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Nomenclature
Symbole Unité Signification
Ayer mm? Aire du VER
Afilaments um? Aire du filament de verre

An mm? Aire de la meche UD

A, g /mm? Masse surfacique du renfort
E' GPa Module réel
E" GPa Module de perte
E; GPa Module de Young
Fp, - Fraction de meches dans le composite
F, - Rapport de I’aire surfacique de la trame
G;j GPa Module de cisaillement

Im, % Pourcentage d’imbrication des meches UD
Ky m? Coefficient de perméabilité selon X

Kxy m? Coefficient de perméabilité selon le plan (x, y)
Kxz m? Coefficient de perméabilité selon le plan (x, y)
Ky m? Coefficient de perméabilité selon Y
K, m? Coefficient de perméabilité selon Z

Kin: m? Coefficient de perméabilité des méso-canaux
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Longueur du plateau de compression

Largeur du plateau de compression

Nombre de pixels représentant la phase fibreuse dans

I’image

Nombre de pixels au total dans I’image

Fraction volumique de fibre

Force mesurée par la machine d’essai

Fraction volumique de fibre intra-meche

Force effective

Force de la préforme

Epaisseur du VER

Epaisseur de la meche UD

Epaisseur de la trame a 1’état sec

Epaisseur de la trame dans le composite

Epaisseur initiale de la préforme
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Largeur de la meche UD




l; mm Largeur de la meche de trame

Pc Pa Pression fluide adimensionnée
& s Vitesse de déformation
Eij - Déformation
gL o0ueq - Déformation longitudinale
&, 0ue, - Déformation transverse
Pfilaments MPa Masse volumique du verre
O fluide MPa Contrainte générée par le fluide
g MPa Contrainte mécanique
0, MPa Contrainte effective
a’, MPa Contrainte de la préforme
U - Coefficient de Poisson
K m? Tenseur de perméabilité
N - Nombre de plis
S mm? Surface de compression
b - Nombre de Biot
h mm Hauteur de 1’essai
m - Coefficient adimensionnel

r mm Rayon
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Introduction

Cette these a été réalisée dans le cadre d’une codirection entre deux laboratoires francais.
D’une part, le Centre de Mise en Forme des Matériaux (CEMEF) de 1’école des Mines Paristech,
spécialisé dans la caractérisation des matériaux en relation avec la mise en forme. D’autre part,
I’équipe Matériaux, Procédés et Technologie des Composites (MPTC) du GeM a I’école
Centrale de Nantes, spécialisée dans les technologies composites et leur modélisation. Cette
thése s’inscrit dans un contexte industriel €olien en collaboration avec la division « Composite
Solution » de Owens Corning a Chambéry. Entreprise d’origine américaine dont 1’un des
secteurs de production est la conception de renforts fibreux continus unidirectionnels non-tissés
plus connus sous leur dénomination anglo-saxonne : Non-Crimp Fabrics (NCF). L’objectif de
ces travaux est d’établir des relations entre les parametres de fabrication de ces renforts fibreux

et la mise en ceuvre et les performances mécaniques du composite.

L’essor actuel des besoins énergétiques associé a la nécessité de réduire les émissions de
CO; se traduit par une augmentation de 1’utilisation des énergies dites « vertes ». Parmi ces
dernieres, 1’énergie éolienne semble étre une solution performante pour la production d’énergie.
Son utilisation grandissante depuis une quinzaine d’année a motivé le développement de
structures (éoliennes) destinées a €tre rentables énergétiquement. La solution la plus efficace
pour augmenter la rentabilité de ces structures est d’en agrandir les dimensions et passe donc par
la réalisation de pales de grandes dimensions. Cette solution présente cependant deux
inconvénients majeurs. D’une part, I’accroissement des dimensions ne doit pas remettre en cause
I’efficacité du procédé de fabrication des pales ainsi que la qualité des picces finales. D’autre
part, I’augmentation de masse associée aux nouvelles dimensions des structures ne doit pas
affecter la durée de vie des éoliennes. Cette problématique se retrouve particulierement sur le

longeron central, piece structurelle maitresse des pales.

Les matériaux utilisés dans les longerons des pales sont des composites quasi-
unidirectionnels dont le renfort sont des fibres de verre. Ces composites sont I’empilement de
couches, chacune constituée de renforts continus longitudinaux (meches constituées de milliers
de filaments) auxquels sont adjoints quelques fibres traverses cousues ensemble. Le tout est
ensuite imprégné de résine thermodurcissable. A 1’état sec ces renforts sont donc caractérisés par
la taille des meches et leurs orientations. L’empilement sera de plus caractérisé par la couture
ainsi que I’arrangement des plis les uns sur les autres. Ces parametres contrdlent pour partie la
perméabilité hydraulique du matériau lors de I'infusion. L’architecture fibreuse ainsi définie

contrOlera pour sa part les performances mécaniques du composite.

Le but de cette recherche est de mettre en évidence les influences de ces parametres de
conception sur les propriétés de transport de renforts cousus ainsi que sur leurs performances

mécaniques d’usage dans I’application éolienne. Plusieurs variantes de renforts sont comparées a




un renfort de référence. Chacun de ces renforts se distingue de celui de référence par la
modification d’un parametre de conception. Une approche expérimentale est entreprise afin de
déterminer les propriétés macroscopiques des renforts du point de vue de la mise en forme et des
performances mécaniques. Ces informations macroscopiques sont appuyées d’une analyse
morphologique des renforts secs et de leur composite aux échelles macroscopiques et

mésoscopiques.

La stratégie de recherche adoptée consiste a associer I’expérience a 1’observation de la
morphologie depuis le renfort sec jusqu’au composite réticulé. Apres une justification de la
méthodologie (Chapitre 1), le document rassemble les conclusions quant aux effets des
parametres de conception sur les renforts secs et les stratifiés (Chapitre II). Ensuite, I’intérét sera
porté sur la mise en forme des renforts NCF UD en composite en rapprochant les propriétés
macroscopiques des renforts a leurs morphologies (Chapitre III). Enfin, le discours portera sur
les effets des parametres de conception sur le comportement mécanique des composites
(Chapitre IV). Dans chaque partie, un descriptif de I’état de 1’art et des techniques mises en place
sera proposé. Les résultats seront ensuite exposés, analysés et discutés dans le but d’offrir des
réponses a la problématique de recherche. Chaque section sera cloturée par une discussion,
regroupant les résultats établis et ceux des chapitres précédents, afin d’expliquer les influences

des parametres de conception des renforts NCF UD.
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Chapitre I: Contexte de I’étude et méthodologie

Ce chapitre a pour but de justifier la démarche adoptée pour répondre a la demande du partenaire
industriel. Ainsi, le contexte industriel tel que défini par Owens Corning sera présenté dans un premier
temps (1.1), suivi par une description détaillée des NCF qui mettra plus particulierement [’accent sur

leurs morphologies (1.2). La partie (I-3) présentera un plan détaillé de la démarche adoptée.
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Contexte de I’étude et méthodologie

I.1 Contexte et enjeux de I’étude

I.1.1 L’énergie éolienne

Le fonctionnement de notre société repose aujourd’hui beaucoup sur I’énergie. Depuis la
premiere révolution industrielle, ses besoins croissants ont été satisfaits par les énergies de
combustion (charbon, pétrole, etc.). L’usage de ces énergies est aujourd’hui la cause de
I’augmentation de la quantité de CO, dans I’atmosphere, en partie responsable du réchauffement
climatique. C’est pourquoi il devient urgent de diversifier les sources traditionnelles d’énergie.
Ce renouveau s’exprime au travers du développement des énergies dites renouvelables. Parmi
celles-ci, le secteur éolien qui a commencé son développement industriel au Danemark suite au
premier choc pétrolier de 1973 produit depuis les années 1990 du courant alternatif pour les
réseaux électriques. En 2008, la part de marché de I’éolien s’élevait a 8% en Europe avec un

potentiel d’évolution allant jusqu’au triple de la production actuelle a I’horizon 2020 (Figure L.1).
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Figure 1.1 : (a) Part d’énergie éolienne en 2008. (b) Evolution et prédiction d’évolution
d’énergie éolienne en Europe jusqu’en 2020 [1].

Depuis les années 2000, la demande croissante en énergie renouvelable a permis a I’éolien
d’étre I'une des solutions les plus adoptées. Ainsi, ce secteur est devenu un important marché
économique dans lequel la concurrence s’est installée. Par conséquence, les regles de production
et de qualité relatives au produit éolien sont régies par les mémes criteres que la plupart des

structures composites.

Pour étre compétitive, une éolienne doit répondre a trois criteres: sa production

énergétique, sa durée de vie et son cofit [2]. Cette idée est résumée par le CoE (le colit pour




produire de 1’énergie pendant la vie de I’éolienne en €/kWh) :

cop - COT + Col + CoM @b
o= PP

Avec

CoT : Colt de la turbine en €.

Col : Cofit de I’installation et du transport €.

CoM : Colt d’opération et d’entretien €.

PP : Energie produite pendant la vie de 1I’éolienne en kWh.

Les principaux facteurs du CoE sont le colit de la turbine et sa capacité a générer de
I’électricité. La production d’énergie d’une éolienne pour un emplacement et une conception
donnés est proportionnelle a la taille des pales. Le choix du matériau a utiliser est d’'une grande
importance, il doit satisfaire des exigences de poids (densité) et de mise en forme (cadence et
facilité de mise en ceuvre). D’un point de vue mécanique, le matériau doit démontrer une grande
tenue en fatigue afin de maximiser le rendement de 1’éolienne. Finalement, le matériau doit étre
le moins cofiteux possible pour réduire le colit de 1’énergie. Ces différents points de vue ont
permis aux matériaux composites et en particulier les composites a renforts architecturés en verre

et a résine thermodurcissable, d’étre la solution la plus adaptée.

I.1.2 Les matériaux composites et les structures éoliennes

Contrairement a la plupart des composants structuraux des €oliennes qui proviennent en
grande partie de secteurs d’ingénierie existants, les pales nécessitent un développement
spécifique pour satisfaire les chargements auxquels elles seront soumises. Le choix du matériau
résulte de 1’analyse communément appliquée en ingénierie aéronautique ; il doit combiner des

criteres de rigidité statique et de tenue en fatigue tout autant que de mise en forme et de colt. La

Figure 1.2 met en avant I’excellent compromis colit / performance mécanique en fatigue de

composites fibres de verre / époxy par rapport a d’autres matériaux polymeres ou métalliques.
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Figure 1.2 : Comparaison du prix par unité de résistance pour une poutre en flexion
soumise a un chargement cyclique comparable a celui d’une pale d’éolienne [3].

La construction marine moderne a aussi apporté sa contribution. Les premieres pales,
produites en grande partie au Danemark, ont été réalisées par d’anciennes entreprises de
construction navale. Leur mise en forme, elle aussi issue de la construction navale, se développa
rapidement vers des procédés de type VARTM (vacuum assisted resin transfer moulding) tels
que Dinfusion. Initialement, les renforts étaient tissés et équilibrés présentant un grammage
compris entre 300 g/m? et 800 g/m? pour la carene avec des renforts unidirectionnels allant

jusqu’a 1200 g/m? pour le longeron (Figure 1.3).
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Figure 1.3 : De la représentation macroscopique de la pale a la morphologie du composite a
I’échelle nanoscopique [4].
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L’introduction des machines de couture a permis le développement de renforts fibreux
continus, possédant comme atout majeur d’éviter 1’ondulation des meches produites par le
tissage (Figure 1.4 gauche). Ces renforts cousus, appelés NCF (non-crimp fabric) présentent donc
des propriétés mécaniques supérieures (Figure 1.4 droite) et ont pour avantage complémentaire
une plus grande rapidité d’infusion. Par conséquent, cette famille de renforts est une solution

efficace pour les producteurs d’éoliennes.

Fabric Non crimped fabric
. ? . . ? . Complexes
Crimped fiber Fiber orientation
0°/90°

Figure 1.4 : Représentation d’un renfort tissé taffetas (gauche) et d’un renfort cousu NCF
(droite).

.2 Du renfort NCF au composite

1.2.1 Présentation et fabrication des NCF

Les renforts NCF sont des renforts résultant de I’empilement de couches unidirectionnelles
cousues dans I’épaisseur. De maniere générale, chaque niveau posseéde une orientation unique
qui permet d’adapter ces renforts aux chargements mécaniques auxquels ils seront soumis une
fois transformés en composite. Leur spécificité vient de 1’absence d’ondulation hors plan. Ainsi,
ils sont une alternative aux renforts unidirectionnels en fibre de verre pré-imprégné, plus

difficilement manipulables et plus cofiteux a propriété mécanique équivalente [3].

Pour produire ces renforts, des machines de couture spécialisées (LIBA, Mayer - Figure
[.5(a)) ont été développées. Elles se composent d’un long tapis roulant (jusqu’a 30 metres) sur
lequel sont déposés les fils de verre (eux-mémes composés de milliers de filaments), suivant leur
orientation préalablement définie. L’étape finale consiste a coudre les couches suivant
I’épaisseur avec un fil de couture (Figure 1.5(b)). Les couches de fils ou nappes consistent en une
juxtaposition parallele des fils. Cette organisation est définie par une faille de fil, appelée tex
(masse linéique exprimée en g/km), et un pas d’espacement. La couture se fait, dans le cadre de
I’éolien, avec un fil en polyester peu cofiteux, mais peut également €tre issu de matériaux plus
nobles tels que le verre, le carbone ou le Kevlar dans le but d’améliorer les propriétés hors plan

du composite [3].

Le paramétrage de la couture implique plusieurs notions. La longueur ou pas de couture

décrit la distance entre chaque point de couture. Le dessin de couture caractérise le chemin
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emprunté par 1’aiguille. Enfin, la tension de couture traduit la force appliquée sur le renfort
pendant la couture. Le couplage de ces réglages permet la production d’un renfort a
microstructure unique. Toute modification est susceptible de provoquer des différences

géométriques, significatives ou non, dans les composites finaux.

Figure L.5 : (a) Machine de production de NCF multiaxiaux de type LIBA. (b)
Représentation d’un NCF multiaxial en sortie de production [5].

I.2.2 Les renforts NCF de I’éolien

Pour des applications éoliennes, la structure des pales associée aux chargements auxquels
elles sont soumises implique des orientations préférentielles dans les couches des NCF, suivant
leur implantation dans la structure. La caréne se compose de NCF triaxiaux [+45°/0°/-45°], les
ames de cisaillement (« shear web sur la Figure 1.6) utilisent des renforts NCF bi-axiaux [+45°/-
45°]. Les longerons, pieces contrdlant la rigidité des pales, se présentent sous la forme de
structures monolithiques de forte épaisseur. Ces pieces sont issues d’un empilement de plusieurs

dizaines de couches de renforts NCF quasi-unidirectionnels (Figure 1.6). Ces longerons sont des
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picces primordiales quant a la tenue en fatigue des pales. Les renforts qu’ils impliquent font

I’objet de ce travail de these.

Skins Spar Caps or Girder
+45° Tnax UD roving prepreg, in situ roving

positioning or UD fabrics infusion

Figure 1.6 : Section typique d’une pale d’éolienne.

Les renforts NCF quasi-unidirectionnels, référencés NCF quasi-UD par la suite, sont des
renforts lourds de masse surfacique supérieure a 1000 g/m2. Dans leur composition, une certaine
masse de fibres transverses (environ 5%), perpendiculaire a I’axe UD, est disposée pour assurer
le maintien du renfort. La quantité de fils de couture utilisée est, quant a elle, négligeable en
terme de masse. Lors de la production, le fil de couture peut étre appliqué de deux facons. La
couture peut étre indexée, ce qui signifie que le fil de couture va entourer les fils UD. Dans le cas
contraire, pour les renforts non-indexés, le fil de couture peut traverser le fil UD. L’indexation
n’est pas une variable d’étude dans cette these : les renforts de 1’étude sont tous indexés. Les
caractéristiques présentées ci-dessus définissent le cadre de conception des renforts NCF quasi-
UD. Par la suite, on s’intéressera a comprendre en quoi les différents parametres de conception

de ces tissus permettent d’optimiser le renfort pour son application.

Ces renforts unidirectionnels doivent donc répondre a des criteres de mise en forme et de
performance mécanique. Relativement a la mise en forme, les longerons étant des pieces pouvant
atteindre des longueurs supérieures a 50 metres (en fonction de la taille de la pale), la stratégie
d’infusion doit permettre d’imprégner en une étape ces épaisses pieces monolithiques. Leur
aptitude a I’infusion est donc primordiale. Les performances mécaniques du longeron doivent
répondre a deux aspects mécaniques. D’un point de vue statique, la pale doit résister a son propre
poids ainsi qu’a des conditions de chargement exceptionnelles, conséquences de la variabilité
climatique. Du point de vue de la tenue en fatigue, 1’éolienne doit pouvoir générer de 1’énergie
pendant une durée maximale, impliquant une endurance des matériaux pour un trés grand
nombre de cycle, en moyenne compris entre 107 et 10%. Il est donc nécessaire d’optimiser ces

renforts pour leur application.




1.2.3 La matrice

Pour former le composite, les renforts NCF sont associés a une résine thermodurcissable
ou thermoplastique suivant 1’application du produit fini. Pour des applications éoliennes, comme
en ingénierie marine, la pale du rotor doit répondre a des normes de rigidité que les systemes
thermodurcissables peuvent offrir aujourd’hui. Le choix des résines adaptées a 1’éolien se
restreint donc aux résines polyester, vinylester ou époxy. Leurs différences principales se situent
au niveau du coit et de leur allongement a rupture ; avec d’une part, des résines polyester peu
coliteuses pour un allongement a rupture autour des 3% (équivalent a celui du filament de verre)

et d’autre part des systemes €poxy plus chers et dont 1’allongement a rupture peut atteindre 13%.

Dans ce travail de these, un seul systeme de résine est utilisé. Les composites étudiées sont
mis en forme avec une résine époxy EPIKOTE"™ MGS® RIM 135.

1.2.4 L’ensimage

L’adhésion entre la fibre de verre et la résine passe par un composant chimique nommé
ensimage, qui est déposé sur les filaments de verre lors de la transformation de la silice et des
oxydes en fibre de verre. De manicre générale, le choix des ensimages est 1ié au systeme de
résine employé. Cependant, un ensimage peut étre compatible avec différents types de résine. Du
point de vue de la mise en forme, I’ensimage influence la mouillabilité de la fibre pendant la
phase d’imprégnation au niveau du front de résine. Du point de vue de la tenue mécanique,
I’ensimage assure le transfert de charge entre la résine et le filament de verre. De ce fait, il
contribue positivement aux propriétés dominées par la résine comme la tenue au cisaillement du

composite.

Dans ce travail de these, I'influence de I’ensimage n’est pas abordée car 1’enjeu principal
est de comprendre I’influence de parametres de fabrication des renforts sur les propriétés des
composites. Ainsi, les renforts considérés possedent une unique formulation d’ensimage
nommée SE1500 pour les meches UD. Différents ensimages sont cependant utilisés pour la

couche de fils transverses.

1.2.5 Procédé de mise en forme : I’infusion

Afin de former un longeron structurel de pale, les renforts NCF doivent subir une
transformation pour devenir un matériau composite. Ce procédé, communément appelé procédé
d’infusion, se décompose en trois étapes : I’empilement des plis de renforts fibreux dans le

moule, I'infusion de I’empilement et la polymérisation de la résine thermodurcissable.

Un moule en deux parties est composé d’une face solide et rigide et d’une face flexible. A

I’échelle de la pale, I’empilement consiste a dérouler des bobines de renforts dans le moule
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rigide. Une attention particuliere doit étre portée au placement des couches afin de minimiser les
défauts d’empilement. Enfin un tissu drainant est déposé entre la bache et la préforme afin
d’induire une direction préférentielle d’écoulement. Une fois la préforme en place, le moule

flexible est réalisé a partir de joints et d’une bache a vide (Figure 1.7).

Le procédé de mise en forme se décompose alors en deux étapes. Dans un premier temps,
le vide est appliqué dans le moule afin d’évacuer le maximum d’air possible, susceptible de créer
des porosités. Dans un second temps, la résine impregne le renfort sous 1’effet du vide appliqué.
La stratégie d’infusion, qui correspond aux directions choisies pour 1I’écoulement de la résine,
doit permettre une imprégnation complete de I’empilement fibreux avant le début de la
réticulation (polymérisation). En effet, la polymérisation entraine une augmentation de la
viscosité, rendant la propagation de la résine plus difficile voire impossible. D’un point de vue
chimique, elle consiste en la transformation des chaines oligomeres en un réseau tridimensionnel
de chaines plus rigide. En pratique, la résine s’écoule principalement en surface de la préforme
au sein d’un milieu drainant (distribution medium) et impregne la préforme dans son épaisseur
(Figure 1.7). Une fois la piece imprégnée et la résine polymérisée, la derniere action nécessaire a
la finalisation du produit consiste a post-cuire le composite une fois extrait de son moule. Cette

étape assure une réticulation quasi-totale de la résine.

Vacuum Bag

Distribution Medium Vacuum

. o — Connection,
:?lestln Resin Qutlet
n

N
Tool Plate (Mold)

Figure 1.7 : Description de procédé d’infusion.

I.2.6 Une architecture partiellement controlable

Les points développés ci-dessus ont permis de décrire d’une part, les étapes de production
d’un renfort NCF et d’autre part les étapes de mise en forme d’un composite pour 1’éolien. Le
lien entre la morphologie du renfort dit « sec » en sortie de machine et la structure composite
s’établit au travers de la mise en forme. Le procédé d’infusion entraine une suite de sollicitations
mécaniques induites par la mise sous vide puis I’arrivée de la résine. Par conséquent, la
morphologie initiale du renfort évolue au cours de ce procédé. Cette organisation finale va
entrainer des différences de comportement mécanique, principalement liées a 1’hétérogénéité du

composite. La volonté des fabricants de renforts NCF est de pouvoir offrir a leurs clients un
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matériau dont le comportement dans le procédé d’infusion est connu afin d’établir une stratégie
d’injection robuste et d’optimiser leur chaine de production. La morphologie finale du composite

quant a elle doit étre en accord avec les performances mécaniques souhaitées.

Des études ont d’ores et déja démontrées I’influence de certains parametres du procédé de
tissage sur le comportement en infusion de I’empilement fibreux. Drapier et al. ont démontré par
exemple I’influence de la densité de couture (c.-a-d. le nombre de points de couture par cm?) sur
la perméabilité transverse. Cette derniere augmente lorsque le pas de couture diminue, facilitant
I’écoulement de la résine selon la direction de I’empilement. Les auteurs expliquent que la résine
emprunte les passages du fil de couture pour s’écouler [6]. Une fois la résine polymérisée, ces
zones préférentielles pour le passage de la résine resteront des zones riches en résine. Vallons et
al. ont observé I’endommagement en fatigue de ces zones riches en résine. Cet endommagent se
caractérise par des microfissures perpendiculaires a I’axe de chargement [7]. Par conséquent, la
densité de couture est un facteur permettant d’améliorer le renfort NCF vis-a-vis du procédé
d’infusion. Cependant, cette optimisation peut ne pas €tre favorable aux exigences mécaniques
du composite. Il est alors nécessaire de déterminer un compromis optimal entre 1’aptitude a la

mise en forme et les performances mécaniques du composite.

L’influence des parameétres de conception des renforts NCF a été observée a plusieurs
occasions mais en aucun cas dans le cadre d’une application précise. Le but de cette recherche
est donc de se focaliser sur les liens architecture / mise en forme et architecture / performances
mécaniques du point de vue de 1’application €olienne. Pour ce faire, une gamme de renforts NCF
quasi-UD a été choisie afin de mettre en avant les effets de la couture et de 1’organisation de la
couche de trame. Le choix des parametres de conception des renforts a étudier est issu du
regroupement de 1’expérience du partenaire industriel Owens Corning et des résultats présents

dans la littérature.

I.3 Objectifs et démarches expérimentales mises en place

Cette theése vise a explorer les liens architecture / mise en forme / performances
mécaniques des renforts NCF quasi-UD. L’une des originalités de ce travail de recherche est
I’étude de la chaine complete, depuis la conception du renfort jusqu’a son comportement

mécanique.

L’influence des parametres de conception des renforts NCF évoqués ci-dessus a donc été
observée a plusieurs occasions. Ainsi, ’homme de D’art sait que de faibles variations de
I’architecture du renfort NCF peuvent influencer significativement les propriétés de transport et

les performances mécaniques des composites finaux.

Pour proposer aux clients le renfort le plus adapté, une compréhension de ces effets est
indispensable. Pour autant la littérature n’a révélé aucune étude complete (du renfort sec aux

performances mécaniques en passant par la transformation) dans le cadre d’applications précises.
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Le but de cette recherche est donc cette caractérisation des liens architecture / mise en

forme / performances mécaniques dans le contexte de 1’application €olienne.

L’étude se focalise particulierement sur deux parametres de conception qui semblent
prépondérants : la couture et I’organisation de la trame. La démarche de recherche se décompose

alors en trois volets principaux, morphologie, mise en ceuvre et propriétés Figure 1.8 :
e Détermination de la morphologie

o Détermination de la géométrie moyenne et de l’orientation des fils de la

trame.

o Détermination de la fraction volumique de fibre dans les meches UD et dans

le composite.
o Analyse du réseau poreux macroscopique.
¢ Etude de I’aptitude a I’infusion

o La compressibilité des empilements de renforts, qui conditionne pour partie

I’arrangement final des fibres, est étudiée a sec puis lubrifié / imprégné.
o L’aptitude a I’infusion est envisagée via des mesures de perméabilité.
e Etude des propriétés résultantes :

o Les propriétés élastiques (et leur hétérogénéités propres) des composites

sont caractérisées.
o Le comportement en fatigue sera enfin abordé.

La stratégie adoptée ici est donc principalement expérimentale. La modélisation d’une telle
chaine sera discutée a I’éclairage de nos résultats mais sa réalisation n’entre pas dans le cadre de

cette étude.
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Contexte de I’étude et méthodologie

/ Produit NCF éolien \

\\\\,\

* Textile technique.
b * Couches superposées:
o Tcevers 30t Discaon Choix de la taille des fils de verre
* Paramétres machines: couture
Type de couture / Longueur de couture

Chopped strand mat /

1

Tricot sttching

Morphologie
* Coupe 2D:
Photo / Microscopie / Scan
« Vol 3D: Analyse
Volume 3D: d’images
Scanner de surface / Micro-tomographie
( Mise en Forme Performance )
* Paramétre de production: * Propriétés statiques:
Temps d’infusion/ Epaisseur final Matrice d’élasticité
. Stratégie d’infusion: * Tenue en fatigue
Direction d’infusion / Distance d’infusion Evolution des localisations
Compression sec: Fraction volumique de fibre Essais mécaniques: Force
Qompression avec écoulement: Perméabilité DIC: Déformations /

| Client éolien I :

Figure 1.8 : Diagramme récapitulatif de I’approche développée dans la these.

I.3.1 Renforts élémentaires

Les renforts choisis dans cette étude requierent de présenter une unique particularité, afin
de pouvoir I’associer aux modifications qu’elles vont engendrer dans le composite. Afin de
mettre en évidence I’influence des parametres de conception, une série de renforts spécifiques a

été développée a partir d’un renfort référence (REF).
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unidirectionnels sur leurs proprié€tés de transport et leurs performances mécaniques

Motif de couture 1 Motif de couture 2

o N

Glissement

‘

*

7“\ .
Figure 1.9 : Différence de maintien des méches UD en fonction du motif de

couture.

Ce matériau référence est donc un renfort NCF quasi-unidirectionnel de masse surfacique
de 1395g/m?, dont 95% de la masse est représenté par les fibres unidirectionnelles. Les fils
unidirectionnels se caractérisent par une masse linéique de 4800 tex (soit 4800 g/km), résultant
de I’association de deux fils de 2400 tex. Cet assemblage de fil est nécessaire pour atteindre la
masse surfacique requise, sachant que le titre 2400 tex représente la plus haute masse linéique de
fil manufacturable. La réunion des fils se fait lors du bobinage de ces derniers sur des rouleaux,
générant ainsi une torsion du fil de longueur d’onde égale au diametre de la bobine. Les 5%
restants de la masse totale sont destinés en grande majorité a la seconde couche du renfort NCF,
la trame. Elle se compose de fils transverses de masse linéique 68 tex, déposés suivant deux
orientations : = 80° par rapport a 1’axe de production des renforts (axe des fibres UD). Enfin, la
couture permettant le maintien des deux couches représente une masse négligeable. Le fil utilisé
est un fil polyester dont I’unique but est le maintien en position des deux couches superposées.
Son motif de couture est symétrique par rapport a I’axe médian d’un fil UD, avec un espacement
entre chaque point de couture de 5 mm. La tension de fil appliquée lors de la couture est
inconnue mais contrdlée par la distance entre la bobine de fil polyester et le point de distribution

du fil de couture. Le renfort est conditionné en rouleaux 60 cm de largeur par longueur de 100 m.
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Contexte de I’étude et méthodologie

Tableau I-1 : Descriptif des renforts de I’étude

L Vue de dessus Vue de dessous
NCF Caractéristiques des
renforts Chaine Trame
X el B SIVTN TRNTRY
I K / A
Chaine: 2400 tex | o R @r‘! AR Y
{>—<P O { R4 N \
Trame: 68 Tex +/- 80° | © = * - L (AN :““. A% ‘v" : \:
REF Kz > . < ANy EaLw
c . Svmétri > P < VRN \‘n.‘Vu'ﬂ“A \
outure: Symétrique |+ > > (ZALAV_ R R AR WA AN
S SC S IV A AV Z6b R 'A“l‘:"‘
Pas de couture: S5 mm | $———= X X \an ok AR\
O @SOS 8®; i1V V]
A 3 () 18 4 YA n‘ A A\ “‘
Chaine: 2400 tex .t‘A.‘.;.Q ; & X ; t‘ =. IRTALL BN AMSY 1A
(SRS SS@SS: |V ¥ A W)
Trame: 68 Tex +/- 80° ’e'g » 0.0 - ¢ 0‘ I !“lg v‘\,!“! i'v: \‘ii.’ v’.."\!\ ‘\;‘-‘"r
A :0 - ¢.¢3¢ 9 $ °: !;‘=' ’i‘ L\Ié.‘i‘i“\‘lv‘n"n‘ll'.:"."l;
Couture: Symétrique [+ ¢ S (b W ERNVE RIY (NRURELNT)
ymetnque 58O XU ATIEN IR := N LK
Pas o5 () X XN NUSKE TN YR
as de couture: 2.5 mm | X X @ [EY o, AL
BN W LW OFA A mw u —
e DA N A\ AW/
Chaine: 2400 tex § ; I o‘ y""‘ r‘.r‘ ;4:"1 i‘ }‘M
A AW A a
Trame: 68 Tex +/- 80° p— /8 /I VR
B - e /AN R YR DAY
. tri \ / \ /i '.'”s‘.' I\ \"\ AMY ) A‘ ‘t
Couture: Asymétrique ; O A | UM Y\X
B .5 \4 NI YRA (W :
b B TN A X R AL
Pas de couture: 5mm | 5 RN VAR WY W e NN
X% SINW IR AN
Chaine: 2400 tex |« % - v‘)x /;“n.ﬁ'n E e g i.\
¢ 1 % ‘ \ g \Y4
[ | Trame: 200 Tex +/-80° = E'E?EEAYH"Q&"
\ ] N (
Couture: Svmét > NN A AR A NN
outure: Symétrique > A AMY "W W 1\Y, W Wi
= Shm /A VANR ATIANAVA
Pas de couture: Smm | ' I, AT X T =

Trois autres renforts ont été congus pour cette étude a partir du renfort de référence pour

lesquels un seul des parametres est modifié. Le premier matériau, dénommé A par la suite, a un

espacement entre chaque point de couture réduit a 2.5 mm. Le second matériau, B, differe par

son motif de couture asymétrique et lache par rapport a 1’axe médian du fil UD. La Figure 1.9

permet d’observer un glissement de la couture asymétrique lorsqu’elle est soumise a une faible

tension. Enfin, le matériau C possede des fils de trame de masse linéique plus élevée (200 tex)

pour une masse surfacique constante de la couche transverse. Ces choix de matériaux permettent

d’étudier I’influence de la longueur de couture, du motif de couture et de ’organisation de la

couche transverse. Notez que I’ensimage des fils 68 tex est nommée TD22 tandis que les fils de

200 tex utilisent le SE1500. Les caractéristiques de ces renforts sont regroupées dans le Tableau
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I-1.

Dans I’application éolien, des empilements dépassant régulierement les 50 plis sont infusés
suivant un procédé classique, avec une résine époxy (EPIKOTE™ MGS® RIM 135). La
réticulation obéit aux regles de 1’art, a savoir une cuisson a température ambiante pendant 24 h

sous vide puis une post cuisson de 12 h a 80 °C.

1.3.2 Caractérisation de la microstructure

Du point de vue de I’organisation spatiale de la structure fibreuse, 1’observation de la
morphologie est un facteur majeur dans 1’aboutissement de cette étude. Elle permet d’apporter
des informations morphologiques et géométriques locales, a I’échelle des volumes élémentaires
représentatifs (VER).

Le renfort sec issu de la production possede des caractéristiques morphologiques, relatives
a I’agencement spatial des meches de verre et leurs dimensions déja données (Tableau I-1). Ces
caractéristiques sont le résultat d’une association de parametres de conception, mais il n’existe
pas a ce jour de moyens de les relier a la morphologie du renfort. L’analyse d’images
représentatives de la structure permet de quantifier I’influence des parametres de conception sur

I’organisation fibreuse du matériau non-imprégné.

Du point de vue de la fabrication du composite par la technologie d’infusion, la
comparaison entre la méso-structure du renfort sec et celle observée dans le composite permettra

de révéler I’évolution de la morphologie lors de la mise en forme.

En ce qui concerne les performances mécaniques du composite, 1’analyse de leur
morphologie procurera des informations géométriques utiles sur 1’organisation de la structure
fibreuse et son agencement par rapport a la phase polymere. L’usage de moyens de mesure de
champ lors des essais mécaniques permettra de relier (ou non) les hétérogénéités mécaniques a la

microstructure et / ou de la corréler au comportement macroscopique.

Enfin, 1’observation d’échantillons sollicités mécaniquement et présentant des
endommagements, permettra de localiser et de caractériser plus précisément la nature des

dommages au sein du composite.

1.3.3 Propriétés du renfort

La morphologie des composites est intimement liée a leur comportement lors de 1’infusion,
la rigidité de 1’empilement fibreux sec va déterminer, pour des conditions de mise en forme

fixée, la fraction volumique de verre du composite tandis que I’organisation spatiale des meches
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va définir le réseau poreux dans lequel la résine s’écoule. Ces propriétés macroscopiques
régissant le procédé d’infusion vont étre étudiée au moyen d’une campagne expérimentale

d’essais de compaction sur préformes fibreuses seches et préalablement imprégnée.

Les essais de consolidations sur préforme préalablement imprégnée par une huile silicone
calibrée permettra de déterminer les coefficients du tenseur de perméabilité pour une gamme de
fraction volumique de fibre, utile au dimensionnement du procédé de mise en forme. L.’analyse
de ces coefficients renseigne également sur 1’évolution de la microstructure et du réseau poreux

lors de la compaction.

