de trouver I'empilement optimal de couches et de plis, il est
indispensable de connaitre la capacité des différentes interfaces a absorber de I'énergie. La
propriété de I'interface décrivant cette capacité est le taux de restitution d’énergie critique G.. Selon
I'approche énergétique en mécanique de la rupture, G, est défini comme étant I'énergie spécifique
consommeée par la propagation d’'une fissure entre deux plis. Sous forme d'un critére énergétique,
G, est une caractéristique de I'interface décrivant sa résistance au délaminage. Par conséquent,

I'optimisation du stratifié multicouche nécessite une caractérisation de toutes les interfaces
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impliquées. Comme le stratifié hybride est destiné & des structures de sécurité de crash, on
s'intéresse plus particulierement a I'influence de la vitesse de sollicitation sur le taux de restitution
d’énergie critigue de ses interfaces. Comme les lois de comportement des sous-stratifiés, la
résistance des interfaces entre plis en fonction de la vitesse de chargement est une donnée
indispensable pour la modélisation de I'endommagement par calcul en éléments finis. Dans ce
contexte, une étude de délaminage de plis a été engagée ayant pour but de déterminer le taux de
restitution d’énergie des stratifiés carbone/époxy chargés a vitesse élevée. Dans un premier
temps, cette étude s’est concentrée sur un chargement en mode | consistant en I'ouverture d’'une
éprouvette préfissurée. Dans ce cas, la propriété correspondant a la résistance interlaminaire est le
taux de restitution d’énergie critique en mode I, Gy..

Depuis le développement du concept du taux de restitution d’énergie dans les années 1950 par
Irwin, la détermination de Gj. a fait I'objet de nombreuses études. Ces travaux ont mené a
plusieurs approches expérimentales dont une des plus répandues est I'essai Double Cantilever
Beam (DCB). Cet essai a été standardisé pour des stratifiés unidirectionnels par les normes ASTM
D-5528 et ISO 15024. Grace a ces travaux de référence, la démarche expérimentale est bien
établie pour les conditions d’'un chargement statique.

Pourtant, a ce jour, peu de choses sont connues sur la variation de G, en fonction de la vitesse de
sollicitation. Les premiers travaux destinés a ce sujet ont été effectués pendant les années 1980.
Les résultats obtenus par les différentes équipes sont encore peu cohérents. Avant tout, ils
suggérent une influence non-négligeable de la technique expérimentale utilisée pour obtenir le
résultat [Cho00, Kus98, Smi87, Soh95]. Une difficulté supplémentaire provient du fait que la plupart
des approches expérimentales ne sont adaptées qu'a une gamme de vitesses assez restreinte.
Afin de couvrir une gamme de vitesses plus large, certains auteurs ont exploité plusieurs
approches expérimentales en paralléle, ce qui rend la comparaison des résultats plus difficile.
L'objectif principal de notre étude était donc de mettre en place une méthode expérimentale
permettant d’analyser 'influence de la vitesse de sollicitation sur Gy..

Le passage des conditions statiques aux vitesses élevées n’est pourtant pas immédiat. Il releve de
trois défis majeurs. D’abord, afin d’étre valable, la méthode utilisée doit permettre de maintenir les
conditions d'un chargement en mode | & tout moment de I'essai. Pour ce faire, un montage
expérimental était & concevoir respectant ce cahier des charges et permettant de couvrir une large
gamme de vitesses d’'ouverture. Cette partie du travail sera décrite au paragraphe 3.5. Ensuite,
comme le concept du taux de restitution d’énergie est basé sur une approche énergétique, un
chargement a vitesse élevée change le bilan d'énergie établi en faisant intervenir I'énergie
cinétique des masses en mouvement. Négligée lors d'un chargement en statique, cette
contribution est & prendre en compte lors du traitement des données d’'un essai dynamique. Aux
paragraphes 3.3 et 3.4, nous réétudions donc la définition de G; afin d’estimer la contribution de
I'énergie cinétique pour les conditions de chargement de I'approche utilisée. Enfin, la sollicitation
lors de la propagation d'une fissure est fortement localisée sur le matériau en voisinage immeédiat
du fond de fissure. Afin d’analyser la dépendance de G, de la vitesse, un parametre représentatif
de la vitesse de sollicitation locale doit étre choisi. Dans le cadre de cette étude, nous avons suivi
une approche fondée par Kusaka [Kus98] consistant a utiliser la vitesse de chargement GI. Elle
sera introduite au paragraphe 3.4.4 et expliquée plus en détail au paragraphe 3.6.2.

Dans l'objectif de valider la méthode expérimentale développée, un stratifié unidirectionnel
carbone/époxy T300/914 nous a servi de matériau d'étude. Les résultats obtenus lors d’'une

premiére série d’'essais seront présentés au paragraphe 3.6. Pour conclure, ils seront comparés
aux résultats de travaux antérieurs.
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3.2 Le matériau de I'étude

Dans I'objectif de valider le dispositif expérimental et de montrer la pertinence de la méthode, un
stratifié relativement bien connu grace a des travaux antérieurs a été choisi comme matériau de
cette étude : le stratifié unidirectionnel (UD) T300/914 consiste en une résine époxy renforcée par
des nappes de fibres de carbone a haute résistance (HR). La matrice (HEXCEL Vicotex 914) est
une résine de polymére thermodurcissable avec une température de réticulation de 175C. Sa
haute température de transition vitreuse (7,) de 190T indique un comportement principalement
élastique-fragile du polymére réticulé a température ambiante. Elle est fréquemment utilisée dans
le domaine aéronautiqgue pour des structures ayant a résister aux hautes températures. Ses
propriétés a I'état réticulé données par le fournisseur HEXCEL sont précisées par le Tableau 3.1.

E \Y G onax O-cmax STmax KIC GIc P Tg
(GPa) (GPa) | (MPa) | (MPa) | (%) |(MPam)| (/m’) | (kg/m’) | (°C)
3,9 0,41 1,40 47,7 180 15 0,7 103 1300 190

Tableau 3.1 : Propriétés de la matrice époxy Vicotex 914 a I'état réticulé. [Hex97]

Le renfort est une nappe unidirectionnelle constituée de fibres de carbone a haute résistance (HR).
Les fibres de carbone HR sont issues d'un procédé de graphitisation, un traitement thermique a
1400<C. Les propriétés de la fibre T300 sont donnée s par le Tableau 3.2. Les données sont issues
des fiches techniques publiées par les fournisseurs HEXCEL et TORAYCA et se trouvent
confirmées par des ouvrages standards [Luy94].

T T
EL O max € max dﬁbre Nb. de mg

p
(GPa) | (MPa) | (%) (um) | filaments | (g/m’) | (kg/m’)

230 3500 15 7 6000 158 1760

Tableau 3.2 : Propriétés de la fibre de carbone T300. [Sof03, Hex99]

Le composite étudié est fabriqué a partir de plis préimprégnés fournis par HEXCEL Composites
sous la référence 914 CTS-5T(6K)-34%. Selon HEXCEL, le préimprégné dispose d'une fraction
volumique de fibres de 58% et d’une masse nominale de 240 g/m°.

Comme le stratifié tissé étudié en traction a vitesse élevée (chapitre 2), le matériau de cette étude
a été élaboré par un procédé classique en autoclave. Le stratifié est élaboré par moulage au sac a
vide en appliquant un cycle de chauffage composé de 60 minutes a 120C suivies par 2 heures a
180C. Tout le procédé est effectué sous atmosphére d'azote a une pression de 7 bars. Le
Tableau 3.3 donne les propriétés mécaniques du stratifié a I'état réticulé. Il s’agit des valeurs
indiquées par le fournisseur HEXCEL.

Le matériau de cette étude a été fabriqué dans les ateliers du CCR d’EADS par le procédé décrit
ci-dessus. La configuration réalisée est un empilement de 32 plis d'orientation identique
(empilement [0]s,) restituant une épaisseur de 4,16mm de la plaque mise en oeuvre. Afin d’obtenir
une préfissure interlaminaire, un film antiadhésif est inséré partiellement entre les deux plis
centraux (entre le 16°™ et le 17°™ pli). Grace a la présence du film, I'adhésion est empéchée sur
une profondeur d’environ 40mm & partir du bord de la plaque.
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Traction - sens de . . Cisaillement s
. Compression Flexion . . Autres propriétés
fibres interlaminaire
flexion flexion L epli
Eo Ormas 00 Omax E Oma Résistance f, P
(GPa) | (MPa) (MPa) (GPa) | (MPa) (MPa) (%) | (uM) | (kg/m’)
135 1750 1400 120 1800 95 58 130 1570

Tableau 3.3 : Propriétés du stratifié UD carbone/époxy T300/914. [Hex99]

Les éprouvettes DCB ont été prélevées dans la plaque élaborée par découpe a la meule
diamantée de maniére a obtenir des barreaux préfissurés d’'une longueur totale de 190mm. La
Figure 3.2 montre la disposition des éprouvettes sur la plaque de composite fabriquée.

Insert : Film antiadhésif Insert : Film antiadhésif

— ~—
P11 11 i
: 2 12 :
: 3 13 :
' 4 14 '
200mm ! 5 15 I
i 6 16 i
i 7 17 i
; 8 18 ;
! 9 19 !
i 10 20

ag ao
< 380mm >

Figure 3.2 : Prélevement des éprouvettes DCB sur la plaque - stratifié carbone/époxy T300/914.

La géométrie des éprouvettes a été choisie conformément a la norme NF I1ISO 15024 [ISO02]. La
Figure 3.3 montre les dimensions des éprouvettes DCB utilisées ainsi que les cotes essentielles
pour le traitement des données selon le calibrage de complaisance modifié. Comme il s'agit d’'un
empilement de plis unidirectionnels dans la méme orientation, les fibres sont toutes orientées
parallélement au plan de la fissure dans le sens de la longueur de I'éprouvette.

" 2h—4,16mm
(32 plis)

ap—30mm
L —180mm

P
K »

®

Figure 3.3 : Eprouvette DCB en composite stratifi€ UD carbone/époxy T300/914.
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3.3 Approche énergétique en mécanique de la rupture

La propagation d'une fissure au sein d’un matériau fragile est décrite par la mécanique linéaire-
élastique de la rupture (MLER). La capacité du matériau a résister a cette propagation est
caractérisée par le taux de restitution d'énergie critique G, Avant de procéder, dans les
paragraphes suivants, a la détermination expérimentale de la résistance interlaminaire de
composites stratifiés, nous rappelons ici la définition du taux de restitution d'énergie (G, sous
I'aspect d'un chargement en mode | a vitesse élevée.

La MLER s’applique essentiellement a des matériaux ayant un comportement élastique linéaire
jusqu'a rupture. Eu égard a la faible capacité de déformation plastique des composites a matrice
époxyde, I'utilisation de cette approche parait justifiée. Le point de départ de la théorie est un
matériau disposant d’'une fissure a son sein. Il s'agit de trouver un critére permettant de prédire la
propagation de la fissure, lorsque le matériau subit un chargement. Trois modes de sollicitation
sont a distinguer : le mode d’ouverture (mode 1), le mode de cisaillement plan (mode II) et le mode
de cisaillement antiplan (mode IIl). (Figure 3.4)

y Y Y
X X X
I z Y4 é z
Mode | Mode | Mode il
Mode d'ouverture Mode de cisaillement plan Mode de cisaillement antiplan

Figure 3.4: Les trois modes de chargement en mécanique linéaire de la rupture. [Mia95]

En MLER, deux approches coexistent : une premiére est basée sur un critére de propagation en
contrainte et l'autre sur un critére énergétique. La premiére suppose que la fissure se propage,
lorsque la sollicitation locale du matériau en fond de fissure dépasse une contrainte critique. Le
concept d'intensité de contraintes (le concept K) permet d'estimer la sollicitation du matériau
localement en fond de fissure. K est une fonction de la contrainte & I'infini et des paramétres
géométrigues comme la longueur et la forme de la fissure. Quand la valeur de K dépasse la
ténacité a rupture K., la fissure se propage.

La deuxieme approche tient compte du fait que la propagation d’une fissure est liée a la création
d’'une surface libre. Or, la création de surfaces nécessite de I'énergie qui doit étre apportée par le
chargement extérieur a 'origine de la fissuration. La force motrice de la propagation est I'énergie
de Griffith G. Sa valeur critique G. est conditionnée par I'énergie spécifique de création de surfaces
du matériau ). Comme la propagation de la fissure demande la création de deux surfaces, le
critere de propagation correspondant s’écrit :

G, =2y,. (3.1)
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G est appelé taux de restitution d'énergie. Selon la MLER, le taux de restitution d'énergie G est
défini comme étant I'énergie dW, nécessaire pour propager la fissure rapportée a I'unité de surface
dA : [Zeg03]

AW aw
G=lim —%=—2* (3.2)
AV | dA

b étant la largeur et a la longueur de la fissure, d4 =hda est la surface créée par la propagation
de la fissure. La théorie de Griffith prévoit une propagation de la fissure quand le taux de restitution
d’énergie G atteint sa valeur critique G..

Dans le cas le plus général, les 3 modes de chargement sont en coexistence et K;, Ky, et Ky
adoptent des valeurs non nulles. Contrairement au concept K, I'approche énergétique permet de
décrire un chargement complexe ou plusieurs modes coexistent par simple addition des G.. Le
taux de restitution d’énergie global se compose alors des trois composants correspondant aux trois
modes et trois énergies de Griffith:

G=G, +G, +G,, (3.3)
Comme I'énergie de Griffith G et le facteur d'intensité de contrainte K sont issus de la méme
théorie, il convient de mentionner la relation entre les deux concepts. On considére une structure
fissurée soumise a un chargement en mode mixte (modes I, 1l et lll) (Figure 3.5).

