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Introduction générale

Les matériaux composites atteignent des niveaux de performance inégalés dans la
pratique car ils attirent de plus en plus I’attention dans de nombreux domaines (automobile,
aviation, construction navale, etc.). Au sens le plus courant du terme, ils sont un ensemble de
matériaux de synthése congus et mis en ceuvre essentiellement pour des applications
structurales, de facon a ce que la fonction mécanique est dominante. Ces matériaux trouvent de
plus en plus d’application pour la réalisation des piéces structurales de dimensions diverses,

dans de nombreux secteurs industriels tels que 1’aéronautique, biomédical...etc.

La durabilité des composites a matrice organique n’est pas encore maitrisée car ils sont
tres sensibles aux dommages induits par I’environnement et qui dégradent leurs propriétés

physiques et mécaniques d’une fagon sévere.

Le but de notre travail est de connaitre le comportement de deux matériaux (matériaux
composites): une matrice résine polyester et une autre matrice résine époxy, avec leur composite
(fibre de verre), de suivre leurs évolutions dans le temps. Nos matériaux composites ainsi
¢laborés, ont suivi un vieillissement accéléré dans I’eau distillée dans 1’étuve a une température
de 60°C, L’influence de vieillissements sur les caractéristiques intrinséques de nos matériaux
est ainsi analysée. Dix-neuf temps du vieillissement sont pris en considération, t0 (temps de

référence), de vieillissement.

Nous nous sommes intéressés a 1’absorption de notre matériau, 1’absorption du solvant, en

déterminant la vitesse d’absorption ainsi que le temps de saturation pour chaque matériau.

Des observations au microscope optiques sont prises pour nos échantillons vieillis dans I’eau

distillée, pour chaque temps de vieillissement,

Du point de vue comportements mécaniques des essais de flexion trois points sont menés sur

les deux résines, polyester et la résine époxy, avec leurs composites.

Dans notre présentation de ce travail, nous 1’avons organisé sur quatre chapitres, les deux
premiers chapitres représentent une partie théorique, et les deux derniers chapitres représentent

une partie d’élaboration, d’expérimentation et d’analyse des résultats.

e Dans le premier chapitre de la partie théorique : est consacré a I'étude bibliographique,

portant sur les matériaux composites. Nous parlons de leurs composants, leurs



classifications, et leurs caractéristiques générales. Ensuite, on a présenté les avantages
et inconvénients des matériaux composites et matériaux composites structuraux. Enfin,
nous donnons quelques procédés de fabrication des composites.

e Le deuxiéme chapitre de la partie théorique concerne le comportement mécanique des
matériaux composites. Nous avons cité quelques détails sur le comportement élastique
linéaire des matériaux composites ainsi que leurs lois de comportement

e Dans le premier chapitre de la partie expérimental : nous présentant les méthodes et les
étapes suivies pour 1’élaborer et la caractériser nos matériaux composites.

e Dans le deuxiéme chapitre de la partie expérimental : nous avons exposé nos résultats
et nous les avons commenté et discuté.

Nous terminons notre travail par une conclusion générale



™
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1.1 Introduction

Depuis I’apparition des premieres picces en résine renforcée avec les fibres de verre et
de carbone, les composites ne cessent d’évoluer vers des produits qui sont les moins couteux et
les plus performants, ces matériaux sont actuellement tres impliqués dans I’industrie et
particuliérement dans les domaines aérospatial et aéronautique et les constructions navales,
pour des différentes raisons dont voici : Excellent rapport masse, rigidité, résistance en

comparaison des matériaux meétalliques, ainsi que leur résistance a la fatigue et a la corrosion

On notera toutefois que, bien que I’industrie aéronautique reste un acteur majeur du
développement des structures hautes performances, les matériaux composites sont également
trés utilisés dans le domaine naval, du sport, du génie civil, du secteur automobile, du domaine

éolien (principal consommateur actuel de fibres de carbone) et du domaine pétrolier off-shore.

1.2. Définition

Un matériau composite est constitué de lI'assemblage de deux ou plusieurs matériaux de
natures différentes. Leur association est complémentaire est permet d'aboutir a un matériau dont
les performances recherchées seront supérieures a celles des composants pris séparément. Un
matériau composite est constitué dans le cas le plus général d'une ou plusieurs phases
discontinues réparties dans une phase continue. La phase discontinue, appelée renfort ou
matériau renforcant, est habituellement plus dure avec des propriétés mécaniques supérieures a

celles de la phase continue appelée matrice. [1]

Matrice

Renfort

Figure 1.1: Schéma illustratif d’un matériau composite. [2]
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1.3. Classification des matériaux composites
La classification des composites peut étre effectuée selon la forme des composants ou

suivant leurs natures [3].