1.3.4 Propriétés du composite

A premiere vue la tenue mécanique d’un composite UD a renfort continu peut paraitre
simple a modéliser. Toutefois, la tenue initiale et la résistance en fatigue des picces est controlée
au moins pour partie, non pas par les performances théoriques du composite, mais par les points
de faiblesse et / ou d’hétérogénéités induits pas la mise en forme : couture et trame dans cette
étude. Les premiers controlent I’'uniformité dans le plan et les deuxiemes les zones riches en

résines dans 1’épaisseur et aussi la compacité de I’empilement a I’issue de la compression.

L’étude mécanique mise en place visera donc, au-dela de la détermination de la matrice de
rigidité du composite utile au dimensionnement de la pale, a caractériser 1’hétérogénéité de
comportement induite par les hétérogénéités de microstructure. Un intérét particulier sera dédier
a d’enrichir les déterminations classiques macroscopiques par une analyse de la dispersion des
caractéristiques élastiques, de la dangerosité et des causes des zones de localisation de
déformation et de la représentativité des éprouvettes normalisées (sont-elles VER quelle que soit

la microstructure ?).

Compte tenu de la géométrie, la base expérimentale consistera en des essais cyclique de
traction monotones pour trois orientations relatives par rapport a I’axe des meches 0°, 45° et 90°
et des essais de fatigue (jusqu'a 1 million de cycles) sollicitant le composite selon 1’axe des
meches UD. L’hypothese d’un comportement orthotrope de révolution du composite est choisi,

ce qui reste une hypothese.

Dans tous les cas, I’observation des champs de déformation mettra en évidence I’influence

des parametres de conception sur les premiers signes d’endommagement des composites.
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unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs performances mécaniques

Chapitre II:  Influence des parametres de conception des NCF sur

la morphologie du renfort sec et du composite

Ce chapitre est dédié a l’étude de la morphologie des renforts NCF quasi-unidirectionnels et de
leurs composites. La connaissance de la morphologie est importante puisqu’elle pilote les propriétés liées
au procédé et a la mécanique des composites. En effet, I’espacement des fils de la trame va influencer
I’écoulement lors de linfusion. D’un point de vue mécanique, la répartition des fils de la trame
influencera 'uniformité de la réponse les modes d’endommagement du composite. L’idée est donc de
pouvoir relier les parametres de conception des renforts a la morphologie. Cette derniére et son
évolution au cours de la mise en forme des composites présentent des différences quantifiables. Ainsi, les
travaux s’attachent a déterminer, a plusieurs échelles, les caractéristiques géométriques de chaque NCF
de I’étude. Différents algorithmes d’analyse d’images sont utilisés pour étudier des renforts secs et des

composites.

Tout d’abord, les moyens utilisés pour extraire les données morphologiques sont présentés (I1.1).
Puis, I’étude des renforts secs tels qu’ils se présentent avant la mise en forme sera abordée. L’analyse se
focalisera notamment sur la trame des matériaux (I1.2). Ensuite, la géométrie du réseau poreux et des
meches unidirectionnelles seront analysées sur des composites (renforts imprégnés de résine
polymérisée) (I1.3). Dans les deux cas, des analyses en deux puis trois dimensions seront entreprises.

Enfin, linfluence des parametres de conception des renforts sur la morphologie sera établie (11.4).
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Influence des parametres de conception des NCF sur la morphologie du renfort sec et du

composite

Introduction

L’analyse morphologique consiste a quantifier I’organisation structurelle d’un matériau a
différents échelles. Dans le cas d’un matériau composite comprenant des fibres et une matrice, la
question est de déterminer la proportion de chacune des phases ainsi que leurs agencements
spatiaux dans le volume. Ces arrangements existent au niveau du filament de verre (échelle
mésoscopique), au niveau de la meche UD et enfin au voisinage de plusieurs meches (échelle

macroscopique) (Figure 1I-1).

Echelle macroscopique

Echelle
Meche mésoscopique
transverse
Meche UD
||
1pli N plis superposés

Figure II-1 : Schéma de I’organisation fibreuse des renforts NCF quasi-UD et des échelles
présentes.

Dans les renforts NCF quasi-UD, I’analyse de la morphologie est nécessaire pour les
couches de trame et d’UD afin de comprendre 1’influence des parametres de conception sur la
structure fibreuse. Par le biais de comparaison de chaque NCF (A, B et C) avec le matériau de
référence, il est possible de comprendre les effets de la couture sur 1’organisation du réseau
fibreux. Tout d’abord, cette analyse morphologique porte sur la trame. Elle se base sur des
données en deux et trois dimensions afin d’obtenir des valeurs moyennes de la largeur (l;), de
I’épaisseur (h;), de [’orientation et de la fraction surfacique de fils (F;) de la trame (Figure 1I-2).
De plus, la détermination d’une surface élémentaire représentative de la trame sera présentée.
Ensuite, les caractéristiques géométriques des meches UD seront mesurées. L’intérét est porté en
particulier sur la fraction volumique de verre aux différentes échelles ainsi que sur les formes des
meches UD. Dans ce cadre, I’analyse optique repose sur des coupes de composites observées soit
au microscope optique, soit au microscope électronique a balayage (MEB), ou soit avec un
micro-tomographe. Les observations aux différents grossissements optiques permettent une
visualisation a des échelles plus ou moins fines. A partir de ces images, une analyse des meches

UD est faite. La répartition de la fraction volumique de verre dans les meches UD (fvf,,), et
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dans le composite total (V) sera obtenue (Figure II-3). Ces donn€es seront extraites de 1’analyse
de I’aire des meches (4,y,). 1l sera alors nécessaire de déterminer leurs largeurs (L,,,) et épaisseurs
(hy,). Enfin, des acquisitions de volumes de composite en trois dimensions a 1’aide d’un micro-
tomographe rendront possible des analyses volumiques de la fraction de meches UD (F,,) ainsi

que de la connectivité du réseau poreux aux échelles mésoscopiques et macroscopiques.

Orientations
—

1
h ] I
e 1 L hver
Echelle L ‘|

bn lver

Figure II-3 : Grandeurs caractéristiques du milieu fibreux a I’échelle mésoscopique de la
meche UD.

Pendant la fabrication du composite, la microstructure joue également un role. En effet,
I’écoulement de la résine dans un milieu fibreux se fait au travers des espaces entre les filaments
de verre. La propriété matériau permettant de quantifier la facilité avec laquelle un fluide peut
s’écouler dans un milieu poreux est la perméabilité K. Cette grandeur intervient dans la loi de
Darcy, qui régit les écoulements (voir Chapitre III). Dans le cas des composites, cette propriété
peut étre considérée a deux échelles. A 1’échelle mésoscopique, elle caractérise 1’écoulement
dans les meches de verre K,,,. A 1’échelle macroscopique, elle correspond a la moyenne de

I’écoulement dans les meches K, et celui entre les meches K.

En résolvant des écoulements de Stokes entre des cylindres, Gebart a obtenu deux

formulations analytiques de la perméabilité dans les meches : la perméabilité parallele aux
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filaments et la perméabilité transverse aux filaments. L’équation suivante illustre comment la

fraction volumique intra-meche (fvf,,) influence la perméabilité parallele aux filaments.

I _8R2(1—fvfm)3
o = o,

(IL.1)

avec R le rayon des filaments de verre et ¢ un coefficient rendant compte de 1’organisation

spatiale des filaments [8].

La perméabilité entre les meches est dépendante de la forme des canaux interstitiels. Ces
derniers sont définis par 1’espace entre les meches. Leur capacité a drainer la résine lors du
procédé de mise en forme est intimement reliée a leur géométrie. A partir des équation de Navier
Stokes, plusieurs chercheurs ont entrepris de déterminer des expressions analytiques permettant
d’exprimer K;,, pour des géométries de canaux type [9-11]. Par exemple, la conductivité
hydraulique (qui sera nommée perméabilité du fait de la similitude des lois de Darcy et de

Poiseuille) d’un conduit circulaire s’estimerait par:

2

K. .= r (IL.2)

avec r le rayon du conduit drainant le fluide [10].

L’analyse du milieu poral permet donc de déterminer l'influence des parametres de

fabrication sur la mise en forme.

L’influence directe des fractions volumiques de verre locales sur le comportement
mécanique local des composites est évidente. La relation la plus simple que I’on peut imaginer
serait une loi de mélange pour estimer un module apparent parallelement aux meches. Par contre
les relations avec les autres grandeurs sont plus complexes, d’autant qu’il est probable, aussi, que

la forme des zones de résines puisse jouer un role sur le comportement du composite.

II.1 Moyens expérimentaux

L’analyse optique requiert I’acquisition d’images. Du point vue mathématique, une image
prend la forme d’une matrice de pixels M X N, avec M et N les dimensions planes du capteur
photographique. Ces images peuvent étre des représentations 2D ou 3D des objets étudiés. Dans
cette étude, 'intérét est de pouvoir représenter la morphologie des renforts NCF quasi-UD a
I’état sec et dans le composite. A 1’état sec, I'intérét est porté sur la trame du renfort. Dans le
composite, I’analyse concernera principalement la couche de meche UD et ponctuellement la

trame. Dans chaque cas, de forts contrastes entre les différentes phases des matériaux sont
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recherchés. Ils permettent de détecter ces phases par le traitement numérique des images.

Dans cette partie, les moyens d’acquisitions utilisés sont brievement présentés pour chaque
partie du renfort (trame et couche UD). L’analyse et les résultats obtenus a partir de ces images

seront décrits dans les sections suivantes.

II.1.1 Moyens de mesure pour la trame

Les éléments recherchés dans la trame sont: la surface élémentaire représentative, la
fraction surfacique de meches transverses, 1’orientation, la largeur et 1’épaisseur des fils. Ces

informations sont déterminées a partir d’image 2D et 3D de la trame.

I11.1.1.1 Mesure 2D

Un scanner commercial (Kyocera Taskalfa 221) s’avere d’une résolution et d’une
reproductibilité satisfaisant (en termes de niveau de gris) pour obtenir des images en 2D de la
trame. Une attention particuliere doit étre apportée a la découpe des renforts a scanner. Celle-ci
tend a relacher le maintien de la structure modifiant ainsi la morphologie. Une solution est
d’utiliser un ruban adhésif pour définir le format désiré pour ensuite le découper a I’extérieur. Un

exemple d’image obtenue est présenté dans la Figure 11-4.

Le traitement de ces images se fait par le biais des logiciels Image] et d’algorithmes
développés sur le logiciel Matlab® afin de déterminer la surface élémentaire représentative, la

largeur, I’orientation et la fraction surfacique de fils de trame.
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8 &1
LIN/Y XRXAN | xl'll'l‘l'mll R ARMTV/IRL N
XY R/ INYVITAA U N IN /7 YO VAR LA
(AN Y AR ARYY NIV /0 /AR B LYVINYLY
!\ll VA BY 1 AR § Hll\l\l PaAALN L REY
RIS E\A/RV YV R V7 \BNR IV AN I LAY
N LIN\RARNIADAN M IENAXIT AR BRI 2IWNE VYA |
(YNY /SRR Y Y YA 7%/ YAMAAANRR A T
(AR LA BN\ RS\ Y WS IR Y AT X A Y AR /ALA
XIVEL /BABDREREVRN- - VR XY /U8 M/YINR K 1
IS YR BYRARZUR A ANRANY W L YR AN IR VR
(IR YYINY VIR IY Z\mvVINRY 2 I
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Figure I1-4 : Image brute de la couche de trame obtenue a partir d’un scanner.
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I11.1.1.2 Mesure 3D

L’acquisition des profils de surface de la trame est effectuée a 1’aide d’un scanner confocal
de surface, développé par la société STIL (Figure 1I-5). Cette méthode sans contact utilise des
crayons optiques (« white light point source »), qui définissent la plage de mesure et la résolution
(« monochromatic images » [12]. Cette derniere se distingue par: la résolution plane,
correspondant a la taille du point de mesure et la résolution hors plan, correspondant a la plage
des images monochromatiques observées a travers la lentille. Le choix du crayon est alors
dépendant de la surface a observer. Une table robotisée permet un déplacement précis de

I’échantillon sous le crayon, afin de mesurer les zones définies par un maillage virtuel.

White light point
source (W)

Pinhole
Spectrometer (P)

Beamsplitter
Lens (L)
\T\ V4
Y Y.
\ \‘ (/”'l
NN\ /7
\ \ / / l
\ \\ AL - Monochromatic
Focus point (M) A\ / A Images of the
\ // point source W
T A
Visualization & v <
Signal processing n.// °

Surface of the object

Figure II-5 : Schéma du principe de mesure par imagerie confocale chromatique [12].

Le traitement des données, dont un exemple est présenté dans la Figure 1I-6, utilise deux
logiciels. Dans un premier temps, les surfaces sont traitées sur le logiciel MountainMaps® 7.2 de
la société Digital Surf. Dans un second temps, 1’utilisation de Matlab® permet de mesurer les

épaisseurs des fils de la trame.
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mm

Figure I1-6 : Exemple des profils de surface (3D) de la trame des renforts NCF.

I1.1.2 Moyens de mesure sur le composite

1.1.2.1 Mesure 2D

Contrairement au renfort sec, 1’étude de la morphologie du composite concerne
particulierement sur le plan perpendiculaire aux meches UD. Différentes méthodes d’acquisition
sont utilisées afin d’optimiser les contrastes des images. L’acquisition des images 2D
macroscopiques s’effectue au moyen d’un microscope optique Nikon Eclipse LV150 a un
grossissement x1. Par le biais du logiciel d’analyse d’image lié au microscope NIS-Element BR
3.1, les aires des meches UD sont obtenues manuellement. Un exemple d’image d’une coupe de

composite est donné dans la Figure II-7.

Fil de couture

dans la résine

Meche UD

Figure II-7 : Coupe perpendiculaire aux meches UD obtenue par microscopie optique au
grossissement x1. Matériau de référence.

L’obtention d’image a 1’échelle microscopique est réalisée sur un microscope €lectronique
a balayage (MEB) (Jeol JSM-6060LA). Une représentation contrastée des filaments des meches
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UD est atteinte par un grossissement 330. La Figure II-8 présente un exemple d’image obtenue.

L’utilisation du logiciel Matlab® permet d’extraire la fraction volumique intra-méche (fvfy, ).

Figure II-8 : Coupe d’une meéche UD perpendiculaire aux meéches UD obtenue par MEB au

grossissement x330. Matériau de référence.

1.1.2.2 Mesure 3D

L’acquisition par un micro-tomographe Xradia XTC-400 permet d’obtenir des
informations volumiques a partir d’'un balayage de rayons X. L’avantage de travailler sur un
volume provient de la quantité d’information présente au sein de ce dernier. L’extraction des
images suivant chaque direction du référentiel du renfort permet I’analyse des propriétés
morphologiques du volume et leur évolution. L’inconvénient majeur de cette technique est 1ié a
la grande quantité d’information. La Figure 1I-9 propose un exemple de volume composite
obtenu par tomographie. Le traitement de ce type de données par les logiciels ImageJ, Paraview®
et Matlab® permet d’obtenirdes informations concernant la surface moyenne des meches UD,

I’épaisseur de la trame dans le composite et la connectivité du réseau poreux.

Figure I1-9 : Volume de composite obtenu par analyse micro-tomographique. Voxel : 17 x
17 x 17 pm3 . Dimensions : 20 mm x 20 mm x 16 mm
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Les différents moyens utilisés permettent donc d’observer la morphologie sous différents
angles et a différentes échelles (Figure II-10) afin d’obtenir des informations morphologiques
(Tableau II-1).

Tableau II-1 : Récapitulatif des moyens utilisés pour obtenir les quantités d’intérét.

Méthode Grandeurs mesurées Résultats
Etude de la trame
) e Trame : [;, F; et Distribution
Scanner commercial ) i I1.2.3
d’orientation
Scanner 3D e Trame: h; 11.2.4.2

Etude du composite

Microscope optique e Meches UD : fvf, 11.3.4.2

e Meches UD : fvf,, et Distribution
MEB 11.3.4.1
de fvf,, dans la meche

e Meches UD : 1342
L s A Lyer, hver, Aver €t fU
Micro-tomographe X o o A Lvir, s, Aver €4SV 11.3.4.3
e Trame: h;
11.3.4.4

e Réseau poreux: Connectivité

Plan (%, z) Composite: Volume 3D Plan (y, z)

Plan (x,y)

Microscopie optique

Scanner commercial

% A V0N /0 G BT

.0
L ASNEETRY N 00
% F.‘- 8 S| W

R ENT &\
.,.‘.av,m??-:v.;

/70 ﬁ’i AT
o T ) | icro-
S jlﬂif' 2 Micro-tomographe

Scanner 3D

Figure II-10 : Morphologie des composites NCF quasi-UD.
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I1.2 Morphologie de la trame

Cette partie s’intéresse a la trame du matériau, récemment introduite dans les renforts NCF
quasi-UD. La trame sert pour partie au maintien structurel du renfort a 1’état sec. Dans les
matériaux de cette étude, elle est le résultat d’une superposition de fils suivant deux orientations
symétriques par rapport a I’axe perpendiculaire a 1’axe des fils UD. Avant 1’étape de couture,
cette couche de fils (en blanc) se présente comme un quadrillage déformé (Figure II-11).
AAAMAMEMAMAMARARN
WQ‘0’0‘4’0’0’0’0’0‘0“‘0‘0’0’#“‘0‘0’0‘0‘00”0’M‘i
*‘0‘000‘000‘0‘0’0‘0&‘.WN 0 WNWN‘

li
i

n‘x‘a’x’t‘x‘x‘ummu

Figure I1-11 : Image binaire générée représentant I’organisation théorique de la trame (68
tex) avant I’étape de couture.

Cependant, 1’étape de couture modifie cette architecture organisée en séparant ou
rassembant plusieurs de ces meches autours des points de couture. Ainsi, I’organisation modifiée

de cette couche présente un réseau différent en termes de taille de fils et d’orientation.

I1.2.1 Acquisition des images 2D de la trame

Les parametres géométriques de la trame sont déterminés par le traitement numérique des
images obtenues par le scanner commercial. A partir des images brutes capturées (Figure
II-12(a)), le traitement consiste a isoler la trame de I’image. Ces images sont définies par des
niveaux de gris, allant de 0 a 255, comme le montre 1’histogramme de I’image représenté dans la
Figure II-12(b). Les pixels représentant la couche de trame sont regroupés au niveau de blanc
(255). L’isolation des fils de la trame s’effectue en deux étapes. La premiere consiste a seuiller
I’image afin d’éliminer la couche inférieure (couche UD) pour ne laisser apparaitre que la couche

de trame avec la partie sous-jacente de la couture. Seul le niveau 255 est conservé.
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Figure I1-12 : (a) Image originale 1939 x 1069 pixels soit 80 x 40 mm. (b) Histogramme de

I’image originale. La majorité des entrées sont des pixels blancs (niveau 255).

La seconde étape consiste a isoler la couche de trame du fil de couture Figure II-13. Ce
travail est basé sur le principe de I’érosion. Une perte d’information (en moyenne inférieure a
5% de la largeur du fil) est alors acceptée. Par ailleurs, le procédé étant appliqué de la méme
facon aux images pour chaque renfort, I’erreur sur la reconstruction est supposée €tre la méme
pour tous les tissus. Pour une analyse qualitative, cet aspect est donc négligé. Plus
spécifiquement, la reconstruction des images se fait de maniere itérative, en érodant I’image avec
des éléments structurants rectilignes. Du point de vue mathématique, 1’érosion &, consiste a

déplacer un élément structurant ¥V pour occuper toute les positions x d’un espace U de I’image 1.

egg(D={xeUV,cl} (IL3)

Par exemple :

[0 0 0 O 0]
|0 11 1 0 1
I=10 1 1 1 0l etV=|1 (IL4)
IlO 1 1 1 OJI 1
0O 0 0 0 O

Alors
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0 00 0O

[00000]
ey(I) = {0 1110 (IL5)

0 00 0O

0 00 0O

Dans ce processus de reconstruction, une orientation est attribuée a 1’élément pour chaque
itération. La plage d’orientation doit contenir les orientations décrites par les fils de trame, mais
pas par les fils de couture. Ainsi, les orientations attribuées aux éléments structurants vont éroder
I’image sur une plage d’orientation comprises entre 40° et 90° par rapport a 1’axe des meches
UD, le probleme étant symétrique par rapport a cet axe. La reconstruction consiste a additionner
chaque image ayant été érodée pour une orientation (c.-a-d. lors d’une itération). Le parametre
clé de ce travail est la longueur du segment (lo). Celui-ci doit étre supérieur a la largeur du fil de
couture afin de ne pas le détecter, tout en restant faible afin de perdre le moins d’information des
fils de trame possible. Différentes reconstructions ont montré, en analysant le résidu de 1’érosion
(Figure 1I-14), que des longueurs de segments en moyenne trois fois supérieures a 1’épaisseur du
fil procurent un résultat optimal. Cette reconstruction est issue d’un algorithme développé avec

le module ‘Image Processing Toolbox’ de Matlab [13].

Image binaire =1im

W TR
ll‘"v l.ll'll(ﬂ'l' VYNY 1T
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TYY LUV UVTY T U K‘H\‘ AR
AN R IR R T ] LA WAL

= 70° o= 80° o= 90°

Elément structurant :
ES_a= Strel(‘line’, lo, )

Détection des fils selon o
Im_co=Imerode(im, ES_ )

0
0
0
0
1
1

CORE= OO

\l' "Y V4 '
,‘ ‘0’ “4\‘9
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Figure I1-13 : Processus d’isolation de la couche de trame. Les fonctions Matlab®

principales utilisées sont présentées.
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Figure I1-14 : Résidu entre I’image seuillé et I'image reconstruite. Résolution : 1939x1069

pixels.

Les résultats présentés ci-apres représentent les moyennes et écarts types obtenus a partir

de 4 images de taille totale 120 mm x 120 mm par renfort.

I1.2.2 Analyse d’image 2D

A partir des images binaires de la couche de trame, I’étude a porté sur la détermination des
parametres géométriques propres a I’organisation des fils de trame. La donnée d’entrée étant une
image binaire, I’analyse de sa matrice va permettre d’extraire des informations sur la proportion
des deux phases (fibreuse et résineuse) et la taille moyenne des fils, mais également sur la
distribution de I’orientation de ces fils. Pour parvenir a cet objectif, deux études ont été
effectuées. Dans un premier temps, la surface élémentaire représentative et la distribution des
largeurs de fils dans les renforts sont déterminés. Dans un second temps, I’utilisation de Matlab
associé au logiciel open-source Imagel, et plus particulierement le plug-in Orientation]
développé par le Biomédical Imaging Group a 1’Ecole Polytechnique Fédérale de Lausanne

(EPFL) [14], va permettre de déterminer 1’ orientation des fils.

I1.2.2.1 Fraction de fils et distribution de la largeur des fils

La surface occupée par la trame renseigne sur 1’hétérogénéité de cette couche. En effet,
plus la fraction surfacique de trame est grande, plus il existe des fils de trame occupant I’espace.
Cette proportion n’est pas seulement controlée par les parametres fabrication (tex des fils de
trame pour une masse surfacique donnée). L’action de couture entraine des modifications de

I’organisation de cette couche.

Le calcul de la fraction surfacique de la trame sur des images représentatives de la

morphologie est direct. La matrice M X N résultant de I’image binaire, telle que celle présentée
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en bas de la Figure II-13, possede la valeur O pour les fils et 1 pour les vides (Figure II-15). En

définissant par N, le nombre de pixels représentant les fils et par Ny, le nombre total de pixels

dans I’image, la fraction surfacique de fils de trame dans le renfort sec s’écrit F t

bt _ & (IL6)
Nr

De maniere analogue, la largeur des fils de trame a 1’état sec est déduit du nombre de
pixels consécutifs dans une séquence de pixels représentant le fil. Afin de minimiser les effets de
bords de I’image, les fils appartenant aux bords de I’image sont ignorés. La trame étant
globalement perpendiculaire a I’axe des fils UD, chaque vecteur de I’image suivant I’ orientation
de la chaine (axe UD) est extrait (Figure II-15). Pour chacun de ces vecteurs, le nombre de pixels
blancs consécutifs du fil de trame dans une séquence sont calculées. La largeur, en pixels, des
fils de trame est ainsi déterminée. En répétant I’opération pour toute 1’image, un vecteur de la
population de Ia taille des fils de trame est obtenu. Une approche statistique sur ce vecteur, une

fois remis a 1’échelle du matériau, permet de déterminer la distribution de la largeur des fils.

o AxeUD
g ’
g M
2
Séquences non
comptabilisées car
N en contact avec le

bord de I’image

—— 1

\

Séquences de pixels blancs
informant sur la largeur du fil de
trame

Figure II-15 : Schéma de la représentation matricielle d’une image binaire. La valeur 1 est

attribuée au pixel noir, correspondant au vide de la trame et la valeur 0 au fil.

I1.2.2.2 Distribution des orientations des fils

La détermination de la distribution d’orientation des fils de la trame est basée sur une
association des logiciels Matlab et ImagelJ. Il est possible d’utiliser ImageJ et ses fonctions au

sein de I’environnement Matlab. Ceci permet d’automatiser le traitement d’image en utilisant le
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plug-in OrientationJ.

La distribution d’orientation des fils est calculée par le biais du tenseur de structure T de
I’image de dimension M X N défini par I’équation (II.7). D’apres cette équation, ce tenseur est
dépendant de la taille de la fenétre d’analyse w, en pixels?, de dimensions m Xn (m <
M etn < N). La taille de la fenétre d’analyse doit donc permettre de déterminer localement
I’orientation d’une région de pixel dans I’image. D’apres la Figure II-15, ces séquences sont
présentes suivant les deux dimensions de 1’espace. La taille de la fenétre doit donc étre
dépendante de la largeur des fils. Plus la fenétre sera grande et plus la distribution des
orientations des fils sera lissée. A I’inverse, plus la fenétre sera petite et plus la distribution sera
bruitée, résultats d’une mauvaise détermination d’orientation des fils les plus larges. Ainsi, le

tenseur T est déterminé pour une fenétre w de I’image.

I* Z II
T = Zw * w Y (I1.7)
DN
w w

avec I et I, les dérivées partielles des niveaux de gris I'image selon les deux dimensions

spatiales. Le tenseur T est défini positif, et possede deux valeurs propres positives A4, 4,.

L’angle de rotation @ de T renseigne sur la direction du changement de niveau de gris dans w.

I? Z”
_[4 0]_ wa w Y| oor (IL8)
=lo 2 =R R

S Y
w w

avec R la matrice de rotation. Ainsi, I’orientation prédominante 8 dans la région w correspond a

Ainsi :

TI

la direction de la plus grande valeur propre de T [14]. L’orientation s’écrit donc :

1.1
0 = 0.5arctan |2 —=2 (IL9)
-1,

En d’autres termes, la détermination de I’orientation prédominante dans une fenétre
d’analyse revient a rechercher la direction normale au plus fort gradient de niveau de gris dans
I’image. Il existe également des notions de cohérence et d’énergie, dérivées a partir du tenseur de
structure, qui renseignent d’une part sur la prédominance de I’orientation dans la fenétre et
d’autre part sur la quantité de pixels utilisés, dans la fenétre d’analyse w, servant a déterminer
I’orientation. Dans le cas d’une distribution de fils continue a tailles variables, le choix de la
taille de la fenétre d’analyse est primordial [15]. Elle sera déterminée ici en fonction de la largeur

des meches transverses.
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I1.2.3 Résultats

Les techniques décrites précédemment sont appliquées aux images scannées pour les traiter
(Figure 1I-16). Cependant, il faut déterminer au préalable la taille de la surface élémentaire

représentative.
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Figure I1I-16 : Exemple d’images des trames des matériaux apres élimination des fils de

couture par traitement d’image. Dimensions 120 mm x 120 mm

I1.2.3.1 Surface élémentaire représentative

La détermination de la surface élémentaire représentative de la trame s’effectue en se
basant sur deux criteres : I’orientation des fils et la fraction de fil. La référence permettant de
calculer I’erreur correspond aux résultats des deux analyses appliquées a la plus grande surface
analysable de I’image. L’analyse des orientations résulte en une distribution tandis que 1’analyse

de la fraction de fil donne une valeur scalaire. Par la suite, ces analyses sont répétées pour des
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portions de ’image de plus en plus petite. La comparaison des résultats, par rapport aux valeurs
de référence, décrit I’erreur sur la distribution d’orientation et la fraction de fils en fonction de la

surface de trame traitée.

La Figure II-17 présente I’erreur par rapport a la taille de fenétre d’analyse, au sens des
moindres carrés, sur la distribution d’orientation (a) et le taux de verre (b). Concernant la
distribution d’orientations, 1’erreur devient importante pour des tailles d’échantillons inférieures
a 30 mm. Cette taille est réduite a 20 mm pour ’erreur sur la fraction surfacique de trame. En
prémices aux mesures expérimentales, un tel résultat indique que la largeur des échantillons
devrait tenir compte de ce type d’analyse pour assurer la répétabilité de I’organisation de la
trame. Par ailleurs, ’erreur grandissante pour les petites fenétres d’analyse démontre les

hétérogénéités tres locales de la trame.

20

N
o

15

10 10

Erreur sur la distribution
d'orientation de fil (%)

Eerue sur la fraction de fil (%)

0 50 100 0 50 100 150
Longueur d'analyse (mm) Longueur d'analyse (mm)

(a) (b)

Figure I1-17 : (a) Erreur sur la distribution d’orientation en fonction de la taille de la
fenétre d’analyse. (b) Erreur sur le taux de fil en fonction de la taille de la fenétre

d’analyse.

Ces résultats démontrent que la surface élémentaire représentative ne présente pas les
mémes dimensions pour tous les renforts étudiés. Il est également plausible que des phénomenes
périodiques a 1’échelle du metre affectent 1’organisation de la trame, impliquant 1’existence
d’une surface élémentaire « macroscopique », résultat de la conception par la machine de
production. En ce qui concerne les analyses d’images, ces données permettent de définir jusqu’a
quelle échelle les résultats présents dans ce chapitre sont valables. C’est pour cela que, afin de
rester conservatif, les calculs sur la trame seront effectués sur des échantillons carrés de 120 mm

de coté pour I’analyse 2D.
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11.2.3.2 Fraction surfacique de fils dans la trame

La fraction surfacique de fils dans la trame des renforts informe sur la probabilité des fils a
étre affectés par 1’action de la couture. Du point de vue de la mise en forme du composite, c’est
un élément aidant de compréhension de 1’effet de cette couche. Elle renseigne sur la surface

occupée par les fils.

Tableau II-2 : Valeurs moyennes et déviations de la fraction surfacique de fils de trame.

REF A B C

Fraction surfacique de fils moyen

F, (%) 559 (£1.3) | 46.9 (£1.9) | 60.8 (x1.2) | 42.9 (+0.4)

Le Tableau II-2 présente les valeurs moyennes et écarts types de la fraction surfacique des
fils transverses pour chaque renfort. Ces valeurs proviennent de la moyenne obtenue a partir
d’images représentatives de la trame (Figure II-16). Une réduction de la longueur de couture
réduit la surface occupée par les fils (A). Le dessin de couture asymétrique produit un effet
inverse en augmentant légerement cette valeur (B). L’effet d’un fil de trame plus épais (C) a une

influence similaire a la réduction de la longueur de couture (A).

A travers I’écart type de ces résultats, ’'uniformité de I’organisation de la trame est mise en
avant. Ainsi, il apparait qu’augmenter le nombre de point de couture accroit la probabilité qu’une
aiguille vienne affecter un fil de trame, procurant un caractere plus aléatoire dans I’organisation
de la trame que le renfort REF. Cette idée est renforcée par le résultat de I’architecture C. En
effet, la grille dessinée par la trame étant plus écartée due a I’augmentation de la taille du fil et un
pas de couture plus grand, les aiguilles provoquent statistiquement moins de séparation des fils.
L’influence du motif de couture semble plutot 1ié a la fagon qu’a le fil de couture de disperser ou

maintenir les fils de la trame.

Cette analyse permet d’ores et déja de démontrer un effet de la fabrication des renforts
sur I’organisation de la trame. A partir des images, la détermination de la taille et de 1’orientation
des fils va permettre d’affiner la compréhension de cette influence. La connaissance de la
fraction surfacique de fils associée a la largeur des fils permet d’extrapoler sur 1’épaisseur
moyenne des fils de la couche. L’analyse en trois dimensions de cet élément du renfort permettra
ainsi d’extrapoler également sur le niveau de compaction des fils, en se basant sur la

conservation de la masse.
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11.2.3.3 Distribution de la largeur des fils de la trame

Les renforts de 1’étude possedent le méme fil de trame excepté I’architecture C dont le tex
des fils est environ le triple pour une masse surfacique déposée constante. Les différences de
répartition de taille des fils pour les renforts possédant le méme type de fils provient donc de
I’étape de couture. Il est alors possible de regarder I’influence de la couture sur les tailles

moyennes des fils de trame.

Pour analyser ce type de population, la représentation des données est faite au travers de

courbe de distribution cumulée. Soit x une population de données appartenant a X (ici la largeur

des fils), la fonction de distribution cumulée CDF , s’écrit:

CDF(x) = Z x (IL.10)

xeX

La Figure II-18 présente les courbes de distributions cumulées de largeurs des fils pour
chaque renfort. Elles sont obtenues a partir des images en deux dimensions. Il apparait que la
diminution du pas de couture réduit de maniere globale la taille des fils (A). Le motif de couture
asymétrique change 1égerement la tendance de distribution des fils avec un effet d’augmentation
de la largeur des fils (B). Un choix de tex plus grand a I’effet logique d’accroitre la largeur des
fils (C). Ces données démontrent donc que la largeur des fils est en grande partie liée a la
probabilité que 1’aiguille de couture vienne séparer ce dernier. L’influence du dessin de couture

sur cette distribution ne pourrait cependant pas étre établie sans I’information d’épaisseur.
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Figure I1-18 : Distribution cumulée des largeurs des fils de la trame pour les quatre
renforts de I’étude. Les données sont déterminées par une analyse en 2D.
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Influence des parametres de conception des NCF sur la morphologie du renfort sec et du

composite

Le Tableau II-3 présente les valeurs moyennes et la dispersion de la largeur des fils. 1l

représente de maniere discrete les tendances observées dans la Figure I1-18.

Tableau II-3 : Valeur moyenne et écart type de la largeur des fils de la trame pour chaque
architecture.

REF A B C

Largeur moyenne des fils de trame
1.19 (£0.74) | 1.08 (£0.69) | 1.23 (£0.84) | 1.57 (x1.11)

l; (mm)

Lors du calcul de la distribution des orientations dans la trame, la taille de la fenétre
d’analyse w correspond a 15% de la largeur moyenne des fils. Ce choix de taille s’est montré

étre le bon compromis pour révéler les différences d’orientation des quatre renforts de 1I’étude.

I1.2.3.4 Distribution des orientations des fils de trame

L’analyse de la différence entre le réseau défini par la dépose des fils transverses et 1’état
final apres la couture renseigne sur I’effet de la dispersion des fils de trame lors de 1’étape de
couture. Les tendances de distribution d’orientation des fils de la trame sont susceptibles

d’influencer tout autant les performances mécaniques que le comportement en infusion.
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Figure II-19 : Organisation de la trame avant la couture. Images générées de 80 x 60 mm?2.
(a) Configuration en 68 tex. (b) Configuration en 200 tex.
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Dans un premier temps, 1’algorithme de détermination des orientations est testé sur des
images construites numériquement. Les morphologies des trames en fonction du tex des fils et de
leurs pas de dépose sont générées a partir des fiches techniques des renforts. La Figure II-19
démontre que les orientations sont bien détectées. La principale erreur observée provient des

zones ou les fils se croisent.
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Figure I1-20 : Courbe de distribution d’orientation des fils de la trame pour les

architectures générées.