Pui

Etat de Etat de /
y contraintes  déformations \
X planes planes

Etat de contraintes planes

Figure 3.5 : Etat de sollicitation du matériau fissuré sous chargement.

L'état de contraintes planes (ECP) peut étre considéré comme prédominant partout en surface
libre (surface extérieure de la structure) ainsi qu'a coeur du matériau a une distance suffisamment
grande de la pointe de la fissure. Par contre, si I'épaisseur est suffisamment importante, la
déformation en direction z (sens de I'épaisseur) est empéchée a coeur du matériau juste devant la
pointe de la fissure par les couches adjacentes de la matiere méme. C'est a dire que I'état de
déformations planes (EDP) devient prédominant précisément a I'endroit ou la propagation de
fissure a lieu. L'état de sollicitation nous intéressant dans le cadre de cette étude se rapproche
donc le plus & I'EDP. [Zeg03]
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Comme Gy, et K, sont des caractéristiques du matériau, ils sont liés entre eux par une relation
simple faisant intervenir d'autres caractéristiques de matériau. Pour un matériau isotrope, il est
possible d’établir cette relation par l'intermédiaire du module d'élasticité £ et du coefficient de

Poisson V. On obtient notamment les relations suivantes pour un matériau isotrope [Zeg03] :

Etat de contraintes planes Etat de déformations planes
(ECP) (EDP)
Mode mixte K} +K; 1+v 1-v? 1+v
I 11 et il ; G=—t Ky G= (Kf+K§)+—E Ky (B4

A partir de ces expressions, on retrouve par comparaison des coefficients les expressions
respectives pour les cas ou il N’y aurait qu’un seul des trois modes de chargement :

ECP EDP
K2 2
Mode | : G, ==k G, =1 E" K? (3.5)
K’ 1-v: _,
Mode Il : G, = 7” G, = TK” (3.6)
1+v 1+v
Mode Il ; G, = TKfH G, = TKfH (3.7)
Pour un chargement en mode |, on fait intervenir la définition de K;
K, =0,\mna (3.8)

afin d’exprimer G; en fonction de la contrainte 0., appliquée aux extrémités de la structure
fissurée :

ECP EDP
2 2
Mode | - G, = ”UE‘”“ G, =(1-v2) =2 (3.9)

La différence principale entre les deux approches est que le concept de G reléeve d'un critére
énergétique de rupture par rapport & un critére en contrainte maximale pour le concept de K. De ce
fait, il s’agit pour G d'une approche plus globale intégrant les trois modes de chargement. A cet
égard, I'approche de G est comparable au critere de Von Misés dans la mécanique des milieux
continus : une approche capable d'intégrer plusieurs modes de chargement (traction/compression
et cisaillement dans le cas de Von Miseés; modes |, Il et Ill dans le cas du taux de restitution
d’énergie G) afin d’aboutir a un seul critére de rupture. La présente étude sera confinée au seul
mode |. Dans I'équation 3.3, Gy et Gy sont donc nuls : (G et sa valeur critique G, sont équivalents a
G et Gy, respectivement.

Le taux de restitution d'énergie G est déterminé grace a un bilan d'énergie établi sur la phase de
propagation de fissure : la déformation plastique du matériau étant négligeable, I'énergie apportée
par les forces extérieures (dW) est en partie emmagasinée en déformation élastique (dU), pour
une autre partie consommée par la propagation de la fissure (dW,) et, si le chargement est fait a
vitesse élevée, transformée pour une troisieme partie en énergie cinétique des masses en
mouvement (dE.). Le bilan d’énergie lors de la propagation de la fissure s’écrit alors : [Smi87]

dW —dU —dw, —dE, =0 (3.10)
La représentation graphigue se préte bien a I'appréhension des différentes énergies impliquées
dans le bilan. A ce propos, nous considérons le tracé schématique de I'effort P sur I'ouverture de

fissure & montré par la Figure 3.6. Ici, nous adoptons I'hypothése que I'ouverture soit effectuée
dés le départ a une vitesse constante. Le chargement conduisant a la propagation de la fissure est
composé de trois phases : une phase d’ouverture élastique précédant la propagation (points 0 a 1),
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une phase de propagation de la fissure (points 1 a 2) et éventuellement une phase de décharge
élastique (points 2 a 3).

Effort P
A
1
2
G- A4 + AE,
0 4
3 Ouverture 0

Figure 3.6 : Cycle de chargement appliqué pour effectuer la propagation d’'une fissure en mode |I.

AW, = G- 44 est I'énergie disponible pour propager la fissure sur la longueur 4a. Les énergies AW,

et 4E, sont cumulées dans la surface entourée par la courbe charge — propagation — décharge.
L'équation (3.10) devient alors :

AW, +AE,, = AW, —AU,, (3.11)

Pendant la premiére phase (points 0 a 1), le matériau sollicité se déforme de maniére élastique
sans que la fissure se propage (AW, = 0). L'énergie apportée par les forces extérieures est
emmagasinée sous forme d'énergie élastique U; et, comme le chargement intervient a vitesse
élevée, d’énergie cinétique £ ;. Au point 1, I'énergie apportée dépasse un seuil critique et la fissure
commence a se propager. Pendant la phase de propagation (points 1 a 2), une partie de I'énergie
apportée par le systéeme de forces extérieures AW, est consommée par la propagation de fissure.

Effort P GAM + AE =MW, + U - U,

A

»

Ouverture o

Figure 3.7 : Représentation graphique du bilan d’énergie lors de la propagation de fissure.
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Une autre partie de AW, est transformée en énergie élastique 4U,,. En général, selon la nature
de la propagation, I'énergie élastique emmagasinée peut augmenter ou diminuer pendant la
propagation de la fissure. On obtient la variation de I'énergie élastique 4U;, pendant la phase de
propagation en prenant la différence entre les états « juste avant » (1) et « juste aprés » (2) la
propagation : AU,;, = U, — U,. Dans la représentation graphique, 4U;, correspond a la différence

des deux surfaces triangulaires en dessous des droites 01 et 23. En méme temps, I'énergie

cinétique s’accroit de 4F,,;,, puisque la propagation de la fissure fait augmenter les masses en
mouvement. Quand le chargement s'arréte (point 2), I'énergie cinétique est dissipée et seule
I'énergie élastigue U, reste emmagasinée. Cette derniére est restituée lors de la décharge
élastique (points 2 a 3). (Figure 3.7) Comme la mécanique de la rupture est basée sur un
comportement purement élastique du matériau, la théorie ne prévoit pas de déformation résiduelle
a la fin du chargement : points 3 et 0 sont donc identiques.

En considérant les différentes surfaces sous la courbe dans la Figure 3.7, on confirme que la

surface entourée par la courbe P(J) se traduit en équation conformément au bilan suivant :

GM, +AE , =AW, +U, -U, (3.12)
On distingue deux cas particuliers : la propagation a ouverture constante et la propagation a effort
constant. Dans le premier cas, il n'y a pas d’apport d’énergie en phase de propagation : I'énergie
AW, provient donc entierement d’une transformation des énergies élastique et cinétique
emmagasinées au cours de la phase précédente (points 0 & 1 dans schéma gauche de la Figure
3.8). Dans le cas d'une propagation a effort constant, toute I'énergie consommée par la
propagation de la fissure est apportée en méme temps par le systéeme des forces extérieures. En
sus, I'énergie élastique stockée s'accroit au cours de la propagation dans la mesure que

'ouverture J augmente. La quantité d’énergie restituée a la décharge élastique est donc plus
grande que celle emmagasinée avant la propagation (schéma droit de la Figure 3.8).

Fissuration a ouverture constante : Fissuration a effort constant :
GAA+AEc=—AU GAA+AEc=AW—AU
Effort P 1 Effort P
A A
l 1 | :

/

3 Ouverture 0 3 Ouverture 0

G-AA + 4E. i
GAM+2E |, i :

>
>

Figure 3.8 : Deux cas particuliers de la propagation de fissure.

La plupart des cas réels se situent entre ces deux cas particuliers. Généralement, P et J varient
indépendamment en phase de propagation de fissure, comme c’est montré sur la Figure 3.9 . Nous
trouvons la représentation mathématique de la définition de G en passant a un allongement de
fissure infiniment petit. Quand la fissure se propage de 'incrément da, I'’équation (3.12) devient
GdA+dE, =dW - dU . (3.13)
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Lorsque la structure se déforme élastiquement sans que la fissure se propage, I'ouverture de
fissure dest proportionnelle a I'effort P appliqué (intervalles 01 et 23) :

o0OpP - S_¢ (3.14)
P
Effort P
A
0 4
3 Ouverture o

Figure 3.9 : Définition de la complaisance C.

On appelle C la complaisance de la structure déformée. Elle est une mesure de la souplesse de la
structure chargée et dépend donc de I'élasticité du matériau ainsi que de certains paramétres
géométriques de la structure, notamment de la longueur de fissure a. L'énergie élastique U
emmagasinée aux états 1 et 2 (juste avant et juste aprés la propagation) est exprimée grace a la

complaisance C. Sur les intervalles 01 et 23, la complaisance reste constante.
CP*
2

o
U= IEdé' = C = const. (points 0~ 1 et 2-.3) (3.15)
Aprés que P a dépassé sa valeur critique P,, la fissure se propage et la valeur de C diminue au fur

et & mesure que ¢ augmente. Nous exprimons la variation de U pendant I'allongement de la fissure
de da par

2
du = %dC +CPdP . C #const. (points 1 2) (3.16)

En phase de propagation de fissure, J et P varient indépendamment et la complaisance C n’est
plus constante. La relation C(a):é/P reste cependant valable a tout moment et I'énergie

apportée par les forces extérieures dW peut étre calculée par
dW = Pdd = P*dC + CPdP C #const  (points 1-2) (3.17)

Dans le graphique de la Figure 3.7, dW correspond a la surface sous la courbe P(J entre les
points 1 et 2. Le terme (G-d4 + dE,) est calculé en prenant la différence entre I'énergie apportée
par les forces extérieures dW et la variation de I'énergie élastique emmagasinée dans la structure
déformée dU (cf. équation (3.13)). En termes d'équations, cela revient a écrire :

2
GdA +dE, = %dC dA = bda (3.18)
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Pour une structure de largeur & fissurée sous un chargement d'ouverture (mode I), on trouve donc
la définition du taux de restitution d’énergie G; pour un chargement en mode | a vitesse élevée.
_P*dC _1dE,
""2b da b da
Lorsque l'effort P atteint sa valeur critique P, (et 'ouverture J sa valeur critique ), la fissure
commence a se propager. La valeur de G; correspondant est Gy, le taux de restitution d'énergie
critique en mode |.
_P}dC _1dE,
“"2b da b da
G, est une propriété du matériau représentative de la ténacité a rupture. Néanmoins, comme
d’autres propriétés, G, peut varier en fonction des conditions ambiantes (pression, température,
humidité) et de la vitesse de sollicitation appliquée [Smi87]. Etant défini comme I'énergie
consommeée rapportée a la surface créée, (. permet d'estimer I'énergie absorbée lors de la
propagation d’une fissure. Habituellement, sa valeur est donnée en J/m”.

(3.19)

(3.20)

Nous rappelons que, dans le cas d’un chargement & vitesse trés faible (J = 0, chargement quasi-
statique), I'énergie cinétique E. est considérée comme négligeable & tout moment. En annulant le
terme décrivant la variation de I'énergie cinétiqgue dans I'équation (3.20), on retrouve la définition
du taux de restitution d’énergie G; habituellement donnée dans la littérature pour un chargement
guasi-statique en mode |. [Mia95]
P ac

"7 2b da
Nous pouvons donc mettre en relation les équations (3.5) et (3.21) pour le cas d'une fissure se
propageant dans un milieu isotrope sous l'influence d’'un chargement quasi-statique en mode | :
_PrdC _1-v?
" 2bda K

(pour un chargement quasi-statique) (3.21)

G, K} (matériau isotrope, chargement quasi-statique) (3.22)
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3.4 Méthodologie expérimentale des essais de délami nage en
mode | sur des composites stratifiés

Dans le but de déterminer expérimentalement le taux de restitution d’énergie critique Gy, d'un
composite stratifié, une éprouvette préfissurée est soumise a un chargement en mode |: une
ouverture est effectuée par une force appliquée perpendiculairement au plan de la fissure. Les
impératifs conditionnant la géométrie de I'éprouvette concernent essentiellement sa longueur et sa
largeur. La longueur de I'éprouvette doit permettre une propagation de la fissure d’environ 100mm
a partir de la préfissure. Conformément a I'approche décrite dans le paragraphe précédent, G;. doit
étre déterminé sous des conditions ou I'état de déformations planes (EDP) prévaut en fond de
fissure. Pour ceci, il faut que la largeur de I'éprouvette soit suffisamment grande. L'essai Double
Cantilever Beam (DCB) a été concu pour que toutes ces conditions soient respectées. Cet essai a
fait I'objet des normes ASTM D5528 et ISO 15024. Les éprouvettes utilisées sont des barreaux
droits d’'une longueur L supérieure a 125mm et d’'une largeur » de 20mm (Figure 3.10). La norme
ISO 15024 recommande une épaisseur 2/ entre 3mm et 5mm pour des composites stratifiés. Les
éprouvettes DCB disposent d’'une préfissure d’environ 40mm de long située a mi-épaisseur. [ISO,
02]

Bras de I'éprouvette

i :. ® Préfissure
i | agp
! P Bloc d'attache
« L > (talon)

v

P

Figure 3.10 : Essai Double Cantilever Beam (DCB) — géométrie des éprouvettes.