1.3.1. Classement suivant la nature des constituants
e Composites a matrice organique:(résine, charges) avec :
v" Fibres minérales : verre, carbone, etc. ;
v" Fibres organiques : Kevlar, polyamides, etc. ;

v" Fibres métalliques : bore, aluminium,etc. ;

e Composites a matrice métallique : (alliages légers, de magnésium, de titane), avec:

v" Des fibres minérales : carbone, carbure de silicium (SiC);
v" Des fibres métalliques : bore;
v" Des fibres métallo-minérales : fibres de bore vétues de carbure de silicium
(BSIC).
e Composites & matrice minérale : (céramique), avec :

v" Des fibres métalliques : bore ;
v" Des particules métalliques : cermets ;

v" Des particules minérales : carbures, nitrures, oxydes réfractaires.

1.3.2. Classement suivant la morphologie
Une maniere simple consiste a les classer par les formes des renforts (selon leurs

morphologies). Les composites sont donc divisés en quatre catégories suivantes (Figure.l.2):

v' Composites a renforts de particules : Le renfort est considéré comme une particule si
toutes ses dimensions sont approximativement égales et petites devant les autres
dimensions du matériau. Les particules dures sont dispersees aléatoirement dans la

matrice moins rigide.

v' Composites a renforts de paillettes : Les paillettes ont une dimension trés faible par

rapport aux autres dimensions. La dispersion de ces « particules minces » est
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généralement aléatoire. Cependant, les paillettes peuvent étre rangées parallelement I'un

a I’autre afin d’avoir des propriétés plus uniformes dans le plan.

v' Composites a renforts de fibres : Une fibre a une longueur bien supérieure aux
dimensions de la section transversale. Ce type de composites peut étre diviseé selon les

renforts : en fibres discontinues (courtes) ou en fibres continues (longues).

v' Composites stratifiés : Un stratifié se compose d’au moins deux couches minces de
matériau. Les couches peuvent étre constituées de différents matériaux monolithiques
comme dans les metaux plaqués ou de méme matériau composite empilé selon
différentes orientations comme pour des stratifies composites a renforts de fibres
longues. Ce dernier devient une classe hybride du composite comportant a la fois le

composite a renfort de fibres et la technique de stratification.

o 3 0SfesoC

Composite a renforts Composite a renforts
de particules de paillettes

patd

Composite a renforts
de fibres

Composite stratifié

Figure 1.2. Classification des matériaux composites [3].
1.4. Constituants des matériaux composites

1.4.1. Renfort
Le renfort est tout simplement le squelette ou I’armature du composite ; il confére aux

composites leurs caractéristiques mécaniques : rigidité, résistance a la rupture, dureté, etc.

Il permet aussi d’améliorer certaines des propriétés physiques : comportement
thermique, tenue en hautes températures, tenue au feu, résistance a ’abrasion, propriétés

électriques, etc. parmi ces renforts on peut citer : [4]
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1.4.1.1 Fibres
Les fibres sont des éléments du matériau composite qui apportent généralement les
propriétés mécaniques recherchées. Elles se présentent sous forme de filaments de plus au

moins longs.
Les fibres se présentent sous diverses formes commerciales :

v' Linéiques (fils, méches, ... etc.)

v' Tissus surfaciques (tissus simples, mats, etc.)

v Multidirectionnelles (tresses, tissus complexes, ...etc.)
Il existe également des fibres courtes de 1 a 2mm qui sont dispersées dans la matrice, ou encore
des fils coupés de 15 a 50mm de longueur. Leur utilisation est encore limitée en raison des

difficultés de fabrication.

A Formes linéiques [4]
Les fibres sont élaborées suivant un diamétre de quelques microns seulement (filament
élémentaires); trop petites pour I’utilisation unitaire, elles sont par conséquent réunies en fils

ou en de différentes formes:

v Meches Fil de base : en semble de filaments élémentaires.

v" Fil simple : ensemble de fils de base unitaire continus ou discontinus, maintenus
ensemble par torsion.

v Meéches : ensemble de fibres élémentaires discontinues

v' Stratifie : ensemble de fils de base continus.

L’unité de masse linéique est le tex (1 tex =1 g/Km).

H

mebm% \1|l|\.
' ¥ ¥

") les fibres

de tissage

silionne

filaments

méche

roving
ou stratifil

Figure 1.3 : Les différentes formes de présentation de la fibre du verre [4]
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B Formes surfaciques

Les fils peuvent étre utilisés pour réaliser les formes surfaciques suivantes :

B.1.Les mats

C’est des nappes de fils continus ou discontinus, disposés dans un plan sans aucune
orientation préférentielle, et maintenus ensemble par un liant soluble ou non dans es résines.
L’absence d’orientation préférentielle des fibres conduit a une isotropie des propriétés

meécaniques du mat dans son plan [7].