La Figure II-20 montre les distributions d’orientations en fonction de I’angle considéré. En
théorie, la répartition des orientations dans la trame devrait &tre discrete, autour d’orientations
comprises entre +80° et -80°. Ici, la répartition est continue et les erreurs proviennent des zones
de croisement de fils. Par conséquent, I’erreur sur la détermination des orientations est liée au
nombre de croisements présents dans une architecture. Dans le cas de I’analyse de vraies
morphologies, ou la distribution des orientations est majoritairement influencée par la couture, il
existe aussi bien des zones de croisement que des zones de bifurcation des fils. Dans une
représentation binaire, ces deux types de zones ne sont pas différenciables. L’hypothese d’une
équivalence de ces zones du point de vue de la répartition de I’orientation des fils est faite.

L’algorithme est alors appliqué aux morphologies de la trame des renforts.
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Figure II-21 : Courbe de distribution d’orientation pour les trames des renforts de I’étude.

La Figure II-21 présente les orientations des fils de la trame, obtenues sur des images
binaires reconstruites des renforts (Figure 1I-16), en fonction de 1’angle. Le renfort (A) présente
un pic de distribution pour une orientation de 90°. La modification du motif de couture (B)
introduit une dissymétrie des orientations par rapport a 90°. Le renfort C, avec un tex de fil plus

élevé, a une tendance similaire aux distributions des images générées (Figure II-19).

La couture affecte la trame en divisant les fils pour les rassembler sous les points de
couture. Pour des pas de dépose petits (inférieurs a 5 mm), la probabilité qu’un fil de trame soit
aligné dans le sens de la couture est plus élevée (A). De maniere similaire, I’utilisation d’un tex
de fil élevé accroit la taille des mailles des réseaux, réduisant la probabilité d’intéraction de la
couture sur la trame (C). Par conséquent, la longueur de couture permet de contrdler
I’anisotropie de 1’orientation de trame des renforts NCF quasi-UD. Le motif de couture (B) ne
semble pas avoir d’influence majeure sur ces orientations. Cependant, une direction
préférentielle a environ 83° est observée. La propriété lache de la couture asymétrique est a

I’ origine de cette modification.

I1.2.4 Analyse en 3D du renfort NCF sec : épaisseur de la trame

L’analyse en deux dimensions de 1’organisation du réseau fibreux de la trame a permis de
décrire différentes morphologies de trame. Cependant, I’information dans 1’épaisseur n’étant pas
accessible avec ce type de support, une analyse des surfaces de la trame est nécessaire pour

déterminer la relation entre la dispersion des fils par la couture et leurs épaisseurs.
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Etudes expérimentales de 1’influence des parametres de conception des renforts NCF

unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs performances mécaniques

11.2.4.1 Acquisition des images 3D de la trame

La mesure des profils de surface de la trame a I’aide du scanner 3 permet de déterminer la
distribution des épaisseurs des fils de la trame. Le crayon choisi pour I’analyse propose une
résolution latérale de 14 um pour une résolution verticale de 130 nm. La gamme de mesure
verticale est de 4 mm. Des surfaces de 25 x 50 mm? sont analysées et les positions dans I’espace
sont exportées sous format matriciel. La Figure II-6 présente un exemple de résultat obtenu. A
’arriere-plan, la chaine possede une épaisseur irréguliere. Au premier-plan, la partie sous-jacente
du fil de couture est visible. La trame a étudier correspond aux profils entre ces deux composants

de I’ architecture.

La Figure II-6 propose une représentation de la surface obtenue par le systtme de mesure
STIL. Le fils de couture ne pouvant pas étre omis en appliquant la méme méthode que pour les

images planes, les surfaces entre les fils de couture sont extraites (Figure 11-22).

La Figure II-22 présente la surface 3D de la Figure II-6 découpée en régions entre les fils
de couture. A présent, les fils de trame sont caractérisés par les valeurs hautes de I’échelle de
couleur. La Figure II-23 présente un exemple de profil d’épaisseur moyen pour une région. Les
profils d’épaisseur des fils de trame moyen de chaque région permettent d’observer 1’ordre de
grandeur de I’ondulation hors plan provoquée par I'irrégularité des meches UD. Un filtre passe
haut est utilisé pour minimiser cet effet. Cependant, une incertitude de 20 um reste observable.

Par la suite, les distributions cumulées d’épaisseur de la trame sont établies pour chaque renfort.
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Figure II-22 : Surface 3D découpée en plusieurs régions pour 1’analyse des profils de

I’épaisseur. L’échelle de couleur retranscrit I’épaisseur # mesurée.
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Figure I1-23 : Exemple type de profil moyen d’épaisseur extrait d’une région de la Figure
11-22.

I1.2.4.2 Résultats de I'analyse de surface

Suite a I’analyse 2D de la trame effectuée en I1.2.3.1, des surfaces 3D (25 x 50 mm?)
supérieure a celle des surfaces élémentaires représentatives, en termes de distribution
d’orientation et de fraction de fils, ont été choisies. Une unique surface pour chaque renfort est

donc analysée.
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Figure I1-24 : Courbe de distribution cumulée de I’épaisseur des fils de la trame pour
chaque renfort.

La Figure II-24 présente la courbe de distribution cumulée des épaisseurs de fils de trame

pour chaque renfort. Une augmentation de 1’épaisseur des renforts A, B et C, comparée au
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matériau de référence, est observable. Afin de conclure sur I’épaisseur moyenne de la trame, les
résultats déterminés lors de 1’analyse 2D sont rappelés dans le Tableau II-4. La dispersion des

valeurs d’épaisseur moyenne démontre la forte irrégularité de ce réseau.

Comme exprimée auparavant, la comparaison de la fraction surfacique de fil avec la
largeur de ce dernier permet d’extrapoler son épaisseur (les renforts ont la méme masse

surfacique de trame).

Atrame 1
hsec estimée = ——— x AL11)
t F, ~0.4p

avec Ar®™Me 13 masse surfacique de la trame, F, la fraction surfacique de fils de trame et p la
masse volumique du verre de la trame. Une fraction volumique naturelle des meches de la trame
de 40% est supposée. Il apparait que la comparaison des épaisseurs suivant les deux méthodes

est consistante, exceptée pour le renfort B.

Des fils fins associés a une faible fraction tendent a ouvrir le réseau défini par la trame. Le
renfort A a des fils moins larges mais plus épais que la référence. Les grandes dimensions des fils
du renfort C sont cohérentes avec la valeur de tex élevée. Tripler le tex de la trame tend a
augmenter d’environ 25% la largeur et I’épaisseur des fils. Enfin, la couture asymétrique et lache
semble influencer le niveau de compaction des meches transverses. Le maintien faible de la

couture se répercute donc sur la morphologie des fils de la trame.

Tableau II-4 : Tableau récapitulatif des grandeurs géométriques moyennes de la trame
pour les quatre renforts.

2D 3D
F, (%) l, (mm) h;®¢ estimée (um) hi*¢ (um)

REF 55.9 (x1.3) 1.19 (20.74) 106 113 (+47)
A 46.9 (+1.9) 1.08 (+0.69) 126 134 (+48)
60.8 (+1.2) 1.23 (+0.84) 97 144 (£64)

C 42.9 (+0.4) 1.57 (£1.11) 138 157 (£55)
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I1.3 Géométrie des meches UD, fraction volumique de fibre et réseau poreux

Les images des composites sont obtenues sur des échantillons provenant d’empilements
monolithiques de 20 plis, pour chaque version du composite. Deux blocs de volume de 2 x 2 x 2
cm’ environ sont découpés a deux endroits distincts d’un laminé de dimension 60 cm x 60 cm de
surface (Figure II-25). L’épaisseur des composites étant dépendante de la rigidité hors plan de
I’empilement fibreux lors du procédé de mise en forme. Ces blocs sont enrobés dans une résine

opaque pour étre polis mécaniquement.
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Figure I1-25 : Plan de découpe des blocs composites pour ’analyse d’image.

L’observation multi-échelle des blocs composites permet de déterminer des propriétés
macroscopiques a partir d’informations mésoscopiques. Ici, I’intérét se porte sur la détermination
de la répartition de la fraction volumique de verre au sein du composite. Le Tableau II-5 illustre

une telle démarche.

Tableau II-5 : Calcul des données macroscopiques a partir de mesures mésoscopiques.

Echelle Données d’entrées Données calculées
Mésoscopique A fvfm
Macroscopique E, Vi = fvfm X En

La précision de I’estimation de ces valeurs dépend donc de la qualité des images extraites a

partir des blocs composites.
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Etudes expérimentales de I’influence des parametres de conception des renforts NCF

unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs performances mécaniques

I1.3.1 Acquisition de données

L’analyse d’images, appliquée a des coupes de composites, requiert un fort contraste entre
la phase fibreuse et la phase polymere. Les instruments optiques (appareil photo, microscope
optique, etc...) ne produisent pas des rendus assez contrastés (Figure II-7). L’analyse de ces
images s’effectue manuellement. Quinze surfaces de meches UD sont acquises par bloc pour un
renfort. Les données se présentent donc sous forme d’une population de 30 meches. Une valeur

d’aire des meches A, moyenne est obtenue par renfort.

Les outils d’acquisition d’image utilisant des champs magnétiques ou des rayons X sont
plus appropriés. Ils sollicitent une réponse physique de chaque phase, résultant sur des contrastes
plus appropriés au traitement numérique. Parmi ces techniques, le MEB et le micro-tomographe

sont adaptés pour obtenir des images binaires des deux phases du composite.

Le MEB permet d’obtenir des images de tres bonne qualité a 1’échelle mésoscopique. Les
images nécessitent peu de traitement avant d’étre analysées. L’inconvénient mineur de cette
méthode réside dans le temps pour établir une banque d’images. Les images mésoscopiques
(Figure 11-26) sont utilisées pour déterminer la fraction volumique de fibre intra-meche ainsi que
la répartition de résine autour des filaments de la meche. Pour cette étude, 5 images d’une meche
UD, au grossissement x330, sont acquises pour chaque renfort. Ces images permettent, au
travers d’un traitement numérique, de remonter directement a la valeur de fvf,, et sa distribution

au sein d’une meche.

Figure I1-26 : Exemple d’application de la transformée de Hough suivi d’une
décomposition de Voronoi a une image micrographique obtenue par MEB. Matériau de
référence. Rayon des filaments 17um. Dimensions : 410 pm x 310 pm

La micro-tomographie est employée pour analyserun volume de composite. Ce volume est
par la suite découpé numériquement en coupes de composites suivant les trois plans (x, y), (x, z)
et (y, z). La résolution de I’acquisition définit I’échelle de précision observable. Afin d’obtenir de

I’information sur un empilement des plusieurs plis, 1’acquisition se focalise a I’échelle
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Influence des parametres de conception des NCF sur la morphologie du renfort sec et du

composite

macroscopique, moyennant ainsi les phases fibreuses et résineuses dans la meche. Le volume
permet d’extraire la fraction de meches macroscopique F,,. La séquence d’images suivant le plan
(v, z) (Figure II-27) permet d’extraire les dimensions moyennes des meches UD (L, by, A1)- Le
plan (x, y) (Figure II-28(b)) est employé pour déterminer la dimension moyenne des rectangles
encadrant les meches UD (lygg, hygr). Enfin, les images du plan (x, z) (Figure II-28(a))
permettent d’estimer 1’épaisseur de la trame (h;). Dans chaque plan, des informations sur la
proportion du réseau poreux macroscopique est aussi fourni. Les volumes analysés utilisent une
taille de voxel carré de 17 um de coté. L analyse totale est effectuée sur un volume de dimension
1200 x 1050 x 821 voxels.

Résine époxy

Meche UD

Meche

transverse

Figure II-27 : Coupe perpendiculaire aux meches UD obtenue par micro-tomographie
(plan y, z). Matériau de référence. Voxel de 17um x 17um x 17um.

(a) (b)

Figure I1-28 : (a) Coupe suivant le plan (x, z) obtenue par micro-tomographie. (b) Coupe
suivant (x, y) obtenue par micro-tomographie. Matériau de référence. Voxel de 17um’ de
dimension. Dimensions : 20 mm x 16 mm
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Etudes expérimentales de 1’influence des parametres de conception des renforts NCF

unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs performances mécaniques

I1.3.2 Analyse d’image a I’échelle mésoscopique

Sur des images a 1’échelle mésoscopique, représentant I’intérieur des meches UD (Figure
II-8), une simple binarisation permet d’obtenir le rapport surfacique entre le verre et la résine
époxy. Une telle image peut étre exploitée en appliquant la méthode des diagrammes de Voronoi

[16] ou la triangulation de Delaunay pour maximiser la quantité d’information [17].

Afin de pouvoir appliquer des diagrammes de Voronoi sur les filaments, il faut auparavant
déterminer les parametres des cercles les décrivant. La transformée de Hough est une technique
permettant la détection de forme sur des images. Son principe consiste dans un premier temps a
détecter les contours des formes a caractériser dans 1’image binarisée, par I’analyse des gradients
de I'image. En pratique, chaque pixel du contour de la région de pixels est testé dans 1’espace
tridimensionnel de Hough, comprenant trois parametres : les coordonnées du centre du cercle et
le rayon. Cet espace prend la forme d’un cone dont la hauteur est un parametre d’entrée de la
transformée de Hough. Chaque position dans le plan et dans la hauteur du cone présente donc
des parametres de cercle unique (Figure 11-29). Le principe de détection est basé sur un systeme
de vote. Pour chaque pixel du contour testé dans l’espace de Hough, chaque parametre

présentant le plus grand nombre de vote détermine les parametres du cercle.

10

10

Niveau du jeu de paramétres
Niveau du jeu de paramétres

0

y (um) 1° 10 um)

Cercle non-superposé : seul les pixels

Cercle superposé : chaque pixel du cercle appartenant a l’intersection avec un cercle
vote en faveur des parametres de ce cercle testé vote en faveur du jeu de parametre de ce
cercle

Figure I1-29 : Détection des parametres du cercle par la transformée de Hough appliquée a
un filament.

Ainsi, pour chaque image traitée, la position des filaments dans I’image ainsi que leur

rayon sont déterminés [16]. A partir de la position des centres des filaments, la décomposition de
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Voronoi est appliquée. Elle consiste a rechercher 1’ensemble des pixels les plus proches du
centre d’un filament. La recherche des fronticres de chaque région délimite les cellules de
Voronoi. Ainsi, la proportion de filaments dans chaque cellule de Voronoi permet de remonter a
la fraction volumique de verre locale dans les meches UD (Figure II-30). Il convient de noter que

les cellules appartenant a la frontiere de I’image sont omises.

10.4

Taux de fibre

0.2

Figure II-30 : Diagramme de Voronoi pour déterminer la fraction volumique de verre au

voisinage des filaments.

I1.3.3 Analyse d’image a I’échelle macroscopique

A T’échelle macroscopique, des méthodes permettant de déterminer la géométrie des
meches UD, sur des images a I’échelle macroscopique, sont proposées. La fraction de meches
UD dans le composite est également étudiée. Enfin, la connectivité du milieu poreux entre les

meches de verre est estimée.

I1.3.3.1 Parametres géométriques des meches UD

La technique a ’origine de la détermination des parametres géométriques des meches UD
est basée sur la segmentation d’image binaire. Le principe consiste a isoler une région de pixels
pour en déterminer ses caractéristiques géométriques. Le contraste des images extraites des
volumes acquis par le micro-tomographe permet une détection optimale des régions fibreuses.
Cependant, les contacts entre les meches (contact UD - UD ou contact UD — meche transverse)
empéchent 1’obtention des données recherchées. De ce fait, la séparation des meches UD
nécessite de renforcer le contraste entre les deux phases. C’est ici que 'intérét d’additionner les

images d’un volume intervient.

Afin de renforcer le contraste, toutes les images du volume du plan (y, z) sont additionnées.
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Les mouvements plans des meches sont supposés négligeables et identiques pour tous les types
de renforts. Avant d’effectuer 1’addition des images, ces dernieres sont binarisées. L’idée est
d’ajouter 1 pour les zones résineuses et O pour les zones fibreuses a chaque nouvelle tranche. Le
volume étant composé de 821 images, le contraste ainsi créé permet une segmentation parfaite
des meches UD. Les meches connectées aux bords de I’image sont supprimées. Le principe de
connectivité des pixels, permettant de détecter des ensembles connectés de pixels, permet ensuite
d’isoler chaque meche UD. La surface, la longueur et la largeur des meches UD sont ensuite

calculées.

600

400

Niveaux de gris

200

(a) (b)

Figure I1-31 : Détection des meches UD sur le matériau de référence. (a) Résultat de
I’addition des 821 images. (b) Superposition des rectangles équivalents estimés sur une

image du volume. Dimensions : 20 mm x 20 mm

Enfin, le traitement des volumes entiers permet d’obtenir la fraction de meches. Le
principe consiste a seuiller le volume par analyse de I’histogramme des voxels. Cette action
permet d’isoler le milieu poreux du milieu fibreux. La fraction volumique de meches UD
s’obtient en calculant le rapport de voxel appartenant aux deux phases. A partir de ces valeurs, la
fraction volumique de fibre dans le volume peut étre estimée par la connaissance des taux de
verre des meches UD. Ici, chaque volume possede les mémes dimensions, permettant une

approche comparative directe.

11.3.3.2 Détermination du réseau poreux

Lors de I’observation de pieces composites, il est difficile de déterminer avec exactitude

les canaux interstitiels permettant 1’écoulement inter-meches. L’observation du renfort sec

49



Influence des parametres de conception des NCF sur la morphologie du renfort sec et du

composite

permet d’émettre des hypotheses sur les écarts entre les meches UD, mais une telle observation
peut également €tre erronée tant la déformation de la préforme au cours de la mise sous vide est
inconnue. Pour tenter de déterminer les propriétés liées a I’écoulement macroscopique, 1’étude se
concentre sur la détermination de la répartition de la résine dans le volume. La Figure II-32

présente un exemple de réseau poreux inter-meche présent dans ces composites.

Figure I1-32 : Représentation 3D typique du milieu poreux mesoscopique pour les
composites NCF. Matériaux A. Dimensions : 20 mm x 20 mm x 16 mm

Les séquences d’images issues du volume obtenu par micro-tomographie sont traitées
suivant chaque orientation. Pour les orientations perpendiculaires aux meches UD, les quantités
mesurées auront un caractere périodique induit par la présence des meches (Figure I1-33). A
partir de ces signaux, des analyses fréquentielles permettent d’extraire des propriétés
géométriques de VER autour des meches UD et I’épaisseur de la trame dans le composite. De
plus, I’observation du volume renseigne sur la morphologie du réseau poreux contenant la résine

réticulée.
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Figure II-33 : Schéma représentatif de I’obtention de I’évolution de la fraction de fibres

suivant les directions principales a partir de séquences d’images extraites du volume.

11.3.4 Résultats

I1.3.4.1 Echelle mésoscopique

A cette échelle, le but est de comprendre 1’organisation des filaments a I’intérieur des
meches UD. La connaissance du taux de fibre intra-meches permet de calculer le taux de fibre
global du composite en 1’associant a la fraction de meche UD. Par ailleurs, la connaissance des
propriétés géométriques des meches autorise 1I’estimation de la fraction volumique de verre intra-
meches en utilisant la masse linéique de ces dernieres. L’aire totale occupée par les filaments

Afilaments dans une meche s’estime suivant I’équation :

tex (IL12)

A filaments =
P filaments

avec tex la masse lin€ique des fils et Pfijgments 12 masse volumique du verre. Pour les meches

UD considérées ici, I’aire totale des 8000 filaments supposés étre présents dans une meche est de
1.83 mm?. La validité de cette valeur est vérifiée du fait qu’elle permet de retrouver le diametre

des filaments, soit 17um.
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Tableau II-6 : Fraction volumique moyenne intra-meches UD pour une meche de chaque

renfort.
REF A B C
fvfm MEB (%) 58.3 (#4.2) 63.1 (¥1.2) 57.4 (£2.1) 64.6 (£1.5)

Le Tableau II-6 présente la valeur moyenne et 1’écart type de la fraction volumique de
fibre intra-meches pour une meche dans chaque renfort de I’étude. 1l apparait que la densité de
couture du renfort A augmente la fraction volumique intra-meéche du renfort. La couture
asymétrique et lache du renfort B semble diminuer le niveau de compaction des meches. En
comparant le résultat du renfort C avec celui de référence, la forte différence entre les valeurs
devrait étre le résultat de la trame. En effet, I’épaisseur de cette derniere peut augmenter

localement la compaction des meches UD.

Les résultats obtenus a partir des images MEB apportent une premiere information sur la
morphologie des meches UD. Bien que les tendances d’un renfort a I’autre s’accordent avec leur
structure, ces valeurs de taux de fibre paraissent élevées pour le procédé d’infusion. L hypothese
expliquant cette surestimation est liée aux limites géométriques des meches UD. L’organisation
des filaments proche du contour des meches est susceptible de ne pas présenter le méme niveau

de compaction qu’au cceur des meches.
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Taux de fibre des cellules de Voronoi

Figure 11-34 : Influence des parametres de fabrication sur la distribution des filaments
dans les meches UD déterminée a partir de la décomposition de Voronoi.

La Figure II-34 propose une vue de la distribution du taux de fibre pour une meche UD de

chaque renfort. Des différences de distribution de la fraction volumique sont notables. En
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corrélant ce résultat avec ceux présentés dans le Tableau II-6, plus le taux de fibre de la meche
est élevé plus la probabilité de trouver des zones riches en résine au sein de celle-ci diminue. La
tendance du renfort B est différente de celles des renforts a couture symétrique. En étudiant les
pentes, le renfort B a un plus fort gradient pour une fraction volumique comprise entre 0.4 et 0.6.
Ce phénomene est présent pour une fraction volumique plus élevée dans le cas des autres
renforts (>0.55). Par conséquent, le type de couture influence 1’organisation des filaments au sein

des meches, c’est-a-dire, la fraction volumique de fibre intra-meche.

I11.3.4.2 Echelle des méeches UD

Dans I’analyse de 1’organisation du point de vue mésoscopique, 1’intérét est porté sur les
parametres géométriques des meches. Les différentes morphologies présentées par les quatre
composites sont illustrées par la Figure I1-7.
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Figure II-35 : Coupe des quatre composites selon le plan (Y, Z) extraite a partir de volumes
acquis par le micro-tomographe. Surface : 20 mm x 20 mm
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Le Tableau II-7 propose de visualiser la différence de fractions volumiques intra-meches
UD déterminée par une analyse manuelle des images avec celles obtenues par un traitement
numérique d’image. Le traitement numérique représente les meches UD par des rectangles
équivalents en surface, possédant le méme centre de gravité (Figure II-31 (b)). Les tendances
d’un matériau a I’autre se conservent contrairement a I’écart type des résultats. Il semblerait donc
que le traitement numérique d’images moyennées ait une efficacité moindre que le traitement

réalisé manuellement. Cependant, les deux approches donnent des tendances identiques.

Tableau II-7 : Tableau comparatif de la fraction volumique des méches UD entre des

données obtenues numériquement et des résultats issus d’une analyse manuelle.

REF A B c
SVl (%)~ 60.5 (+7.0 62.3 (£5.5 54.5 (6.4 65.5 (£9.4

Approche numérique > (#7.0) 3 (&5.5) S (£6.4) S5(29.4)
SVl (%) - 61.7 (2.0 61.7 (1.2 57.2 (0.9 61.9 (+1.9

Approche manuelle 7 (#2.0) T (=12 2(0.9) 9(=1.9)

La Figure 1I-36 présente les données géométriques moyennes et les écarts types des
rectangles utilisés pour caractériser les formes des meches. Ces données permettent également de
remonter aux fractions volumiques de verre intra-meches. Ces résultats ont davantage une valeur
qualitative que quantitative, les taux de fibre estimés sont élevés pour le procédé d’infusion. Sur
ces graphiques, il apparait que la réduction de la longueur de couture tend a réduire de fagcon
homogene la surface des meches UD. Le fil de couture contraignant plus régulicrement la
meche, cette derniere n’a pas la possibilité de se déformer. A I'inverse, le fil de couture
asymétrique (plus lache) (B) va permettre a la meche de se déformer pendant le procédé
d’infusion. Ses dimensions sont plus grandes. Enfin, il existe un effet de 1’augmentation du tex
de la trame sur les meches UD (C). L’influence de la couche transverse s’observe notamment sur
I’épaisseur des meches. Lorsque ces dernieres reposent sur une meche de trame, elles s’écrasent
davantage. Les rapports de forme d’un renfort a 1’autre évoluent faiblement. Seul le renfort C
présente une différence notable. Ceci implique que des fils épais de trame sont susceptibles de

modifier la forme des meches UD, résultat d’une compaction transverse locale élevée.
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Figure I1-36 : Moyenne et déviation des parametres géométriques des meches.

Une autre approche permet de remonter a la fraction volumique des meches UD. Elle se
base sur I’analyse des images successives dans les plans perpendiculaires aux meches UD (XZ et
XY) du volume. A partir de I’évolution de la fraction de meche dans le volume (Figure 11-33),
I’analyse fréquentielle du signal selon Z (Figure II-39) renseigne sur la position de la trame. Les
pics de fraction de résine vont correspondre a I’emplacement de la trame tandis que les vallées se
situent aux alentours du centre de la meche UD (selon I’axe Z). La distance entre deux pics
correspond a la distance entre deux plis, ici notée hygg. A partir des coupes du plan (X, y) situées
dans les vallées, il est possible de déterminer la largeur (lygg) moyenne entre deux canaux
interstitiels du plan (x, y) a partir d’image analogue a la Figure 1I-28(b). En supposant que hygg
et lygr définissent les dimensions d’un volume élémentaire encadrant la meéche UD sur la
fraction volumique, la fraction volumique intra-meches UD est obtenue par la connaissance de la
fraction de meche (F,,,) (Tableau I1-9) dans un VER.

Afilaments (IL13)

fofm =

hygrlygrFm

Le Tableau II-8 répertorie ces résultats.
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Tableau II-8 : Estimation des dimensions des VER pour les quatre renforts.

REF A B C
lygr (mm) 3.55 3.52 3.57 3.54
hygg (mm) 1.04 1.06 1.03 1.04
fvfm (%) 53.4 57.0 52.2 54.1

En comparant la fraction volumique dans les meches UD obtenue par les différentes
approches (mésoscopique ou macroscopique, manuelle ou automatisée), des différences
apparaissent. L’approche mésoscopique, la méthode de détection des meches et I’analyse
manuelle tendent a sous-estimer les dimensions des meches. En ce qui concerne les tendances
d’un renfort par rapport a celui de référence, les quatre méthodes aboutissent a des tendances
similaires. La méthode a préférer est donc celle impliquant I’analyse des vecteurs de pixels de
I’image car elle fournit une information volumique tenant compte de la présence des fils de

trame.

11.3.4.3 Echelle du composite

Les échelles inférieures ont permis de déterminer avec précision la valeur moyenne dans le
volume de la fraction volumique intra-meches UD. En exploitant I’'information volumique
obtenue par micro-tomographie, la fraction de meches UD dans le volume est déterminées. Cette
information permet de finaliser 1’analyse de la répartition de la fraction volumique de verre au

sein des composites.

Le Tableau II-9 présente les données relatives a la fraction volumique de fibre dans le
composite. L’hétérogénéité dans le matériau est estimée par la différence entre la fraction
volumique de fibre totale et celle de la meche UD. La fraction de meéche UD dans le volume
informe sur la proportion de méso-canaux inter-meches. Sur cet aspect, le renfort A possede la
structure la plus ouverte. Cependant, la conséquence de cette proportion poreuse se traduit par
une fraction volumique de fibre (Vi) 1égerement plus faible et une forte hétérogénéité du
composite. Les meches UD du renfort B occupent le plus d’espace. Leur fraction de meche est
élevée. De plus la fraction volumique de fibre moyen intra-meches est faible. Ainsi, les
composites produits a partir de ce renfort sont les plus homogenes. Le renfort C possedent un
taux de fibre tres similaire a son homologue (REF) possédant une trame plus fine. L’unique

différence observable provient de son hétérogénéité 1égerement supérieure.
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Tableau II-9 : Fraction volumique moyenne de fibre des composites et hétérogénéité.

REF A B Cc
Fi (%) 92.1 86.1 95.4 91.9
fofm (%) 53.4 57.0 52.2 54.1
Vi (%) 49.2 49.1 49.8 49.8
Hétérogénéité (%) 4.2 7.9 2.4 4.4
FVF via la densité mesurée par double

, 50.8 49.9 51.3 51.3

pesée (%)

Une réduction de la longueur de couture influence donc I’hétérogénéité du composite. Ceci
est le résultat d’une structure fibreuse maintenue par le fil de couture. Une couture asymétrique
et lache montre un effet inverse. Enfin, 1’augmentation de la maille semble augmenter
légerement le niveau de compaction des meches UD. Ceci entraine un taux de verre plus élevé

tout en augmentant légerement 1’hétérogénéité du composite.

La comparaison des fractions volumiques de fibre déterminées par I’analyse d’image et
celles déterminées par la méthode de double pesée donnent une excellente corrélation entre les

deux types de mesures.

11.3.4.4 Morphologie du réseau poreux

L’observation du réseau poreux macroscopique de chaque renfort présente des différences
de morphologie. L’analyse de 1’évolution de la fraction volumique suivant les trois orientations
de I’espace informe sur la répartition des canaux interstitiels. Cette répartition se présente sous
forme de signal de la fraction de résine en fonction de la position selon une direction du volume
(Figure 1I-37, Figure I1-38 et Figure 11-39).
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Figure I1-37 : Evolution de la fraction de résine dans le volume selon X.

Figure II-37 présente 1I’évolution de la fraction de résine le long des meches UD. Les
tendances sont relativement constantes. Ceci démontre une faible variation du réseau poreux
inter-meches selon cette orientation. Par contre, la proportion de ce réseau varie fortement d’un
matériau a ’autre. Ainsi, une réduction du pas de couture permet une ouverture de ce réseau. A
I’inverse, un dessin de couture asymétrique et lache réduit fortement la possibilité d’un
écoulement entre les meches. Enfin, un changement de masse linéique dans la trame n’a pas

d’effet significatif sur cette propriété.

La proportion de résine suivant les orientations perpendiculaires au plan des meches UD
possede un aspect périodique (Figure 1I-38 et Figure II-39). Selon les deux orientations, les
amplitudes sont démarquées pour les renforts possédant une couture symétrique. Les pics
renseignent sur la proportion de résine entre les meches. Le renfort A possede des canaux
interstitiels tres ouverts entre les meches UD, presque deux fois plus larges que ceux du renfort
de référence. Le renfort C présente une tendance similaire a REF. Le renfort B présente une plus
faible amplitude de fraction de résine, résultat d’une structure fermée. De plus, la faible
démarcation des pics de la fraction de résine selon Y pour ce renfort indique une faible
connectivité des canaux interstitiels dans le plan (X, z). Les parametres de couture influencent
donc la morphologie du réseau poreux. Ces différences d’organisation devraient influenceront la
perméabilité des renforts.
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Figure I1-38 : Evolution de la fraction de résine dans le volume selon Y.
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Figure I1-39 : Evolution de la fraction de résine dans le volume selon Z.
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I1.3.4.5 Morphologie du réseau poreux: épaisseur de la trame

Pour finir, I’épaisseur ainsi que de la fraction de résine dans la trame est calculée pour le
composite. En comparant ces données a 1’organisation de la trame a 1’état sec, il est possible

d’estimer la proportion d’imbrication des meches UD dans la trame.

REF A
B C

Figure I1-40 : Réseaux poreux des renforts issus des volumes analysés par micro-

tomographie. Volume : 20 mm x 20 mm x 16 mm

La Figure I1-40 présente 1’espace occupé par la résine dans le composite. La taille de voxel
cubique étant de 17um de coté, la présence de la résine dans les meches n’est pas visible. Ces
images démontrent la prédominance des canaux interstitiels le long des meches UD. L’influence
de la couture asymétrique se répercute sur les canaux suivant la direction Z, qui apparaissent tres
minces en comparaison des renforts a couture symétrique. Enfin, il apparait une faible couche de

résine selon I’axe Y des renforts. Cette direction du réseau poreux est liée a la trame du renfort.
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L’information géométrique de la trame se fait par ’analyse des signaux extraits selon

I’empilement (direction Z) du composite (Figure 11-39).
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Figure I1-41 : Evolution moyenne de la fraction de résine pour des tranches du volume

comprises aux alentours des pics de la Figure I1-39.

La Figure II-41 présente 1’épaisseur du réseau formé par la trame. Les tendances proposées
correspondent a 1’évolution de la fraction de résine en fonction de 1’épaisseur considérée autour
du centre de la trame, en prenant I’hypothese que les pics de la Figure 1I-39 correspondent a ces
zones du composite. L’ information intéressante donnée par ces courbes provient de la possibilité
d’estimer I’épaisseur de la trame. La limite de cette couche dans le composite est supposée étre
le point d’inflexion de ces tendances. Ce choix est basé sur le principe suivant. Le plus faible
accroissement de fraction de résine correspond a la limite de I’entrée dans la couche UD.
L’épaisseur de la trame ainsi déterminée présente des valeurs supérieures a celles déterminées
dans 1’état sec du renfort (I.2.4.2). Elle doit donc impliquer une épaisseur induite par
I’ondulation hors plan des plis. Les valeurs des épaisseurs de la trame sont répertoriées dans le
Tableau II-10. En plus des épaisseurs, la Figure 1I-41 permet d’estimer la fraction de meches
dans I’épaisseur de la trame considérée. En supposant que la fraction de meches établie dans la
section I1.2.3.2 peut étre extrapolée au volume, une estimation de I’imbrication dans le
composite est donnée. Il correspond a la différence des deux fractions de meches déterminées

dans 1’état sec et dans le composite.
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Influence des parametres de conception des NCF sur la morphologie du renfort sec et du

composite

Tableau II-10 : Estimation de I’épaisseur de la trame.

REF A B C
Epaisseur de la
224 126 214 144
trame (um)
F (%) 84.8 67.11 90.8 81.7
Imbrication
Im, (%) 29 20 30 39

Les épaisseurs de trame dans le composite varient d’un composite a I’autre. Comparé au
renfort de référence, une diminution de la longueur de couture tend a réduire cette épaisseur. Par
contre, la proportion de résine dans la trame est environ le double pour le renfort A. Ainsi, bien
que la réduction du pas de couture affine la trame, une quantité plus importante de résine s’y
loge. La maille de la trame étant fine comparé a REF, la rigidit¢é des meches UD réduit la
probabilité qu’elles puissent se loger dans les porosités de la trame. Le dessin de couture semble
n’avoir qu’une tres faible influence sur 1’épaisseur de la trame. La fraction de meche est
cependant augmentée, conséquence d’une plus grande surface de trame et d’une imbrication plus
importante. Enfin, le renfort C et son tex élevé posseéde une faible épaisseur moyenne de la trame
pour une fraction de résine supérieure a la référence. Un tel résultat est expliqué par I’imbrication

des meches UD dans les espaces plus grands de la trame.

Une réduction du pas de couture permet donc d’augmenter la délimitation des couches UD
du composite en dispersant la trame et limitant I’'imbrication de la couche UD. L’augmentation
du tex ouvre la maille de la trame, augmentant la proportion d’imbrication de la couche UD. Le
dessin de couture plus lache ne parvient pas a maintenir la structure qui va se déformer fortement

lors de la mise en forme, réduisant ainsi les espaces disponibles.