Conformément a la norme, les symboles utilisés dans le présent chapitre sont les suivants :
ay — longueur de délaminage initiale (insert) ;

a —longueur de délaminage (¢ = a, +Aa) ;

P — charge appliquée ;

/; — distance entre le centre de I'axe de chargement et le plan médian de la poutre ;

[, — distance entre le centre de I'axe de chargement et les bords du bloc d’attache.

Afin d'appliquer I'effort d'ouverture, des blocs d'attache (talons) sont collés sur les bras de
I'éprouvette. Pour garantir la perpendicularité entre 'effort appliqué et le plan de propagation,
chaque talon est repris par un axe permettant des positions angulaires du bras de I'éprouvette par
rapport a la direction du chargement. Compte tenu des talons, la longueur initiale effective de la
fissure est d’'environ 30mm. Tandis que I'essai DCB « classique » prévoit une ouverture quasi-
statique, c'est a dire a une vitesse trés faible (0,5mm/min), les vitesses d'ouverture envisagées
dans le cadre de la présente étude, seront comprises entre quasi-statique et 10m/s.
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3.4.1 La méthode de la complaisance

Par la suite, nous considérons l'ouverture d'une éprouvette DCB a vitesse élevée. La mise en
charge consiste en un déplacement & & une vitesse J/2 imposée a chacun des talons. Au cours

de la mise en charge, l'effort P, I'ouverture O et la longueur de fissure a sont mesurés et
enregistrés. La Figure 3.11 montre I'éprouvette DCB chargée.

a+ da

«—R

|
|
|
|
|
|
|
|
|
|

Figure 3.11 : Schéma de I'éprouvette DCB sous chargement.

Le traitement des données expérimentales suit la méthode de la complaisance basée sur
I'équation (3.20). Pour calculer Gy, il est donc indispensable de connaitre la valeur de I'effort
critique P, et de déterminer la relation entre la complaisance C et la longueur de fissure a. Sous
I'effet de la charge P, les deux bras de I'éprouvette sont fléchis jusqu’a ce que P atteint sa valeur
critique P. et la fissure commence a se propager. En premiére approximation, on consideére les
bras de I'éprouvette comme des poutres encastrées de longueur a, I'encastrement se situant en
fond de fissure (Figure 3.12). Selon la théorie des poutres d’Euler et Bernoulli, I'’équation de la
ligne de flexion d'un bras déformé est la suivante :

Pa’ (3ax® —x° bh’
y(x)=3E] ( = j avec [, = . (3.23)

12

Ici, £ est le module d'Young du matériau vu en flexion et I, le moment d'inertie correspondant a
une flexion autour de I'axe z. La fleche maximale y,... au bout libre du bras devient alors
_\_ 0 _Pa
Hr=a)=2 =
2 3E1,

L’hypothéese des poutres encastrées fournit donc une relation simple entre la complaisance C et la

(3.24)

longueur de fissure a :

C = a’ (3.25)
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En introduisant la dérivée de C par rapport a a dans équation (3.19), on obtient la définition du taux
de restitution d’énergie en mode | sous I'’hypothése des poutres encastrées :
Pa® 1dE
S (3.26)
bEI, b da

3.4.2 Prise en compte de I'énergie cinétique dans | e traitement des données

Dans I'équation (3.26), £, est I'énergie cinétiqgue des deux bras en mouvement. Or, la vitesse de
déplacement des éléments de volume du bras dans la direction y est fonction de I'ordonnée
longitudinale x. L’hypothése de la poutre encastrée implique que la vitesse du bras est nulle en
fond de fissure (& x=0). La vitesse d’ouverture imposée aux talons fait que la vitesse maximale est
égale a 5/2 a I'endroit x=a. La Figure 3.12 montre schématiquement le profil de vitesse y(x) sur

la longueur du bras d’'une éprouvette DCB sollicitée & vitesse d'ouverture J.

Ouverture quasi-statique Ouverture a vitesse élevée
sous l'effort P 5 imposée
AX AX
0/2 :
N e 0/2
P " a a
| <]
(x) y(x)
3
: f<
y z _); z

Figure 3.12 : Profil de déplacement / profil de vitesse sur la longueur d’un bras.

Lors d’une ouverture a vitesse J constante, I'énergie cinétique totale reste inchangée tant que la
fissure ne se propage pas. Dans le calcul de (G, seule la variation d'énergie au cours de la
propagation de fissure rentre en jeu (dE/da). La variation de E, au cours de la propagation est due
a l'augmentation de la longueur et donc de la masse du bras: dés qu'il y a propagation de la
fissure, des nouveaux éléments de masse sont rajoutés au bras et se déplacent & leur tour a la
vitesse y(x). Par I'effet d'inertie, ces éléments de masse s’opposent a la propagation de la fissure.
Pour un chargement a vitesse élevée, nous attendons donc une résistance plus forte de
I'éprouvette au début de la propagation ce qui devrait se traduire par un effort critique plus élevé.
La Figure 3.13 montre un bras de I'éprouvette a deux instants au cours de la propagation de la
fissure. Les deux états sont espacés d'un incrément de temps 4¢ pendant lequel la fissure se
propage d'un incrément d'allongement Aa. La propagation de la fissure entraine une diminution
instantanée de la courbure du bras. Une partie de I'énergie élastique emmagasinée est donc
absorbée par la propagation. Typiquement, cet effet se traduit par une chute de l'effort P au
moment de la propagation.
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Phase de propagation Phase de propagation
Instant ¢ Instant 7+ 4¢
. A
0/2 x
dx
a
¥ o2 Il‘a

Figure 3.13 : Variation de I'énergie cinétique E.. au cours de la propagation de la fissure.

La vitesse de déplacement a I'extrémité du bras (x = a) est imposée par le chargement extérieur et
donc constante jusqu’a I'arrét de I'ouverture. L'énergie cinétique des talons reste donc inchangée
au cours de la propagation de la fissure. C'est pour cela que seulement la masse du bras est prise
en compte dans le calcul de la variation de E.. L'énergie d'un bras en mouvement d'ouverture est
calculée en intégrant la vitesse de déplacement y(x) sur les éléments de masse du bras :

-]
0

On introduit la masse volumique du matériau 0 et la section du bras b4 dans I'équation (3.27) pour
obtenir

E, =%pbhj(y'(x))2dx (3.28)

(y(x))zdm (3.27)

| =

En dérivant I'expression (3.23) par rapport au temps, on trouve la vitesse de déplacement en

direction y :

i) = é3ax2 -x’
2 24

Quand un déplacement symétrique par rapport au plan de la fissure est imposé aux deux bras, la

vitesse maximale atteinte par les masses en mouvement est 5/2 (par rapport & J pour le cas

(3.29)

d’'un chargement unilatéral). Aprés intégration de I'équation (3.28), on dérive I'expression obtenue
par rapport a la longueur de la fissure a pour obtenir la contribution de I'énergie cinétique a G .

dE 33 ;
c="" Md* >0 3.30
bda 560ph ( )

On constate que le terme dE,da est toujours supérieur a zéro : I'énergie cinétique augmente
systématiquement lorsque la fissure se propage. En plus, le terme est constant pour une vitesse
d’ouverture donnée. Il est indépendant de la longueur de fissure a et ne varie pas en fonction du
temps. Ce résultat nous permet finalement d'écrire la définition du taux de restitution d’énergie
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critique selon la méthode de la complaisance pour un chargement en mode | a la vitesse
d’ouverture & (Equation 3.31).

G Pzaz—ﬁphd'2 (3.31)
" BEI. 560 '

Pour mieux appréhender la contribution de I'énergie cinétique, nous considérons également la fin
de la phase de propagation (point 2). La Figure 3.14 montre I'éprouvette a |'état juste apres l'arrét
d’'une ouverture rapide imposée aux extrémités des bras. Ici, I'inertie des masses en mouvement
devrait engendrer une déformation temporelle des deux bras (indiquée en traits pointillés) et
conduire éventuellement & une propagation supplémentaire de la fissure par rapport a un
chargement quasi-statique imposant la méme ouverture dmpese. L'é€nergie cinétique devrait donc
retarder la propagation du délaminage au départ (P, plus élevé) et engendrer une propagation
supplémentaire a l'arrét du mouvement d'ouverture. L’allongement plus important de la fissure
devrait se traduire par une raideur réduite de I'éprouvette a la décharge élastique.

‘ .
Oimposé P Chargement rapide* :
- 1* GAA+AE,
butée . 4 /
: Chargement lent :
G4
Déformation
temporelle
due a E:
b% 4
0 >
3 dmposé o

Figure 3.14 : Effet de I'énergie cinétique lors d’'un chargement a vitesse élevée.

Le matériau de cette étude a une masse volumique p de 1570 kg/m®. L'épaisseur » des bras des
éprouvettes utilisées est 2,08mm. La contribution de I'énergie cinétique & G; est donc de 4,8 J/m?
pour une vitesse d'ouverture de 5m/s et de 19,2 J/m? pour une vitesse d'ouverture de 10m/s. Par
rapport & la valeur moyenne de G, = 170 J/m” trouvée par Surcin pour le méme stratifié [Sur03],
cela correspond respectivement a 2,8% et 11,3%. Pour une vitesse d’'ouverture de 3m/s, I'erreur
commise quand on néglige E. est de 1,0% de cette valeur de référence. Pour les conditions de
chargement et le matériau de cette étude, la contribution de £, peut donc étre considérée comme
négligeable jusqu’a une vitesse d'ouverture de 3m/s.

Ce résultat confirme celui d'une étude sur Gj. de stratifiés quasi-unidirectionnels verre/polyester
menée par Pardo [Par01]. Dans cette étude, la contribution de I, s'est avérée étre négligeable
pour une ouverture symétrique a des vitesses jusqu'a 3m/s imposée a des éprouvettes DCB faites
du stratifié en question. Par contre, pour un déplacement d’ouverture unilatéral (imposé a un seul
des deux bras), Smiley [Smi87] avait montré que la contribution de I'énergie cinétique est a
prendre en compte & partir d’'une vitesse d’'ouverture J de 0,67m/s.

Par la suite de la présente étude, le terme dE,/da dans I'équation (3.20) sera négligé.
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3.4.3 Le calibrage de complaisance modifié

Pour des vitesses d’'ouverture inférieures a 3m/s et sous I’hypothése de la validité de la théorie des
poutres, Gy est défini par
Pa’
G, =—— (3.32)
" bEI

z
Compte tenu de la différence entre le module en traction et celui en compression pour ce type de
matériau, le choix du module £ adapté s’avere étre délicat. De plus, les bras de I'éprouvette ne
sont pas parfaitement encastrés en fond de fissure: le matériau du tronc non fissuré de
I'éprouvette dispose d’'une certaine souplesse permettant une légére courbure des bras également
en voisinage immédiat de la pointe de fissure. Le calibrage de complaisance modifié (modified
compliance calibration) décrit par la norme 1SO 15024 [ISO02] se rapproche des conditions réelles
en introduisant dans la méthode de complaisance des facteurs de correction pour tenir compte de
la présence des blocs d'attache (N) et des grandes ouvertures atteintes lorsque la longueur de
délaminage « est importante (F).

2
F=1- i [Jj - % [ ol ] correction relative aux déplacements importants (3.33)

10\ a 3L a?

3 2 2
N=1- Lz _9 1- Lz o1, _9(5j correction relative aux blocs d’'attache (3.34)
a 8 a a> 35\a

l; et I, sont des parametres géométriques définis par la Figure 3.10. Les deux facteurs sont
introduits dans I'équation (3.21) comme suit :
_PPacr
"7 2 da N
Afin de s’affranchir du module d’Young E vu en flexion présent dans I'équation (3.32), la méthode
introduit le paramétre m :
B (ij% 2%
m=|=| £
N
Ce paramétre décrit la linéarité de C* en fonction de « postulée par la théorie des poutres. Il est
déterminé expérimentalement comme cela sera détaillé ci-dessous et au paragraphe 3.6.1.
L’introduction de m dans I'équation (3.35) permet de trouver la définition de G; selon le calibrage
de complaisance modifié comme décrit par la norme ISO 15024 [ISO02].
2 2,
G, :M[Pj [ijAF (5<3m/s) (3.37)
2n)\ b )\ N
Pour tenir compte le plus possible des conditions réelles et dans I'intérét de comparer nos résultats

a ceux des travaux antérieurs, I'expression (3.37) est retenue comme définition de G; dans le
cadre de la présente étude.

(3.35)

(3.36)
a

La démarche expérimentale DCB appliquée en quasi-st  atique

La démarche expérimentale utilisée dans cette étude s'appuie sur le calibrage de complaisance
modifié décrit par la norme ISO 15024 [ISO02]. La méthode a été légerement modifiée pour
pouvoir I'appliquer a un chargement a grande vitesse. Elle sera décrite en détail par la suite du
présent paragraphe.
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Effort P 1
A
1
C, %
Ci(ai)i Pcl'
a
! 2
1
aﬁn Cfm
0 Ouverture O

Figure 3.15 : Protocole expérimental d'un essai DCB quasi-statique. [ISO02]

En termes de protocole expérimental, la norme ne prévoit qu’'une seule mise en charge de
I'éprouvette (Figure 3.15). Entre les points 1 et 2, un régime de propagation stable est instauré ou
la fissure se propage a vitesse constante au fur et & mesure que 'ouverture des bras augmente.