I1.4 Bilan sur ’influence de I’architecture des composites NCF quasi-UD sur leurs

morphologies

Cette partie est consacrée a résumer 'influence de chaque parametre de fabrication sur la
morphologie de la trame a I’état sec et du composite.

I1.4.1 Longueur de couture

La longueur de couture est le parametre décrivant I’espacement entre les lignes de couture,

perpendiculairement aux meches UD. Ce parametre est lié a la densité de couture, plus il est
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faible et plus la quantité de fil sera élevée. Le Tableau II-11 récapitule les données du renfort A

déterminées dans ce chapitre.

Ce fil de couture est lié au maintien de la structure fibreuse. En ce qui concerne la trame,
une longueur de couture réduite implique une plus grande probabilité que la couture vienne
impacter cette couche du renfort. L’effet sur la trame est une réduction de la largeur des fils
transverses, résultat de la séparation des meches par 1’aiguille de couture. Cette réduction de la
largeur se traduit par une réduction de la fraction surfacique de trame. La maille de la trame est
donc plus ouverte, entrainant une plus forte épaisseur des fils transverses. Cette morphologie se
retrouve dans le composite. En effet, plus de résine est contenue dans la trame, résultat d’une
trame séparant clairement les couches de meches UD. Cet aspect est accentué par la plus faible
proportion d’imbrication. Les valeurs d’épaisseurs de trame h, a 1’état sec et dans le composite
ne se correlent pas. La raison de ce résultat provient du calcul de I’épaisseur de la trame dans le
composite, qui implique 1’ondulation hors plan des plis. Par conséquent, le maintien accentué par

la faible longueur de couture réduit aussi I’ondulation hors plan.

Le maintien de la structure fibreuse se répercute également sur I’arrangement des meches
UD. La plus forte contrainte du fil de couture sur les meches UD implique une réduction de leur
largeur. Cette réduction libere de I’espace entre les meches UD entrainant une forte hétérogénéité

du composite.
La réduction du pas de couture tend donc a rigidifier I’arrangement fibreux.

Tableau II-11 : Tableau récapitulatif des données géométriques déterminées sur le renfort
A. Valeurs comparées au renfort de référence.

Sec Composite
Trame Chaine Trame Volume
1 (mm) hi*¢ F, lygg | hver | fofw | h°"F | Im, | F,, | Hétérogénéité
mm
’ (um) | (%) | (mm)|(mm)| (%) | (um) | (%) | (%) (%)
1.19 113 55.9
REF
(£0.74) | (246.5) | (£1.3) 355 | 1.04 | 534 | 224 28.9 | 92.1 4.2
1.08 134 46.9
A
(£0.69) | (+48) | (£1.9) 3.52 | 1.06 | 57.0 126 20.2 | 86.1 7.9
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11.4.2 Motif de couture

Le motif de couture est le parametre lié au chemin emprunté par le fil lors de la couture. Il
a été observé que ce motif de couture est lache. En effet, comparé au motif symétrique, le fil est
capable de glisser dans les nceuds. Par conséquent, la pression exercée par le fil va s’équilibrer
dans le renfort. Les données morphologiques du renfort B sont comparées au renfort de référence
dans le Tableau II-12.

L’influence de cette variation de motif de couture sur la trame a 1’état sec est faible. Les
valeurs restent proches du renfort de référence. Cependant, la supériorité de chaque parametre
implique une fraction volumique de la trame plus faible, résultat de la contrainte moindre du fil
de couture. Une fois mise en forme, 1’épaisseur de la trame apparait plus faible que celle de REF,
résultat de la compaction d’un renfort moins contraint par le fil de couture. L’estimation de
I’imbrication donne une valeur supérieure au renfort de référence. La cause de ce surcroit
d’imbrication vient de la facilité du renfort a se déformer car son architecture fibreuse est moins

contrainte par la couture.

Les effets du faible maintien de la structure fibreuse se retrouvent également dans la
couche UD. La section du fil est plus grande entrainant une fraction volumique intra-meche plus
faible. L’aspect déformable de la préforme permet a la phase fibreuse de se répartir plus

homogenement dans le volume, réduisant ainsi la taille des canaux interstitiels.

Les caractéristiques de ce motif de couture permettent a I’arrangement fibreux de s’adapter

aux contraintes auxquelles il est soumis lors de la mise en forme.

Tableau II-12 : Tableau récapitulatif des données géométriques déterminées sur le renfort

B. Valeurs comparées au renfort de référence.

Sec Composite
Trame Chaine Trame Volume
4, () he¢ (%) lygr | hver | fofn | "' | Im, | F,, | Hétérogénéité
(um) (mm) | (mm) | (%) | (um) | (%) | (%) (%)
REF (116.1794) (ig) (f_j'g) 3.55 | 1.04 | 534 | 224 | 289921 42
B (116.2;4) (iéj) (i?'g) 3.57 | 1.03 | 522| 214 |300] 954 24
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I1.4.3 Masse linéique de la trame

Le choix du tex de la trame pour une masse surfacique de trame donnée va modifier, en
plus de la taille des fils, le nombre et I’espacement entre les meéches. Ce type de modification des
parametres de fabrication modifie donc directement la morphologie de la trame, mais perturber
également la chaine des renforts. Les données morphologiques du renfort C sont comparées au

renfort de référence dans le Tableau II-13.

Tableau II-13 : Tableau récapitulatif des données géométriques déterminées sur le renfort
C. Valeurs comparées au renfort de référence.

Sec Composite
Trame Chaine Trame Volume
1 (mm) hi¢¢ (%) g | hyeg | fofw | By ¥ | Im, | F, | Hétérogénéité
(um) (mm) | (mm) | (%) | (um) | (%) | (%) (%)
REF (116.1794) (iﬁ) (f_j‘g) 3.55 | 1.04 | 534 | 224 |289] 921 42
C (-tli.5171) (gg) (i%)ii) 354 | 1.04 | 541 | 144 |388] 919 4.4

Un tex plus élevé va augmenter les dimensions moyennes des meches transverses, tout en
réduisant I’aire surfacique de la trame. Cette réduction de surface réduit la probabilité que le fil
de couture affecte les meches transverses. Ainsi, les orientations définies lors de la fabrication
sont plus facilement conservées. Dans le composite, 1’épaisseur de la trame apparait plus faible,
résultat de I’augmentation de 1I’imbrication. Cependant, la proportion de résine dans la trame est
tres similaire. L’écoulement dans cette couche sera, lors de la mise en forme, a priori favorisé par

la plus faible proportion de meches transverses a traverser.

Les effets de I’augmentation du tex de la trame sur la couche UD est faible. La fraction
volumique de verre intra-meches UD légerement supérieure comparée a REF est la conséquence
de la plus forte compaction des meches entourées de fils de trame épais. Cet effet se répercute

sur I’hétérogénéité du composite.

L’augmentation du tex de la trame pour une masse surfacique de trame fixée modifie

majoritairement sur la morphologie de la trame.
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II.4.4 Conclusion

L’influence des parametres de fabrication des renforts NCF quasi-UD sur le renfort sec et
dans le composite a été évaluée. Les parametres de couture permettent de modifier la
morphologie du composite a traverse leur influence sur la tenue de 1’architecture fibreuse. Ils
influencent également la morphologie de la trame a travers I’orientation des meches transverses
et la capacité a se distinguer de la couche UD. La morphologie de la trame peut également étre

controlée par le choix du tex des fils utilisés.

L’étude de la morphologie a révélé des différences du milieu poreux dans le composite.
Ces variations sont a l’origine des différents comportements observables lors de la

transformation de la préforme fibreuse en un composite.
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Etudes expérimentales de 'influence des parametres de conception des renforts NCF

unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs performances mécaniques

Chapitre III: Influence de I’architecture des NCF sur la mise en

forme des composites

L’étude de la morphologie des composites NCF quasi-UD a permis de démontrer qu’il existe une
influence des parametres de fabrication des renforts sur [’organisation entre le milieu fibreux et la résine.
Les différences observées sont le résultat des réponses mécaniques aux sollicitations variées présentes
lors de la mise en forme. Afin de quantifier ces différences de comportement en infusion,
I’expérimentation est adoptée pour déterminer les propriétés macroscopiques servant a la description de
I’écoulement de la résine dans la préforme. La loi de Darcy, établie en 1856 afin de modéliser
I’écoulement de I’eau dans des lits de sable, définit un coefficient appelé perméabilité [18]. Ce dernier
permet de quantifier la facilité avec laquelle le fluide s’écoule au sein d’un milieu poreux. Un protocole
expérimental est mis en place, afin de déterminer les coefficients de perméabilité des renforts fibreux. La
corrélation de ces coefficients avec la morphologie permet de comprendre ['influence de la

microstructure du renfort NCF sur le procédé de mise en forme.

Apres une introduction sur [’enjeu de ce chapitre (Ill.1), le protocole expérimental pour les
mesures de perméabilité et les résultats obtenus sont présentés (111.3). Enfin, les effets des parametres de
fabrication sur le procédé d’infusion sont expliqués. Une perspective sur [’optimisation du procédé

d’infusion a travers le contrdle de la méso-structure est également proposée (111.4).
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III.1 Introduction sur Pinfluence de D’architecture sur la mise en forme du

composite

Il existe un grand nombre de procédé de mise en forme des composites, ainsi que de
nombreux types de Les renforts fibreux. Dans le contexte éolien, le procédé de mise en forme,
I’infusion, est ancien et relativement bien connu. Toutefois, une difficulté de son utilisation vient
des pieces a produire inhabituellement longues. L’optimisation du procédé est donc a la fois

difficile et nécessaire.

L’analyse de la morphologie des composites dans leur forme finale a permis d’observer
des différences dans les réseaux d’écoulement ainsi que dans les taux de fibres aux échelles
mésoscopiques et macroscopiques. La corrélation de ces variations d’architecture interne avec
les parametres de conception a conduit a des corrélations entre les parametres de conception et
I’arrangement interne du composite. Par conséquent, ces derniers peuvent étre responsables des
différences dans les réponses mécaniques de la préforme fibreuse. Afin de comprendre comment
une architecture influence le comportement en infusion, une démarche expérimentale est
adoptée. Dans un premier temps, des essais de compression transverse sur préforme seche sont
mis en place. IlIs permettent d’évaluer I’effet des parametres de fabrication sur la mise sous vide
initiale du procédé d’infusion. Par la suite, des essais de compaction sur des préformes
imprégnées par des huiles silicones calibrées renseignent sur la réponse de la préforme lubrifiée
et ’écoulement fluide. En comparant cette réponse avec le résultat d’une simulation de 1’essai
selon la loi de Darcy et de la conservation de la masse, une analyse inverse est entreprise pour
estimer les valeurs de perméabilité. Plusieurs montages expérimentaux sont utilisés selon la
composante du tenseur recherchée. Les valeurs de perméabilité en fonction du taux de fibre
permettent ainsi d’étudier I’influence de 1’architecture fibreuse sur 1’évolution de 1’écoulement
dans la préforme. Les mesures continues de perméabilité sont validées par des mesures discretes
acquises sur un banc de mesure reposant sur le principe d’injection de gaz par différentiel de

pression.

II1.1.1 Etat de I’art

Le procédé d’infusion utilisé pour mettre en forme les composites met en jeu deux
mécanismes important. D une part, la réponse en compression transverse de la préforme fibreuse
qui résulte de la compaction induite par la mise sous vide avant ’injection. D’autre part,
I’écoulement du fluide au sein du matériau poreux (a double échelle, intra et inter-meches) qui
est contrdlé par le tenseur de perméabilité K. Ce tenseur traduit la facilité d’écoulement du fluide
dans I’espace disponible dans le volume fibreux. Il est donc intimement lié au niveau de

compaction de I’empilement fibreux.

La réponse en compaction d’une préforme peut étre caractérisée des essais de compaction

transverse. Ces derniers consistent a comprimer une préforme fibreuse entre deux plateaux.
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L’attrait pour ce type d’essai s’est manifesté dans les années 90. Kim et McCarthy [19] explorent
le sujet de maniere expérimentale et analytique sur différents types d’architectures fibreuses
tissées en verre. Ils concluent que la réponse, de la force en fonction de la déformation, est liée
au type d’architecture fibreuse. Ils observent également la présence de relaxation lors d’essai
interrompu a un déplacement fixe. Ce phénomene apparait dépendant de 1'orientation des
meches. Plus celles—ci sont alignées et plus la relaxation est faible. Robitaille et Gauvin [20,21]
s’intéressent également a la compaction de renfort fibreux en verre. Ils étudient notamment
I’influence du nombre de plis sur la réponse en compaction. Ainsi, ils notent que la rigidité dans
I’épaisseur est proportionnelle au nombre de plis. Ces derniers détectent par ailleurs un effet du
nombre de plis sur la fraction volumique de fibre naturelle de I’empilement. Plus le nombre de
plis est élevé, plus cette derniere diminue. Cette étude s’intéresse également a I’influence de
cycles de compaction sur le comportement de la préforme. Il apparait que la fraction volumique
de fibre augmente apres quelques cycles pour ensuite se stabiliser, résultat de la réorganisation
du milieu fibreux. Il semblerait donc que la multiplication des contacts fibre / fibre au sein de la
préforme augmentent la résistance a la compaction. Cette influence se retrouve également lors de
I’analyse de I'influence de la vitesse de compaction. Bickerton et al. [22] étudient, entre autre la
relaxation, I'influence de la vitesse de déformation lors d’essai de compaction sur différents
renforts de verre (fils coupés et renfort tissé). Ils observent qu’une augmentation de la vitesse de
compression, pour une fraction volumique a atteindre, induit une augmentation de la contrainte.
Dans le cas du renfort tissé, ils remarquent une inconsistance des tendances qu’ils attribuent au
caractere aléatoire de I’enchevétrement des plis. Plus tard, Comas-Cardona et al. [23]
s’intéressent a la réponse en compression de renforts secs et imprégnées. Ils notent une
diminution de module de compression des renforts lors d’essai ou les renforts sont préalablement
imprégnés par une huile silicone de faible viscosité. La faible viscosité de I’huile permet de
lubrifier les contacts fibreux sans générer de pression fluide. Pour résumer, le vide initial définit
I’état du réseau poreux de la préforme qui va étre injectée. L arrangement des vides dans la
préforme dépend de 1’architecture fibreuse du renfort. Le volume et la morphologie de 1’espace

libre va influencer directement la perméabilité des renforts.

La perméabilité retranscrit a 1’échelle macroscopique le comportement d’un fluide
s’écoulant dans un milieu poreux. La connaissance du tenseur de perméabilité est nécessaire
pour aider les ingénieurs dans la modélisation des procédés de mise en forme des composites. A
ce sujet, des « benchmark » engageant un grand nombre de laboratoires s’efforcent d’établir des
protocoles et des bancs de mesure permettant des déterminations consistantes de ces coefficients
[24-26]. Aucune norme n’a été établie a ce jour. Cependant, plusieurs méthodes fiables ont été
développées. Ici, I’étude se base sur des comparaisons par rapport a un référentiel. La précision
de la mesure n’est donc pas un frein a la compréhension des effets de 1’architecture sur le tenseur
de perméabilité, tant qu’elle est consistante. Ainsi, le choix de I’approche expérimentale va se
baser sur les atouts que peut présenter une méthode. Idéalement, la méthode choisie doit étre

capable de déterminer les coefficients de perméabilité selon les trois axes principaux du matériau
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(X, Y et Z). Elle sera préférablement capable d’effectuer des acquisitions continues afin de

pouvoir suivre I’évolution des coefficients en fonction de la fraction volumique de fibre.

D’apres Sharma et al. [27], les méthodes de mesure de perméabilité pour des milieux
anisotropes peuvent étre classées selon trois considérations. D’une part, 1’écoulement peut étre
soit radial, soit linéaire. D’autre part, les conditions aux limites de I’injection peuvent impliquer
soit une pression constante, soit un débit constant. Enfin, 1’état initial d’imprégnation du renfort
peut étre saturé ou non. A partir de ces considérations, différentes méthodes de mesures de
perméabilité ont été mises en place. Elles se distinguent également par la possibilité de suivre
I’écoulement selon 1, 2 ou 3 dimensions. La mesure peut €tre soit discrete, soit continue. En 1D,
il existe les méthodes de flux linéaire, impliquant un liquide ou un gaz. La détermination du
coefficient de perméabilité se fait par le suivi de ’avancement du flux ou par différentiel de
pression. Ces mesures discreétes se caractérisent par une bonne reproductibilité. En 2D, les
méthodes de flux radial, impliquant une vitesse ou une pression de fluide constante, se limitent a
la détermination des coefficients de perméabilités plans (2D) de maniere discréte pour une
fraction volumique donnée. L’injection se fait depuis un seuil cylindrique. L’avancement du
front d’imprégnation, présentant la forme d’une ellipse, peut €tre suivi par imagerie. Les
coefficients de perméabilité sont déterminés a partir des images. Une alternative consiste au suivi
de I’avancement du front par des capteurs électriques ou basés sur d’autres physiques. Dans les
deux cas, la valeur de perméabilité correspond a un état non-saturé de la préforme fibreuse. La
détermination complete du tenseur de perméabilité se fait par la mesure de la perméabilité hors
plan des milieux poreux. Une adaptation des méthodes précédemment citées est alors nécessaire
pour permettre le suivi de 1’écoulement dans 1’épaisseur des préformes fibreuses. Les mesures
continues de perméabilité s’effectuent généralement en régime saturé. La compaction de la

préforme est mesurée en parallele de la pression fluide.

Afin de déterminer le banc de mesure le plus apte a estimer précisément le tenseur de
perméabilité, un « benchmark » [24,25] impliquant plusieurs méthodes, laboratoires et matériaux
a été engagé. Il s’est consacré a caractériser le coefficient dans le plan de deux renforts, un en
carbone et 1’autre en fibre de verre. Ce « benchmark » démontre une dispersion notable des
valeurs de perméabilité pour les matériaux testés. Par contre, 1’analyse des rapports des
perméabilités s’est montrée plus fiable. Par conséquent, l’utilisation de telles méthodes est

valable pour déterminer les influences des microstructures de renforts sur ce tenseur.

Une de ces méthodes, répondant aux criteres spécifiés dans ces travaux, est basée sur des
essais de compaction de préformes fibreuses imprégnées au préalable ou en cours d’essai.
L’avantage d’une telle approche provient de I’absence d’effet de bords ou de déformation de
moule souvent présents dans les méthodes d’injection. Initialement développée par Buntain et al.
en 2003 [28], la méthode était limitée a la mesure de la perméabilité plane pour des matériaux
isotropes. La préforme, initialement positionnée entre les plateaux de compression était injectée
par un liquide. L’acquisition des données est effectuée au cours de la compression par un capteur

de pression placé au centre de la préforme. Les résultats pour de faible taux de verre étaient en

70



accord avec ceux obtenues par une méthode basée sur de I’injection fluide. La dispersion
observée pour des taux de fibre élevés était due a la déformation du montage en aluminium
utilisé. Dans la méme période, Ait si Ahmad et al. [29] proposent un montage expérimental plus
simple, ou la pression fluide est mesurée par la cellule de force de la machine d’essai. En 2007,
Comas-Cardona et al. [30] reprennent cette technique en la modifiant et 1’adaptent également
pour des mesures de perméabilité hors plan. L’expérience se basait sur une méthode inverse pour
déterminer ce coefficient. Les essais sont effectués sur une préforme préalablement imprégnée.
La force en fonction du déplacement de la traverse est mesurée. Pour le cas plan, la
détermination de la perméabilité plane est directe. La conservation de la masse et la loi de Darcy
sont résolues en utilisant les conditions aux limites de 1’essai. Pour la mesure hors plan, une
courbe maitresse est calculée. Cette courbe est issue de la résolution de 1’équation 3D de
consolidation adimensionnée [31]. Elle permet, par une analyse inverse de I’essai de
compression transverse, de remonter au coefficient de perméabilité. Les détails spécifiques

concernant la méthode sont décrits dans la section 111.3.2.

Dans le cas des matériaux de I’étude, la perméabilité plane est anisotrope. La littérature ne
répertorie aucune adaptation des mesures de perméabilités par compression transverse a la
détermination du ratio d’anisotropie plan. Afin de I’obtenir, une adaptation de la méthode est

développée ci-apres.

II1.2 Essais de compression transverse
I11.2.1 Essais sur préformes seches

Les essais sur préforme seche permettent de simuler la réponse de 1’empilement fibreux
lors du pré-vide appliqué lors du procédé d’infusion. Ils sont effectués a température ambiante
sur une machine Instron 5584 munie d’une cellule de force 150 kN. La préforme fibreuse est
disposée entre deux plateaux : le plateau supérieur équipé de la cellule de force et le plateau
inférieur fixe. Avant de démarrer 1’essai, les plateaux sont mis en contact avec la préforme, sans
contraindre cette derniere. L’essai consiste en un déplacement du plateau supérieur qui vient
compacter I’empilement fibreux sur le plateau inférieur. Le montage expérimental est schématisé
en Figure III-1. Les informations concernant le montage et les conditions d’essai sont données
dans le Tableau III-1.

Tableau III-1 : Conditions expérimentales des essais secs.

Vitesse de Surface de . . .
. . Dimension (mm) Nombre de plis
compaction compaction
2mm.min”’ Circulaire ¢ =150 15
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Plateau de
compression <
circulaire

Préforme

Figure I1I-1 : Schéma descriptif du montage expérimental de 1’essai sec.

La Figure III-2 présente les résultats des essais de compression transverse sur des
empilements fibreux non-imprégnés. La contrainte de compression transverse 0 ,, est déterminée
a partir de la force f,, sur I’aire du plateau S. Le choix de cibler la gamme du taux de fibre entre
50% et 55% permet de comparer ces résultats a I’application des renforts. L’architecture de
référence est la plus facile a compacter sur la gamme de taux de verre observée. Le renfort A
avec sa longueur de couture divisée par deux, se montre le plus rigide. B differe des tendances
des autres renforts par sa plus faible rigidité transverse. Enfin, C montre une tendance similaire a

celle de la référence, pour une résistance plus élevée.

0.07
E——
0ol ——A
g — B
: —¢C
a 0.05f
£ 0.04 1
; //
& 0.03 "w
O _ i
002 b——
0.01

0.5 0.51 0.52 0.53 0.54 0.55
Fraction volumique de verre

Figure I11-2 : Evolution de la contrainte de compression en fonction de la fraction

volumique de verre sur une préforme seche pour les renforts de I’étude.

A travers ces évolutions, I’influence des parametres de conception sur la mise en forme
peut déja s’observer. La longueur de couture influence la rigidité de I’empilement a travers le

maintien des meches UD. Elles sont plus contraintes, ce qui minimise la déformation de
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I’empilement fibreux au cours de la compaction des renforts. Le motif de couture asymétrique
semble avoir un effet inverse. Le renfort se compacte plus rapidement sous I’effet d’une
contrainte, résultat d’une couture plus lache. Enfin, augmenter la taille des meches de la trame ne
change pas le comportement du matériau, mais ajoute une épaisseur liée a celle des fils

transverses.

I11.2.2 Essais sur préformes lubrifiées

Les essais sur préformes préalablement imprégnées par une huile de faible viscosité
renseignent sur la réponse de I’empilement fibreux lorsque les contacts fibres / fibres sont
lubrifiés. Le montage expérimental est modifié afin de permettre a 1’huile de s’évacuer dans
I’épaisseur, condition nécessaire afin de ne pas générer de pression due a I’écoulement fluide.
Cette modification est possible par I'utilisation d’un plateau perforé (Figure III-3) en
remplacement du plateau inférieur. Le nouveau montage est décrit dans la Figure III-4. Les

conditions d’essai sont données dans le Tableau III-2.

Canal drainant

Evacuation de
I’huile

Figure I11-3 : Plateau de compression perforé.

Plateau de .
. u ssi
Plateau de compression
compression
eula circulaire perforé
circulaire
Préforme -~
lubrifiée Réceptacle

Figure III-4 : Schéma descriptif du montage expérimental permettant une évacutation de
I’huile en Z.
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Tableau III-2 : Conditions expérimentales des essais lubrifiés.

Vitesse de Surface de . . . .
. . Dimension (mm) | Nombre de plis Huile
compaction compaction
Roth Siliconoil
2mm.min’’ Circulaire ¢ =135 15
0.2 Pa.s

La Figure III-5 présente les résultats des essais de compression transverse sur des
empilements fibreux imprégnés par une huile de faible viscosité. La contrainte effective 2, est
calculée par le ratio de la force f2, sur I’aire du plateau S. En comparaison a la Figure I1I-2, des
différences notables s’observent pour les renforts B et C. Ils sont plus affectés par la lubrification
des contacts que le renfort de référence. Une réduction de I’écart s’observe également entre les
renforts A et REF. Afin de qualifier I’importance des contacts fibreux, la comparaison des essais

secs et lubrifiés est entreprise.

0.06
—  REF
0.05} A
s B
S 004t —C
(0]
=
g 0.03 .
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G / ,
3 ,
0.02 ——

0.01
0.5 0.51 0.52 0.53 0.54 0.55

Fraction volumique de verre

Figure I11-5 : Evolution de la contrainte en fonction de la fraction volumique de fibre sur

une préforme lubrifiée pour les renforts de I’étude.

I11.2.3 Influence des parametres de conception sur les contacts fibreux

Les données extraites des compressions transverses sur préformes seches informent sur le
comportement des renforts lors du pré-vide initiale utilisé pour compacter les empilements
fibreux pendant le procédé d’infusion. Afin de rapprocher ces résultats aux conditions de mise en
forme des renforts dans leur application, les taux de fibre de chaque renfort pour une pression de

0.9 bar sont analysés. En les comparant a leur équivalent sur préforme lubrifiée, une information
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qualitative de I'importance des phénomenes de frottement dans les empilements fibreux peut étre

estimée.

Tableau III-3 : Influence de la lubrification des contacts sur la fraction volumique de fibres
lors de la compaction pour une contrainte de 0.09 MPa.

Compression Sec Compression Lubrifiée | Rapport Lubrifiée
Renforts Vs Vs sur Sec (%)
REF 0.579 0.591 2.08
A 0.564 0.579 2.68
B 0.580 0.607 4.48
C 0.576 0.593 2.88

Le Tableau III-3 rapporte les taux de fibre des renforts secs et lubrifi€s pour une contrainte
équivalente a celle induite par le vide lors de I’infusion. Le rapport des deux valeurs renseigne
sur I’augmentation de la fraction volumique de fibre lorsque la préforme est libérée des
frottements. L’effet de la longueur de couture dans ce cas peut étre associé au relaichement d’un
plus grand nombre de contacts, conséquence du plus grand nombre d’éléments présents dans le
renfort. Le motif de couture (lache) permet un gain double comparé au dessin symétrique. Ce
dernier entraine une plus grande déformation des meches une fois lubrifiée. Elles peuvent donc
occuper plus facilement 1’espace disponible dans leur voisinage. Enfin, la trame plus ouverte de

C est susceptible de permettre aux meches UD de subir de I’imbrication.

Les analyses initiales s’intéressant uniquement au comportement lors de compressions
transverses des renforts ont révélé de grandes différences induites par les parametres de
fabrications des renforts. Ainsi, le contrdle de ces parametres permet notamment de jouer sur le
taux de fibre de la piece finale lorsque les conditions de vide de I’infusion sont fixes. Il est
important de noter que le phénomene de lubrification lors de I’infusion s’effectue une fois la
préforme compactée a sec. Lors de I’infusion, le taux de fibre de la préforme devrait se situer

entre la courbe de 1’état sec et celle de 1’état lubrifié.

I11.3 Estimation des perméabilités a partir de données expérimentales

Cette partie est consacrée a la détermination des coefficients du tenseur de perméabilité K
pour les renforts de I’étude. Dans ses directions principales (X,Y,Z), ce tenseur est diagonal et

s’exprime ainsi :
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Ky 0 0
K=|0 K, © (1)
0 0 Ky

La méthode de mesure de perméabilité repose sur une campagne expérimentale de
compression de renforts fibreux. Dans un premier temps, les données expérimentales nécessaires
a l’obtention du tenseur de perméabilité K sont présentées, puis, 1’algorithme permettant
d’obtenir le coefficient hors plan est rappelé. Ensuite, 1’adaptation de la méthode a des mesures
de perméabilités planes découplées est proposée. Enfin, la méthode est appliquée aux renforts de

I’étude afin de déterminer les tenseurs de perméabilité.

I11.3.1 Descriptif de la méthode

La méthode choisie pour déterminer les perméabilités des renforts de 1’étude est basée sur
des essais de compaction. La force exercée par I’empilement fibreux ainsi que la pression de
fluide générée par la résine sont mesurées au cours de la compression. L’avantage notable de
cette technique réside dans la capacité d’estimer les coefficients du tenseur de perméabilité pour

une large gamme de taux de verre et en continue.

Direction

de couture

7/ -

s 7 Y/
AY VNN G

Trame

Figure I1I-6 : Référentiel du matériau

La campagne expérimentale consiste en quatre essais de compaction transverse sur renforts
préalablement imprégnés. A travers ces essais, la contrainte effective totale o,,, résultant de la
combinaison de la réponse effective de ’empilement fibreux 62, et de la pression du fluide
expulsé O ige €st mesurée. En appliquant I’hypothese de Terzaghi, le coefficient de Biot
(b =1) est fixé. Ce dernier permet de considérer I’effet de la pression fluide sur le réseau
poreux. Cette hypothese est due au fait que la rigidité du matériau fibreux est trés inférieure a

celle du verre le constituant [32]. La contrainte effective d’un matériau poreux saturé s’écrit donc
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Oz = 0'22 + afluide (II1-2)

Le premier essai consiste & déterminer la réponse du squelette fibreux lubrifié a2,. Cet
essai, qualifié par la suite d’essai de référence, est effectué sur une préforme imprégnée par une
huile silicone ROTH Siliconéil M20 de faible viscosité (0.2 Pa.s) avec un plateau de
compression perforé (cf. I11.2.2). Lors de I’essai, la faible viscosité de 1‘huile ne génere pas de
pression fluide (f,, = 0) mais va lubrifier les contacts fibres / fibres, permettant la mesure de
02, uniquement. Les autres essais imprégnés, impliquant une huile silicone ROTH Siliconsil de
plus forte viscosité (1 Pa.s), vont permettre de générer une pression fluide lors de 1’écoulement
de I’huile dans le milieu poreux. Trois essais de ce type sont effectués, différenciés par la
direction principale empruntée par le fluide. Deux essais permettent d’extraire les coefficients
dans le plan du tenseur de perméabilités (K, Ky), et un essai détermine le coefficient hors plan
(K ) . Sur chacun de ces trois essais, @,, la contrainte calculée a partir de la cellule de force, est

obtenue pour chaque direction selon le référentiel du matériau (Figure III-7).

Plateau de

compression

rectangulaire

Réceptacle /

Plateau de I
compression —> |

circulaire

Réceptacle /

Préforme

(a)

(h)

Plateau de compression

perforé

Figure III-7 : Montage pour les essais de compaction sur renforts préalablement imprégnés
par un fluide de forte viscosité. (a) Cas plan. (b) Cas transverse.

Les résultats extraits de ces essais sont présentés sous forme d’évolution de la contrainte en
fonction de la fraction volumique de verre. Les valeurs de contraintes sont déterminées a partir
de la force et de la surface de 1’échantillon tandis que le taux de fibre est estimé selon la relation

suivante :

NA,
Vf = p_h (I11-3)
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Ou N est le nombre de plis, 4,, la masse surfacique du renfort, p la masse volumique des

fibres (2.62 Kg.crn'3 ) et h 1’épaisseur de la préforme.

Figure III-8 présente le type de tendance retrouvé lors de la superposition des résultats des
différents essais. Il apparait que les différences de contraintes pour un taux de fibre donné sont

intuitivement liées au tenseur de perméabilité K du renfort.

0.8 : o
Lubrifié O
0.7r1 o Drainéz -
O Drainé X 0
~ 08 4+ Drainéy O
S 05 0.0
= v | 6(5
[0} O
€ 04 -O 556
o o & /
€ 03 SR e
O O 60
Sy o b
. (e Y
oo™ 356

O e =
0.45 0.5 0.55 0.6 0.65
Taux de fibre

Figure I1I-8 : Résultats types d’une campagne expérimentale pour des mesures de
coefficients de perméabilité. Matériau de référence.

Pour chaque essai drainé, la différence entre la contrainte de 1’essai o, et la contrainte de
I’essai de référence 6, donne la valeur de la pression fluide O fluide S’ €coulant dans le réseau

poreux pour chaque taux de fibre du matériau. Cette valeur est a la base de 1’analyse inverse

permettant la détermination des coefficients du tenseur de perméabilité.

I11.3.2 Identification de la perméabilité transverse

I11.3.2.1 Formulation du probléeme

Dans le cas transverse, I’essai permettant le calcul de la perméabilité transverse est effectué
sur un montage comprenant un plateau circulaire perforé. L’équation de la conservation de la
masse couplée a la loi de Darcy permet de modéliser le phénomene de consolidation en reliant la
pression du liquide aux perméabilités du milieu poreux. Les fibres sont supposées immobiles
dans le plan et le fluide peut évoluer selon les trois dimensions de 1’espace. La loi de Darcy doit
étre applicable avec les perméabilités uniquement fonction de la fraction volumique de fibre

[31]. L’équation de consolidation en coordonnées cartésiennes (III-4) est formulée ; pour
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I’application sur un plateau circulaire, elle est réduite dans le systtme de coordonnées

cylindriques (III-5).

X 62P+K a2p X Vi 2aZP_ vV, .
Toxt T Vayr  T\v9) az2 ”Vf ]
K, d ( ap) o (Y ‘ot Vg .
r or\ ar z V? 9z2 ”Vf (=)

ol P est la pression fluide, et V le taux de fibre correspondant a une épaisseur de renfort h. V?
est le taux de verre naturel du matériau, correspondant a une épaisseur hy du renfort non
contraint. Vf est analogue 2 la vitesse de compression transverse k. r est un point du rayon R et

9 2 LR
Kpsecrlt.

K,= |K\K, (I11-6)
En choisissant les parametres adimensionnels

p=r
D

SN

1 Z =

. T
F=—=
R

avec p. est la pression fluide adimensionnée. Et

Vi _ho Vi

= t
PR VT h

L’ adimensionnalisation de I’équation (III-5) s’écrit :

+m =1 (I11-7)

avec les coefficients adimensionnels suivant [32] :

_ K, R?*hj

puhR?
K, h*

m hK

et p. = (I11-8)

p

Dans un tel cas, I’écoulement a la base de la préforme est permis. Les pressions aux bords

et a la base du disque sont nulles. Le gradient de pression a la limite du plateau supérieur est

également nul. Il convient de noter que h (ou Vf) est négatif pendant un essai de compression.
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A présent, la résolution de 1’équation (III-7) pour une valeur de m est réalisée sur un
maillage cylindrique par la méthode des différences finies. Elle permet la détermination du
champ de pression p(r,z) appliqué sur le plateau supérieur (Figure III-9). La solution de
I’équation correspond au champ de pression fluide lors d’un essai dont les dimensions du plateau

de compression et les perméabilités planes combinées valent m.

@, 0.05..-

3 11 7

Figure III-9 : Champ de pression adimensionalisé sur plateau circulaire perforé issu de la
résolution de I’équation (IL.4) pour un jeu de parametre défini.