L'effort, 'ouverture et la longueur de fissure sont enregistrés quasiment en continu. Les valeurs (9,
P) obtenues en phase de propagation stable sont des valeurs critiques (J,, P.) correspondant a
une longueur instantanée de la fissure ;. La complaisance est ensuite calculée a partir de ces

points (0, , P;) par C =J/P et tracée sur la valeur a correspondante afin de déterminer

expérimentalement une relation C(a). (Figure 3.16)

peVst
N

@
2h

>

Figure 3.16 : Traitement des données selon le calibrage de complaisance modifié.

En tenant compte de la relation C O o’ proposée par la théorie des poutres, la racine cubique de C
normalisée par la largeur & est tracée en fonction de ¢ normalisé par I'épaisseur 2A. Ceci permet
de déterminer la valeur du coefficient m comme étant la pente de la régression linéaire sur les
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points de mesure obtenus. Avec ceci, le taux de restitution d'énergie critique en mode | G, est
calculé par

3m (P (O
=" | Ze e 3.38
: 2(2h)[b](N] d (339

La démarche expérimentale appliquée lors des essais a vitesse élevée

Lors d'un chargement a vitesse élevée, il n'est pas sdr que le régime de propagation stable soit
atteint. Comme l'essai est d’'une durée tres courte, la méthode a di étre adaptée au chargement a
vitesse élevée. L'éprouvette est alors soumise a une série de plusieurs ouvertures a la méme
vitesse imposée. Chaque mise en charge entraine une propagation de la fissure d’une dizaine de
millimétres suivie par une décharge élastique (refermeture). Pour limiter la propagation de la
fissure, I'ouverture d imposée aux talons doit étre contrlée par une butée au niveau du dispositif

expérimental. La Figure 3.17 montre 'allure de la courbe P = £ () ainsi obtenue.

P a

Figure 3.17 : Protocole expérimental appliqué lors des essais DCB a vitesse élevée.

La longueur de délaminage est mesurée avant chaque ouverture de I'éprouvette. Ici, la valeur de
complaisance est obtenue en déterminant la pente de chaque mise en charge par régression
linéaire. Chaque valeur de C correspond a la longueur de fissure ¢ mesurée avant I'essai. Ensuite,
les valeurs de C sont tracées sur a de la méme fagon que dans le cas d'un chargement statique
afin de déterminer le paramétre m.

Indépendamment de la vitesse de sollicitation et de la méthode employée pour déterminer C, les
valeurs Gy, ainsi déterminées sont ensuite tracées en fonction de la longueur de fissure a. Ce
diagramme s'appelle habituellement courbe de résistance ou courbe R. La valeur Gj. est
déterminée a partir de la courbe R. En respectant I'éventuelle différence entre la préfissure (insert)
et la vraie fissure amorcée par la sollicitation, les mesures obtenues en tout début de chargement
ne sont pas prises en compte. La valeur asymptotique adoptée par la courbe R au cours de I'essai
pour des longueurs a plus élevées est retenue comme la valeur de G;, du matériau. (Figure 3.18)
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Taux de restitution
d'énergie critique Gy,
A

»
»

Longueur de fissure a

Figure 3.18 : Représentation schématique du résultat d’'un essai DCB : courbe R.

3.4.4 Choix d’'une vitesse représentative de la soll icitation du matériau

Dans I'objectif de déterminer I'influence de la vitesse de sollicitation sur le taux de restitution
d’énergie critique Gy, on cherche a définir une vitesse représentative de la sollicitation du
matériau. Or, cette derniére est fortement concentrée sur le matériau en voisinage du front de
fissure. En plus, la vitesse locale d'ouverture de la fissure n'est pas identiqgue a la vitesse
d’écartement des bras & : pour une vitesse & donnée, elle diminue quand la longueur de fissure a
augmente. On cherche donc a s'affranchir des parametres géométriques, notamment de
I'épaisseur des bras et de la longueur de fissure. La vitesse de déformation locale du matériau
devant la pointe de la fissure est pourtant difficile & estimer puisque le champ de contrainte
représente une singularité en fond de fissure.

Smiley [Smi87] a proposé de calculer la vitesse d'ouverture de fissure localement, c’est a dire a
une trés petite distance » de la pointe. De maniéere arbitraire, il a choisi  égal a deux épaisseurs de
pli (pour notre matériau, cela serait » = 250um). La valeur de r est donc tres petite devant la
longueur de délaminage a. Smiley utilise une nouvelle fois la théorie des poutres pour calculer la

vitesse de déplacement des bras y(x) a I'endroit x=r (cf. Figure 3.12 et équation (3.29)). Il définit
alors la vitesse d'ouverture au fond de fissure ¥, comme étant la vitesse 2y(x) al'endroit x=r:
3912

Cl2

Ycl =2 y(x = r) = avec r= 2€ph. (r<<a (3.39)

En tracant les valeurs de G;, déterminées expérimentalement sur la valeur correspondante de th,

Smiley a trouvé une forte chute de ;. a une vitesse d'ouverture Yci d’environ 10° m/s pour des

composites graphite/époxy et graphite/PEEK. Cette vitesse d’ouverture en proximité du fond de
fissure est indépendante de la longueur a, mais elle reste dépendante de la raideur du bras. Le
concept reste approximatif dans la mesure ou la sollicitation est décrite a une certaine distance,
soit-elle petite, du phénoméne physique observé.
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Nous avons donc choisi de suivre I'approche de Kusaka et al [Kus98]. En analogie avec le taux de
chargement K1 utilisé en mécanique de la rupture, Kusaka propose la vitesse de chargement
(« loading rate ») GI. Elle est définie comme étant la dérivée temporelle du taux de restitution
d’énergie G;. En dérivant I'’équation (3.32) par rapport au temps pour une longueur de fissure a
donnée et constante, on trouve pour G1 I'expression donnée par I'’équation (3.40).
G,(6)=%% =, 29

dt o
On rappelle que G; est une fonction de P’ et donc de 4. A vitesse d’ouverture J constante, la

(3.40)

vitesse de chargement GI (5) croit donc proportionnellement a O et atteint sa valeur maximale

juste avant la propagation de la fissure. Il faut donc considérer G1 a linstant ou P et J atteignent

leurs valeurs critiques :

G =G, 255 (3.41)

c

L'approche de Kusaka fournit une vitesse indépendante de la géométrie de I'éprouvette,
notamment de la longueur de fissure, et de la raideur des bras. Kusaka a appliqué cette approche
a un stratifié carbone/époxy comparable a celui de cette étude. Il a trouvé une diminution des
valeurs Gy, déterminées a des vitesses de sollicitation proches des conditions statiques suivie par
un palier incluant une vitesse d'ouverture imposée de 10m/s. La méme méthode a été employée
par Pardo [Par01]. Pourtant, Pardo a trouvé une relative insensibilité de G, par rapport a G1 pour
un composite stratifié verre/polyester quasi-unidirectionnel et pour des vitesses d'ouverture allant
de 2:10° & 2,4 m/s.

- 139 -



Chapitre 3

3.5 Dispositif expérimental de délaminage en mode | a vitesse
élevée

Rappelons ici que I'objectif de I'étude engagée était de déterminer expérimentalement la ténacité a
la rupture interlaminaire des composites stratifiés & base d’époxy sollicités en mode | & vitesse
élevée. La gamme de vitesses prévue va du quasi-statique a 20m/s. Apres que le matériau de
'étude a été introduit au paragraphe 3.2 et la théorie correspondante a été détaillée aux
paragraphes 3.3 et 3.4, le présent paragraphe décrira le dispositif expérimental congu et réalisé a
ce propos.

Alors que la méthode des essais Double Cantilever Beam (DCB) est bien établie pour un
chargement en quasi-statique (standardisé par les normes ISO 15024 et ASTM D 5528), son
extension au domaine des vitesses élevées (domaine dynamique) reste difficile. En quasi-statique,
I'éprouvette est montée sur les mors d’'une machine de traction classique et se trouve donc dans
une position horizontale. La machine applique un chargement unilatéral, c’est a dire qu'un seul des
deux mors se déplace. Au cours de l'ouverture, I'éprouvette entiere est forcée de suivre le
déplacement du mors mobile afin de rester dans une position d’équilibre entre les deux mors
(Figure 3.19). Deux effets de masse interviennent dans le mouvement vertical de I'éprouvette :
I'effet d'inertie et I'effet de la gravité. Lorsque le chargement est lent, I'ajustement en position de
I'éprouvette ne joue pas ou trés peu sur le résultat de I'essai.

Figure 3.19 : Eprouvette DCB sous chargement unilatéral (positions fermée et ouverte).

Lorsqu’'on augmente la vitesse d'ouverture, l'effet de l'inertie prend rapidement de I'ampleur
d’'autant plus que le volume et donc la masse de I'éprouvette DCB sont relativement importants.
Comme la durée de I'essai devient trés courte, I'éprouvette n'a guére le temps de retrouver une
position d’équilibre. L'inertie s’oppose au mouvement latéral du tronc de I'éprouvette ce qui
entraine une sollicitation en mode Il du matériau en fond de fissure qui se superpose a la
sollicitation principale en mode I. Il est évident que le chargement mixte en résultant ne permet pas
de déterminer le taux de restitution d’énergie critique en mode I.

3.5.1 Conception d’'un montage pour des essais DCBa  vitesse élevée

Dans les travaux effectués au cours des derniéres années, ce probléme d'inertie a déja été
identifié et abordé par Pardo et Joannic [Par01]. L'approche expérimentale qui s'impose est celle
d'une ouverture symétrique : a partir d'une vitesse d'ouverture critique estimée par Joannic a
0,5m/s, il faut appliqguer un déplacement identique (mais en sens opposé) aux deux bras de

I'éprouvette afin de maintenir les conditions d’'un chargement en mode | [Joa00]. Grace a
I'ouverture symétrique, seuls les deux bras sont en mouvement et I'axe longitudinal de I'éprouvette
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reste sur place. Selon Joannic, la condition nécessaire pour que les conditions du mode | soient
respectées est 'identité de la courbure des deux bras de I'éprouvette. En plus, la vitesse des mors
doit étre réglable et constante sur la distance parcourue. Afin de réduire a un minimum l'influence
de la gravité, un positionnement vertical de I'éprouvette a été favorisé. Un impératif supplémentaire
venait du besoin de pouvoir limiter I'écartement des bras de I'éprouvette afin de pouvoir appliquer
le protocole expérimental décrit au paragraphe 3.4.3. Le dispositif devait donc disposer d’'une
butée réglable permettant d’arréter le mouvement d’ouverture méme a vitesse élevée.

La machine de traction a grande vitesse (SCHENCK Hydropuls VHS 50/20) introduite au chapitre 2
du présent rapport répond aussi a un besoin fondamental de I'étude de délaminage : actionnée par
un systéme hydraulique, elle est capable de générer des déplacements a vitesse constante dans
une large gamme de vitesse. Elle est disponible au Laboratoire et a également servi a I'étude de
'endommagement du stratifié tissé sous traction a vitesse élevée. La partie mobile de la machine
fait un mouvement de descente & vitesse constante et réglable entre 10° et 20 m/s. Notre choix
s'est donc dirigé vers I'adaptation & cette machine d’'un montage qui transforme le mouvement de
descente de la machine en un mouvement d'écartement symétrique. La Figure 3.20 montre le
schéma du montage concu.

) Coulisseaux
Systéme de gwdage\ /\

52

5/2
Eprouvette DCB

Rapport de vitesses :
o=41F

machine

Tirant . .
<4—— Butée d'ouverture réglable

Piston

4—— Chemise couplée au systeme
hydraulique de la machine de

Course d'accé|ération traction a grande vitesse

du vérin : 135mm

Vimachine

Figure 3.20 : Schéma du dispositif expérimental de mode | a vitesse élevée.

La partie mobile de la machine est représentée par le systéme d’'accélération (un piston se
déplacant a I'intérieur d’'une chemise) en bas de la figure. L'éprouvette se trouve dans une position
verticale ; elle n'est tenue qu'a ses deux talons par les coulisseaux du systéme de guidage (la
partie supérieure du montage). Son extrémité basse n’est pas soutenue ni guidée.

L'essai est précédé par une phase d'accélération de la partie mobile de la machine. Grace au
systéme d'accélération, cette phase est effectuée a vide. Elle permet & la chemise en bas
d’atteindre la vitesse commandée. Au bout de la course d’accélération, piston et chemise rentrent
en contact et le mécanisme est entrainé. Idéalement, I'entrainement se fait dés le départ a la
vitesse commandée. La descente du tirant entraine une rotation des deux leviers triangulaires
autour de leurs points d’'attache respectifs et donc un écartement des deux coulisseaux. Ce dernier
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est a l'origine de l'ouverture de I'éprouvette. Tant que la vitesse de la machine est constante, la
vitesse d'ouverture I'est aussi. La géométrie des leviers triangulaires fait gqu'il y a un rapport de 4
entre la vitesse du tirant et celle de I'écartement des deux coulisseaux.

Comme pour les essais de traction simple a vitesse élevée (cf. chapitre 2), des adaptations sont
nécessaires pour assurer la fin de I'essai. Afin d’appliquer le protocole expérimental décrit au
paragraphe 3.4.3, il est nécessaire d’arréter I'essai avant la rupture finale de I'éprouvette. Ici, I'arrét
du mouvement se fait grace a une butée réglable : le mouvement d'ouverture s'arréte lorsque le
tirant arrive en butée (Figure 3.20). Néanmoins, il faut permettre a la machine d’achever sa course
a la vitesse commandée. Pour ce faire, le montage entier est monté glissant et guidé dans des
rainures verticales en PVC. Ceci fait qu'il peut se déplacer verticalement par rapport au bati de la
machine quand I'effort de traction surmonte le frottement dans les guidages. A partir du moment ou
le tirant arrive en butée, le dispositif entier se met donc a descendre. Ceci permet a la machine de
poursuivre sa course jusqu’au bout tout en maintenant constant I'écartement du montage et donc
I'ouverture de I'éprouvette.

Butée
d’ouverture
Eprouvette
DCB
. . Butée a la
Dispositif de u
. descente
trigger

Figure 3.21 : Banc d’essai pour les essais de délaminage a vitesse élevée (position finale).

3.5.2 Les systemes de mesure et d’acquisition desd  onnées

Lors d'un essai de type DCB, trois mesures sont essentielles : I'ouverture de fissure J, I'effort
d’'ouverture P et la longueur de la fissure a. Dans ce but, le dispositif expérimental a été équipé en
capteurs de déplacement et de force. Les défis principaux dans le choix des capteurs venaient du
fait que l'effort d’ouverture est trés faible (0...100N), le déplacement relativement grand (jusqu’a
20mm) et la durée du phénoméne mesuré extrémement courte. Il est donc d'une importance
majeure que le capteur dispose d'un temps de réponse trés court. En plus, il faut éviter que le
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capteur rentre dans son domaine de résonance et s'assurer que le capteur n'entraine pas d'effet
de filtrage par rapport au phénoméne mesuré. Le méme cahier des charges s’applique aux
conditionneurs de signal, aux amplificateurs de mesure éventuels et au systeme d’acquisition. Pour
un chargement & vitesse élevée, un critére supplémentaire est de mesurer les informations
cherchées au plus proche possible de I'éprouvette afin de minimiser l'influence des phénomenes
dynamiques comme par exemple la propagation d’ondes de choc.

Plusieurs impératifs s'appliquent au capteur de déplacement choisi : d’abord, il doit disposer d’'une
plage de mesure denviron 20mm parce que les ouvertures de fissure mesurées deviennent
importantes quand la fissure s’accroit. Le déplacement mesuré intervient & une vitesse qui peut
atteindre jusqu'a 10m/s (pour une vitesse d'ouverture de 20m/s). Afin de pouvoir détecter des
vibrations, le capteur est censeé étre sensible au sens (aller/retour) du déplacement mesuré.

Notre choix s'est dirigé vers un systéme de mesure sans contact. Le capteur choisi est composé
d'une regle a graduation magnétigue (HEIDENHAIN LIM 501) et d'une téte de lecture
(HEIDENHAIN AK LIM 85). Attachée au coulisseau du dispositif expérimental, la régle se déplace
en face de la téte qui, elle, est fixée au bati de la machine et reste immobile (Figure 3.22). Le
déplacement du coulisseau est ainsi décelé par la téte de lecture qui sert de capteur et de
conditionneur de signal en méme temps. Chaque téte de lecture sort deux signaux en Volt variant
sous forme de sinusoide en fonction de la position de la régle. Les deux signaux sont décalés d’'un
guart de période ce qui permet d'établir une représentation Lissajous typique d’un signal de
codeur. La valeur en Volt indique la position de la regle avec une périodicité du signal de 10,24mm.
La combinaison des deux signaux permet de détecter le sens du déplacement. Il est donc possible
de mesurer le déplacement relatif du coulisseau par rapport & une position initiale arbitraire. La
plage de mesure du systéme n'est limitée que par la longueur de la régle. La vitesse maximale
admise est de 10m/s. La précision de mesure spécifiée par le fabriqguant & £0,1mm a été vérifice
par l'intermédiaire d'une table micrométrique (pour un déplacement tres lent) et par un capteur
optiqgue (KEYENCE) pour des déplacements a des vitesses élevées jusqu’a 2,5m/s.

Capteurs de deplacement

Cellule de Cellule de
charge charge
) Coulisseau
Coulisseau i
droit
gauche
Eprouvette

Figure 3.22 : Systémes de mesure du dispositif expérimental DCB.
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En mode I, les efforts nécessaires pour propager le délaminage dans un stratifié sont relativement
faibles. Le capteur de force utilisé sur notre montage doit donc étre capable de détecter des efforts
entre 1 et 100N a une précision de +1N. Un autre impératif est qu'il soit d’une rigidité suffisamment
élevée pour que sa déformation soit négligeable devant le déplacement d’ouverture. En plus, une
rigidité importante entraine une fréquence propre élevée ce qui permet d'éviter que le capteur
entre en résonance lorsqu’il subit un chargement dynamique.

Comme la symétrie des efforts appliqués représente un critére essentiel pour la validité de I'essai,
chaque coulisseau est pourvu d'un capteur piézoélectrique : il s’agit d'une rondelle KISTLER
9001A placée entre le coulisseau et le support du talon, afin de pouvoir mesurer I'effort au plus
prés de I'éprouvette et donc du phénomene observé (Figure 3.22). Ce capteur a une capacité de
7,5kN. Pour détecter des efforts en traction et en compression, le capteur est soumis a une
précontrainte de 2kN lors du montage. L'ensemble capteur-coulisseau est ensuite étalonné sur un
dispositif de traction pour atteindre la précision exigée dans la plage de mesure allant de 0 & 100N.
Lors d'un chargement & vitesse élevée, la masse suspendue au capteur (ici, c'est le support du
talon, I'axe et le talon méme) a un effet perturbateur a la mise en vitesse et a 'arrét du dispositif.
En sus de la masse des deux bras de I'éprouvette, cette masse doit étre accélérée au début de
I'essai et décélérée a I'arrét. Le capteur décéle donc un effort supplémentaire en traction au départ
et un pic en compression a la fin de I'essai. Nous avons donc essayé de minimiser cette masse en
utilisant des talons creux et des supports en aluminium. La masse m restant suspendue au capteur
est d'environ 25g. En tenant compte de la rigidité &£ du capteur de 10° N/m (valeur indiquée par
KISTLER), la fréquence propre du capteur monté £, calculée selon I'équation

(3.42) est de I'ordre de 30kHz.

7 :1\/? (3.42)
2 \m

Une variation de la force agissant sur le capteur conduit a une différence de potentiel de I'ordre de
3,5 pC/N (Pico-Coulomb par Newton). Afin d'étre décelable par des instruments de mesure, ce
signal est amplifié par un conditionneur de signal (KISTLER 5011B) pour obtenir un voltage entre 0
et 10V. Comme le capteur, I'amplificateur utilisé doit répondre aux exigences d’'un chargement a
grande vitesse. Afin d'éviter un filtrage du signal par le conditionneur, la bande passante de
I'amplificateur doit contenir un spectre large vers le domaine des hautes fréquences. Avec une
fréquence maximale de 200kHz pour le conditionneur utilisé, la bande passante inclut six
harmoniques de la fréquence propre du capteur f,. Cela a été considéré comme suffisant, compte
tenu du fait que le chargement réel doit rester bien en dessous de cette fréquence.

Dans le cadre de cette étude, la longueur de délaminage est suivie visuellement. Pour la rendre
visible, les tranches de I'éprouvette sont recouvertes d’'une couche fine de peinture blanche. La
fissure apparait comme trait noir fin sur la tranche blanchie. La peinture choisie doit disposer d'une
bonne adhésion au substrat, mais d’'un comportement fragile sous chargement. Lorsque la peinture
est trop élastique, elle est capable de couvrir des petites craquelures. La fissure risque alors de se
propager en dessous de la peinture sans étre détectée. Une bombe de peinture a base d’époxyde
s'est avérée étre bien adaptée a ce besoin. Afin de trouver aisément la valeur de a, une graduation
millimétrique a été déposée sur chaque tranche par un marqueur permanent a pointe fine. Cette
méthode simple permet de déterminer la longueur de fissure avant et aprés chaque mise en
charge avec une précision limitée a +0,25mm. On peut ainsi attribuer la valeur de complaisance
déterminée lors de la mise en charge a la longueur de fissure a correspondante. La méthode ne
donne pourtant pas accés a la vitesse de propagation de la fissure pendant I'essai.
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Le cahier des charges du systéme d’acquisition des données est comparable a celui des systémes
de mesure. Le systéme d'acquisition doit reproduire de maniéere fidéle le signal de sortie des
capteurs. Or, tout enregistrement de données est soumis a une fréquence d’acquisition qui définit
un nombre limité de points de mesure par unité de temps. Si la fréquence est trop faible, le signal
enregistré risque d'étre tronqué ou filtré par rapport au signal sorti par les capteurs. Les quatre
capteurs du dispositif génerent six signaux en Volt & acquérir : quatre signaux provenant des
capteurs de déplacement et deux des capteurs de force. La durée minimale de l'essai a été
estimée a 0,1ms pour le cas extréme d'une ouverture de 2mm effectuée a 20m/s. La durée de la
mise en charge s'allonge considérablement quand la longueur de fissure augmente et quand
I'ouverture nécessaire devient plus grande.

Deux cartes d’acquisition rapide (National Instruments PCI-6110) se trouvent au coeur du systeme
d’acquisition utilisé. Chaque carte dispose de quatre voies d’entrée avec une fréquence maximale
de 5 MHz par voie. On dispose donc de huit voies dont deux restent disponibles pour des capteurs
supplémentaires comme par exemple des jauges de fissuration. Les cartes étant synchronisées
entre elles, l'acquisition est déclenchée par un seul signal TTL (un échelon entre +4V et 0V). Ce
signal est généré par un dispositif externe installé sur la machine de traction: deux cellules
optiques IR placées de part et d’autre du dispositif détectent le passage de la chemise a une
hauteur critique juste avant que le mécanisme soit entrainé (Figure 3.21). Au signal de trigger, le
systéme déclenche un enregistrement de 10000 points de mesure sur chaque canal a la fréquence
d’acquisition réglée par l'utilisateur. Pour une acquisition a la fréquence maximale de 5MHz, la
durée d'acquisition résultante est de 2ms.

L'acquisition est pilotée par un logiciel développé sous LabView par la société MESULOG. Il
permet a l'utilisateur de choisir les voies d’acquisition et de régler différents paramétres (durée et
fréquence d'acquisition, plage des données). Lors d'un essai, le logiciel initialise les cartes,
récupére les données et libére ensuite la mémoire (buffer) sur les cartes. Une fois I'acquisition
terminée, le logiciel fait la reconversion des valeurs de tension enregistrées en grandeur physique
correspondante (force en N, longueur en mm) selon des échelles spécifiées par I'utilisateur. Le
logiciel transforme notamment les signaux de codeur issus des capteurs de déplacement en
déplacement relatif : il recale la valeur de départ & zéro et fait une compensation de la périodicité
du signal (le saut intervenant tous les 10,24mm) pour obtenir un déplacement relatif par rapport a
la position initiale. Tous les résultats sont affichés graphiquement a I'écran et écrits dans un fichier
ASCII permettant leur post-traitement par I'intermédiaire d’un logiciel tableur.
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3.6 Reésultats expérimentaux et discussion

3.6.1 Etude statique : Détermination de Gy par essai DCB

Afin de déterminer le taux de restitution d’énergie critique en mode |, Gy, le stratifié unidirectionnel
(UD) carbone/époxy T300/914 a été soumis a un essai DCB en quasi-statique. Cela devait nous
permettre d’établir la référence de Gy, par rapport aux essais a vitesse élevée prévus par la suite
de I'étude.

La démarche expérimentale et le traitement des données se sont appuyés sur le calibrage de
complaisance modifié décrit par la norme NF ISO 15024. La machine TEST 810 Vidéotraction
utilisée est une machine de traction mécanique a vis qui permet d’effectuer des mises en charge a
des vitesses dans la gamme de quelques mm/min. L'effort appliqué a été relevé par une cellule de
charge située en dessous de la traverse. Comme les efforts d'ouverture sont particuliérement
faibles (inférieurs a 100N), le déplacement mesuré de la traverse sert de mesure d'ouverture de
I'éprouvette. Les photos ci-dessous montrent la disposition de I'éprouvette sur la machine.

Figure 3.23: Dispositif expérimental DCB en Figure 3.24: Essai de délaminage quasi-statique
guasi-statique. sur le stratifié UD T300/914 (carbone/époxy).

La vitesse de déplacement de la traverse a été contrdlée & 0,5mm/min (8,3-10°m/s). La mesure de
la propagation de fissure a été effectuée visuellement grace a des graduations en mm tracées sur
les deux tranches de I'éprouvette. Cela nous a permis de détecter des éventuelles différences
entre les longueurs de délaminage relevées sur les deux bords. Lors des essais en quasi-statique,
la correspondance entre les deux valeurs de a était bonne, la différence ne dépassant pas 1mm.
La norme prévoit un premier chargement ayant pour but d’amorcer une vraie préfissure par
propagation du délaminage de 3 a 5mm & partir de l'insert (¢,) mis en place lors de la fabrication
de I'éprouvette. Cette phase permet a la fissure de traverser la zone située en voisinage immédiat
de l'insert, une zone riche en résine et donc peu représentative du composite testé. La premiére
mise en charge est suivie par une décharge élastiqgue (re-fermeture de I'éprouvette). L'essai
consiste ensuite en une remise en charge de I'éprouvette entralnant une propagation stable du
délaminage. Au cours d’'une propagation d’environ 50mm, I'effort P et I'ouverture J sont mesurés
en continu et la longueur de délaminage est relevée au moins tous les 5mm de propagation afin
d’'obtenir les « points PROP ». La propagation est considérée comme stable si la fissure s’allonge
au fur et & mesure que 'ouverture des bras augmente. Dans ce cas, I'avancement de la fissure se
termine dés que le mouvement d’ouverture s'arréte.
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Eu égard a la démarche expérimentale employée en dynamique, la remise en charge en quasi-
statique a été interrompue par plusieurs décharges élastiques. De cette maniére, les données
obtenues ont pu étre traitées suivant les deux méthodes introduites au paragraphe 3.4.3 afin de
déterminer la complaisance C. Par la premiére, la complaisance est déterminée lors du régime de
propagation stable a partir des points PROP en utilisant les valeurs instantanées de det P. Ceci

revient a considérer des sécantes a la courbe P(J passant par I'origine. La deuxiéme prévoit de
considérer la pente des remises en charge afin de trouver la valeur C correspondante par
inversion. Dans ce cas, la courbe de régression linéaire ne passe pas forcément par I'origine. Ici,
les deux méthodes ont été appliquées en paralléle sur les données provenant du méme essai.