En intégrant P sur la surface, la force adimensionalisée

f=2m f prdr (I11-9)

est obtenue. En répétant 1’opération pour une large gamme de valeur m, la courbe maitresse

englobant tous les couples possibles de matériaux et perméabilités est établie (Figure 11I-10).
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Figure III-10 : Courbe maitresse pour la détermination de la perméabilité transverse.

La force redimmensionnalisée s’écrit :

f = fp.R? (I11-10)

La contrainte fluide est ainsi :

f_fpR

Ofinide = — (II1-11)
fluide S S

Expérimentalement, la différence de contrainte de 1’essai transverse avec I’essai de

référence permet d’écrire selon (II1-2):

fzz f(z)z fexp
afluide =0z — ng = T - T = T (I11-12)

ou fexp est la différence de force f,, — f3.. Ainsi, pour toutes valeurs fexp mesurée

expérimentalement, la valeur correspondant de f est telle que :

fexp
pR?

f=

(I11-13)

La valeur de perméabilité K, est obtenue grace a la courbe maitresse (Figure I1I-10) telle

que :
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K,h* f
P _Jexp
R2R2 et f(m) = R

(111-14)

I11.3.2.2 Dimensionnement de l'essai transverse

Afin de définir les conditions expérimentales des essais de compressions transverses
utilisées pour déterminer la perméabilité selon Z (Figure III-7(b)), une étude de la sensibilité de
la méthode aux parametres de I’expérience a été réalisée. Les aspects étudiés concernent en
particulier le nombre de plis ainsi que le rayon du plateau de compression a utiliser pour avoir

une bonne sensibilité de mesure.

L’analyse du rapport de I’épaisseur de I’empilement k sur le rayon de plateau R pour
différents couples de perméabilité plan et hors plan (K,/K,) permet de cibler les rapports de

forme propices a la génération d’une pression de fluide suffisante selon Z.

0.5¢
04 | /’/—”’/"—‘:.—..:—' ------------------------------------
0.3}
0.2r ——— KZ/Kp:0.01
oqb /S KZ/Kp:0.05
. /’ 5 KZ/Kp: 01
0 - 1 1 1 1 J
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
h/R

Figure III-11 : Influence du rapport de forme sur la pression du fluide adimensionnalisée
pour trois rapports de perméabilité, a une fraction volumique de 50%.

La Figure III-11 présente la force adimensionalisée issue de simulations en fonction du
rapport de forme pour 3 rapports de perméabilité. Il convient de noter que la méthode sera plus
sensible pour des valeurs de f proches de 0.3. L’action de compression tend 2 diminuer le
rapport de forme au cours de 1’essai, et donc f Les tendances illustrées ci-dessus démontrent que
plus la perméabilité K, est élevée comparée a la perméabilité plane équivalente, plus un faible
nombre de couches est nécessaire. Ceci s’explique par le fait que sur un empilement d’épaisseur
h, la contribution de 1’écoulement plan est proportionnel au nombre de plis, contrairement a
I’écoulement transverse. La perméabilité dans le plan étant généralement plus élevée, augmenter
N (i.e. augmenter k) induit un écoulement majoritaire dans le plan, rendant 1’écoulement hors

plan négligeable et donc réduit la sensibilité a la mesure de K.
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Figure I11-12 : Estimation de la force généréé par la pression du fluide lors d’un essai de
compaction transverse pour deux rapports de perméabilité plan-hors plan. Les parametres

matériaux utilisés sont ceux des renforts de I’étude.

Une fois le rapport de forme défini, il convient de déterminer les dimensions de & et R. h
s’apparente au nombre de plis N de I’empilement pour une fraction volumique de verre définie.
La Figure III-12 présente une estimation de la force générée par la pression du fluide pour
différents rapports de perméabilité, en fonction du rayon des plateaux de compression et du
nombre de plis utilisés dans 1’empilement. Il apparait que plus le rapport de perméabilité est
proche de 1, plus la pression fluide générée sera faible sur la gamme de dimensions prises en
compte. Afin de déterminer le rayon du plateau de compression et le nombre de plis a utiliser, il
est nécessaire de tenir compte des dimensions de la machine d’essai ainsi que de la capacité de sa
cellule de force. D’apres la littérature [32], un rapport de perméabilité K;/K, de 0.01 est usuel
sur les renforts NCF UD. A partir de la Figure III-12(a), un rayon de 67.5 mm pour le plateau

circulaire perforée et un empilement de 7 plis sont choisis.

I11.3.3 Identification de la perméabilité dans le plan

I11.3.3.1 Formulation du probleme

L’équation de consolidation 3D en coordonnée cartésienne (III-4) fait apparaitre les
coefficients des perméabilités planes. Une approche analogue a celle décrite pour déterminer la
perméabilité transverse doit donc étre applicable. Cependant, il est nécessaire de développer un
montage expérimental permettant d’annuler 1’écoulement hors plan dans la préforme. Il suffit
donc d’empécher 1’évacuation de I’huile selon Z, par I’utilisation de plateaux non-perforés. Les

plateaux circulaires ne permettent pas de différentier les deux orientations principales planes. Par
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conséquent, des plateaux de compressions non-perforés et rectangulaires sont utilisés. En
alignant précisément 1’orientation du plateau avec un des deux axes du plan (X,y), les différences
des champs de pression fluide sont mises en évidence, conséquences des différentes valeurs des
coefficients de perméabilités planes. L’étape suivante consiste a adimensionaliser 1’équation
(III-4), afin de rendre la méthode applicable a différents matériaux et différents rapport de forme
du plateau rectangulaire. Les coefficients adimensionnels sont :

14

P =—
Pc

SN

Xy
LY TL T

De plus,

Vi b Ve R

PR VT Th

L, et L, sont les dimensions du plateau dans le plan (x, y). En appliquant ces substitutions

a I’équation (III-4), la formulation suivante est obtenue :

K. 3*p (K,)d8%p VE) 9%p h
——{__- — Ki{i—t—=u——-m (ITI-15)
{Lg}aiﬁ 1z ay? "z \vZf a2z ~ Fnp,

Dans le cadre d’un essai plan, ou le flux hors plan est contraint a la base de la préforme par
un plateau non perforé, le gradient de pression selon z est nul. En réarrangeant 1’équation

(ITI-15), I’expression finale suivante est développée :

?p 0*p
—_—t—=-1 (I11-16)
Mmaz2 " a2
Avec
L2K, B phL?

m (I11-17)

~ 12k, ' PeT Tk,

La résolution de I’équation (III-16) permet de simuler le champ de pression fluide lors d’un
essai. De la méme maniere que pour le probleme hors plan, cette équation est résolue par
différences finies sur un maillage rectangulaire, pour une large gamme de valeur m. Une
nouvelle courbe maitresse est générée (Figure III-14). D’apres les équations (III-17), les
dimensions du plateau de compression rectangulaire doivent étre définies en tenant compte du
rapport des perméabilités planes du renfort. Sans cette condition, le calcul de la valeur m peut

tendre vers 1’infini.
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g 00

Figure III-13 : Champ de pression adimensionné sur plateau rectangulaire non-perforé

issu de la résolution de I’équation (III-16) pour un jeu de parametres définis.

Dans le cas d’un matériau poreux anisotrope, I’équation (III-16) ne permet pas la
détermination des deux perméabilités planes K, ou K, avec un seul essai plan. Deux essais plans
sont alors intégrés dans la méthode. La préforme est orientée différemment sous le plateau
rectangulaire dans les deux cas (suivant les axes principaux du matériau). Le probléme consiste
donc a résoudre deux équations a deux inconnues. Pour la premiére équation, 1’équation (I1I-16)
est utilisée tandis que la seconde équation est analogue a la premiére suivant I’orientation
secondaire. Ceci implique différentes expressions des coefficients m et p., définis alors m, et

Pca avec a € {x, y} selon le référentiel du matériau. Elles sont exprimées dans le Tableau II1-4.
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Figure III-14 : Courbe maitresse dans le cas d’essais plans.
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La résolution du probleme requiert la détermination d’un unique couple (mx, my).
L’unicité de la solution est assurée en appliquant une condition liant les coefficients m,. Le
rapport des perméabilités planes Kx/Ky est égal indépendamment des deux essais plans.
D’apres I’expression des coefficients m, présenté dans le Tableau III-4, la condition d’unicité

suivante est déterminée :

L4
X
my — L_Sl,my =0 (I1-18)

Tableau II1-4 : Parameétres adimensionnels en fonction de I’orientation du matériau lors de

I’essai.
. . Schéma du renfort sur le plateau
Orientation Ma Pea rectangulaire
Ky
L Kx
a =x _ LJ%Kx [JhL%
mx_LzK Pex = — hK Ly
yy x
Lx
Kx
L Ky
y szr Ky Dcey = hK, Ly
Lx

De plus, le rapport des coefficients p., (Tableau III-4), permet de parvenir a 1’égalité

suivante :
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L2
Pex _ Zx (I11-19)

Py L

Les forces mesurées lors des essais sont adimensionalisées pour chaque orientation :

f\ = fll (I11-20)
a — - - - [
pcaLxLy
Leur redimensionnalisasion s’effectue suivant :
fa = f;pcal'xl'y (II1-21)
La contrainte fluide s’obtient suivant :
_ Ja =~
Oftuidea =7 [~ = faPca (IM1-22)
xly

D’apres (III-12), pour tout couple de valeurs feyp o Obtenues expérimentalement, la valeur

correspondant f, s’écrit :

= fexpa

fa - p L. L (111-23)
catixly

En appliquant la relation (III-23) aux coefficients p., dans I’égalité (III-19), le probleme a
minimiser est défini par 1’équation (III-24). La minimisation implique une interpolation des
valeurs foy,q sur la courbe maitresse Figure III-14. Elle doit simultanément satisfaire la
condition (III-18). Le probleme est résolu a I’aide du logiciel Matlab® et de la fonction fmincon.
Cette dernicre permet de déterminer les variables d’un probléme possédant plusieurs inconnues

reliées par une contrainte.

famy) _ fexpx -0 (I11-24)
f(my) fexp }’LJ’

111.3.3.2 Dimensionnement des essais plans

En suivant la méme approche que celle développée dans au paragraphe I11.3.2.2, une
analyse de la sensibilité de la méthode est utilisée afin de déterminer les dimensions du plateau

rectangulaire a utiliser. Cette méthode impliquant deux essais, la sensibilité de la mesure des
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perméabilités planes K, et K,, doit étre dépendante de la force adimensionalisée du fluide de

chaque essais (notée f; et f,,) mais aussi de leur différence (notée Af).

Le premier point a déterminer est le rapport de forme du plateau rectangulaire. Ce ratio
doit permettre de générer une différence notable entre les essais selon X ou Y. La Figure III-15
présente les valeurs de force fluide simulée et adimensionalisée en fonction du rapport de forme
et du rapport des perméabilités planes. Sur ces graphiques, I'intérét est de déterminer, pour un
rapport de perméabilité plane donné, le rapport de forme L,/L, permettant de générer des
pressions du fluide dans la gamme de précision de la courbe maitresse et mesurable par la
machine d’essai. Ainsi, des rapports de forme du plateau rectangulaire entre 0.4 et 0.6 offrent
une bonne précision de mesure de par leur capacité a générer un écart suffisant des forces
adimensionalisées tout en restant sur la zone de sensibilité de la courbe maitresse. D’un point de
vue expérimental, des rapports de forme entre 0.2 et 0.5 apparaissent plus adaptés pour générer
un différentiel de pression conséquent entre les essais selon X et Y. Cet aspect reste cependant
dépendant de la capacité de la cellule de force. Par ailleurs, des rapports de forme petits (<0.25)
introduisent des problemes géométriques vis-a-vis de la petite dimension du plateau. En effet, il
est possible que suivant cette direction, le matériau ne posséde pas de cellule périodique.
L’adaptation de la petite dimension a la taille de la cellule périodique nécessiterait un plateau

trop long.
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Figure I1I-15 : Influence du rapport de forme et du rapport de perméabilités planes sur les

forces du fluide adimensionnalisées et simulées pour des essais selon X et Y.

La gamme de rapport de forme du plateau rectangulaire pertinente en adaptée se situe entre
0.4 et 0.5. Une fois le choix du rapport défini, les dimensions du plateau sont déterminées a partir
de la figure III-16. Cette derniere présente, pour les essais selon X et Y, la force de fluide
simulée en fonction des dimensions du plateau, pour un rapport de perméabilité plan et une
fraction volumique de verre fixés. Pour cette campagne expérimentale, un plateau de 150 x 75

mm? (rapport de forme de 0.5) est choisi.
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igure I11-16 : Force du fluide simulée de I’essai X (a) et Y (b) en fonction des dimensions du

plateau rectangulaire.

A partir des quatre essais de compaction et des deux méthodes d’identification, le tenseur
de perméabilité est déterminé pour la gamme de taux de fibre balayée par les essais de
compressions transverses. Cependant, une imprécision sur la valeur du coefficient hors plan
estimé avec la méthode décrite ci-dessus persiste. En effet, la modélisation du probleme
transverse suppose une pression nulle a la base de la préforme, condition non satisfaite avec le
montage expérimental existant. Bien que la tendance en fonction du taux de fibre reste correcte,
la valeur de perméabilité est donc légerement sous-estimée. La validité des coefficients plans
déterminés sera, quant a elle, discutée lors de leurs comparaisons avec les mémes coefficients
mesurés par une méthode de mesure de perméabilité a 1’air. Cependant, cette derniere technique

ne permet pas la mesure de la composante K.
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I11.3.4 Précautions expérimentales

Le dimensionnement des montages expérimentaux a été effectué au moyen de 1’équation
de pression utilisée pour identifier le tenseur de perméabilité par des essais de compaction.
Néanmoins, deux parametres, la vitesse de compaction et la viscosité de 1’huile, influengant la
pression fluide générée, n’ont pas été fixés. Dans le cas d’une mauvaise calibration de ces
parametres, la pression générée peut déformer latéralement la préforme fibreuse. Une campagne

préliminaire est alors engagée afin de déterminer les valeurs de ces deux parametres.

111.3.4.1 Influence de la viscosité et de la vitesse de compaction

Les essais de compaction a I’origine des mesures de perméabilités doivent tre capable de
générer une pression fluide sans provoquer de déplacements de meches (condition nécessaire a
I’application de la loi de Darcy). Cette condition est satisfaite en calibrant le couple vitesse de
compaction / viscosité de I’huile. Dans cette étude, la calibration de la viscosité pour la vitesse
de compaction définie est réalisée en modifiant la vitesse pour une viscosité donnée sur un essai

de type plan selon X, générant généralement la plus forte pression du fluide.

La Figure III-17 présente 1’état de deux renforts aprés avoir été soumis a un essai de
compaction. La viscosité de 1’huile utilisée est la méme pour les deux essais. Un facteur 4
différencie la vitesse de compaction v4 de la vitesse de compaction v,. A gauche, le renfort n’a
pas subi de déplacement des fils dans le plan, impliquant que la pression mesurée au cours de cet
essai est bien représentative d’une pression générée par 1’écoulement d’un fluide dans un milieu
poreux latéralement incompressible. A droite, la pression du fluide trop élevée provoque un

déplacement latéral des meches.

Ces essais préliminaires permettent de mettre en avant deux aspects intéressants. D’une

part, il y aurait un intérét a définir une relation associant la perméabilité plane K, la viscosité pu

et la vitesse de compaction h. La démarche consisterait 2 déterminer 2 partir de cette relation si
un couple de vitesse et viscosité entrainera un déplacement des meches. D’autre part, un tel essai
pourrait étre utilisé pour déterminer a partir de quelle pression le déplacement des meches est
amorcé. L’analyse de la pression du fluide ;4. en fonction du taux de fibre renseigne sur la
valeur de la pression a partir de laquelle les forces de trainée visqueuse sont supérieures aux
forces de friction maintenant les meches en place. La Figure III-18 démontre la faisabilité d’une
telle approche. Pour les conditions d’essai impliquant le couple p{v4, une tres faible évolution
du gradient de pression est mesurée, comparé a 1’essai impliquant le couple p,v,, qui conduit au
déplacement des meches. La croissance de pression quasiment constante renseigne donc sur

I’ouverture des canaux inter-meches UD provoquée par le déplacement des meches.
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Figure III-17 : Influence du couple vitesse de compaction / viscosité sur le déplacement
latéral des meches lors d’un essai de compaction.
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Figure I11I-18 : Evolution de la différence de pression du fluide lors d’essai de compaction
pour des vitesses de compaction et des viscosités d’huile différentes.
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111.3.4.2 Protocole expérimental

Grace a tous les résultats présentés précédemment concernant la sensibilité de la méthode,
un protocole d’essai robuste est défini. Les essais de compression transverse sont effectués a
température ambiante sur une machine Instron 5584 munie d’une cellule de force 150 kN. Lors
de la campagne expérimentale préliminaire, la faible dispersion des données permet de limiter la
répétition des mesures a trois essais. Les quatre types d’essai décrits auparavant sont effectués.
Ils consistent tous en un chargement monotone contrdlé en déplacement sans pré-charge initiale.
Dans un chaque cas, un essai effectué sur le montage sans la préforme fibreuse permet d’établir
la courbe de complaisance de 1’essai afin de tenir compte de la déformation de la machine. Les

parametres expérimentaux sont regroupés dans le Tableau I1I-5 et les montages rappelés dans la
Figure II1-19.

Plateau de
compression

rectangulaire

(a)

Réceptacle Préforme

Plateau de

compression

circulaire

(b)

Réceptacle 7

Plateau de

compression

Préforme

perforé

Figure III-19 : Schéma descriptif des montages expérimentaux pour les essais de

compression transverse. (a) Essai plan. (b) Essai de référence et transverse.

Les échantillons utilisés pour ces essais consistent en des empilements de 7 plis. Ils sont
découpés avec précision suivant un gabarit de surface supérieure a celle du plateau de
compression. Les tailles et formes des spécimens sont adaptées au type d’essai. Dans les sections

qui suivent, les données présentées sont le résultat de la moyenne de 3 essais.
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Tableau III-5 : Parametres du protocole expérimental pour les essais de compression

transverse.
Référence Plan Transverse
Vitesse de
. 1 mm.min™ 1 mm.min™ 1 mm.min™
compaction
Surface de Circulaire Rectangulaire Circulaire
compaction | (diametre ) | (giamerre Ly, L) | (diametre )
Lx = 150
Dimensions (mm) ¢ =135 ¢ =135
Ly =75
Nombre de plis 7 7 7
Viscosité du fluide
0.2 1 1
(Pa.s)

I11.3.5 Compaction des renforts imprégnés par une huile de haute viscosité

La compaction des renforts imprégnés par une huile silicone de forte viscosité est a la base
des mesures de perméabilité. Pour ne tenir compte que de I’écoulement de fluide, les contraintes
des essais sur préformes imprégnées sont recalées en enlevant la composante de la préforme

lubrifiée. Ainsi, une pression fluide faible témoigne d’une facilité d’écoulement.

La Figure III-20 présente les résultats des compactions transverses générant des
écoulements de fluide servant a la mesure de perméabilité. Les différences observées
proviennent de la capacité des renforts imprégnés a laisser s’écouler un fluide en leur sein. Ces
données semblent fournir une information sur 1I’évolution de la microstructure en fonction du
niveau de compaction. Cependant, ces tendances proviennent de I’intégration d’une pression 2D
(Figure III-20 : a et b) ou 3D (Figure III-20 : c¢). Les seules conclusions accessibles par ces
évolutions concernent un comportement global des préformes. Ainsi, le renfort A semble offrir
un arrangement favorable a I’écoulement. A I’inverse, le renfort B démontre une plus grande
résistance a I’écoulement dans tous les cas. Le renfort C est proche du matériau de référence et
semble offrir un meilleur écoulement transverse au dépit des écoulements plans. L’extraction des
perméabilités et leur analyse va permettre d’affiner ces premicres tendances en spécifiant les

bénéfices des parametres de construction suivant les orientations principales des matériaux.
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Figure III-20 : Evolution de la contrainte générée par le fluide en fonction du taux de fibre
lors d’essais de compaction. (a) Ecoulement prédominant selon X. (b) Ecoulement

prédominant selon Y. (¢) Ecoulement prédominant selon Z.
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II1.3.6 Résultats des mesures de perméabilités

L’utilisation des données représentées en Figure III-20 dans 1’algorithme présenté dans les
paragraphes II1.3.1, 2 et 3 fournissent les coefficients du tenseur de perméabilité K. Ces mesures

ne tiennent pas compte des phénomenes pouvant avoir lieu au front de résine lors de I’infusion.

II1.3.6.1 Perméabilité selon X

L’évolution de la perméabilité selon X sous compaction est une indication qui va permettre

de comprendre 1’évolution de la morphologie le long des meches unidirectionnelles.

La Figure III-21 présente les résultats du coefficient de perméabilité Ky pour une gamme
de taux de fibre allant de 47% a 61%. Le renfort de référence ainsi que A présentent les
perméabilités les plus élevées selon X mais des évolutions différentes. Les renforts B et C sont
moins perméables et présentent des pentes similaires. Pour tous les renforts, excepté A, les
tendances en échelle logarithmique sont quasi-linéaires. Dans le cas du renfort A, une faible
inflexion pour un taux de verre proche de 55% apparait. Ce type d’évolution démontre un
changement soudain dans la microstructure du renfort. Ce phénomene pourrait €tre lié a une
déformation soudaine de la préforme. Ce renfort étant fortement contraint par la couture, une

force de compaction élevée est nécessaire pour s’opposer au maintien de la couture.

La réduction du pas de couture (renfort A) améliore la définition du réseau poreux tant que
la pression de compaction ne perturbe pas cet arrangement. Le renfort B présente une
perméabilité environ deux fois plus faible que la référence. Sa tendance est similaire a celle
d’une nappe, ou la perméabilité est dépendante de I’écoulement intra-meche. Par conséquent, le
motif de couture asymétrique et lache ne permet pas de maintenir un réseau poreux favorable a
I’écoulement. L’influence de I’augmentation du tex de la trame implique une réduction de la
perméabilité selon X. En supposant que la délimitation des méso-canaux selon X est similaire a
celle du renfort référence, cette baisse de performance devrait étre liée a la capacité drainante de
la trame. Dans ce cas, I’arrangement de la trame du renfort de référence serait favorable a

I’écoulement dans 1’axe des meches UD
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Figure III-21 : Evolution de la perméabilité selon X en fonction du taux de fibre pour les
quatre renforts.

II1.3.6.2 Perméabilité selon Y

L’évolution de la perméabilité selon Y sous compaction est une indication qui va permettre

de comprendre [I’évolution de la morphologie perpendiculairement aux meches

unidirectionnelles.
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Figure II1-22 : Evolution de la perméabilité selon Y en fonction du taux de fibre pour les

quatre renforts.

La Figure III-22 présente I’évolution des perméabilités en fonction du taux de fibre selon

I’orientation de la trame des renforts. La perméabilité dans cette direction évolue plus fortement
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que pour I’axe X (entre 1071% m? et 10712 m?). Les quatre renforts présentent une perméabilité
identique pour un taux de fibre de 51%. La réduction du pas de couture favorise la perméabilité
selon Y a partir de 51% de taux de fibre. De la méme maniere que pour la perméabilité selon X,
un changement brusque de pente intervient pour un taux de fibre supérieur a 55%. Le méme
phénomene est visible pour le matériau de référence. Cette variation de pente est liée a une
fermeture partielle du réseau poreux. Le renfort B présente de nouveau une tendance linéaire.
Cependant, il montre la perméabilité en Y la plus élevée. L’arrangement de sa microstructure est
donc plus favorable a un écoulement selon Y que selon X. De maniere générale, les renforts de
référence et C ont un comportement similaire. L’influence du tex de la trame est significative
pour les faibles et forts taux de verre. En dessous de 52%, une trame plus épaisse ralentit

I’écoulement tandis qu’au-dessus de 57%, elle le favorise.

II1.3.6.3 Permeéabilité selon Z

L’évolution de la perméabilité selon Z sous compaction est une indication qui va permettre

de comprendre 1’évolution de la morphologie selon I’empilement des plis.
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Figure I11-23 : Evolution de la perméabilité selon Z en fonction du taux de fibre pour les

quatre renforts.

La Figure III-23 présente 1’évolution des perméabilités pour un écoulement dans
I’épaisseur de 1’empilement. Les tendances linéaires pour tous les renforts démontrent une
fermeture du réseau poreux suivant cette orientation. La réduction du pas de couture favorise la
perméabilité hors plan tandis qu’une couture asymétrique et lache la défavorise. Le renfort B
présente de nouveau une tendance similaire a celle d’une nappe fibreuse. Une augmentation du
tex de la trame est favorable a 1’écoulement transverse pour de fortes fractions volumiques de

fibres.
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L’analyse de perméabilité selon les trois orientations principales montre que 1’écoulement
prédominant se fait le long des meches UD. Du point de vue de la fabrication des renforts, la
réduction du pas de couture est le parametre clé pour améliorer les performances d’un renfort
pour des procédés d’infusion. Les effets des autres parametres sont moins clairs et nécessitent
une analyse approfondie. Bien que ces informations apportent un ressenti de 1’évolution de la
microstructure des préformes au cours de la compaction, il est nécessaire d’étendre cette

compréhension par 1’analyse des rapports de perméabilité.

I11.3.7 Rapport des perméabilités et évolution du réseau poreux

L’évolution des rapports de perméabilité sous compaction renseignent sur 1’évolution de la
microstructure selon un plan de coupe du composite. Ils renseignent également sur la forme du

front de résine lors d’une infusion.

I11.3.7.1 Rapport plan : anisotropie de I'écoulement X,Y
Le rapport de perméabilité plan (x,y) renseigne sur 1’anisotropie de la perméabilité plane.

La Figure III-24 présente le rapport K, /K,. Chaque renfort conduit a une évolution
spécifique. Sur ces courbes, une pente importante signifie un déséquilibre de la fermeture des
canaux selon les deux orientations. Plus la pente est forte, plus le procédé d’infusion sera
sensible au vide appliqué. Ceci démontre I’influence des parametres de fabrication sur le ratio

d’anisotropie.

En comparant le renfort référence au renfort A, il apparait que ces renforts évoluent de
facon opposée. Avec le renfort de référence, la perméabilité selon Y diminue plus fortement que
celle selon X. L’explication du ralentissement de I’écoulement dans 1’orientation de la trame
peut étre due a une imbrication des meches UD dans la trame. Le renfort A avec sa trame plus
dispersée semble étre moins soumis a ce phénomene, qui intervient pour des taux de fibre
supérieurs a 55%. Le renfort B présente un rapport de perméabilité plan quasi-constant. La faible
décroissance observée peut étre liée a une réduction du réseau poreux dans les meches. Enfin, C
montre une tendance similaire a la référence mais moins prononcée. La maille de sa trame étant
plus ouverte, ce renfort subit également de I’imbrication, réduisant I’écoulement selon X.
Cependant, ses meches de trame plus épaisses permettent de conserver une plus grande partie des

canaux préférentiels dans celle-ci pour des hauts niveaux de compaction.
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Figure I11-24 : Evolution du facteur d’anisotropie (x, y) de la perméabilité en fonction du
taux de fibre.

Pour conclure, la réduction du pas de couture tend a favoriser 1’écoulement selon X pour
les faibles taux de fibre, et le réduit pour des niveaux de compaction supérieurs a 52%. Un motif
de couture asymétrique et lache aura pour effet de diminuer 1’anisotropie, du fait de la
déformation des meches sous pression de compaction. Enfin, une augmentation du tex de la

trame réduit 1’anisotropie pour des taux de fibre élevés.

111.3.7.2 Rapports hors plan X, Z et Y, Z

Les évolutions des rapports de perméabilité hors plan renseignent sur 1’évolution de la

microstructure perpendiculaire au plan des meches UD.

La Figure III-25(a) présente 1’évolution des rapports de perméabilité dans le plan (y, z). Ce
rapport évolue de maniere similaire sur des taux de fibre supérieurs a 50% pour les renforts avec
la couture symétrique. Ceci démontre sans doute que les canaux préférentiels des deux
orientations sont connectés. Pour des taux de verre inférieurs a 50%, la réduction du pas de
couture réduit 1’anisotropie dans ce plan. Une méme conclusion est valable pour 1’augmentation
du tex de la trame. L’augmentation du tex réduit globalement 1’anisotropie pour toute la gamme
de taux de fibre étudiée. L’organisation de la trame de ce renfort influence la forme du front de
résine selon ce plan. Le renfort B, par contre, montre une tendance unique. L’augmentation
continue du rapport peut €tre analysée a 1’aide des formules analytiques de Gebart [8]. Selon Z,
I’écoulement est constamment perpendiculaire aux filaments de verre du renfort. Selon Y, le
fluide évolue parallelement aux filaments dans le trame et perpendiculairement dans la couche
UD. D’apres Gebart, la perméabilité perpendiculairement aux filaments est nettement inférieure

a celle parallelement aux filaments. Ainsi, dans le renfort B, I’écart entre les deux perméabilités

100



directionnelles de ce plan augmente avec la compaction de la préforme.
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Figure I11I-25 : Rapports de perméabilités hors plan. (a) Plan perpendiculaire aux meches
UD (Y,Z). (b) Plan parallele aux meches UD (X,Z).

La Figure III-25(b) présente 1’évolution des rapports de perméabilité hors plan
parallelement aux meches UD. En comparant le renfort de référence a A, des tendances
différentes apparaissent. La référence présente une augmentation continue de 1’anisotropie. Sa
perméabilité selon Z diminue plus fortement que celle selon X. Le rapport est indépendant de la
compression dans le renfort A. Par conséquent, réduire le pas de couture conduit a un couplage
des deux coefficients en autorisant des canaux interstitiels permettant un écoulement selon les
deux orientations. L’évolution semblable dans REF et B démontre qu’il n’y a pas d’effet du
motif de couture sur la vitesse de fermeture du réseau poreux suivant les deux orientations. Le
décalage des courbes informe sur la taille relative des méso-canaux dans I’épaisseur (en Z). La

comparaison de la référence avec C montre qu’une augmentation du tex de la trame permet de
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coupler les réseaux des deux orientations, mais aussi de réduire 1’anisotropie de 1’écoulement sur

ce plan.

Pour conclure, un taux de verre fibre de 50% (valeur commune en infusion), un plus fort
maintien de la structure fibreuse tend a augmenter [’anisotropie plane des renforts
perpendiculaires a la direction de couture. Dans la direction de I’empilement, elle va permettre
de coupler les canaux préférentiels hors plan. Signalons également que plus la structure est
maintenue, moins I’anisotropie des fronts sera affectée par des variations de compaction de la
préforme. Un motif de couture lache, ne maintenant pas la structure, va réduire 1’anisotropie dans
le plan tout en I’augmentant dans la direction de I’empilement. Enfin, une augmentation du tex

de la trame permet de réduire 1’anisotropie des fronts dans les 3 plans du volume.

I11.3.8 Mesures de perméabilité a I’air : validation sur le renfort A

Afin de valider les mesures de perméabilité par la méthode de compression transverse, des
mesures discretes de perméabilité sur un banc de mesure 1D a I’air sont effectuées. La campagne
expérimentale consiste a déterminer, pour plusieurs fractions volumiques de fibre, la

perméabilité selon X et Y.

Le montage expérimental permettant la mesure de perméabilité par un écoulement 1D
utilise un moule fermé, une pompe a vide et des capteurs de pression absolue (0-2 bars). Le
moule se compose d’une base métallique et d’une plaque en PMMA, fermées par un joint en
caoutchouc. Le contrdle de la fraction volumique se fait par des clinquants d’épaisseurs
calibrées. Le flux d’air est contrdlé entre deux entrées disposés de part et d’autre de la préforme.
Ces entrées sont connectées a la pompe a vide et a I’atmosphere. La mesure du différentiel de
pression entre la zone d’aspiration et 1’autre extrémité permet, par identification avec la loi de
Darcy et la conservation de la masse d’un fluide compressible, de déterminer les coefficients de
perméabilité recherchés. Le banc de mesure utilisé a été développé par Y. Hou et al. [33]. Une

représentation du banc est proposée dans la Figure I1I-26.
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Etudes expérimentales de 1’influence des parametres de conception des renforts NCF

unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs performances mécaniques
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Figure III-26 : Schéma du banc de mesure par écoulement d’air 1D [33].

Figure III-27 présente les perméabilités planes du renfort A obtenues selon les deux
méthodes abordées dans cette étude. Les deux types de mesures présentent globalement les
mémes tendances et ordres de grandeur. Un écart est cependant observable sur la perméabilité
selon X, qui affecte également le rapport des perméabilités. Cet écart peut-€tre d’une part lié au
faible nombre de points utilisés pour décrire la tendance de la mesure a I’air. D’autre part, dans
ce dernier, le renfort n’est pas lubrifié par un fluide. Ceci pourrait avoir une influence sur la
morphologie et donc le réseau poreux. Néanmoins cette mesure permet de valider les mesures de

perméabilité a partir d’essais de compaction.
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Figure III-27 : Comparaison entre les mesures de perméabilité continues par compression

transverse et les mesures discretes par écoulement 1D.

II1.4 Bilan sur ’influence de ’architecture des composites NCF quasi-UD sur leur

comportement en infusion

Cette partie résume 1’influence de chaque parametre de conception sur la réponse de la
préforme lors de sa mise en forme. Dans ce but, les résultats décrivant la morphologie des
composites, mesurés dans le chapitre II, sont mis en relation avec les données mesurées dans ce
chapitre. Les fractions volumiques de fibre des composites infusés étant d’environ 50%, cette

valeur est utilisée pour 1’analyse des résultats.

Il est important de rappeler les conditions de mise en forme des longerons dans le cadre
éolien. Il est commun dans cette industrie d’avoir une stratégie d’infusion impliquant plusieurs
sections avec des arrivées de résine perpendiculaires aux meches UD. Le tissu drainant déposé
entre la bache a vide et la préforme permet d’accélérer le passage du fluide perpendiculairement
aux meches. L’infusion est donc majoritairement dépendante des perméabilités selon Y et Z. La

perméabilité selon X va définir le nombre et la distance entre chaque point d’entrée de la résine.

Afin d’appuyer les conclusions, les valeurs normalisées de perméabilité directionnelles (X,
Y et Z) et les perméabilités équivalentes planes (XY, ZX et ZY) pour deux taux de fibre sont
présentées (50% et 55%). La variation de ces valeurs entre les deux taux de fibre renseigne sur le
gain ou la perte de performance d’écoulement par rapport au renfort de référence. Cette

évolution de performance est le résultat de I’évolution de la morphologie de la préforme fibreuse.
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I11.4.1 Longueur de couture

Le chapitre précedent a permis de démontrer que la réduction du pas de couture tend a
figer I’architecture fibreuse paramétrée lors de la fabrication des renforts. Ainsi, le composite A

présente un milieu poral plus volumineux que celui du renfort de référence.

Dans ce chapitre, il a été vu que la réduction du pas de couture augmente globalement la
perméabilité. Le Tableau III-6 présente les caractéristiques de perméabilité du renfort A
comparées a REF. Des informations sur la morphologie du réseau poreux dans le composite sont

également données sous forme d’écart au renfort de référence.