70 - Amorcage de _  Points
la fissure PROP |
| N + lere mise en charge
60 v . I
= 2e mise en charge
/ + 3e mise en charge
50 & : ||
. f x 4e mise en charge
= 40 "o - 5e mise en charge | |
£ / / N \ \ + 6e mise en charge
§3m
S o~y
o 20 -~
10 /
N el
0 —
-10
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Ouverture & (mm)
Figure 3.25: Essai DCB quasi-statique sur le stratifié T300/914 (carboneUD/époxy).

Le résultat brut sous forme d’une courbe de I'effort P tracé sur I'ouverture O est montré par la
Figure 3.25. En tout, six chargements ont été effectués, chacun allant jusqu'a propagation de la
fissure et suivi d'une décharge élastique. Des artefacts en tout début de la premiére mise en
charge sont vraisemblablement dus a la création de la préfissure a partir de I'insert. La Figure 3.26
montre les courbes de régression linéaire utilisées pour déterminer les valeurs de complaisance.
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Figure 3.26: Détermination des valeurs de complaisance C a partir des cycles charge-décharge.

Suivant la démarche du Calibrage de Complaisance Modifié (MCC), la racine cubique de la
complaisance C (normalisée par b et ) est tracée en fonction de la longueur de délaminage a
(normalisée par I'épaisseur /2 du bras). La valeur du paramétre m correspond a la pente de la droite
obtenue (Figure 3.27). Bien que les valeurs de C calculées en utilisant les deux méthodes ne
soient pas identiques, la valeur de m fournie était égale a 0,083 dans les deux cas.
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Figure 3.27 : Détermination du parameétre m2 par régression linéaire.

25

Les corrections I’ et N ont été calculées selon les expressions (3.33) et (3.34) en utilisant
I'ouverture critique &, la longueur a et les parameétres géométriques /; et /.. Ensuite, le taux de
restitution d'énergie critique G;. a pu étre calculé selon I'équation (3.37). G, est tracé en fonction
de la longueur de délaminage a pour obtenir la courbe de résistance (courbe R) (Figure 3.28).
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Figure 3.28 : Courbe R résultant de I'essai DCB en quasi-statique sur T300/914.

Pendant la phase d’amorcage de la fissure, ;. s’accroit en méme temps que la longueur de
délaminage. La courbe R montre donc une allure typique selon la norme ISO 15024. Les valeurs
déterminées a partir des points PROP sont représentées par des symboles pleins et ont tendance
a se stabiliser sur une valeur de G,,=142,0 J/m?. Les symboles creux représentent les résultats
obtenus & partir des pentes et laissent supposer une valeur de 160 J/m?® pour Gy. La derniére
valeur est bien comparable aux résultats de Surcin [Sur03] qui a trouvé pour le méme stratifié
(T300/914) 161,6 J/m? par un traitement des données suivant la théorie des poutres, et 184,5 J/m?
suivant la méthode de la complaisance. Les pentes des mises en charge semblent donc donner un
résultat de meilleure qualité que les points PROP. Pour un stratifié€ comparable (Torayca T300 /
époxy), Sohn et Hu [Soh95] ont trouvé des valeurs autour de 200 J/m°>. A basse vitesse
d’'ouverture, Smiley et Pipes [Smi87] avaient déterminé 170 J/m® pour un autre stratifié
carbone/époxy (AS4/3501-6). Toutes les valeurs obtenues ici sont considérablement plus élevées
gue la valeur de la matrice seule : le fournisseur des préimprégnés HEXCEL indique une valeur de
103 J/m? pour Gy de la matrice époxyde 914. Ceci souligne une influence non-négligeable des
fibres méme si le matériau est chargé perpendiculairement aux plis.

La valeur de Gy, déterminée pour le matériau de notre étude en quasi-statique nous servira de
référence par la suite de cette étude. Elle permettra notamment de valider le dispositif expérimental
et la méthode de traitement des données utilisés lors des essais a vitesse élevée : il s'agira donc
de reproduire d’'abord le méme résultat sur le nouveau dispositif a vitesse d’ouverture trés faible
avant de procéder successivement a des vitesses plus élevées.
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3.6.2 Etude a vitesse élevée : Influence de la vite sse de chargement sur G,

La démarche expérimentale des essais a vitesse élevée prévoit environ quinze mises en charge de
chaque éprouvette a la méme vitesse d'ouverture. La position de la butée est ajustée de maniére a
ce que l'ouverture atteinte augmente d’'une mise en charge a l'autre. Afin de pouvoir déterminer
facilement les valeurs critiques d'effort et d'ouverture sur les courbes, une propagation de fissure
d’environ 10mm a chaque ouverture est envisagée. Pour ce faire, I'incrément d’ouverture entre les
différentes mises en charge est successivement augmentée (de 1 mm au départ jusqu’a 4 mm
pour des longueurs @ importantes).

Figure 3.29 : Dispositif expérimental pour les essais de délaminage en mode | & vitesse élevée.

L'acquisition des signaux de déplacement et de force est effectuée sur une base de temps
commune. La vitesse réelle d’ouverture est déterminée a posteriori a partir des données &)
obtenues. La longueur de délaminage a est relevée visuellement avant et aprés chaque mise en
charge sur les deux tranches de I'éprouvette. Dans un premier temps, seulement les essais sans
apparition visible de pontage de fibres ont été pris en compte. Dans ce cas, la différence en
avancement de la fissure sur les deux tranches restait inférieure & 1mm. En plus, les mesures de a
ont été vérifiées post mortem a partir des lignes d’arrét sur le faciés de rupture. Il s’est avéré que,
lors des arréts, le front de fissure était d’environ 1mm plus avancé a cceur que sur les bords. La
mesure de «a sur les tranches de I'éprouvette a donc tendance & sous-estimer la longueur de
délaminage. La valeur de a retenue pour I'exploitation des données est donc une valeur moyennée
du front de fissure observé sur le faciés de rupture.

La premiére éprouvette a été chargée a faible vitesse, 4mm/s. Puis, la vitesse a été augmentée
progressivement jusqu’a 1600mm/s. Abstraction faite d’'une perturbation de mise en vitesse au tout
début du chargement, une relation linéaire a été trouvée entre I'effort et I'ouverture de I'éprouvette
jusgu’au moment ou la fissure commence a se propager. A titre d’'exemple, la Figure 3.30 montre
les courbes de force-ouverture issues d’un essai & 240mm/s.

La perturbation au début est vraisemblablement due au fait que, lors d’'un chargement réel, la
montée en vitesse n'est pas parfaitement instantanée. Les masses impliquées (les talons et les
bras de I'éprouvette) subissent une forte accélération pour atteindre la vitesse de I'essai. Pour les
courbes P(J) obtenues, ceci se traduit par une « bosse » intervenant tout au début du chargement
et représentative de I'effort supplémentaire nécessaire pour accélérer les masses en mouvement.
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Figure 3.30 : Essai de délaminage & une vitesse d’ouverture §=0,24 m/s.

En contrepartie, I'énergie supplémentaire apportée lors de la montée en vitesse au début de I'essai
doit étre dissipée au moment ol le montage expérimental arrive en butée et le mouvement
d’'ouverture s'arréte. Cette fois-ci, I'inertie des masses crée une chute temporaire de I'effort mesuré
et donc une perturbation dans le sens opposé par rapport a la mise en charge. Quand la vitesse
d’ouverture augmente, la perturbation d’accélération au début de chaque mise en charge gagne
rapidement en ampleur et les courbes perdent leur linéarité au moins sur la premiére partie du
chargement. La Figure 3.31 montre le résultat brut d’'un essai DCB a 1,0 m/s.
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Figure 3.31 : Résultat d’'un essai de délaminage a §=1,0 m/s.

Comme un de nos objectifs était d'évaluer les capacités (et les limites) de I'approche
expérimentale, les essais ont été effectués sans ajout d’éléments amortisseurs. Le choc au début
du chargement déclenche des oscillations qui doivent étre amorties pour retrouver le
comportement linéaire avant que la fissure se propage. Sous ces conditions, une vitesse d’environ
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2 m/s s'avére étre un maximum en termes de validité de I'essai. Au-dela de cette valeur, les
perturbations déséquilibrent le chargement de maniere a ce que la symétrie des efforts n’est plus
donnée. La Figure 3.32 montre le résultat d’'un essai a 1,6 m/s.
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Figure 3.32 : Essai de délaminage & d=1,6 m/s.

La fin de I'ouverture est marquée par une perturbation d'arrét en sens opposé (sens compression)
a celui de la perturbation de départ (sens traction). Celle-ci entraine une chute temporaire de
I'effort qui risque de se superposer a la chute de I'effort due a la propagation de la fissure et donc
d’entraver la détermination des valeurs critiques d’effort et d’ouverture. Il est donc important que
I'incrément d’ouverture d’'un chargement a I'autre soit suffisamment grand pour que la propagation
de fissure intervienne bien avant I'arrivée en butée du montage. Ceci permet d'identifier les valeurs

de P et Jcritiques a la propagation de la fissure a partir des données obtenues.

Les valeurs de complaisance C sont déterminées par inversion des coefficients directeurs des
courbes charge-ouverture obtenues. La perturbation de départ a été exclue de la régression
linéaire. Les courbes de régression linéaire ne passent donc pas systématiquement par |'origine

(5=0; P=0). La racine cubique de la complaisance normalisée, (bC/N)'”, est ensuite tracée en
fonction de la longueur de fissure normalisée correspondante, a/2h, afin de déterminer le
coefficient m. Malgré la perte de linéarité des courbes P(J a vitesse élevée, le graphique de la
Figure 3.33 montre une relation raisonnablement linéaire méme lors d’'une ouverture rapide de
1,6m/s.
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Figure 3.33 : Détermination du paramétre m sur les données C(a) d'un essai @ d=1,6 m/s.

Comme dans le cas d'un chargement en quasi-statique, Gj. est calculé en introduisant le
paramétre m et les corrections I et N dans I'expression (3.37). Les vitesses réelles d'ouverture ont
été déterminées a partir des données de déplacement mesurées. Chaque courbe de résistance
obtenue correspond & une série d'ouvertures sur la méme éprouvette et donc a une vitesse
d’ouverture § donnée. La Figure 3.34 compare les courbes R pour trois vitesses d’'ouverture aux
valeurs obtenues en quasi-statique. Les valeurs de G;. sont dispersées autour d’'une moyenne de
186 J/m°. Pour la vitesse maximale présentée ici (1,6 m/s), le terme dE,/da dans I'équation (3.20)
donne une valeur de 0,48 J/m? correspondant a 0,26% de la valeur moyenne de (G;.. On confirme
donc que la contribution de I'énergie cinétique a G, est effectivement négligeable dans la gamme
de vitesses étudiée.
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Figure 3.34 : Courbes R obtenues pour différentes vitesses d'ouverture.
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Comme la sollicitation est fortement concentrée (localisée) sur le matériau en voisinage de la
fissure, la vitesse d'ouverture appliquée aux extrémités des bras n'est pas représentative du
chargement du matériau. A vitesse d'ouverture constante, la vitesse de chargement du matériau
en fond de fissure diminue au fur et a mesure que la longueur ¢ augmente. Pour tenir compte de la

longueur ¢ ainsi que de la raideur des bras, Kusaka et al. ont introduit la vitesse de chargement GI

définie de maniére analogue a KI en intensité de contrainte (cf. paragraphe 3.4.4).

Afin de mieux appréhender cette approche, nous avons d’abord étudié I'évolution de G; en fonction
de l'ouverture J La Figure 3.35 montre cette évolution pour I'essai & = 0,24 m/s. Lorsque la
longueur de fissure a (et donc la complaisance C) reste constante, G; est proportionnel & P°. Avant
d’atteindre sa valeur critique Gy, le taux de restitution d’énergie augmente proportionnellement au

carré de 0. Le tracé de (G; en fonction de Jfait donc apparaitre une parabole. Les courbes ont été
coupées au moment de la propagation de fissure. La valeur maximale atteinte par chaque courbe
correspond a (.. Elle est représentée ici par un losange creux.
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Figure 3.35 : Evolution du taux de restitution d'énergie G; en fonction de I'ouverture . Données
provenant d'un essai DCB a une vitesse d'ouverture de 0,24 m/s.

Ensuite, la dérivée temporelle du taux de restitution d'énergie, dG; /dt, a été étudiée. Etant donné
que G; est une fonction quadratique de det que Jdvarie linéairement avec le temps, on attend que

la dérivée dG; /dr soit proportionnelle a l'ouverture O. En réalité, la linéarité des courbes dans
Figure 3.36 est entravée par la perturbation d'accélération au début du chargement. Néanmoins,
le caractere linéaire se manifeste sur la derniére partie a I'approche de la propagation de fissure.

La dérivée d@,/dt s'accroit donc au fur et & mesure que daugmente et atteint un maximum (local)
au moment ou la fissure se propage. Selon Kusaka, cette valeur maximale (marquée par un carré

creux dans la figure) est désignée par le terme « vitesse de chargement » (loading rate) GI et

adoptée comme indicateur pour I'effet de vitesse sur Gy..
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Figure 3.36 : Développement du taux de chargement GI (loading rate) en fonction de I'ouverture d.
Données provenant d'un essai DCB & une vitesse d’ouverture de 0,24 m/s.

Afin de déterminer l'influence de la vitesse sur la résistance interlaminaire, le taux de restitution
d’énergie critique, Gy, est tracé en fonction de la vitesse de chargement (critique) GI (Figure

3.37). Les résultats ont été obtenus en effectuant des essais DCB a des vitesses d’ouverture allant
de 0,5mm/min (quasi-statique) a 1,6 m/s. Chaque type de symbole correspond a une série
d'ouvertures de la méme éprouvette a une vitesse J donnée.
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Figure 3.37 : Taux de restitution d’énergie Gy, en fonction de la vitesse de chargement GI .
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Tout d'abord, on constate une augmentation forte de la dispersion des valeurs de Gy, pour les
vitesses de chargement supérieures a 1000 J/m?/s. Or, les valeurs de G;. obtenues semblent étre
dispersées autour d’une moyenne constante d’environ 190 J/m? et suggérent donc I'insensibilité de
la résistance interlaminaire & la vitesse de chargement dans la gamme entre 0,5 et 100000 J/m?/s.
Kusaka et al. [Kus98] ont analysé un stratifié carbone/époxy (TORAY T300/2500) composé des
mémes fibres renfor¢cant une matrice époxy différente mais également fragile. Afin de pouvoir
couvrir une large gamme de vitesses d'ouverture, Kusaka a utilisé deux techniques différentes :
des essais DCB effectués a plusieurs vitesses lentes entre 0,01lmm/min et 50mm/min (0,0083m/s)
et des essais WIF (wedge-insert fracture) a des vitesses élevées allant de 5 & 20 m/s. Pour
comparaison, ses résultats sont représentés dans la Figure 3.37 par des bandes grises.
Abstraction faite d’une augmentation de (Gj. pour des vitesses trés lentes conduisant a une
propagation instable avec des arréts réguliers de la fissure (stick-slip), Kusaka a conclu que G, est
indépendant de la vitesse sur les cing décades entre 2 et 300000 J/m?%s. Les vitesses balayées
dans notre étude se situent entre les faibles vitesses (DCB) et les vitesses élevées (WIF) de
Kusaka et viennent donc compléter ses travaux. L'insensibilité a la vitesse des valeurs G,
obtenues semble confirmer le résultat de Kusaka. Néanmoins, la constance de Gj, observée
pourrait également relever d’'un plateau plus large que la gamme de vitesses balayées. Plusieurs
auteurs ont suggéré une évolution de G, avec la vitesse de chargement sous forme de plateaux.
[Smi87, Kus98, Cho00]

L'insensibilité du taux de restitution d'énergie critique a la vitesse de chargement pourrait
également s’expliquer par la vitesse de propagation de la fissure. L’existence d’'une propagation
« stable » comme elle est postulée dans le cas d’'un chargement quasi-statique est donc loin d'étre
certaine. Selon une autre hypothése, I'amorcage et la propagation d’une fissure dans un matériau
sous chargement mécanique se produisent a une vitesse propre au matériau (comparable a la
vitesse de propagation du son au sein du matériau). Dans ce cas, la vitesse de propagation de
fissure da/dr serait constante quelle que soit la vitesse d'ouverture imposée aux extrémités des
bras. Ceci saurait expliquer le fait que cette derniére n'aie pas d'influence significative sur Gy..
Dans l'avenir, un systéeme de mesure permettant de relever la longueur de délaminage au cours de
I'essai (surtout : en phase de propagation) devrait éclairer la pertinence de cette hypothése. Deux
techniques de mesures sont en concurrence : une technigue par des jauges de fissuration (jauges
résistives comparables aux jauges extensomeétriques) et une technique par caméra ultrarapide liée
a un traitement d’images.
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3.6.3 Etude microscopique du faciés de délaminage

Nous avons analysé le facies de délaminage d'une éprouvette DCB en stratifié UD T300/914
sollicitée a une vitesse d’ouverture de 0,24 m/s. Nous avons pu constater qu'en général, le facies
de ce matériau est d’'une couleur gris foncé. Il fait apparaitre des stries noires signifiant les
positions d'arrét du front de la fissure a la fin de chaque chargement d’ouverture. A I'ceil, on ne voit
guére d'irrégularités au niveau des fibres (Figure 3.38, photo de gauche).

Sous microscope électronique a balayage (MEB), on observe pourtant un certain nombre de fibres
rompues ce qui prouve la création de pontages des fibres pendant I'essai (Figure 3.38, photo de
droite). Selon la norme 1SO 15024, des délaminages se propageant entre des plis unidirectionnels
orientés a zéro degré provoquent un pontage des fibres intervenant aprés amorcage. Dans ce cas,
la fissure ne reste pas entierement confinée au plan initial et la propagation devient partiellement
intralaminaire. Ce phénomeéne implique le déchaussement et la rupture de fibres et entraine, en
général, une augmentation du taux de restitution d'énergie critique G;.. D'aprés la norme, «le
pontage des fibres est une conséquence de I'essai DCB et n'est pas représentatif du matériau
composite testé » [ISO02]. Pour que I'essai DCB soit valable, il faut que le phénoméne reste limité
a des fibres singuliéres.

Figure 3.38 : Faciés de rupture d’'une éprouvette DCB (T300/914 ; 5:0,24m/s).

La méme image a un grossissement plus important (Figure 3.39) montre que la propagation de la
fissure provient principalement d'une rupture fragile de la matrice en proximité des fibres. Le
déchaussement des fibres est di a la méme fissuration de la matrice et la rupture de l'interface
fibre/matrice n'est pas nette. Comme dans le cas du stratifié tissé étudié auparavant, les fibres
déchaussées restent couvertes d'une couche de matrice ce qui indigue une bonne qualité de
linterface fibre/matrice. Sur cet aspect, le résultat obtenu confirme les observations
microscopiques effectuées lors des deux études précédentes (chapitres 1 et 2 de ce manuscrit).
On constate également la présence de petits pores (d'un diamétre inférieur a 1um) dans la
matrice.
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w43 18KU

Figure 3.39 : Fibres déchaussées du facies de I'éprouvette DCB (T300/914 ; 520,24m/s).

3.6.4 Etude d’'un matériau particulier disposant d'u  n défaut de réticulation

Un phénoméne particulier a été observé sur une partie des éprouvettes (T300/914) utilisées lors
des essais DCB a vitesse élevée: apres I'amorcage du délaminage consistant en plusieurs
ouvertures consécutives a la vitesse de I'essai, nous avons constaté I'apparition d’'un nombre
inhabituellement grand de pontages des fibres. Les pontages ont été accompagnés d'une
trajectoire déviée de la fissure observée sur les tranches de I'éprouvette. En méme temps, nous
avons constaté que les mesures de la longueur de fissure sur les deux tranches de I'éprouvette
faisait apparaitre une différence supérieure & 2mm. A juger a partir du bruit typique accompagnant
la propagation de la fissure, celle-ci s'est effectuée en plusieurs étapes entrainant un décalage
temporel par rapport au mouvement d'ouverture.

Nous rappelons que les éprouvettes utilisées ont été prélevées toutes dans la méme plaque. Les
éprouvettes concernées par le phénoméne de pontage portaient les numéros d'ordre 6 a 10 et 16
a 20 et provenaient donc toutes de la méme moitié de la plaque (cf. Figure 3.2). Les données
expérimentales correspondantes ont été traitées séparément et seront comparées aux résultats
précédents par la suite du paragraphe.

Le graphique force-ouverture (Figure 3.40) montre que le début du phénomeéne est caractérisé par
une montée de l'effort critique P, au cours des premiéres mises en charge de I'éprouvette. Cette
augmentation n'a pas été observée lors des essais précédents (cf. Figure 3.30). Ici, la vitesse
d’'ouverture appliquée était de 1,2m/s. Sur le graphique, I'effet apparait a partir de la troisiéme
ouverture de I'éprouvette ce qui indique que les pontages des fibres ne se développent qu'aprés la
phase d'amorcgage de la fissure. La montée de I'effort critique correspond & une augmentation de la
résistance interlaminaire due aux pontages. Lors de I'essai représenté ici, la rupture finale de
I'éprouvette a lissue de la derniere mise en charge n'a pas été enregistrée parce qu'elle est
intervenue en phase de maintien d’ouverture apres la fin de I'acquisition des mesures.
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Figure 3.40 : Essai de délaminage a J=1,2m/s — propagation avec des pontages de fibres.

Une différence supplémentaire concerne I'aspect du faciés de délaminage. Dans la Figure 3.41, le
faciés d'une éprouvette disposant d'un nombre inhabituellement grand de pontages (moitié droite)
est comparé a celui d'une éprouvette normale (moitié gauche). Contrairement au faciés gris foncé
trouvé habituellement pour le stratifié étudié, le faciés obtenu ici dispose de zones blanches
irrégulieres. Chaque zone blanche sur une des deux surfaces correspond & une zone noire sur la
surface opposée. Les zones blanches semblent ne pas se développer a 'amorcage de la fissure
mais au bout des deux ou trois premiéres mises en charge. Elles ne sont uniformes ni sur la
longueur ni sur la largeur de I'éprouvette. Le fait que le phénomeéne ne se développe qu'aprés
'amorcage du délaminage expligue l'augmentation de l'effort critique a partir du troisieme
chargement consécultif. L'irrégularité du phénoméne explique I'avancement irrégulier de la fissure
(la différence en longueur mesurée sur les deux tranches).

Aspect habituel du faciés : Faciés partiellement blanchi :

Figure 3.41 : Comparaison des deux faciés de rupture (T300/914, différentes éprouvettes).

- 159 -



Chapitre 3

L'analyse du facies partiellement blanchi sous MEB a confirmé la grande différence entre les deux
zones. Les zones noires sont bien comparables au faciés des éprouvettes « normales » décrites
au paragraphe 3.6.3. Comme pour ces derniéres, nous avons constaté une porosité de la matrice
a I'échelle du pm, un nombre limité de fibres rompues et une rupture fragile de la matrice en
proximité des fibres (Figure 3.42). Par contre, dans les zones blanches, la matrice ne dispose
d’aucune fissure, mais semble avoir été déformée plastiquement par le chargement appliqué. En
plus, nous avons constaté des mouvements des bouts de matrice surélevés par rapport au plan
des fibres sous I'impact du faisceau d’électrons du MEB. Nous pouvons donc conclure que, dans
ces zones, la matrice ne dispose pas de la méme raideur (et du méme comportement fragile) que
dans les zones noires. La transition entre les zones noires (fragiles) et les zones blanches
(ductiles) est abrupte. Il est probable qu’une réticulation insuffisante de la matrice due & un défaut
d’élaboration du matériau est a l'origine de ce phénoméne. A juger a partir des images disponibles,
la frontiere entre les zones représente un changement du plan de fissuration.
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(zone noire) (zone blanche)
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Figure 3.42 : Analyse sous MEB du faciées irrégulier d'une partie des éprouvettes DCB utilisées
(UD carbone/époxy T300/914).
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Toutefois, le phénoméne observé est irrégulier et ne peut guére conduire a des résultats
reproductibles en termes de valeur G;.. D’abord, le nombre et la répartition des pontages de fibres
s'opposant a la propagation de la fissure sont trés variables d’'une éprouvette a I'autre. De plus,
'ampleur du phénoméne évolue au cours de la propagation du délaminage dans la méme
éprouvette. La forte dispersion des valeurs (G, obtenues pour les éprouvettes concernées refléte la
forte variabilité du phénomene. Par rapport aux valeurs trouvées pour des éprouvettes disposant
d'une matrice fragile, les valeurs obtenues ici sont pourtant clairement élevées. Dans la Figure
3.43, ces valeurs (symboles pleins) sont comparées aux résultats obtenus auparavant (cf. Figure
3.37) représentés par des symboles creux. Un comportement visqueux de la matrice sous-réticulée
saurait certainement expliquer la ténacité plus élevée du matériau s’exprimant par un taux de
restitution d'énergie critique plus élevé. Par rapport a l'influence importante du comportement
(fragile ou ductile) de la matrice, l'influence de la vitesse de chargement sur G;. semble étre
effectivement négligeable.
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Figure 3.43 : Taux de restitution d’énergie Gy, en fonction de la vitesse de chargement Gl .
Influence du comportement de la matrice sur la ténacité a rupture.

Nous pouvons donc conclure que, grace au phénoméne observé, ;. peut atteindre des valeurs
d'un facteur cing supérieures a la moyenne obtenue normalement. Ceci est di en partie au
comportement visqueux de la matrice mal réticulée et pour l'autre partie aux hombreux pontages
de fibres observés. Cette observation souligne une nouvelle fois l'intérét de I'approche
pluridisciplinaire se trouvant a la base de I'ensemble de ce travail. Etant donné que la réticulation
insuffisante d’'une partie de la matrice modifie considérablement les propriétés observées,
I'observation faite montre l'influence importante du procédé d'élaboration sur le comportement
mécanique du stratifié.
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3.7 Conclusions et perspectives de I'étude de délam inage en
mode |

Afin d'optimiser la capacité d'un stratifié multicouche carbone/kevlar/époxy a absorber I'énergie
d’'un crash, une étude d’endommagement sous sollicitation a vitesse élevée a été engagée. Dans
le contexte de cette étude, les travaux se sont dirigés vers le phénomene de délaminage, qui est
un mécanisme principal de I'endommagement des composites stratifiés.