Pour une fraction volumique de fibre de 50%, le gain de perméabilité selon X peut €tre
directement relié a la plus faible fraction de meches UD dans le volume. Le volume poreux plus
important du renfort A a été observé notamment entre les meches UD. De plus, en se basant sur
la formule analytique de Gebart permettant d’estimer la perméabilité intra-meche, il apparait que
la FVF intra-meche de A tend a ralentir I’écoulement dans les meches. Les canaux interstitiels de
ce renfort controlent donc la perméabilité selon cette orientation. A 55% de fraction volumique
de verre, les deux renforts ont une méme valeur de perméabilité en X. La plus faible proportion
d’imbrication de la couche de meches UD dans la trame du renfort A impliquerait que la couche
UD de ce renfort est contrainte entre les couches de trame. Les canaux interstitiels autour des
meches UD ainsi que la FVF intra-meches sera donc a priori plus grand comparé a REF. Par
contre, la trame de A plus poreuse facilite 1’écoulement du fluide selon X. La réduction du pas de
couture influence donc la perméabilité selon X autant par sa capacité a créer des canaux

interstitiels le long des meches que par son action positive sur la morphologie de la trame.

Selon Y, la perméabilité est similaire 2 50% de FVF. Au niveau du composite, la trame du
renfort A est plus ouverte avec une proportion d’imbrication de la couche de meches UD dans la
trame moindre. Elle permet un écoulement plus aisé du fluide entre les couches UD.
L’équivalence de K, pour les deux renforts peut alors étre liée au niveau de compaction des
meches UD. Pour le renfort de référence, la FVF intra-meche UD (fvf,,) plus faible faciliterait
I’écoulement dans la couche UD. A 55% de FVF, le renfort A a un K, supérieur de 41% au
renfort de référence. Ici encore, le gain serait di a la plus grande capacité de la trame de A a

drainer le fluide selon 1’ orientation de la trame.

En ce qui concerne la perméabilité en Z, un gain du renfort A est observable pour les deux
valeurs de FVF proposées. Pour un FVF de 50%, I’écoulement en Z se fait au travers des canaux
interstitiels paralleles aux meches UD, il est donc partiellement couplé a la perméabilité en X. A
55% de FVF, la perméabilité en X des deux renforts étant équivalente, par conséquent, le gain

potentiel offert par la trame de A est compensé par la plus forte compaction de ses meches UD.
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Tableau III-6 : Caractéristiques du renfort A par rapport au renfort de référence pour

deux fractions volumiques de fibre. Les tendances sont données sous forme de gain ou

perte.
FVF (%) 50 55 Composite a FVF=50%
K, (%) +53 1 Fraction surfacique (%) 0.9
3
K, (%) 5 +41 Epaisseur (%) oy %
K, (%) 49 +38 Imbrication (%) 30,0
K,y (%) 21 | 418 | Fraction de méche UD (%) 6.5
S
K:: (%) +29 | +17 Sofn (%) 6.7 5
o
K (%) ) +39 Hétérogénéité (%) +88.1

La réduction du pas de couture est favorable a I’infusion pour des FVF inférieurs a 55%.
Le maintien de la structure fibreuse par le fil de couture permet de conserver un volume poreux
entre les meches et entre les couches UD. Dans I’ application €olienne, I'utilisation de ce renfort
permettrait d’espacer et de réduire le nombre de sections a infuser, réduisant ainsi le nombre de
consommables associés. Sa plus forte perméabilité en Z pourrait également accélérer I’infusion
permettant de réduire le temps mise en forme de la péle. La faible épaisseur de la trame permet
d’envisager une plus faible proportion d’ondulation hors plan des plis, réduisant ainsi les défauts
de mise en forme. Le grand écart de perméabilité entre des FVF de 50% et 55% laisse craindre a
une grande sensibilité du renfort au niveau de compaction. Ainsi, le renfort A permet d’améliorer

le procédé de mise en forme, sous réserve de bien controler le vide de I’infusion.

II1.4.2 Motif de couture

Précédemment, il a été vu que le motif de couture asymétrique et lache maintenait moins la
structure fibreuse que le renfort de référence. Au niveau du composite, la fraction volumique de
meches UD est supérieure, réduisant ainsi le volume poreux. La déformabilité de cet
arrangement fibreux fait que le renfort B s’apparente a une nappe. Cette caractéristique a
également été démontrée par I’analyse du tenseur de perméabilité pour différentes fractions
volumiques de verre. En effet, le caractere linéaire (en échelle logarithmique) de I’évolution des

coefficients de perméabilité est usuel pour les nappes fibreuses.
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Tableau III-7 : Caractéristiques du renfort B par rapport au renfort de référence pour
deux fractions volumiques de fibre. Les tendances sont données sous forme de gain ou

perte.
FVF (%) 50 55 Composite a FVF=50%
K, (%) 55 59 Fraction surfacique (%) 71
=
K, (%) 5 44 Epaisseur (%) 45 §
)
K, (%) 77 775 Imbrication (%) +3.99
K,y (%) 35 3 | Fraction de méche UD (%) 136
S
K. (%) 68 | -68 Jfin (%) 995 g
Y
Ky, (%) 53 -40 Hétérogénéité (%) 49

Le Tableau III-7 présente les caractéristiques du renfort B comparé a REF. Des
informations sur la morphologie du réseau poreux dans le composite sont également rappelées

sous forme d’écart au renfort de référence.

La faible perméabilité selon X, comparée au renfort de référence, est le résultat de la
grande déformabilité du renfort B. La majorité de 1’écoulement se faisant dans les meches du
renfort. La réduction des canaux interstitiels ne permet plus la prédominance d’un écoulement

mésoscopique. Cette description est valable pour toute la gamme des FVF étudiés.

Selon Y, la perméabilité est équivalente pour un FVF de 50%. A 55%, le renfort B se
montre plus perméable que son homologue. La raison de ce gain est le résultat de la
déformabilité du renfort B. En effet, a ce niveau de compaction, le renfort B présente un volume
poreux mésoscopique plus réduit, ce qui permet au meches d’occuper plus d’espace, réduisant
ainsi leur fraction volumique de fibre intra-meche. Cette derniere étant un des parametres
contrOlant la perméabilité en Y, I’architecture fibreuse plus maintenue du renfort REF réduit la

facilité de 1’écoulement intra-meche, responsable de la réduction de perméabilité.

Dans la direction Z, un écart de perméabilité est également noté sur la gamme de fraction
volumique. La faible perméabilité en Z du renfort B est le résultat d’une réduction des canaux
interstitiels le long des meches UD.

Le motif de couture lache et asymétrique n’est pas favorable a I’infusion. Ceci provient
majoritairement de ’aspect lache de la couture, entrainant un manque de canaux interstitiels.

L’écoulement se fait donc majoritairement dans les meches du renfort, du fait de la plus faible
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fraction volumique de fibre intra-meéches UD. Cette caractéristique semble favorable a
I’écoulement selon Y pour des FVF supérieures a 50%. Il apparait donc que le contrdle de la
fraction volumique intra-meches UD se fasse par la modification de la longueur de couture mais

aussi par la pression que le fil applique sur les meches UD.

I11.4.3 Masse linéique de la trame

L’augmentation de la masse linéique de la trame pour une masse surfacique donnée de
renfort modifie majoritairement 1’organisation des meches transverses. Il a ét¢ démontré lors de
I’analyse morphologique que la trame conserve mieux l’arrangement paramétré lors de la
conception des renforts. Ainsi, la faible fraction surfacique de la trame du renfort C, entraine une
plus grande proportion d’imbrication des couches dans le composite. Au niveau de la couche des
meches UD, D'influence de cette morphologie de la trame se traduit par une hétérogénéité

légerement plus élevée comparée au renfort de référence.

Le Tableau III-8 présente une comparaison des caractéristiques du renfort C par rapport au

renfort REF, au travers des valeurs de perméabilité pour les deux fractions volumiques de fibre.

Selon X, le renfort C apparait moins perméable que le renfort de référence pour les deux
taux de fibre considérés, avec une variation similaire entre les deux FVF. La comparaison des
deux morphologies des couches UD a un FVF de 50% présente des valeurs tres similaires. Par
conséquent, les 30% de réduction de performance sont attribuables a la différente morphologie
de trame. La trame du composite C apparait en moyenne moins épaisse avec 30% d’imbrication
en plus. Ceci prouve que dans le renfort de référence, la trame contribue a I’écoulement selon X.

Une forte proportion d’imbrication n’est donc pas favorable a cette direction d’écoulement.
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Tableau III-8 : Va Caractéristiques du renfort C par rapport au renfort de référence pour
deux fractions volumiques de fibre. Les tendances sont données sous forme de gain ou

perte.
FVF (%) 50 55 Composite a FVF=50%
K, (%) 31 36 Fraction surfacique (%) 36
3
K, (%) 9 2 Epaisseur (%) 357 §
K. (%) ) 21 Imbrication (%) 1343
K,y (%) 20 1 | Fraction de méche UD (%) 02
S
K. (%) 18 | -12 Jfin (%) 1131 g
Y
K, (%) 6 +9 Hétérogénéité (%) 476

Sur la gamme de FVF considérée ici, la perméabilité selon Y du renfort C et REF sont
similaire. Par conséquent, méme si la trame de C est moins favorable a I’écoulement selon X,
elle est équivalent a celle de REF selon Y. L’imbrication de la couche UD dans la trame
influencerait donc moins la perméabilité selon Y. La fraction de porosité dans la trame serait le

parametre controlant la perméabilité selon Y pour des morphologies de couche UD équivalentes.

La perméabilité selon Z du renfort C est équivalente a un FVF de 50% et présente un gain
de 23% a un FVF de 55%. Ce résultat est attendu pour le FVF a 50% du fait de la morphologie
de la couche UD similaires et du faible écart de la porosité de la trame. Le gain du renfort C,
observable a un FVF de 55%, suggere que 1’augmentation du tex de la trame permet de
conserver des espaces dans cette dernicre méme pour des hauts niveaux de compaction. Ces

porosités sont susceptibles d’étre aux alentours des fils transverses épais.

La modification de la masse linéique des fils de trame pour une masse surfacique fixe
influence les propriétés en infusion des renforts. La trame participe de maniere non négligeable a
I’organisation du milieu poreux. Ainsi, un maillage grossier ne favorise pas I’écoulement selon X
car il induit trop d’imbrication des meches UD. A [D'inverse, un maillage fin réduisant
I’imbrication améliore la capacité drainante de la trame selon X. Selon Y et Z, la perméabilité

semble €tre proportionnelle a la quantité de porosité présente dans la trame.

La trame du renfort C n’améliore pas les performances en infusion (comparé au renfort de

référence) par sa trop grande proportion d’imbrication. L’augmentation de la masse linéique de

N

la trame semblerait cependant étre bénéfique, a condition de limiter la taille de la maille.
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Influence de 1’architecture des NCF sur la mise en forme des composites

Cependant, ceci impliquerait une augmentation de la masse surfacique de la couche de trame.
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Etudes expérimentales de 'influence des parametres de conception des renforts NCF

unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs performances mécaniques

Chapitre IV: Influence de I’architecture des NCF sur leurs

performances mécaniques

Au cours des chapitres précédents, il a été observé que les paramétres de conception ont un effet
sur la morphologie du renfort sec, modifiant les propriétés de transport des renforts, générant donc des
morphologies différentes de composites. Des hétérogénéités de répartition des phases résine et fibre sont
le résultat de ces différentes d’architecture en fin de fabrication. Dans ce chapitre, 'influence des
parameétres de conception sur les propriétés mécaniques du composite est étudiée. Des essais mécaniques
réalisés a ’aide de mesure de champs de déformation par corrélation d’image et de température avec
une cameéra infrarouge, permettront également d’éclairer I’effet de ces hétérogénéités. La corrélation des
propriétés mécaniques, des champs de déformation et des caractéristiques morphologiques permet de
mettre en évidence les éléments du composite controlant les comportements de ce dernier. La base
expérimentale comprend des essais en traction-traction cyclique, statique et en fatigue, pour des

orientations entre le chargement et I’axe des meches de 0°, 45° et 90°.

Dans un premier temps, les essais quasi-statiques uni-axiaux mettent en évidence les particularités
mécaniques liées aux parametres de conception (IV.2). Dans un second temps, les essais de fatigue ont
été réalisés afin de suivre I’évolution de I’endommagement dans le composite (IV.3). Enfin, un bilan sur
Uinfluence des parametres de conception des renforts sur les performances mécaniques sera fourni
(1V.4).
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IV.1 Motivation

L’arrangement fibreux des différentes architectures de renforts étudiés induisent une
évolution des coefficients de la matrice d’élasticité et de la tenue en fatigue avec les parametres
de conception des renforts NCF. Les premiers coefficients permettent le dimensionnement de la
structure. La deuxieme propriété contrdle la durée de vie de la structure. Tous doivent donc étre
caractérisés lors d’essais de laboratoire. Le type de sollicitations mécaniques appliqué doit €tre
en accord avec le chargement subit par les longerons. Ce dernier est supposé fortement marqué
par la traction, la compression et la flexion. Dans un premier temps, 1’étude porte sur
I’élongation. Trois orientations des meches par rapport au chargement sont considérées: suivant
I’axe d’anisotropie (axe des fibres unidirectionnelles), perpendiculaire a 1’axe d’anisotropie et a
45° de I’axe anisotropie. Cette derniere orientation permet d’approcher les grandeurs élastiques
en cisaillement. La mise en évidence de I’influence de parameétres architecturaux au travers d’un
comportement mécanique macroscopique n’est pas suffisante. Ici, I’étude est portée sur la

détermination de variations locales de la réponse mécanique des composites.

L’approche pour les essais de fatigue ne cherche pas a classiquement identifier un nombre
de cycles a rupture (trop grand pour la durée de 1’étude), mais consiste a identifier les zones de

localisation de déformation et a les confronter a la description morphologique des composites.

Dans les deux cas, il est nécessaire de mettre en place un protocole expérimental spécifique
permettant d’observer localement les déformations des échantillons. L’utilisation d’extensometre
n’est pas une solution car il est difficile de les adapter a la microstructure. C’est, par conséquent,
la technique de mesure de champs qui a été préférée. L’utilisation de la corrélation d’image
permet d’avoir une représentation précise du champ local de la déformation. La mise en place du
protocole expérimental a permis de déceler des artefacts liés a la forme des éprouvettes qui doit

tenir compte de la structure UD des composites.

IV.2 Approche statique : influence des parametres de conception sur la matrice

d’élasticité plane
IV.2.1 Etat de P’art

Les influences entre les parametres de conception des renforts composites et certains
aspects de leur comportement mécanique statique et lors de la fatigue sont référencés dans la
littérature a partir de la fin des années 90. L’introduction du verre et du carbone dans les
structures navales, puis aéronautiques, a permis de développer ce champ de recherche. Deux cas
ont été particulicrement étudiés : les comportements plans (en statique et en fatigue) [34] et le
comportement a 1’impact [35]. Plus récemment, quelques études se sont concentrées sur les
renforts en verre de I’éolien, a la recherche de liens entre la morphologie des renforts (a 1’échelle

microscopique et mésoscopique) et les propriétés en fatigue [4].
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A TDorigine, les renforts cousus étaient des superpositions de renforts tissés ou de fils
coupés (CSM : chopped strand mat). D’un point de vue mécanique, coudre les renforts dans
I’épaisseur avait pour but d’améliorer les propriétés hors plan des composites. En effet, la
rigidité (perpendiculairement aux fibres) qui était controlée par la rigidité intrinseque de la
matrice et la qualité de I’interface fibre / matrice assurée par I’ensimage n’était pas suffisante.
Ainsi, des coutures a base de Kevlar étaient employées pour réduire et ralentir la délamination
des composites en fatigue [36]. Ce renforcement se faisait au détriment des propriétés dans le
plan : traction, compression et flexion. La raison de la réduction des propriétés planes est
I’endommagement des filaments de verre par I’aiguille de couture. S. Khan et Mouritz [37], dans
leur étude de comparaison d’empilements cousus et non cousus de renforts tissés lors d’essais de
fatigue cyclé, n’ont pas déterminé de baisse de rigidité statique significative induite par la
présence de couture. Cependant, ils démontrent une réduction de la tenue en fatigue des renforts
cousus. Peu apres, Mouritz [38], dans sa bibliographie sur les effets de la couture sur les
propriétés en traction, rend compte du caractere aléatoire de 1’effet de la couture sur le module de
Young. Il conclut que I’influence de la couture sur la rigidité plane dépend du motif de couture et
de la morphologie du renfort. Plus tard, Asp et al. [39] tentent d’effacer cette ambiguité par de
nombreux essais quasi-statique impliquant différents types de couture sur dix composites NCF.
Ils en déduisent une insensibilité de la rigidité statique a la couture, en traction comme en
compression. Seul le coefficient de Poisson semble affecté, avec une réduction de cette valeur
proportionnelle a I’augmentation de la densité de couture, de telle sorte que la durée de vie en
fatigue d’un renfort a haute densité de couture est considérablement réduite. Récemment,
Vallons et al. [7] comparent deux matériaux ayant pour seule différence le dessin de couture. Ils

rendent compte d’une différence de rigidité seulement attribuable a la différence de couture.

La nécessité d’associer des mesures mécaniques expérimentales a la morphologie des
composites pour comprendre en quoi les modifications de 1’architecture interne de ces derniers
affectent le comportement mécanique de ces matériaux devient évidente. Ainsi, Mattsson et al.
[40] proposent une méthodologie de caractérisation de la structure interne des composites NCF
basée sur des méthodes d’image, afin de relier la morphologie aux performances du composite.
Depuis, les recherches axées sur la fatigue des composites NCF s’efforcent d’associer
I’observation a la mesure mécanique. Y. Aono et al. [41] remarquent, sur des NCF en verre
quasi-unidirectionnel, que I’endommagement en fatigue, lors d’essais cyclés en traction-traction,
s’observe principalement dans les zones riches en résine, pres du fil de couture et des fils
transverses. Ces zones sont responsables de la rupture par délamination. Le travail de these de
Zangenberg [4] reprend aussi cette méthodologie pour déterminer 1’amorcage de
I’endommagement dans des renforts trés proches de ceux de cette étude. Il remarque que

I’endommagement en fatigue débute dans les meches de la couche transverse.

I1 est donc clair qu’il existe une influence des parametres de construction des renforts sur
leur tenue mécanique, et que la détermination de ces relations architecture-propriétés requiert

d’associer les résultats d’essais mécaniques a leur analyse locale et a celle de la morphologie du
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composite. La recherche des coefficients de la matrice d’élasticité est la voie privilégiée dans
cette étude pour comprendre 1’influence des parametres de conception sur les propriétés
mécaniques. Les mesures mécaniques se feront, suivant I’essai, sur des empilements symétriques

de deux ou quatre plis.

IV.2.2 Analyse mécanique dynamique : DMA

Avant de fixer les conditions de la campagne d’essai de traction, un travail préliminaire est
requis. Il consiste a analyser la présence ou non de viscoélasticité dans les composites NCF
unidirectionnels. Cette viscoélasticité serait due a la propriété intrinseque de la résine époxy
EPIKOTE™ Resin MGS® RIM 135 et / ou a des effets d’interface. Un autre point intéressant
concerne la réponse du matériau quant a la reprise en humidité. Un systtme DMA (Dynamical
Mechanical Analyser) utilisé en flexion trois points permet de répondre a ces deux points. Les
éprouvettes sont des barreaux de 5 x 8 x 2 mm’ coupées parallelement aux meches UD dans une
plaque stratifiée par deux plis de renforts disposés symétriquement par rapport a la couche de

trame.

L’analyse DMA permet de mettre en €vidence I’anélasticité de matériaux en petites
déformations sinusoidales de pulsation w a travers le décalage entre le déplacement imposé et la

force mesurée. Les modules réel E'(w) et de perte E" (w) sont calculés suivant :
o
E'(w) = —Lsiné av.1)
€o

" 99
E"(w) = —cosé Iv.2)
€o

avec w = 27f et f la fréquence de sollicitation imposée. &, et o, sont respectivement la
déformation maximale et la contrainte maximale. & est le déphasage entre les signaux d’entrée et

de sortie. La tangente de cet angle de perte est donc :

n

tand = Fa (Iv.3)

Pour déterminer la part anélastique (viscoélastique par abus de langage) dans les
composites NCF, un essai de balayage en température multi-fréquences est réalisé. Le matériau
est sollicité successivement sous trois fréquences 0,1 Hz, 1 Hz puis 10 Hz lors d’une rampe de
1°/min de -20° jusqu’a 180°C (Figure IV-1). Les essais sont répétés deux fois par condition pour
des échantillons provenant de deux plaques stratifiées différentes afin de s’assurer des tendances

observées.
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A travers la Figure IV-1, de faibles mécanismes de viscoélasticité s’expriment de 70°C a
120°C. Dans la zone d’usage, la part non élastique du comportement est négligeable (E'’ faible)
de méme que la sensibilité aux vitesses et températures. Le matériau ne présente donc pas de
viscoélasticité a température ambiante, ce qui permettra de mettre en place une analyse élastique
de la campagne expérimentale. Il conviendra toutefois de rester prudent quant aux essais de

fatigue et les réflexions sur I’endommagement.
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Figure IV-1 : Analyse dynamique en fréquence associée a un balayage en température d’un
composite NCF. La vitesse de chauffage est 1 °/min. Les échantillons sont utilisés tels que

réticulés.

Deux maxima de la tangente de 1’angle de perte semblent exister, respectivement vers
80°C et 100°C. Leur proximité avec d’une part la température de réticulation (80°C) et

I’ébullition de I’eau (100 °C) incitent a la prudence.

Ainsi la comparaison des résultats obtenus sur le matériau a I’issue de la réticulation et
apres un premier chauffage jusqu’a 180 °C dans les conditions d’essais (Figure IV-2) confirme
les doutes. Ces deux pics évoluent laissant supposer que la réticulation n’est pas menée a son

terme et que le composite pourrait reprendre un peu d’humidité.

L’influence de I’humidité sur le composite est accessible, qualitativement, en comparant
les résultats de la DMA pour des éprouvettes présentant différents niveaux d’humidité. Un
troisieme essai est donc réalisé apres humidification dans de 1’eau a 20°C pendant 12 heures. Le
Tableau IV-1 présente I’évolution de la masse selon les essais. Ces données sont disponibles

pour des éprouvettes en composite mais aussi pour des éprouvettes de résine seule. D’un point de
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vue massique, la prise d’humidité est plus importante lors de la présence de fibre dans la matrice.

La présence de fibre doit donc faciliter I’infiltration des molécules d’eau dans le composite.
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Figure IV-2 : Influence du passé thermique sur le comportement viscoélastique du
composite pour une fréquence de 1 Hz. Comparaison entre le diagramme initial (trait
plein), le méme échantillon apres un premier chauffage a 1°/min jusqu’a 180 °C (symboles
pleins) et un échantillon saturés d’humidité (symboles creux). En bleu sont représentés les
modules de conservation, en rouge les modules de perte, et en noir le déphasage. La vitesse
de chauffage est 1°/min.

Les effets de la reprise en humidité sont décrits dans la Figure IV-2. L’état initial possede

les valeurs de modules les plus élevés. Le surplus d’humidité n’a qu’une faible influence sur les

modules.
Tableau IV-1 : Evolution de la masse induite par le niveau d’humidité.
Initial | Humide | Second
Composite NCF 1.5775g | 1.5783 ¢ 1.5715¢g
Différence de masse du composite par rapport a I’état initial - 0175% | -1.329 %
EPIKOTE™ Résine MGS® RIM 135 1.5724 g | 1.5740g | 1.5577¢
Différence de masse de la résine par rapport a ’état initial - 0.102 % -0.935 %
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1V.2.3 Matrice d’élasticité.

Dans cette étude, les différentes matrices d’élasticité obtenues pour les différents renforts

NCEF sont utilisées afin de relier les propriétés mécaniques des composites a leurs architectures.

L’analyse DMA a montré que les phénomenes viscoélastiques peuvent étre négligés a
température ambiante. Le matériau est donc élastique mais anisotrope. Le verre de la fibre ainsi
que la résine étant tout deux isotropes, 1’anisotropie est le résultat de 1’architecture des renforts.

Les composites utilisés sont donc orthotropes d’axe 1’axe les meches [42].

La faible épaisseur des échantillons (4 plis) ne permet pas de vérifier si le plan transverse
est raisonnablement isotrope. Les observations au microscope laissent craindre que non. En effet
les meches définissent deux axes différents : parallele et perpendiculaire a I’épaisseur. Les
solutions choisies consistent a réduire 1’analyse a une analyse 2D, dans le plan des meches, en
faisant une hypothése supplémentaire qui consiste a considérer le composite comme orthotrope
de révolution (plan transverse isotrope). Dans ce dernier cas, la matrice d’élasticité caractérisant

le matériau est donnée dans 1’équation. IV 4.

1 —V12 Vg2 i
— 0 0 0
E; E; E;
—V12 1 —Uy3
/ €11 \ E, E_2 E, 0 0 0 011
€22 —VU12 —Uzz 1 022
I £33 I El E2 E—Z 0 0 O 033
\/2523 | = 1+v | ‘/2023 av.4
0 0 0 20 0
\/5513/ E, \\/50'13
1
Ve, 0 0 0 0 0 | V2o
1
0 0 0 0 0
| 2G4,

avec ¢g;; la déformation, o;; la contrainte, E;; les modules €lastiques, v;; les coefficient de
Poisson et G; jle module de cisaillement ; (i, j) € {1,2,3} selon le repére du matériau représenté

ci-dessous [42].
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Influence de I’architecture des NCF sur leurs performances mécaniques

Chaine

Direction
de couture

Trame

Figure IV-3 : Référentiel du matériau

Les coefficients élastiques de la matrice d’élasticité sont obtenus a partir des différents
essais de traction uni-axiaux sur éprouvettes rectangulaires talonnées réalisées pour différentes

orientations d’éprouvette.

IV.2.4 Géométrie et découpe des éprouvettes

Les composites NCF quasi-UD sont utilisés dans les longerons sous forme de longues
pieces monolithiques épaisses. Il est nécessaire de choisir comment reproduire au mieux le
comportement de cette piece en laboratoire, ou des restrictions en terme de dimensions et du

nombre de plis sont nécessaires afin de s’adapter aux machines d’essais disponibles.

Les éprouvettes utilisées pour tester mécaniquement ce type de renfort répondent a la
norme ISO 527 qui préconise des empilements de deux plis symétriques. Cela représente moins
de 10% de 1I’épaisseur des longerons. De plus, I’obtention d’un stratifié plat requiert une symétrie
de I’empilement pour éviter toute déformation de la plaque induite par les contraintes résiduelles
issues de la mise en forme. Ainsi, ces empilements ne présentent pas la méme interaction inter-
plis que les empilements présents dans les é€oliennes. Le choix s’est donc porté sur des
éprouvettes issues de plaques stratifiées de 4 plis symétriques, avec les couches UD sur les faces
extérieures. Ce choix permet de doubler le nombre d’interactions entre plis tel que ceux présents

dans les longerons.

La zone utile des éprouvettes correspond a un parallélépipede d’une longueur de 250 mm
pour une zone utile de 150 mm par 25 mm de large. L’épaisseur est contrdlée par le nombre de

plis dans le stratifié. Des talons sont disposés aux extrémités, comme le montre la Figure [V-4.
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Etudes expérimentales de I’influence des parametres de conception des renforts NCF

unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs performances mécaniques

50 mm
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Figure IV-4 : Géométrie d’une éprouvette suivant les recommandations de la norme ISO
527.

Une considération apparait déja quant a la largeur de ces éprouvettes. En effet, les résultats
sur 1’organisation (chapitre II) de la trame ont démontré que les tailles de VER du point de vue
de la morphologie de la trame peuvent excéder cette dimension. La largeur est cependant

conservée pour rester proche des conditions expérimentales de la norme ISO.
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Figure IV-5 : Schéma de découpe des éprouvettes sur les plaques composites.
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Les échantillons sont prélevés sur une seule plaque de 600 mm par 600 mm (Figure IV-5).
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Influence de I’architecture des NCF sur leurs performances mécaniques

Les écarts types obtenus lors de I’estimation des coefficients rendront compte de la variabilité
des propriétés de la plaque.

IV.2.5 Chargement

Une machine d’essai hydraulique MTS Landmark 370.25 munie d’une cellule de force de
250 kN est utilisée. Les éprouvettes [0°] autorisent la détermination de E; et vq,. E, est estimé
par des essais de traction sur des éprouvettes orientées a 90° de 1’axe d’anisotropie. G, est

obtenu a partir d’essai de traction sur des éprouvettes orientées a 45° de I’axe d’anisotropie.

Les chargements des essais de traction sont choisis afin de solliciter le composite dans
des conditions proches des sollicitations vues par le longeron des pales. A partir de simulation
éléments finis réalisé par Samtech® pour le partenaire industriel, la condition de chargement a
imposer est déterminée. Ainsi le spectre de chargement présenté sur la Figure IV-6 suggere le
choix d’un chargement cyclique en traction-traction. Pour I’analyse quasi-statique, les essais sont
limités a vingt cycles afin de pouvoir observer ou non la présence d’un endommagement initial.

TIME [s]
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Figure I'V-6 : Réponse en déformation d’un longeron d’une structure d’une pale d’éolienne

sollicitée par une condition de chargement de vent turbulent de 13m/s.

Une consigne de controle en déplacement est préférée afin d’analyser les différences

entre le déplacement appliqué et la réponse locale en déformation de 1’éprouvette. La
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comparaison de la consigne avec les déformations mesurées par corrélation d’image va permettre
de rendre compte des effets de la géométrie de I’échantillon sur le champ de déformation obtenu.
En effet, la géométrie rectangulaire des éprouvettes entraine des concentrations de déplacement
proches des mors. Ces effets sont a dé-corréler des localisations de déformation induites par des
variations de microstructures [4]. En raison de la faible viscoélasticité du composite a
température ambiante, une unique vitesse de déformation de 6.7 10™ s sera considérée. Elle est
fixée en se basant sur une fréquence plus faible que celle du signal de la Figure IV-6, qui

représente un cas extréme. La consigne de déformation est présentée sur la Figure IV-7.

— Consigne

" Crnax

€

min

Temps

Figure IV-7 : Consigne type appliquée aux essais statiques.
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Tableau IV-2 : Conditions de chargement pour les essais de traction quasi-statique

Orientation | Emax (0) | &min O6) | &G | Signat | MW | Repition
0°-1 1.33 1 6.7 10-3 Rampe 20 2
0°-2 0.83 0.5 6.7 10-3 Rampe 20 2
0°-3 0.05 0.01 6.7 10-3 Rampe 20 2

45° 0.83 0.5 6.7 10-3 Rampe 20 4
90° 0.83 0.5 6.7 10-3 Rampe 20 4

Le Tableau IV-2 présente les conditions de chargement exactes. La limite d’élasticité
apparente des composites NCF suivant 1’orientation des fibres unidirectionnelles est supposée
proche des 0,7% de déformation (d’apres le partenaire industriel). L’endommagement devrait
donc étre principalement amorcé au-dela de cette limite. Les chargements réalisés a 0° a
différents niveaux de déformation (0°-1, 0°-2 et 0°-3) devraient permettre de révéler différents

états d’endommagement.

IV.2.6 Métrologie

La technique de mesure de champ par corrélation d’image est apparue aux USA dans les
années 80. Elle permet de mesurer des champs de déplacement sur la surface observée.
Lorsqu’elle est utilisée dans le cadre d’essais mécaniques, cette méthode permet de calculer les
champs de déformations locaux de 1’éprouvette. Des mesures en deux ou trois dimensions sont

possibles.

La démarche consiste a déposer un mouchetis aléatoire sur la surface a observer. Ce
mouchetis se déforme en méme temps que la surface de 1’échantillon. Des images sont acquises
pendant ’essai a une fréquence définie. La premiere image de I’essai sert de référence a la
corrélation d’image. Elle traduit I’état non-déformé du matériau. Les images suivantes sont
comparées a I’image initiale afin de déterminer les champs de déplacement puis le gradient de ce
dernier qui va permettre d’estimer les champs de déformation locale de 1’éprouvette sollicitée.
Le lecteur pourra se référer a [43] pour toute description détaillée du traitement mathématique de

la méthode de corrélation d’image.

Différents logiciels commerciaux, tels que VIC®, Aramis ou Correli®®, peuvent Etre utilisés
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afin d’analyser les données d’essais. Ces derniers permettent de faire 1’acquisition d’images et
leur traitement. Ces algorithmes peuvent étre également utilisés pour pratiquer de la stéréo-
corrélation d’image, impliquant deux caméras calibrées sur une mire, et offrant ainsi des mesures

hors plan du déplacement [44].

Dans ce travail de these, le logiciel commercial VIC dans un cas 2D est utilisé. Aucun effet
hors plan détectable n’a été déterminé lors d’essais préliminaires utilisant la stéréo-corrélation
d’image (3D). La caméra utilisée est une Redlakes Megaplus II ES4020, de résolution 2048 x
2048 pixels, avec une fréquence d’acquisition maximale de 15 Hz.

IV.2.7 Essais préliminaires sur la matrice époxy

Des essais préliminaires, réalisés pour ajuster le protocole expérimental, ont mis en
évidence des artefacts li€s a la corrélation d’image et a la géométrie des éprouvettes. Afin de
mieux appréhender 1’origine de ces artefacts, le choix a été de simplifier le probleme en réalisant
des essais sur un matériau isotrope. Deux éprouvettes de résine EPIKOTE™ MGS® RIM 135
ont ainsi été produites, suivant le schéma de la Figure IV 4 et la condition [0°-3]. Ces essais ont

permis également de caractériser la matrice.

1V.2.7.1 Interférence de Moiré

Lors des essais préliminaires, les déformations calculées par corrélation d’image
présentaient des oscillations de faibles fréquences, suggérant des décharges locales lors de la
phase de chargement, et inversement lors de la décharge (Figure IV-8). Un champ de
déformation hétérogene était alors obtenu dans le cas d’un matériau homogene isotrope. Ce type
de résultat est également observable dans la littérature ([45—47]). Ces hétérogénéités sont en
réalité un artefact de la corrélation d’image, semblable a I'interférence de Moir€. Il apparait pour
des mouchetis tres fins, dans le cas de faibles déformations, et pour une fenétre d’analyse petite
comparée a la résolution de la caméra. Les faibles déplacements observés d’une image a une
autre ne permettent pas le suivi précis d’un point du mouchetis, car les valeurs de gris au sein de
I’élément sont trop proches de celle de son voisinage. L’algorithme de corrélation considere
I’image de référence et la discrétisation spatiale établie sur elle comme fixe. Les images
déformées possedent un pas de discrétisation spatiale supérieur, résultat de la déformation de
I’échantillon. Lors de la comparaison de la discrétisation de référence avec la discrétisation

déformée, la régularité des deux discrétisations entraine une interférence de Moiré.
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Figure IV-8 : Champs de déformation longitudinale acquis lors d’un cycle. Les fleches
verticales indiquent le déplacement des bandes lors de la charge et de la décharge.

Les solutions pour s’affranchir de cet artéfact consistent a grossir le mouchetis, et
augmenter la fenétre d’analyse ou augmenter la résolution de la caméra. Pour les essais de
traction, I’unique option consiste a grossir la taille du mouchetis. Cependant, une telle action
implique perte de précision, non compatible avec des mesures de champ dont le but est de mettre
en évidence les effets de la morphologie du composite. Pour minimiser cette perte de précision,
le choix de diminuer la distance caméra / éprouvette a été faite. Cependant, ceci implique une
diminution du champ d’observation, rendant impossible le suivi de 1’échantillon dans sa totalité.
La zone d’analyse est donc axée sur la zone centrale de 1’éprouvette. La résolution des
déplacements mesurés est de I’ordre de 100 um. La configuration initiale sera conservée pour les
essais transverses et a 45°. En effet, ’artefact d’interférence de Moiré n’a pas été observable
pour ces orientations du fait de la forte hétérogénéité des déformations. La résolution des

déplacements ainsi mesurés est de I’ordre de 170 pm.