Dans l'objectif de déterminer le taux de restitution d'énergie critique G;. a des vitesses de
chargement représentatives d’'un crash, un nouveau dispositif expérimental a été mis en ceuvre en
collaboration avec le Centre Commun de Recherche (CCR) d’EADS. Grace a un mouvement
d’'ouverture symétrique par rapport au plan de la fissure, cette approche permet d'effectuer des
essais DCB a des vitesses d’ouverture allant de 0,004 & 2 m/s en utilisant le méme dispositif
expérimental. L'approche a été validée par une premiére série d'essais sur le stratifié
unidirectionnel carbone/époxy T300/914. Lors du traitement des données, I'énergie cinétique a été
considérée dans le bilan d'énergie définissant Gj. Grace a la symétrie du mouvement, sa
contribution a été trouvée négligeable dans la gamme des vitesses balayées. Le calibrage de
complaisance est donc applicable comme dans le cas d'un chargement quasi-statique. Dans la
gamme des vitesses réalisées, le taux de restitution d’énergie critique du stratifié T300/914 s’est
avéré étre insensible a la vitesse de chargement. Ce résultat confirme les résultats de Kusaka
obtenus pour un carbone/époxy comparable. De plus, notre étude est apte & compléter celle de
Kusaka en termes de gamme de vitesses balayées.

Le taux de restitution d'énergie critique Gy, est représentatif de la résistance interfaciale du stratifié
a un chargement en mode |. Il permet de prévoir la rupture interlaminaire et d'estimer la quantité
d’énergie absorbée. Cela fait de G;, une caractéristique de matériau essentielle a la modélisation
de 'endommagement du stratifié. La connaissance de la sensibilité de cette propriété a la vitesse
de chargement permet d’étendre la modélisation aux conditions de crash.

Pour mieux appréhender I'influence de la vitesse de sollicitation sur la propagation du délaminage,
il est indispensable de considérer la vitesse de propagation de la fissure. En tant que vitesse
propre du phénomene observé, elle peut fournir des informations précieuses sur la variation de la
résistance interlaminaire du stratifié en fonction de la vitesse de chargement. Pour ce faire, les
systémes de mesure du dispositif seront a compléter par une mesure continue de la longueur de
fissure. Cette démarche permettra de répondre a la question si la vitesse a laquelle le phénoméne
se produit est affectée par la vitesse du chargement extérieur.

Au niveau du dispositif expérimental, la gamme des vitesses balayées est actuellement limitée par
des phénomenes dynamiques enclenchés par une forte perturbation de mise en vitesse au début
du chargement. Dans le but d’augmenter la vitesse d'ouverture jusqu'a 20m/s, des éléments
amortisseurs doivent étre adaptés afin d'atteindre une stabilisation rapide des vibrations sans
entraver la symétrie du chargement. Une vitesse d'ouverture supérieure a 3m/s fera pourtant
augmenter la contribution de I'énergie cinétique dans le bilan d’énergie. Elle sera alors a prendre
en compte lors du traitement des données.

Une étude approfondie du faciés de rupture permettra de comprendre les conditions physiques de
'amorcage et de la propagation du délaminage. Une analyse microscopique de la zone de
chargement maximal en voisinage du front de fissure montrera si la propagation de ce dernier est
précédée par un endommagement microscopique local au sein des plis adjacents. En analogie a la
zone plastifiée connue des matériaux métalliques, I'existence d’'une zone endommagée devant la
pointe de fissure aurait des répercussions sur la stabilité de la propagation. La taille de cette zone
et 'ampleur de I'endommagement risquent d'étre dépendantes, elles aussi, de la vitesse de
chargement.
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Dans la démarche d'optimisation du stratifié hybride par simulation numérique, la résistance a la
rupture des interfaces entre plis est une donnée aussi essentielle que les lois de comportement
des sous-stratifiés. Grace a la méthode expérimentale développée, il est désormais possible
d’'analyser la ténacité a rupture des différentes interfaces du stratifié hybride soumis a un
chargement a vitesse élevée. La propriété G;. des interfaces est une donnée indispensable pour la
simulation du comportement mécanique et du scénario d'endommagement du stratifié par les

codes de calcul EF.

Pour atteindre une prise en compte compléte du délaminage dans la simulation numérique, les
modes de chargement Il et Il sont également a considérer. Un projet ayant pour but de déterminer
le taux de restitution d’énergie critique G, des interfaces soumises a une sollicitation en mode Il a
vitesse élevée fait I'objet d’'une collaboration déja initiée entre le Laboratoire et le CCR d’EADS.
L'étude du délaminage en mode Il est susceptible de fournir davantage d’informations sur la
formation de la fissure macroscopique dans le stratifié tissé G803/914 sous traction (cf. chapitre
2) : a partir du moment ol deux plis adjacents disposent de fissures intralaminaires traversant
I'épaisseur du pli respectif, linterface entre les deux subit un chargement de cisaillement.
L'amorcage et la propagation de la fissure se produisent donc sous les conditions du mode II.
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Conclusion générale

Conclusion générale et perspectives

Le présent travail a été effectué dans le cadre d'un projet de recherche visant & augmenter la
capacité d'un stratifié hybride a absorber I'énergie d’'un choc mécanique. Ce matériau est un
assemblage de plusieurs sous-stratifiés (carbone/époxy et kevlar/époxy). L'optimisation envisagée
est fondée sur des simulations numériqgues d'un chargement a vitesse élevée allant jusqu'a la
rupture du matériau. Pour donner des prévisions valables, les codes de calcul utilisés nécessitent
des données fiables des propriétés mécaniques des différents stratifiés constituant le matériau

hybride ; ceci non seulement a I'état initial du matériau pour un chargement statique, mais
également a I'état endommagé et/ou pour des sollicitations a vitesse élevée.

Dans ce contexte, nous avons analysé le comportement d’'un stratifié tissé carbone/époxy qui
représente un des sous-stratifiés du matériau hybride. Nous avons abordé trois facteurs ayant une
influence sur le comportement du stratifié : le procédé d'élaboration, les conditions de chargement
et I'état d’endommagement. Dans une approche pluridisciplinaire, nous avons cherché a créer un
lien entre les paramétres du procédé d'élaboration, la microstructure et les propriétés mécaniques
du stratifié élaboré. Cette approche a motivé trois études menées en parallele, I'une portant sur le
procédé d'élaboration et les deux autres sur la réponse du matériau a différents modes de
sollicitation mécanique a vitesse élevée.

L'étude du procédé d'élaboration a montré la faisabilitt du chauffage par électrothermie
diélectrique d’'un matériau absorbant fortement les microondes. Elle a mis en évidence l'impact des
paramétres température et pression sur la qualité du stratifié élaboré. Des solutions ont été
proposées pour les problémes existants qui, a I'heure actuelle, limitent la compatibilité du procédé
proposé avec les exigences d'une application industrielle. Néanmoins, I'étude a montré le potentiel
du chauffage par microondes a réduire la durée du procédé et donc a faire diminuer le prix élevé
de ce type de matériau. Les essais de traction sous microscope électronique a balayage ont
permis d'identifier les phénoménes d'endommagement intervenant lors d'un chargement
mécanique du stratifié. Ces phénoménes permettent en méme temps I'absorption d'énergie.

L'étude du matériau en traction a grande vitesse a éclairé I'influence de la vitesse de sollicitation
sur le comportement mécanique du stratifié et sur le développement de I'endommagement.
L'endommagement observé a pu étre quantifié en utilisant deux paramétres, I'un décrivant le
phénoméne macroscopique (I'évolution des propriétés mécaniques) et l'autre le phénomene
microscopique (la dégradation de la microstructure). Le comportement du stratifié vierge a été
trouvé peu sensible a la vitesse de déformation. Lorsque le chargement intervient a vitesse élevée,
I'endommagement arrive avec un retard par rapport au cas d’'une sollicitation statique. Toutefois en
dynamique, malgré un seuil plus élevé, 'endommagement se développe plus rapidement et montre
une forte tendance a se localiser. La vitesse s'est donc avérée avoir une influence considérable sur
le comportement du matériau a I'état endommagé : elle conduit notamment a une contrainte
maximale plus élevée et & une déformation a rupture plus faible.

L'apport principal de I'étude du délaminage en mode | est la mise en place d'une technique
expérimentale permettant de déterminer le taux de restitution d’énergie critique G;. d’'un composite
stratifié en fonction de la vitesse de chargement. Le dispositif expérimental mis en place a été
validé par une série d’essais sur un stratifié UD carbone/époxy. Dans la démarche d’optimisation
du stratifié hybride, la propriété (G;. des sous-stratifiés est une donnée indispensable pour la
simulation du comportement mécanique et du scénario d'endommagement du stratifié multicouche.
La méthode permet également de caractériser les interfaces hybrides (carbone/kevlar) du
matériau.
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Un défaut de fabrication, avec réticulation insuffisante de la matrice, détecté sur une partie des
éprouvettes DCB utilisées, et son influence considérable sur la valeur de G;. déterminée, ont
souligné une nouvelle fois I'importance du procédé d’élaboration pour les propriétés mécaniques
du matériau. Cette observation confirme donc la pertinence de I'approche pluridisciplinaire a
I'origine du présent projet. Toutefois, compte tenu de I'étendue de I'approche, la couverture des
nombreux aspects abordés ne peut guére étre exhaustive. Les études effectuées se limitent a
montrer la faisabilité des approches utilisées par la mise en place et la validation des moyens
expérimentaux nécessaires a la réalisation des travaux. C'est pour cela que le présent travail
entend étre une base pour des travaux futurs plutdt qu’'une étude définitive achevée.

Nous avons constaté que le potentiel principal du chauffage par électrothermie diélectrique
consiste a réduire la durée du procédé d'élaboration. Le procédé proposé doit pourtant étre
optimisé pour fournir un stratifié de méme qualité que le procédé classique. L'option du procédé
« complet » (préchauffage par microondes, chauffage d’appoint par air chaud) s'impose puisqu’elle
promet une combinaison avantageuse des propriétés des deux approches. Une analyse
mécanique des matériaux élaborés en plusieurs modes de sollicitation fournira de plus amples
informations concernant I'influence des paramétres du procédé sur le comportement mécanique.
Tandis que les essais de traction in-situ effectués sur le stratifié élaboré ont donné des indications
sur la qualité des interfaces fibre/matrice, une analyse des matériaux élaborés par des essais de
délaminage en mode | permettra d’examiner la qualité des interfaces entre les plis.

Grace au comptage des fissures effectué lors de I'analyse d’endommagement, nous disposons des
données expérimentales permettant la modélisation du comportement mécanique a [I'état
endommagé. Pour ce faire, les fissures sont a introduire comme hétérogénéités dans un modeéle
micromécanique de type Eshelby en tenant compte de leur géométrie, leur orientation et leur
fraction volumique. L’homogénéisation effectuée fournira le tenseur de raideur complet du stratifié
a I'état endommagé. Les prévisions du modele seront validées en les comparant a I'évolution des
propriétés mécaniques déterminées expérimentalement. La comparaison des prévisions du
modele aux résultats expérimentaux permettra de répondre a la question si I'évolution observée
des propriétés mécaniques est entierement due a I'endommagement ou si d’autres phénomenes
interviennent en paralléle (un comportement viscoélastique de la matrice, par exemple). Grace a
une prévision fiable de I'endommagement, la modélisation permettra de trouver une loi de
comportement 3D élasto-visco-endommageable qui servira pour les calculs de simulation du
stratifié hybride.

Lors d’'un chargement réel du stratifié multicouche, le délaminage des plis se fait trés probablement
en mode mixte (une combinaison entre les modes |, 1l et 1ll). Pour une modélisation compléte du
phénoméne de délaminage dans la simulation numeérique, les modes Il et Il sont donc également
a prendre en compte. Un projet ayant pour but de déterminer le taux de restitution d'énergie
critigue Gy, des stratifiés sous chargement en mode Il a vitesse élevée, fait I'objet d'une
collaboration déja initiée entre le Laboratoire et le CCR d’EADS.

En outre, quand le stratifié tissé carbone/époxy est sollicité en traction hors axe, 'amorcgage et la
propagation des fissures interlaminaires se produisent également dans les conditions du mode I
(cf. chapitre 2) : a partir du moment ou deux plis adjacents disposent de fissures intralaminaires
traversant toute I'épaisseur des plis respectifs, l'interface entre les deux subit un chargement de
cisaillement (Figure 3.1, par exemple). L'étude du délaminage en mode Il est donc susceptible de
fournir davantage d'informations sur la formation d'une fissure macroscopique dans le cas d'un
chargement de traction hors axe (sous 45°par rapport au tissu de renfort).
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Aprés avoir établi la démarche de caractérisation compléte pour le stratifié tissé carbone/époxy, les
autres sous-stratifiés du stratifié multicouche (UD carbone/époxy et tissu de kevlar/époxy) seront
soumis a la méme procédure. La connaissance des lois de comportement et des résistances de
tous les stratifiés impliqués permettra une variation systématique des parameétres (séquence
d’empilement, orientation des plis et des couches) et donc une optimisation efficace du stratifié
hybride.
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