1V.2.7.2 Localisation des déformations induites par la géométrie de I'éprouvette

Les essais préliminaires ont également permis d’observer que le déplacement appliqué par
la machine d’essai n’est pas celui mesuré par la corrélation d’image dans la zone centrale de
I’éprouvette. La diminution de déformation observée dans la zone centrale de I’éprouvette n’est
pas seulement due a la complaisance de la machine, mais est le résultat de la géométrie
rectangulaire des éprouvettes. Ces dernieres n’ont pas une zone utile dédiée a la localisation des
déformations comme les éprouvettes en ‘os de chien’, dont les congés ont pour but de localiser la
déformation au niveau de la zone utile de I’éprouvette. Les localisations en déformation obtenues
sur les éprouvettes de 1’étude sont principalement situées au niveau des mors de serrage de la

machine qui compriment les talons et interdisent les déplacements latéraux.
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Figure IV-9 : Phénomeéne de localisation de déformation aux extrémités de I’éprouvette. (a)
Schéma représentatif de la localisation des déformations longitudinales lors d’une traction
quasi-statique. Champ de déformation e, et e, d’une éprouvette en résine. Une

déformation supérieure du matériau au voisinage des mors de la machine est observable.

La Figure IV-9 présente le champ de déformation de la résine dans les deux directions
principales, au premier pic de chargement. Le gradient de déformation au voisinage des mors
pour les deux composantes est observé. La déformation transverse e; proche des mors est
environ la moitié de celle retrouvée dans le centre de I’éprouvette. La raison de cette diminution
provient de la compétition entre la déformation induite par le chargement et celle induite par le

blocage latéral des talons.

Les courbes suivantes (Figure IV-10 et Figure IV-11) proviennent du calcul de la
déformation issue d’un suivi de la moyenne du champ sur le mouchetis qui englobe : d’une part
la zone centrale, et d’autre part la totalité de 1’éprouvette, afin de mettre en évidence les effets
des conditions limites de 1’essai. La Figure IV-10 présente une comparaison entre la déformation
mesurée sur la zone centrale et la déformation mesurée dans la totalité de I’éprouvette. La figure

IV-11 représente, quant a elle, une comparaison des courbes contrainte — déformation.

Il apparait que la localisation au niveau des mors n’est pas une constante mais évolue
également au cours des cycles. Ceci explique pourquoi lors d’essais de fatigue sur ces
géométries, la rupture des éprouvettes s’amorce au voisinage des mors ([4,48]). Par ailleurs, la

géométrie rectangulaire a pour effet de sous-estimer la durée de vie d’un composite sollicité dans
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des conditions de fatigue [49].
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Figure IV-10 : Comparaison de la déformation appliquée, mesurée en tenant compte des
zones au voisinage des mors et mesurée sur la zone centrale de I’éprouvette.

La question de la pertinence de la géométrie de ces éprouvettes se pose donc. Des études
sur ce sujet ont démontré la difficulté de mettre en place des congés sur ce type de matériaux. La
découpe de formes courbes entrainerait des micro-défauts susceptibles de modifier le
comportement du matériau. L’analyse des courbes de la contrainte en fonction de la déformation
permet d’observer la différence entre les modules de Young E apparents identifiés sur la zone
centrale de I’éprouvette et sur I’éprouvette totale (Figure IV-11). Ce dernier apparait plus élevé
dans la zone centrale. Les hystéreses des cycles sont également plus compactes, signe de
mécanismes de dissipation moindres dans la zone centrale par rapport a la zone proche des mors.
Toutefois, ces localisations aux bords ne remettent pas en cause le calcul des propriétés
élastiques locales. Les mesures de déformation ne doivent pas englober la totalité de I’éprouvette

pour ne pas tenir compte de I’effet de bord.
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Figure IV-11 : Effet de la déformation au voisinage des mors sur la réponse en contrainte
vraie en fonction de la déformation vraie.

Dans la suite du document et sauf avis contraire, les contraintes et déformations moyennes
mesurées sur la partie de la zone utile dégagée des effets de téte sont rapportés. Le dépouillement
se fera sous hypothese d’isotropie transverse et tiendra compte des deux déformations
principales dans le plan. Les modules seront les modules moyens en dessous de 0,005 de
déformation rapportés aux taux volumique de fibres. Les contraintes seront normalisées par la

contrainte maximale du renfort de référence.

1V.2.7.3 Coefficients d’élasticité de la résine

Les propriétés élastiques de la résine dans les conditions d’essai décrites en introduction de
cette section sont déterminées afin de comprendre 'influence mécanique de la résine sur le
comportement des composites NCF. Les valeurs de ces coefficients sont regroupées dans le
Tableau IV-3 et comparées avec celles proposées par le fabricant [S0] et validées dans la
littérature [51]. Le module de Young est sous-estimé tandis que le coefficient de Poisson est
surestimé. Cette différence pourrait s’expliquer par une déformation transverse plus faible avec
les éprouvettes rectangulaires, conséquence des effets de bords. Par ailleurs, I’analyse de la
courbe contrainte déformation de la zone centrale telle qu’illustrée en Figure IV-11 permet

d’estimer la limite d’inélasticité aux alentours des 0.7% de déformation.
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Tableau IV-3 : Comparaison des propriétés élastiques mesurées et données disponibles de

la résine.
EPIKOTE™ Resin MGS® RIM 135 Fiche technique Résultat essai
Module d’ Young E (GPa) 3.2 2.8
Coefficient de Poisson v 0.35 0.38
Module de cisaillement G (GPa) 1.185 -

IV.2.8 Essais de traction pour une orientation de 0°

La Figure IV-12 montre le comportement en traction parallelement aux fibres pour nos
quatre architectures normalisé par la contrainte maximale observée. Les échantillons possedent
une quantité similaire de fibres orientées selon la méme orientation. La rigidité des composites
selon cette orientation est donc susceptible d’étre équivalente pour les quatre renforts. Les
différences quantifiables ici, entre les différents renforts, sont le résultat des différences de

morphologies, telles que les variations de taux de fibre locaux (c.-a-d. 1‘'hétérogénéité).
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Figure IV-13 : Réponses type de la contrainte vraie en fonction de la déformation vraie
pour un matériau sollicitée selon I’orientation de la trame. Réponse pour le chargement
initial suivi des 20 premiers cycles. Contraintes normalisées par rapport a la contrainte

maximale au renfort REF.
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A partir de ces essais le module élastique et le coefficient de Poisson sont calculés. Le
premier est extrait pour des déformations vraies inférieures a 0.35%. Ces résultats sont regroupés
dans le Tableau IV-4. Les données sont normalisées pour une fraction volumique de fibre de
50% afin de permettre une comparaison a iso-taux de fibre. Les résultats sont une moyenne sur

les 6 essais.

Les valeurs de modules élastiques présentées dans le Tableau IV-4 démontrent la faible
variation des modules pour les quatre renforts. En ce qui concerne les écarts types des modules,
I’architecture du renfort A semble permettre de réduire la dispersion des coefficients calculées. A
I’inverse, la structure du renfort B augmente 1égerement la dispersion, conséquence du faible
maintien de la structure fibreuse par la couture. Les renforts REF et C présentent un module
équivalent et une méme dispersion. Ainsi, il semblerait que la réduction de la longueur de
couture soit favorable a la reproductibilité du module longitudinal du composite qu’une couture
lache et asymétrique augmente la dispersion des résultats. L’augmentation de la masse linéique

du fil de trame n’a pas d’effet sur la valeur du module longitudinal ou de sa reproductibilité.

Les valeurs des coefficients de Poisson présentées dans le Tableau IV-4 illustrent des
comportements différents dépendant des parametres de conception des renforts. Dans le cadre
d’une traction uniaxiale, le coefficient de Poisson traduit la sensibilité du composite a une
contraction transverse, induite par une déformation longitudinale. Plus la valeur du coefficient
est élevée, plus la déformation transverse est importante. Sur ce point, le renfort REF est le
moins sensible a I’effet de Poisson. Les renforts A, B et C présentent un coefficient plus élevé.
Deux hypotheses sont possibles pour ces résultats. D’une part, la majorité de la déformation
transverse, induite par la traction, s’effectuerait dans la résine (espace inter-filaments et inter-
meches), du fait de sa faible rigidité comparée au verre. D’autre part, la trame participerait
directement a la rigidité transverse. Cette dernicre serait dépendante de 1’alignement des meches
transverses par rapport a la direction des contraintes induites par 1’effet de Poisson, mais aussi de
la taille moyenne des meches. Dans le cas du renfort A, la plus forte proportion de résine dans la
trame ainsi que les petites dimensions des meches transverses pourrait expliquer 1’augmentation
de la déformation transverse. Dans le cas du renfort B, I’homogénéité de la morphologie
augmente les espaces inter-filaments ou prendrait place la déformation transverse. En ce qui
concerne le renfort C, I’orientation des meches transverses (proche de +80° et -80°) ne serait pas

optimale pour contenir 1’effet de Poisson.

La réalisation d’essais cyclés suivant la sollicitation décrite Figure IV-7 permet de mettre
en évidence 1’absence d’endommagent prématuré du composite. La courbe de contrainte vraie en
fonction de la déformation vraie pour les quatre renforts présente des hystéreses induites par les
cycles qui restent négligeables. Par conséquent, il n’existe pas d’endommagement prématuré

dans les premiers cycles de chargement du stratifié pour les niveaux de déformation testés.
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Tableau I'V-4 : Moyennes et écarts types normalisésdes propriétés élastiques selon I’axe des

meches UD.
Renforts E1(GPa) V12
REF 39.6 (£2.2) 0.26 (£0.05)
A 40.3 (+1.0) 0.31 (0.04)
B 41.4 (£2.4) 0.38 (x0.06)
c 40.4 (£2.2) 0.30 (x0.06)

L’analyse des champs de déformation permet de mettre en évidence I’hétérogénéité des
déformations lors de ce chargement initial. La Figure IV-14 présente les champs de déformation
longitudinaux pour des niveaux de déformation longitudinale apparente de 0.1%, 0.25% et
0.5%). Les renforts REF et A présentent des champs similaires. L’hétérogénéité des déformations
est présente des 0.1% de déformation, avec des variations d’un point a 1’autre de 1’éprouvette
pouvant atteindre 0.07% de déformation. A 0.5% de déformation globale apparente, le renfort A
se montre 1égerement plus hétérogene que le renfort de référence. A I'inverse, les renforts B et C
présentent des champs bien plus homogenes. L hétérogénéité s’intensifie a 0.5% de déformation

pour ces renforts.

Les formes et directions des localisations rappellent 1’organisation de la trame. Bien qu’il
soit impossible d’étre affirmatif car les trames ne sont plus visibles sur les éprouvettes, quelques
hypothéeses sont posées. Pour les renforts REF et A, les localisations pourrait se situer dans les
zones riches en résine de la trame. Pour le renfort B, la faible hétérogénéité des déformations
semblerait étre la conséquence de 1’homogénéité du composite. Dans le cas du renfort C,
I’imbrication de la couche UD dans la trame permet de combler les espaces vides les plus
volumineux. De plus, la trame contient moins de meches, résultats de I’augmentation de la masse
linéique. Ces deux aspects réduisent donc la quantité de zones riches en résine dans la trame,

réduisant par conséquent 1’hétérogénéité des déformations.
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Etudes expérimentales de I’influence des parametres de conception des renforts NCF

unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs performances mécaniques
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Figure IV-14 : Champs de déformation longitudinale en trois points lors du chargement
initial. Observation des champs des quatre composites sur une zone de 80 x 20 mm?2.
L’échelle de couleur définit les niveaux de déformation tandis que les légendes des images
présentent la valeur de déformation moyenne.
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Pour conclure, dans le sens longitudinal I'influence des parameétres de conceptions se
retrouve dans trois aspects : la reproductibilité de module global apparent, le coefficient de
Poisson et les hétérogénéités de déformation. Le maintien de la structure fibreuse par la couture
permettrait de contrdler la reproductibilité du composite. En ce qui concerne le coefficient de
Poisson, il semblerait qu’il y ait une compétition entre les zones riches en résine, les espaces
inter-filaments des meches UD et la trame. Enfin, I’influence des parametres de conception se
retrouve dans 1’hétérogénéité des déformations. Dans ce contexte, le maintien de la structure
fibreuse tend a augmenter [’hétérogénéité des déformations. Inversement, un composite
homogene du point de vue de la fraction volumique de fibre se déformera de facon plus
homogene. Une augmentation de la masse linéique des meches transverses pour une masse
surfacique de trame donnée réduit les hétérogénéités. Il semblerait donc que les localisations de
déformation (supposées étre des points de faiblesses a long terme) seraient guidées par la couche
de trame. Enfin, les hystéreses quasi-nulles démontrent I’absence d’endommagement lors des
premiers cycles de chargement.

IV.2.9 Essais de traction pour une orientation de 90°

Les essais de traction pour une orientation de 90°, soit perpendiculairement aux fibres
unidirectionnelles sollicitent plus particulierement la trame mais aussi la résine et I’interaction
fibre / matrice des filaments des meéches UD. La morphologie des composites (la maille dessinée
par la trame et les espaces riches en résine) peut contrOler directement les performances
transverses. Le niveau de compaction des meches UD influence le taux de verre intra-meche,
influencant ’intensité du cisaillement entre les filaments. Ces variations d’agencement vont
avoir une influence sur le comportement mécanique du composite. C’est cette influence qui est

étudiée dans cette partie.
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Figure IV-15 : Réponses type de la contrainte vraie en fonction de la déformation vraie
pour un matériau sollicitée selon I’orientation de la trame. Réponse du chargement initial
suivi du premier cycle. Contraintes normalisées par rapport a la contrainte maximale au

renfort REF.

La Figure IV-15 présente les courbes de contrainte vraie en fonction de la déformation
vraie pour les quatre renforts de I’étude obtenues lors d’essais de traction cyclés. Ces courbes
peuvent se décomposer en trois parties dans le cas des renforts REF, A et B. Premicrement, les
composites présentent une réponse linéaire (sans doute élastique), jusqu’a une déformation de
0.12% environ. Ensuite, une fois un seuil dépassé, la contrainte augmente moins vite jusqu’a la
déformation maximale appliquée. Enfin, lors de la phase cyclique, des hystéreses s’établissent.
Dans le cas du renfort C, aucun seuil n’est visible dans la gamme de déformation explorée. Le
composite apparait rigide jusqu’a la fin du premier chargement. De plus, I’aire de la premiere
hystérese de la phase cyclique présente une surface moindre comparée aux autres renforts. Ainsi,
il semblerait que 1’augmentation de la masse linéique de la trame pour une masse surfacique

donnée influence la rigidité transverse (E;) ainsi que la contrainte maximale.

A partir de ces courbes, le module transverse de chacun des renforts est extrait et
répertorié dans le Tableau IV-5. Les valeurs présentées correspondent a la moyenne et 1’écart

type obtenues pour 4 échantillons testés pour chaque renfort.
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Tableau I'V-5: Moyennes et écarts types normalisés du module élastique selon I’axe

perpendiculaire aux meches UD.

Renforts E; (GPa)
REF 8.0 (£0.5)
A 9.7 (+0.4)

B 10.6 (£ 0.4)

C 13.0 (£ 0.2)

Les différences sur le module transverse E, démontrent une influence plus marquée de la
morphologie des composites sur les propriétés élastiques comparés aux essais selon 1’axe des
meches UD. Le coefficient de Poisson selon cette orientation est nul. Ceci s’explique par la

rigidité des meches UD qui ne peuvent pas se déformer sous I’effet de la contraction transverse.

Le renfort C est le plus rigide grice a ces meches transverses plus épaisses. Le renfort B se
classe second. La différence morphologique majeure qu’il présente par rapport au renfort de
référence provient de la fraction volumique intra-meéches UD plus faible. Le renfort A est le
troisieme en termes de module. Comparé a REF, il présente une trame avec une plus grande
proportion des meches orientées a 90° et il possede des espaces inter-meches UD plus
volumineux. Une étude plus approfondie est nécessaire pour déterminer quelles caractéristiques

morphologiques des composites expliquent ce classement.
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Figure IV-16 : Evolution de I’énergie de dissipation moyenne pour chaque type de renfort
en fonction du nombre de cycles. Essais a 90°. Valeur normalisée par rapport au renfort
REF.
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Etudes expérimentales de 1’influence des parametres de conception des renforts NCF

unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs performances mécaniques

La Figure IV-16 présente 1’évolution de I’énergie dissipée par cycle en fonction du nombre
de cycles pour les différents renforts. Dans le cas des matériaux composites, la dissipation
d’énergie est principalement liée a la viscoélasticité et a ’endommagement dans la résine et aux
interfaces fibre / matrice [52]. Le renfort C dissipe peu au cours des premiers cycles. Il
semblerait donc que la taille des fils de la trame soit le composant architecturel régissant le
comportement transverse des renforts NCF quasi-UD. Ainsi, plus les fils transverses possedent
de filaments, plus la sensibilité a ’endommagement sera réduite. Dans le cas des renforts
possédant les fils fins (68 tex), la trame n’est pas assez résistante pour porter la contrainte. Les
mécanismes d’endommagement (vraisemblablement) s’amorcent une fois le seuil de dépassé.
Les renforts REF, A et B se différencient donc par la quantité d’endommagement qu’ils subissent

aux cours des premiers cycles.
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Figure IV-17 : Champ de déformation longitudinal au pic du chargement initial de ’essai.
L’échelle de couleur traduit les intensités de déformation longitudinale. La fleche indique

Porientation de la sollicitation. Les dimensions de la zone d’analyse sont 130 x 25 mm?.

135



La Figure IV-17 présente les champs de déformation locaux obtenus pour les quatre
renforts au maximum du chargement initial. Ces informations, complémentaires a celles
obtenues pour 1’énergie de dissipation, permettent de mieux appréhender les cinétiques
d’endommagement. De fortes localisations sont observables sur les renforts REF, A, et B des le
premier chargement. Ces localisations sont perpendiculaires a 1’axe de chargement.
L’observation des zones localisées au microscope électronique a balayage (MEB) permet
d’observer des fissures dans 1’épaisseur du composite pour ces trois renforts. Par contre, les fils
de la trame restent inteégres et continuent a participer au maintien de 1’échantillon. La Figure
IV-18 présente une coupe réalisée sur le composite A au niveau d’une localisation, a deux
échelles différentes. Les filaments de verre apparaissent en blanc tandis que la résine est
représentée en gris. Une fissure verticale marque la présence d’endommagement dans la zone
localisée. Sur la Figure IV-18(a), ’endommagement est présent aussi bien dans les meches UD
(haut de I'image) que dans la résine présente entre deux plis (bas de I’image). Sur la Figure
IV-18(b), il apparait que la fissure dans la meche est issue d’une rupture a I'interface fibre /
matrice. Cette décohésion est peut étre due au trop fort cisaillement de la résine entre les
filaments des meches UD lorsque la déformation locale devient élevée. Il est alors nécessaire de
comprendre 1’origine de ces localisations. Puisque la rigidité de la trame de ces renforts permet
de porter la contrainte, la déformation va se localiser dans les zones ou la fraction volumique de
fibre est plus faible. La forte déformation dans ces zones se répercute sur le cisaillement de la
résine entre les filaments des meches UD. Le renfort A possede de grandes zones riches en résine
et une fraction volumique de fibre intra meches élevée. Cette morphologie apparait moins
sensible a I’endommagement que la morphologie plus homogene du renfort B. Le renfort REF
possede une morphologie qui pourrait se situer entre le renfort A et B. Ce renfort est le plus
sensible a ’endommagement car les zones riches en résine ne sont pas assez importantes pour
supporter la déformation (comme celle du renfort A) et la fraction volumique intra-meche de ces

renforts ne permet pas de contenir un taux de cisaillement aussi élevé que celui du renfort B.

Le renfort C ne montre pas le méme schéma de déformation. La Figure IV-17 présente un
champ de déformation longitudinal plus homogene ou la déformation dans les zones de
localisation reste faible et des fissures n’ont pas été observées sur I’éprouvette. Il se déforme de
maniere pratiquement homogene, peut-Etre simplement jusqu’a des contraintes plus élevées (non
testé ici), impliquant un travail majoritaire de la résine. Dans ce cas, la trame permet d’empécher

la casse de I’interface fibre / matrice en minimisant la déformation des localisations.
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Figure IV-18 : Observation au MEB de fissures présentes au niveau des interfaces fibre-
matrice dans le cas d’un matériau prélevé dans une zone de localisation de la déformation.

Coupe extraite du renfort A. (a) Vue au grossissement x190. (b) Vue au grossissement x200.

Pour conclure, les parametres de la trame (orientation, distribution, épaisseur, fraction de
fil) pour une masse surfacique donnée contrdlent la rigidité transverse du composite. Il a été
démontré que la rigidité est notamment dépendante de la taille des fils transverses. D’autre part,
I’endommagement une fois un seuil dépassé, s’effectue au niveau de I’interface fibre / matrice,
lorsque la déformation induit un cisaillement important dans les meches UD. 1l semblerait alors
que la performance du composite endommagé soit dépendant d’'un compromis entre la taille des
zones riches en résine et la fraction volumique intra-meche des meches UD. Par ailleurs, le

coefficient de Poisson est nul selon cette orientation.
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1v.2.10 Essais de traction pour une orientation de 45°

Les essais de traction réalisés pour une orientation de chargement a 45° de 1’axe des
meches UD ont pour but d’induire un chargement de type cisaillement dans le composite. Ce

type de sollicitation va solliciter plus particulierement la résine et 1’interface fibre / matrice.
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Figure IV-19 : Réponses type de la contrainte vraie en fonction de la déformation vraie
pour un matériau sollicitée selon I’orientation a 45° de I’axe d’anisotropie. Réponse du
chargement initial suivi du premier cycle. Contraintes normalisées par rapport a la
contrainte maximale au renfort REF.

Figure IV-19 présente les courbes de contrainte vraie en fonction de la déformation vraie
obtenues par des essais de traction cyclés a 45° de I’axe d’anisotropie pour les quatre renforts de
I’étude. Ces courbes peuvent se décomposer en trois parties : une réponse linéaire jusqu’a
environ 0.2% de déformation vraie puis une croissance plus lente de la contrainte et des
hystéreses lors de la phase cyclique du chargement. La réponse initiale montre que les quatre
renforts ont une rigidité équivalente. Des différences apparaissent ensuite quant au seuil et a la
pente de croissance de la contrainte. Le classement observé pour les essais a 90° se retrouve ici.
Pour ces essais, le renfort C apparait plus résistant que les autres, résultat de nouveau attribuable
aux parametres de conception de la trame qui sont différents (masse linéique plus grande). Les
différences entre les renforts REF, A et B s’expliqueront dans ce qui suit par une analyse

approfondie des essais.

Le Tableau 1V-6 présente le module de cisaillement Gj, ainsi que le rapport des
déformations principales de la part « élastique » des courbes de la Figure IV-19. Pour cette

orientation de sollicitation, le rapport des déformations principales dans le plan renseigne sur la
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proportion de compression transverse induite par un chargement uniaxial (analogue au
coefficient de Poisson). Les valeurs des modules de cisaillement pour les quatre renforts sont tres
proches. Le chargement doit donc induire un cisaillement sur un composant commun aux quatre
renforts, tel que 'interface fibre / matrice. Le rapport des déformations principales présente

également des valeurs proches pour les quatre renforts.

Tableau IV-6: Moyennes et écarts types normalisés des propriétés élastiques selon I’axe
orienté a 45° des meches UD.

Renforts G12 (GPa) ~f2 £
REF 10.8 (£ 0.3) 0.39 (+ 0.05)
A 11.2 (£0.4) 0.44 (+ 0.05)
B 11.4 (0.2 0.41 (£ 0.04)
c 11.2 (£0.3) 0.46 (+ 0.03)

La Figure IV-20(a) présente le champ de déformation longitudinale au pic de charge du
chargement initial pour les quatre renforts. Comme pour les essais a 90°, il apparait des
localisations de la déformation pour les renforts REF, A, et B. Le renfort C présente un champ

plus homogene.

La Figure IV-20(b) présente un champ de déformation transverse au pic de charge du
chargement initial pour les quatre renforts. Pour les renforts REF, A, et B, il apparait que la
déformation transverse se localise au méme endroit que la déformation longitudinale. Le renfort

C présente de nouveau un champ plus homogene.

L’observation des échantillons apres essais montre le méme type d’endommagement que
les échantillons testés a 90° (Figure IV-18). L’endommagement s’exprime majoritairement par

des fissures situées au niveau de I’interface fibre / matrice.
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Le comportement mécanique des composites soumis a un cisaillement differe par leurs
seuils d’endommagement, plus bas pour les REF, A et B, plus haut pour C. La Figure IV-21
présente 1’évolution du rapport des déformations principales lors de la charge initiale. Ces
tendances représentent la tendance moyenne calculée a partir de tous les échantillons testés pour
chaque matériau. Pour le renfort REF, ce rapport diminue une fois le seuil atteint.
L’endommagement produit lors du dépassement de ce seuil augmente la part de déformation
longitudinale. La déformation est de nouveau susceptible de s’€tre localisée dans les zones
faibles en fraction volumique de fibre du composite. En comparaison de ce renfort, le seuil du
renfort A apparait pour une déformation longitudinale plus élevée. Notez également que la valeur
du rapport des déformations est plus élevée, impliquant une plus grande proportion de
déformations transverses dans ce composite dans cette direction. Le renfort B montre un rapport
de déformations équivalent a celui de référence. Son seuil est cependant décalé vers des
déformations et des contraintes plus grandes. Enfin, le renfort C ne montre pas de décroissance

de ce rapport.

Le choix de la masse linéique semble contrdler la rigidité aux effets transverses dans le
composite. Une masse linéique €levée pour une masse surfacique de trame fixée empéche le
composite de se déformer transversalement grice aux meches de la trame plus épaisse. Les
niveaux différents du seuil pour les composites REF, A, et B semblent de nouveau liés a leur
morphologie.

0.55¢

0.45¢

-82/ g,

0.4

0.35¢

Déformation vraie . 10-3

Figure IV-21 : Evolution du rapport des déformations vraies en fonction de la déformation
longitudinale vraie lors du chargement initial.

La derniere étape de 1’analyse des courbes contrainte-déformation est réalisée au travers de
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I’étude des hystéreses présentes dans la partie cyclique du chargement. La Figure IV-22 présente
I’évolution de 1’énergie de dissipation au cours des cycles. Sur cette propriété, le classement des
matériaux differe de celui observé pour le module de cisaillement. Le renfort A dissipe le plus
d’énergie, suivi du renfort REF. Le renfort C présente une tendance similaire au renfort de
référence, pour une énergie de dissipation moindre. Enfin, le renfort B dissipe le moins d’énergie
initialement, mais la réduction de cette dissipation au cours des cycles est moins marquée que

pour les autres renforts.

Tout d’abord, le fait que le renfort C dissipe quasiment autant d’énergie que les autres
renforts, sans présenter d’endommagement, traduit un travail de la résine et non des zones
endommagées comme dans le cas des essais a 90°. Par conséquent, pour les renforts REF, A, et
B, la dissipation d’énergie est une combinaison du travail de la résine et du travail des interfaces
endommagées. Le renfort A dissipe le plus d’énergie car sa morphologie présente une forte
hétérogénéité, donc de nombreuses zones riches en résine et de nombreuses fissures dans les
meches UD, résultat de leur forte fraction volumique intra-meche. Le renfort B présente une
morphologie plus homogene, donc un travail plus faible de la résine. Le cisaillement au sein des
meches devrait étre initialement plus faible du fait de la plus faible fraction volumique intra-
meche. Le renfort REF, présentant une morphologie dont I’hétérogénéité se placerait entre les

renforts A et B, se place logiquement entre ces deux renforts en termes de dissipation d’énergie.
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Figure IV-22 : Evolution de I’énergie de dissipation moyenne, pour chaque type de renfort,
en fonction du nombre de cycles. Essais a 45°. Valeur normalisée par rapport au renfort

référence.

Les essais a 45° de 1’axe d’anisotropie ont donc permis de mettre en évidence 1’influence

de I’architecture sur la résistance au cisaillement du composite. Il apparait que la trame des
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renforts influence le comportement en cisaillement. L utilisation de fils épais (200 tex) permet de
contenir les effets transverses lors du chargement, empéchant I’endommagement prématuré du
composite. La majorité de la dissipation dans le composite s’effectue alors dans la résine. Dans
le cas de fils fin (68 tex), les effets transverses induisent un endommagement dans le composite.
Ce dernier se situe a ’interface fibre / matrice. La dissipation dans le composite est alors une
combinaison de processus propres a la résine et d’endommagements. Plus le maintien de la

structure fibreuse par la couture est élevé et plus la quantité d’énergie dissipée sera importante.

IV.3 Approche cyclée : localisation en fatigue.

Les essais quasi-statiques ont permis de démontrer une influence des parametres de
conception sur 1’hétérogénéité des déformations pour les essais réalisés sous chargement
statique. Dans le cas des essais réalisés suivant 1’axe des meches UD, ces hétérogénéités
n’entrainent pas d’endommagement lors des premiers cycles. De plus, elles n’influent pas
séverement sur la rigidité longitudinale. Cependant, ces hétérogénéités et les différences
observées sur les coefficients de Poisson sont susceptibles d’avoir un impact sur la tenue en
fatigue des pieces composites. Une campagne expérimentale classique d’essais de fatigue
cherchant a déterminer le nombre de cycle a rupture apporte une information macroscopique sur
la performance du composite. Dans ce travail, une approche originale a été mise en place afin de
réaliser des essais de fatigue instrumentés par corrélation d’image et suivi de champs thermiques.
Le but est de détecter et de suivre des localisations de la déformation et ce jusqu’a un nombre de
cycles maximum de 1 million, afin de caractériser I’expression de 1I’endommagement par

I’observation. En effet, ces zones sont susceptible d’étre le point de rupture du composite.

IV.3.1 Protocole expérimental

1V.3.1.1 Principe

L’utilisation des techniques de suivi de champs lors d’essais de fatigue devient de plus en
plus populaire dans les laboratoires, car elles permettent d’étudier en détails les phénomenes
d’endommagement. Par exemple, Sisodia et al. [53] utilisent la technique de corrélation d’image
a travers le systeme Aramis® et une acquisition d’images par caméra rapide pour détecter la
propagation de fissures sur des éprouvettes en fibre de carbone avec une matrice époxy. Ils
introduisent des défauts dans ces éprouvettes, tel que des fibres coupées ou des membranes
PTFE. Ainsi, leur méthode permet d’identifier a quel instant de 1’essai de fatigue la fissure
apparait, et sa cinétique de propagation. Giancane et al. [54] adoptent également une approche
d’essai semblable pour déterminer la rigidité et I’énergie dissipée lors d’essais de fatigue
cycliques en traction sur des éprouvettes en fibre de verre avec une matrice époxy. Ils

démontrent que ces deux propriétés sont liées et valident leur méthodologie d’essai.
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Dans notre campagne expérimentale, des essais allant jusqu’a un million de cycles sont
considérés. Ces essais sont réalisés pour des sollicitations selon 1’orientation des meches UD. La
technique de corrélation d’image est appliquée afin d’observer les champs de déformation locaux
et les phénomenes de localisation sur les éprouvettes sollicitées. Une caméra infra-rouge (IR) est
également utilisée pour suivre I’auto-échauffement de 1’éprouvette. L’étude porte sur le suivi de
I’hétérogénéité des champs de déformations longitudinaux et transverses en fonction du nombre

de cycles.

1V.3.1.2 Conditions d’essai et montage expérimental

Les conditions d’essai sont regroupées dans le Tableau IV-7. Les essais sont controlés en
déplacement. Le rapport de déformation a été choisi égal a 0,5 ce qui est légerement inférieur au
rapport de charge vu par le longeron (Figure IV.4) mais correspond a des sollicitations de fatigue
en régime de traction-traction. La déformation moyenne est choisie supérieure a celle pergue par
la structure afin d’exacerber les phénomenes de localisation des déformations. Une fréquence de
10 Hz a été choisie afin de minimiser le temps de I’essai (environ 28 heures). A cette vitesse, des
phénomenes d’auto-échauffement peuvent apparaitre. L’utilisation d’une caméra thermique

permettra de mesurer I’intensité de ce phénomene.

Tableau IV-7 : Condition d’essai des essais de fatigue

Nombre de Rapport de .
. . Déformation moyenne (% Fréquence (H.
cycles déformation forma Y (%) qu (Hz)
10° 0.5 0.5 10
L 1 x10% | x10% | x10* | 5x10* | 1x10° x 10° x 105 | x 10?2 x 10
étudiés

Le montage expérimental illustré dans la Figure IV-23 utilise le méme bati que
précédemment et est équipé d’une caméra optique et d’une caméra infra-rouge synchronisées. La
machine d’essai est définie comme systeéme maitre et permet le déclenchement des systemes

d’acquisition d’images et d’acquisition thermique.

La fréquence de sollicitation imposée implique 1’utilisation d’une caméra rapide Phantom
Miro, offrant une résolution de 800x600 pixels, afin de capturer 1’évolution des champs de
déformation locale lors des cycles par corrélation d’image. Une fréquence de 500 Hz est alors

choisie afin d’obtenir 50 images pour la description d’un cycle. Le temps d’acquisition est limité
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a 1 seconde permettant I’enregistrement de 10 cycles successifs. L’acquisition d’image est
déclenchée 10 fois pendant I’essai (Tableau IV-7). La technique de la corrélation d’image permet

d’obtenir des champs de déplacement locaux a une résolution de 300 pm.

L’acquisition des images thermiques est obtenue grace a une caméra IR FLIR SC5000.
Elle propose une résolution maximum de 320x256 pixels et une fréquence d’acquisition
maximum de 380 Hz. L’acquisition des images thermiques se fait a une fréquence de 380 Hz et
sur la méme base de temps que la caméra rapide. La sceéne thermique de 1’essai est isolée par une

boite disposée autour de 1’échantillon.

Ce protocole expérimental développé dans le cadre de cette étude restitue donc pour les
mémes instants de mesure, la force exercée, le déplacement du vérin, une image du champ de
déformation et une image du champ de température. Une fois validé, les essais sur les différents

types de renfort ont été répétés deux fois.

B

-

Figure IV-23 : Dispositif expérimental des essais de fatigue.

IV.3.2 Résultats et analyse des essais
1V.3.2.1 Analyse thermique

L’étude des champs thermiques a deux intéréts. Dans un premier temps, la quantification
de I'intensité de 1’auto-échauffement est effectuée. Dans un second temps, 1’analyse est portée

sur la capacité d’observer les localisations par 1’analyse thermique.
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Cycles
(a) (b)

Figure 1V-24 : Evolution de la température sur la surface de I’échantillon en fatigue. (a)
Courbes de température pour les trois zones de I’échantillon. (b) Illustration d’un champ
thermique. Les fleches indiquent le champ de température du mors du bas (7}), de la zone

centrale (7,) et du mors du haut (7). Renfort REF.

La Figure IV-24(a) présente I’évolution de la température a la surface de 1’échantillon en
fonction du nombre de cycles ainsi que le champ de température observé sur 1’éprouvette a
I’issue du million de cycles (Figure IV-24 (b)). Sur la figure, il apparait que la température n’est
pas uniforme. Le mors du bas, solidaire du vérin hydraulique, échauffe le matériau sur une

certaine hauteur. Le mors du haut, isolé, le refroidit 1égerement.

Un auto-échauffement du matériau n’excédant pas les 2.5°C a été observé. Les essais a 10
Hz sont donc relativement isothermes. La similitude entre les champs de déformation locaux
(Figure IV-9) et les champs thermiques pourrait laisser craindre qu’une dissipation mécanique
aurait lieu en bout d’éprouvette (cf. IV.2.4). La dissymétrie toutefois plaide pour un effet

thermique lié au mors.

1V.3.2.2 Analyse de I'’endommagement apres 1 million de cycles

L’analyse des essais de pseudo-fatigue se limite a I’observation des localisations sur les
échantillons testés. L’étude se consacre a d’une part comparer les champs de déformation pour
chaque renfort de 1’étude et d’autre part, analyser par microscopie optique des zones localisées

apres 1 million de cycles.
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Les Figures IV-25 et IV-26 présentent les différents champs de déformation locaux
longitudinaux et transverses obtenus sur les différents renforts a différents nombre de cycles. Les
champs de déformation présentés ont été moyennés sur les 10 cycles acquis apres chaque
déclenchement. Les champs de déformation longitudinale ont été obtenus pour un niveau de
déformation de 0.4%.
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Figure I'V-25 : Champs de déformation longitudinale moyens a 0.4% de déformation
longitudinale. Au-dessus des champs est indiqué le nombre de cycles correspondant a la
section d’image acquise. En dessous du champ est présentée la déformation moyenne

calculée sur le champ.
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Pour le renfort de référence, une hétérogénéité du champ de déformation longitudinale
apparait des les premiers cycles accompagnée d’une 1égere intensification des localisations de la
déformation avec 1’évolution du nombre de cycles. Le renfort C présente une tendance assez
similaire avec une localisation qui apparait principalement durant les premiers cycles mais
I’intensité reste stable au fur et a mesure des cycles. Concernant le renfort B, une petite zone de
localisation apparait vers les 250 000 cycles. Elle va ensuite s’intensifier avec le chargement. Le
renfort A, quant a lui, présente une zone de localisation qui apparait a partir de 5000 cycles. Cette

localisation va s’intensifier au cours des cycles.

La Figure IV-26 présente les champs de déformation. Concernant les localisations, les
mémes conclusions que pour les champs de déformation longitudinaux peuvent étre établies.
L’aspect intéressant concerne les déformations transverses moyennes. Le renfort C se déforme le
moins sous ’effet de Poisson et le niveau de déformation reste plutdt stable au cours des cycles.
Les renforts REF, A et B présentent environ le méme niveau de déformation transverse. Une fois
de plus donc, la trame participe au comportement du composite. En fatigue, une masse linéique
de fils transverse plus élevée dans un composite permet de réduire la sensibilité de ce dernier a

I’effet de Poisson.

De maniere générale, ’observation des champs de déformation longitudinaux et
transverses démontrent que pour tous les renforts, des hétérogénéités des déformations
apparaissent deés les premiers cycles. Le nombre de cycles amenant a une localisation de la
déformation est par contre dépendante de la morphologie des composites et donc des parametres
de conception. D’apres I’étude statique (IV.2), ces phénomenes de localisation sont dépendants

de I’hétérogénéité de la fraction volumique de fibre de la trame (IV.2.8).

La réduction de la longueur de couture entraine une localisation intense de la déformation
assez tot dans la vie du composite. Le renfort A avec sa maille de trame fine renfermant une plus
grande quantité de résine que les autres renforts (Chapitre II) est plus susceptible de subir de
I’endommagement, résultat du travail d’une zone fortement hétérogene en terme de fraction
volumique de fibres. Les autres renforts ont montré des différences plus faibles. De plus, lorsque
la déformation transverse reste faible, comme dans le cas du renfort C, 1’absence
d’intensification de localisation de la déformation longitudinale est observée. Les renforts REF et
B présentent des champs de déformation similaires, avec une intensification des localisations
progressive au cours des cycles. La morphologie du renfort B ne modifie donc pas le mécanisme

de localisation.
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Figure IV-26 : Champs de déformation transverse moyenne a 0.4% de déformation
longitudinale. Au-dessus des champs est indiqué le nombre de cycle correspondant a la
section d’image acquise. En dessous du champ est présentée la déformation moyenne
calculée sur le champ.

Afin de mettre en évidence ’influence de la trame, un composite unidirectionnel issu
d’enroulement filamentaire (c.-a-d. possédant uniquement des meches UD) de fil de 2400 tex, est

testé sous les mémes conditions d’essai. Le composite se présente sous la forme d’une nappe
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imprégnée de résine réticulée. La Figure IV-27 présente les champs de déformation
longitudinaux et transverses obtenus en fatigue. Le premier aspect concerne 1’homogénéité des
champs, démontrant que 1’hétérogénéité des déformations est liée a la couture et / ou a la trame
des renforts. Ici, la faible hétérogénéité des déformations de cet échantillon est probablement le
résultat de variation de fraction volumique de fibre locale. L autre aspect intéressant concerne
I’évolution des hétérogénéités. En effet, la déformation longitudinale évolue peu avec le nombre
de cycles, tandis que la déformation transverse s’intensifie avec le nombre de cycles et devient
de plus en plus hétérogene. En comparaison de la Figure IV-26, il semble que la trame remplisse

bien un role quant a la résistance a I’effet de Poisson.

La valeur de la déformation transverse du composite sans trame lors des premiers cycles
est proche de celle observée sur les renforts REF, A et B. Par conséquent, lorsque les fils de la
trame ont une masse linéique faible (68 tex), la trame n’apporte qu’une faible part de la rigidité a
I’effet de Poisson initial. Par contre, elle est nécessaire en fatigue afin de contenir les effets

transverses au cours des cycles.

1 5E2 5E3 1E4 5E4 1ES 25E5 5E5 75E5 1E6 x 10

0402 0399 0403 0400 0399 0397 0403 0398 0.398 0.401
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Figure IV-27 : Champs de déformation moyenne longitudinale (a) et transverse (b) pour un
composite UD issu d’enroulement filamentaire (c.-a-d. sans trame).

L’analyse des localisations lors des essais de fatigue a permis de mettre en évidence
I’influence de la trame sur 1’évolution des hétérogénéités des déformations longitudinales et
transverses. La trame donne aux composites la capacité a résister a I’effet de Poisson qui résulte
d’une sollicitation uniaxiale selon I’axe des meches UD. La rigidité de la trame semble étre liée a

la taille des meches transverses, agissant comme des poutres transverses au sein du composite.
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Ainsi, plus la masse linéique des fils est élevée, plus I’apport de la trame en terme de rigidité est
important. L’influence de la couture sur la tenue en fatigue est liée a la morphologie des
composites. Une forte hétérogénéité de la fraction volumique de fibre au sein du composite tend

a accélérer les phénomenes de localisation.

1V.3.2.3 Endommagement apres 1 million de cycles

Les champs de déformation présentés dans la partie précédente (Figure IV-25 et Figure
IV-26) permettent de déterminer les zones de localisation. Ces zones ont été observées
optiquement afin de mieux comprendre les phénomenes d’endommagement actifs. Des images
prises par un appareil Canon 70D muni d’un objectif macroscopique Canon EF-S 60mm
permettent d’observer I’endommagement local du composite. Dans le but de déterminer quel
type endommagement est présent, des images des échantillons testés lors de la campagne d’essai
quasi-statique sont comparées a celles prises lors de la campagne de pseudo-fatigue. D’une part,
une comparaison de I’état du composite apres 20 cycles et 1 million de cycles est réalisée.
D’autre part, ’endommagement des essais réalisés a 90° et a 45° est comparé a celui présent

dans les échantillons provenant d’essais de fatigue.

La Figure IV-28 présente des images des zones de localisation des échantillons pour les
différents types d’essais réalisés dans cette étude. Le renfort observé est le renfort A, di a sa
tendance a présenter des localisations intenses. Cependant, les mémes observations ont été
effectuées sur les autres renforts. La photo (a) est issue de la zone centrale d’une éprouvette
testée suivant la condition 0°-2 (cf. Figure IV-28). Sur cette image, aucune fissure n’apparait.
Seule la présence de porosité est observée. La photo (b) est issue d’une zone localisée sur un
échantillon testé en fatigue. En plus des porosités, des « micro-fissures » sont observées
perpendiculaires a la direction de la sollicitation. Leur orientation correspond a celui des fils de
trame. Elles pourraient correspondre soit a des fissures de la résine, soit a la décohésion de
I’interface fibre / matrice de la trame. Les photos (c) et (d) sont extraites d’échantillons testés a
45° et a 90° de I’axe des meches UD. L’endommagement sous forme de perte d’adhésion de
I’interface fibre / matrice des meches UD a ét€é démontré dans la section 1V.2.9. Les fissures
observées sont similaires a celles observées sur les échantillons de fatigue, excepté qu’elles
affectent les meches UD. Par conséquent, I’endommagement en fatigue s’amorce dans la trame a
travers la rupture de l’interface fibre / matrice. Aucun endommagement n’apparait dans les

meches UD et les porosités ne semblent pas intervenir dans I’endommagement.
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(a) - Essai quasi-statique 0° (b) - Essai pseudo-fatigue 0°
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Figure 1V-28 : Photographie des échantillons des différentes campagnes expérimentales.
Observation des différents types d’endommagement. Les méches de verre apparaissent
transparentes dans la résine époxy. Matériau A.

Les essais de fatigue réalisés dans cette étude ont donc permis de montrer que la trame
influence aussi les phénomenes initiaux de localisation en régime de fatigue. Il semblerait

également que les premiers signes d’endommagement soient amorcés dans les meches de la
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trame. Cet endommagement est le résultat de 1’effet de Poisson qui vient contraindre les meches
transverses en compression. Ces dernieres ne sont pas toutes colinéaires a cette direction de la
contrainte. En supposant qu’elles se comportent comme des poutres rigides au sein du
composite, plus elles sont épaisses, et plus elles pourront, d’apres la théorie des poutres, tenir la

charge induite par 1’effet de Poisson.

Apres 1 million de cycles, des signes de fatigue de la résine n’ont pas été observés.
Cependant, ces essais ont permis de montrer 1’influence de 1’hétérogénéité de la fraction
volumique de fibres au sein des composites sur les localisations en fatigue. Ainsi, il semblerait
qu’une forte hétérogénéité du composite accélere les phénomenes de localisation. Il a été vu dans
le chapitre II que de telles hétérogénéités apparaissent lorsque que la couture procure un

maintien rigide de la structure fibreuse (comme la réduction de la longueur de couture).

IV.4 Bilan sur Dinfluence de Darchitecture des composite NCF sur leurs

comportements mécaniques dans le plan

Cette partie résume I’influence de chacun des parametres de conception sur les propriétés
mécaniques étudiées. L’influence des parameétres de conception sur le comportement mécanique
est mise en avant en rapprochant les analyses effectuées sur ce dernier a la morphologie des

composites.

IV.4.1 Longueur de couture

La morphologie du composite A a montré que la réduction de la longueur de couture a pour
effet de rigidifier la structure fibreuse. Ceci se répercute sur I’hétérogénéité du composite. Ce
dernier présente un plus grand volume de résine entre les meches de verre tandis que la fraction
volumique des fibres dans les meches est plus élevée. Sa morphologie présente donc des espaces
inter-meches UD chargé en résine. Sa trame sépare plus efficacement deux couches UD
consécutives. Les fils de la trame sont moins épais car plus dispersés par la couture, offrant ainsi
beaucoup d’espace a la résine pour se loger. Notons également que 1’analyse des orientations des
meches de la trame a montré une plus grande proportion de fils orientés a 90° comparé au renfort
REF.
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Tableau IV-8 : Propriétés mécaniques et caractéristiques morphologiques du renfort A
normalisées sur le renfort REF.

Propriétés élastiques
normalisées a un taux de Composite a FVF~50%
Jfibre de 50% (%)
El 2 Fraction surfacique (%) 20.9
~N
) g
vi2 +10 Epaisseur (%) 438 N
2 19 Imbrication (%) -30.0
GI2 " Fraction de méche UD (%) 6.5
<
Taux de fibre intra-meéche :N
—&, /81 (%) +6.7 3
Q
+23
3 45° Hétérogénéité (%) +88.1

Le Tableau IV-8 résume les performances mécaniques du renfort A comparées a celles du
renfort de référence ainsi que les données morphologiques. Pour les modules déterminés, le

renfort A se montre plus performant.

Pour une sollicitation selon 1’axe des meches UD, la réduction de la longueur de couture
se manifeste de deux facons. D’une part, le maintien de la structure fibreuse apporté par la
réduction de la longueur de couture permet de réduire la dispersion du module élastique dans une
plaque stratifiée. D’autre part, la sensibilité au phénomene de contraction transverse induite par
le chargement uniaxial est accentuée. Cette sensibilité semble liée a I’hétérogénéité du composite

qui génere une plus grande proportion de zones riches en résine.

A 90° de I’axe d’anisotropie, le renfort A se montre plus rigide. Selon cette orientation, la
trame se retrouve contrainte en traction. L’orientation de cette derniere dans le renfort A est plus
concentrée a 90° et donc plus efficace. Pendant un chargement cyclique, la morphologie du
renfort A apparait moins sensible a I’endommagement que le renfort REF. Cette caractéristique
pourrait étre due aux zones riches en résine plus nombreuse dans le renfort A et dans lesquelles la

déformation longitudinale se localise.

A 45° de l’axe d’anisotropie, la rigidité est fonction des propriétés de 1’interface
filaments de verre / matrice. Un endommagement apparait une fois un seuil dépassé car la

morphologie de la trame ne peut porter les effets transverses. L’énergie dissipée lors d’un
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chargement cyclique est importante car elle traduit le travail de zones riches en résine et de

I’endommagement dans les meches UD.

La tenue en fatigue pour un chargement en traction-traction est susceptible d’étre réduite
comparé au renfort de référence a cause de I’hétérogénéité de la morphologie du renfort A. Cette

hétérogénéité favorise et accélere les phénomenes de localisation.

La réduction du pas de couture ne se présente donc pas comme une solution performante

en ce qui concerne la tenue en fatigue des composites.

I1V.4.2 Motif de couture

Dans le composite B, le motif de couture lache et asymétrique n’apporte pas un maintien
efficace de la structure fibreuse. Cette derniere se déforme fortement lors de la mise en forme. La
conséquence de ce faible maintien se répercute sur la fraction volumique intra-meche. Ce renfort
se rapproche donc d’une nappe composite car il présente peu de grandes zones riches en résine.

L’orientation de sa trame est similaire a celle du renfort REF.

Tableau I'V-9 : Propriétés mécaniques et caractéristiques morphologiques du renfort B

normalisées sur le renfort REF.

Propriétés élastiques
normalisées a un taux de Composite a FVF=50%
fibre de 50% (%)
El +5 Fraction surfacique (%) 471
=~
v 12 430 Epaisseur (%) 45 §
Q
E2 435 Imbrication (%) +3.92
GI2 4 Fraction de méeche UD (%) 436
_e Taux de fibre intra-meche §
2/ £ (%) -2.25 §
+19 . ®
0 45° Hétérogénéité (%) 42.9

Le Tableau IV-9 résume les performances mécaniques du renfort B comparées a celles du
renfort de référence ainsi que les données morphologiques. Pour les modules déterminés, le

renfort B se montre plus performant.
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Pour une direction de chargement parallele aux meches UD, le renfort B se montre
légerement plus rigide que le renfort REF. Ce gain de rigidité pourrait étre associé a la plus
faible hétérogénéité du composite. En ce qui concerne le coefficient de Poisson, la plus grande
proportion de contraction transverse du renfort B peut étre rapprochée aux plus grandes distances
inter-filaments dans les meches et le composite, résultats de la faible hétérogénéité de la fraction

volumique de fibre du composite.

A 90° de I’axe d’anisotropie, le renfort B se montre 30% plus rigide comparé a la
référence. Ce gain de performance peut aussi étre associé a la faible hétérogénéité du renfort. En
effet, les distance inter-filaments étant plus grande, la contrainte agissant sur I’interface fibre /

matrice est réduite pour une déformation appliquée.

A 45° de I’axe d’anisotropie, les mémes conclusions que celles établies pour le renfort A
peuvent étre appliquées. Cependant, 1’énergie dissipée lors d’un chargement cyclique est moins
importante car la morphologie induite par une couture lache réduit la proportion de zones riches

en résine.

La tenue en fatigue pour un chargement un traction-traction est susceptible d’étre
améliorée comparé au renfort de référence. En effet, ’homogénéité de la fraction volumique de
fibre du renfort B se traduit par une plus grande homogénéité des champs de déformation,

réduisant ainsi la probabilité d’observer une localisation.

Une couture lache (et asymétrique) se présente comme une solution viable afin d’améliorer

les performances en fatigue des renforts NCF quasi-UD.

IV.4.3 Masse linéique de la trame

Les études concernant la morphologie du composite C a montré que 1’augmentation de la
masse linéique de la trame se répercute majoritairement sur 1’organisation spatiale de cette
derniere, favorisant I’imbrication de la couche UD dans les espaces poreux de la couche
transverse. L’orientation des meches de la trame se rapproche cependant de la répartition

théorique définie par les parametres de fabrication du renfort (c.-a-d. +80° et —80°).
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Tableau IV-10 : Propriétés mécaniques et caractéristiques morphologiques du renfort C
normalisées sur le renfort REF.

Propriétés élastiques
normalisées a un taux de Composite a FVF=50%
fibre de 50% (%)
El1 +2 Fraction surfacique (%) -3.6
=
. 8
vi2 +9 Epaisseur (%) -35.7 3
Q
E2 +85 Imbrication (%) +34.3
GI2 +8 Fraction de meche UD (%) -0.2
Taux de fibre i ech S
_ aux de fibre intra-méche =
22/, A +1.31 S
+72 (%) ®
ad4s Hétérogénéité (%) +4.76

Le Tableau IV-10 résume les performances mécaniques du renfort C comparées a celles
du renfort de référence ainsi que les données morphologiques. Pour les modules déterminés, le

renfort C se montre plus performant.

Selon I’axe d’anisotropie du renfort, I’augmentation de la masse linéique n’a pas d’effet
sur le module longitudinal et réduit légerement la tenue face a 1’effet de Poisson. Pour cette
direction de chargement, la morphologie de la trame n’influence donc pas le comportement du

composite.

A 90° de I’axe d’anisotropie, le renfort C se montre 85% plus rigide comparé a la
référence. Ce gain de performance du module transverse est susceptible d’étre directement lié a
I’augmentation des dimensions des fils de trame. L’homogénéité du champ de déformation
longitudinal pour ce composite ainsi que 1I’absence d’endommagement prouve que les meches de

la couche transverse influencent le comportement mécanique du composite.

A 45° de I’axe d’anisotropie, ’augmentation de la masse linéique de la trame permet de
diminuer I’'influence de la déformation transverse induite par la traction. Cette caractéristique se

répercute lors d’un chargement cyclique par I’absence d’endommagement.

La tenue en fatigue pour un chargement en traction-traction est susceptible d’étre
améliorée comparé au renfort de référence. En effet, I’augmentation de la masse linéique permet

de contenir les effets transverses. De plus, I’imbrication des meches UD dans la trame permet de
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ne pas accentuer 1’hétérogénéité du composite.

L’augmentation de la masse linéique de la trame semble favorable en ce qui concerne la

tenue en fatigue.
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Conclusions et perspectives :

Rappels des enjeux et objectifs de la these

Cette these se place dans un contexte de compréhension de I’influence des parameétres de
conception d’un renfort NCF quasi unidirectionnel sur ses propriétés d’usage et celles du
composite qui en résulte apres infusion. Les matériaux fibreux de I’étude sont utilisés dans les
longerons participant a la rigidité des pales d’éoliennes. La caractérisation des mécanismes
contrdlant les propriétés d’usage, jusqu’alors peu compris, est nécessaire a 1’optimisation des
renforts pour leur application. L’approche proposée consiste a étudier et comprendre les
différences que trois parametres de conception (la longueur de couture, le motif de couture et la
masse linéique de la trame) introduisent sur la morphologie des renforts secs et des composites,

sur les propriétés de transport et sur les performances mécaniques d’usage.

Ce travail a permis de mettre en évidence les spécificités morphologiques apportées par la
variation d’un parametre de conception a travers 1’étude morphologique des renforts et des
composites. Les techniques d’analyse d’images mises en ceuvre ont permis de quantifier des
géométries et de déterminer des VERs. Par la suite, I’étude expérimentale des propriétés de
transport des renforts s’est fait en parallele du développement d’une méthode innovante, basée
sur une méthode existante, visant a déterminer les coefficients du tenseur de perméabilité
hydraulique pour une gamme de fraction volumique donnée. La corrélation des propriétés
macroscopiques et des caractéristiques morphologiques a révélé la sensibilité des propriétés de
transport des renforts aux parametres de conception. Enfin, une campagne expérimentale d’essais
cycliques en traction-traction instrumentées par de la corrélation d’image a permis de déterminer
les propriétés €lastiques des composites d’intérét dans 1’application éolienne. La mise en relation
des propriétés macroscopiques, des champs de déformation et des caractéristiques
morphologiques a permis de mettre en évidence 1’influence des parametres de conception sur les

performances statiques et en fatigue du composite.

Les principaux résultats obtenus sont résumés ci-dessous.

Conclusion sur I’influence des parametres de conception :
Influence de la réduction de la longueur de couture

L’effet d’une réduction du pas de couture dans les renforts NCF quasi-UD augmente le
maintien du renfort sec. Les meches de la couche UD sont alors contraintes par la couture tandis

que la trame apparait plus dispersée et orientée dans le sens de la couture (90°).
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Lors de la mise en forme par le procédé d’infusion (c.-a-d. pour des FVF inférieur a 55%),
un empilement présentera une double échelle de porosité de transport, caractéristique favorable a
I’infusion. La majorité de 1’écoulement peut ainsi s’effectuer dans les canaux interstitiels entre
les meches UD. Ces canaux permettent le transport du fluide selon la direction des meches et de
I’empilement (X et Z). La trame offre une séparation rigide entre deux plis consécutifs. La petite
dimension des espaces vides de la trame empéche 1’imbrication de la couche UD en son sein. La
trame présente donc un caractere drainant dans le plan sans offrir de résistance au transfert du

fluide dans 1’épaisseur.

Le composite ainsi obtenu présente une forte hétérogénéité de la fraction volumique de
fibres. Dans les meches, le taux de fibre est élevé, résultat de la contrainte induite par la couture.
Les meches présentent donc de plus petites dimensions permettant I’apparition de zones riches

en résine le long des meches UD et dans les espaces vides de la trame.

Du point de vue mécanique, la matrice d’élasticité est peu influencée si ce n’est pour les
propriétés a 90° des meches UD, c’est a dire pour le module transverse et le coefficient de
Poisson. Ce gain est lié a I’agencement et a I’hétérogénéité de la trame dans le composite. Lors
d’un chargement cyclique non-colinéaire a I’axe des meches UD, la rigidité du composite est
dépendante de I’interface fibre / matrice et de la matrice. L’effet de la réduction de la longueur
de couture se répercute sur I’augmentation de 1’intensité du cisaillement dans les meches tout en
augmentant la part du travail de la résine. Dans un régime de fatigue, la forte hétérogénéité du
composite en terme de taux de fibre accélere le phénomene de localisation de la déformation

susceptible de réduire le durée de vie du composite.

La réduction de la longueur de couture est donc une action bénéfique pour la mise en
forme du composite mais peut s’avérer dangereuse pour une structure sollicitée en fatigue telles

que les pale d’€oliennes.

Influence du motif de couture

L’influence du motif de couture ne s’est pas fait ressentir par le caractere asymétrique de la
couture mais plutdt par la propriété lache et glissante de cette derniere. Sur le renfort sec, 1’effet
de ce parametre de conception s’exprime au travers du faible maintien de la structure fibreuse

qui apparait difficilement manipulable.

Lors de la mise en forme, la déformabilité du renfort induit une simple échelle de porosité
dans la préforme fibreuse. Ainsi, I’écoulement s’effectue majoritairement dans les meches du

composite, réduisant globalement la facilité d’imprégnation de la préforme fibreuse.

Le composite ainsi obtenu se montre particuliecrement homogene, présentant une
morphologie inverse au composite ayant une longueur de couture réduite. Peu de zones riches en

résine sont observables tandis que la fraction volumique intra-meche est plus faible, augmentant
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ainsi les espaces inter-filaments.

Du point de vue mécanique, le plus faible taux de fibre dans les meches UD augmente la
valeur du coefficient de Poisson, facilitant la contraction transverse du composite sollicitée selon
I’axe des meches UD. Cependant, cet aspect est favorable a la rigidité transverse car il permet
d’augmenter ’intensité du cisaillement a partir duquel 1’endommagement est amorcé a
I’interface fibre / matrice. En ce qui concerne la fatigue, la valeur élevée du coefficient de
Poisson risque d’augmenter la part de travail de la résine susceptible de réduire la tenue en

fatigue du composite.

Le caractere glissant et lache de la couture du renfort n’est pas favorable a I’application

éolienne du point de vue de la mise en forme et des performances mécaniques.

Influence de la masse linéique de la trame

L’influence de la masse linéique de la trame pour une masse surfacique donnée se
répercute sur cette derniere. Les fils transverses sont plus épais et moins affectés par la couture,

ce qui augmente la taille des espaces vides de la trame.

Lors de la mise en forme, 1’organisation de la trame implique une grande proportion
d’imbrication des meches UD dans les espaces vides de la couche transverse. Ceci tend a
diminuer la proportion d’écoulement plan dans la trame tout en favorisant légérement

I’écoulement hors plan grace a une aire surfacique de la trame réduite.

L’augmentation de la masse linéique se traduit donc dans le composite majoritairement par

une grand part d’imbrication des meches UD.

Du point de vue mécanique, les fils transverses plus €épais favorisent grandement la rigidité
a 90° de I’axe d’anisotropie. Ceci permet d’annuler la génération d’endommagement lors de
chargement hors axe des meches UD. En fatigue, ce parametre permet de réduire la déformation
transverse, minimisant ainsi le travail de la résine. Le composite est donc susceptible de voir sa

tenue en fatigue améliorée.

L’augmentation de la masse linéique de la trame apparait favorable a 1’application
éolienne. Méme si les performances en infusion sont légerement réduites, un gain de la tenue en

fatigue semble envisageable.
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Tableau 1: Récapitulatif simplifié des influences des parameétres de conception.

Parameétre de Déformabilité du Facilité du transport Durée de vie en
fabrication renfort de la résine Jfatigue
. . Favorable selon les | Réduite : accélération
Réduction de la . o s
Quasi-nul trois directions du phénomene de
longueur de couture o o
principales localisation
Réduite :
Couture lache Grande Tres défavorable augmentation de

travail de la résine

Augmentation de la Augmentation de Faible perte dans le o .
Amélioré : réduction

I’imbrication de la
couche UD

masse linéique de la plan pour un faible . .
du travail de la résine

trame gain hors plan

L’influence des parametres de conception s’est retrouvée sur toute les étapes de production
du renfort en composite ainsi que sur les propriétés mécaniques de ce dernier. Un récapitulatif
simplifié est proposé dans le Tableau 1. Le matériau idéal pour 1’application éolien doit résulter
d’un compromis entre les propriétés de transport et les performances mécaniques. Pour les
matériaux étudiés dans cette these, le renfort REF et C semblent les plus aptes a remplir le cahier

des charges de 1’application éolienne.

Perspectives de la these

Cette these a démontré la faisabilité d’établir des liens entre 1’architecture d’un renfort
fibreux et ses propriétés de transport ainsi que ses performances mécaniques. Cette étude s’est
notamment focalisée sur certains aspects de la morphologie, des propriétés en infusion et des
performances mécaniques aux échelles mésoscopique et macroscopiques. Par conséquent,
I’investigation des propriétés a 1’échelle microscopique, telle que I’ondulation des filaments dans

les meches de verre, pourrait apporter des informations supplémentaires.

Certaines des techniques expérimentales développées se sont montrées innovantes par
rapport a ce qui existe dans la littérature. Le procédé de mesure de perméabilité devrait €tre
appliqué pour plusieurs matériaux « test » afin de valider la précision des mesures. La campagne
expérimentale de fatigue devrait étre répétée plusieurs fois pour chaque matériau. L’acquisition
d’images pour la corrélation s’effectuerait idéalement avec des caméras rapides de tres haute
résolution afin de raffiner les champs de déformation. De plus une campagne d’essai de fatigue

classique pourrait étre effectuée afin d’obtenir des courbe de Wohler pour chaque renfort.
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La modélisation numérique pourrait étre utilisée a deux fins. D’un part, des modeles
pourraient étre utilisés pour valider les influences déterminées. La détermination de VER lors de
I’étude morphologique permettrait de les utiliser dans le cadre de simulation d’écoulement ou de
modélisation de comportement mécanique. D’autre part, une modélisation de la chaine compléete
permettant d’effectuer numériquement le travail réalisé dans cette these est envisageable en
parallele de la détermination de certaines quantités expérimentalement. Les parametres de
conception devraient étre liés a une loi de comportement pour la compaction des renforts. La
morphologie des composites devraient €tre caractérisée pour deux fractions volumiques afin de
pouvoir lier les VER a la loi de comportement en compaction. Ainsi, des modeles homogénéisés
pourrait permettre d’estimer les propriétés de transport en fonction des niveaux de compaction
du composite. La modélisation du probleme mécanique en fatigue parait plus complexe car elle
requiert la connaissance de la cinématique de I’endommagement en fatigue. Une campagne

expérimentale plus approfondie serait alors nécessaire.

Les méthodes mises en place ainsi que la stratégie de recherche se sont montrées efficaces
pour résoudre la problématique du partenaire industriel. Certaines des techniques développées ici
ont un intérét a &tre mises en place dans des bureaux de R&D spécialisés dans les matériaux

composites afin d’établir des bases de données sur les liens architectures / propriétés.

Vers un renfort optimal

Les résultats de cette recherche ont révélé une aptitude supérieure d’un des renforts pour
son application. Les parametres de conception de ces renforts laissent une gamme de choix
permettant 1I’optimisation de ces derniers. Cependant, un renfort optimal basé sur les parametres
de conception généraux des renforts étudiés ici ne pourra se montrer largement plus performant
que ceux déja produit aujourd’hui. Les résultats de cette recherche ont défini les caractéristiques
morphologiques favorables a 1’application éolienne mais ils ne permettront pas une révolution

des renforts.

Le renfort sec doit se montrer rigide et ouvert afin qu’il ne se déforme pas pendant la mise
en forme. Du point de vue de la mise en forme, il doit présenter des canaux interstitiels suivant
les orientations pour maximiser les propriétés de transports. Du point de vue mécanique, il est
préférablement homogene et posséde une couche transverse optimale pour permettre une
séparation des couches UD. Ses meches sont orientées a 90° pour maximiser la contribution de la
trame sur la déformation transverse. La difficulté de conception d’un tel renfort provient du

compromis sur I’hétérogénéité en termes de fraction volumique.

Une des options serait de pouvoir concevoir une architecture de renfort sec hétérogene qui
s’homogénéiserait une fois la préforme imprégnée. Cette caractéristique est dépendante du fil de

couture. Son comportement mécanique doit évoluer au cours du procédé d’infusion, de telle sorte
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qu’il annule la contrainte qu’il applique a la structure fibreuse une fois cette derniere totalement
imprégnée, avant que la résine ne soit réticulée. Il existe déja, pour la conception de tels renforts,
des fils de couture solubles dans la résine [55]. Cependant, ils sont couteux et donc non

compatible avec le marché €olien.

L’optimisation des renforts NCF a 1’application éolienne doit donc se focaliser
majoritairement sur le développement d’architectures fibreuses évolutives au cours de la mise en
forme. Le développement d’un fil de couture réactif lors de la réticulation de la résine est une
solution. Cependant, il serait intéressant d’envisager d’autres solutions permettant d’atteindre des
morphologies évolutives, telles que la disposition de séparateurs de meches (agrafes en

polymere) ou des films polymeres sur lesquels les meches se déposeraient.
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Etudes expérimentales de I'influence des parameétres de conception des
renforts NCF unidirectionnels sur leurs propriétés de transport et leurs
performances mécaniques

RESUME : L’augmentation des dimensions des éoliennes est nécessaire pour réduire le colt du
rendement énergétique des parcs éoliens. L’optimisation de ces structures est liée aux renforts fibreux
gu'elles utilisent. La rigidité des péles d’éoliennes provient des longerons en composites
monolithiques mis en forme a partir de renforts NCF (« Non-Crimp Fabrics ») unidirectionnels et de
résine thermodurcissable. Les renforts se présentent sous forme d’empilement de deux couches (0° et
+/- 80°) cousues dans I'épaisseur par un fil polyester. La structure fibreuse, contr6lée par les
parameétres de conception, influence les liens de causes a effets entre les parametres de conception
et les performances du renfort et du composite. Il est donc nécessaire d’optimiser les composites pour
leur application. Trois parametres de conception sont étudiés pour établir ces liens : la longueur de
couture, le dessin de couture et la masse linéique de la trame. Ces liens sont dévoilés par la mise en
relation de données morphologiques issues d’analyse d'images du renfort sec et du composite avec
les propriétés macroscopiques déterminées par le biais de moyens expérimentaux. Ces derniers
permettent notamment de déterminer le tenseur de perméabilité hydraulique des renforts ainsi que les
propriétés élastiques des composites. Il apparait que chacun des paramétres étudiés influence
I'hétérogénéité des composites. Cette caractéristique est favorable pour le procédé d’infusion mais
affecte la tenue en fatigue des longerons. L’optimisation des renforts NCF pour leur application
requiert donc d’établir un compromis. Une autre solution consisterait a permettre une évolution de la
morphologie du composite lors de la mise en forme, pour passer d'un renfort sec hétérogene a un
composite homogene en terme de fraction volumique de fibre.

Mots clés : Non-Crimp Fabrics. Analyse d'images. Perméabilité. Propriétés mécaniques.

Experimental investigation of the influence of the design parameters of unidirectional
NCF fabrics on their processing and mechanical properties.

ABSTRACT : The energetic pricing of windmills involves the production cost of wind turbines and their
lifespan. Increasing the performances of these structures comes with an increase of the blades
dimensions. The spar caps of the latters, providing the strength to the blades, are made of
unidirectional glass fiber reinforcement known as NCF (Non-Crimp Fabrics). They involve two layers of
specific orientations (0° and +/- 80°) stitched together. The architecture formed by the reinforcement is
dependent on the design parameters which control the performance, on the fabric during the infusion
process, and on the composite in the final structure. Therefore, the optimization of the NCF for the
windmill application is controlled by the design parameters. Three parameters (the stitch length, the
stitch pattern and the weft Tex) are studied in order to establish the links morphology / process and
morphology / mechanical performances. Experimental investigations are undertaken to determine both
the hydraulic permeability tensor of the fabrics and the elastic properties of their composite. These
macroscopic properties are related to the morphology determined using images analysis technics. It is
demonstrated that each of the design parameters impacts the heterogeneity of the composite. High
heterogeneity allows improving the performance during the infusion process while reducing the
mechanical one. The optimization of the NCF using the design parameters requires setting a
compromise in the heterogeneity of the architecture formed by the reinforcement. Another solution
would consist in allowing the morphology to evolve during the infusion process, to go from an open
structure that eases the flow to a homogeneous structure safer for the windmill application.

Keywords : Non-Crimp Fabrics. Image analysis. Permeability. Mechanical properties.
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