Il existe deux types de mats : mats a fibres courtes (figurel.4); et mats a fibres continue

s(Figurel.5).

2 DY C
ena- C
'\_aﬁb\?g (1 )

| S R —

Figure 1.4. Mat a fibres courtes Figure 1.5. Mat a fibres continues

B.2. Les tissus et rubans
Ensemble de fils, stratifiés ou meches réalisés sur un métier a tisser, composé¢ d’une

chaine et d’une trame (Figurel.6)[2].

Trame

4

(f

=

' =
1

T U
\ Chaine

|

Figure 1.6. Chaine et trame d’un tissu

Selon le schéma d’entrecroisement des fils de chaine et les fils de trame, que I’on nomme
I’armure du tissu, on distingue plusieurs types de tissage :

v" Armure toile ou taffetas ;
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v" Armure satin ;
v' Armure sergé ;
v" Armure a haut module ;

v" Armure unidirectionnelle.

Les principaux types d’armure utilisés pour le tissage des tissus sont présentés dans lafigurel.7

[2].

Armature sergé Armature satin

HEAAN

AN

Armature croisé (non tissé) Armature unidirectionnelle armature

Multidirectionnelle

Figure 1.7. Les principaux types d’armures utilisés pour le tissage des tissus

C. Forme multidirectionnelle

C.1 Tresses et preformes

Ce sont des Tissages cylindriques ou coniques (figure 1.8) avec des entre croisements
réguliers des fils qui ont la particularité d’étre modulable en diametre. Les fils s’entrecroisent
en hélice, le diametre de la tresse est 1i€ au pas de I’hélice ; par conséquent a 1’angle que font
les fils entre eux. Ce tissage nous permet de réaliser des pieces de révolution trés résistantes

ayant un diameétre variable le long de I’axe [2].

10
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Figure 1.8. Tissage cylindrique et conique

C.2. Tissus multidirectionnels
Ces fibres sont tissées dans plusieurs directions. Ceci permet d’obtenir un tissu trés
dense et épais mais par conséquent peu souple, ils sont utilisés par exemple pour la réalisation

de tuyere. Des tissages 3D et 4D sont montrés respectivement par les figures 1.9 [2].

(a) : tissage 3D (b) : tissage 4D
Figure 1.9. Tissus multidirectionnels
D. Nids d’abeilles

Utilisés dans les structures sandwich tel que le rapport rigidité/poids soit important, ces

structures sont composées d’une peau- ame et matériau de couplage (figure 1.10) [2].

Figure 1.10. Nid d’abeilles

11
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1.5.1.2. Différentes natures des renforts

Les renforts peuvent étre d’origine organiques ou inorganiques, comme illustré sur la

figure. 1.11
Renfort
Organiques Minéral
o Végétal Y= Métalli
Artificiel s 4 __, Céramique etallique
i i Y
) Aramide ) Bois - e
Polyester n Coton L Carbone
__, Bore

Figure 1.11 : Les différents types de renfort de base. [5]

La forme la plus utilisée pour les renforts est la forme fibreuse dont les fibres de verre et de

Carbonne, grace a leurs propriétés :

A Fibre de verre :

C’est la fibre la plus utilisée vu son excellent rapport performances mécaniques/ prix,

sa place est au premier rang des renforts utilisés dans les matériaux composites.

Les fibres de verre sont fabriquées a partir d’'un mélange a base de silice (S102), qui est
fondu a une température 1200°C puis passé dans une filiere en platine, et les filaments sont
étires avant refroidissement a un diameétre de 5 & 13 um a une vitesse de 60 m/s. En faisant
varier la composition du mélange (silice, kaolin, chaux...etc.) on peut obtenir différents types

de verre voire tableau suivant. [4]

Les fibres de verre sont obtenues a partir de 1’oxyde minéral (Silice, Alumine, Chaux,

Magnésie, Oxyde de bore,). On distingue plusieurs types :

12
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v E: pour les composites de grande diffusion et les applications courantes ;

v D: pour la fabrication de circuits imprimés (propriétés diélectrique).

v R: pour les composites hautes performances;

Tableau I.1: Types de verres

Composition en masse%

Constituants

Silice (Si02)

Alumine (AI203)

Chaux (Cao)

Magnésie (Mg)

Oxyde de bore (B203)
Fluor (F)

Oxyde de fer (Fe203)
Oxyde de titane (TiO2)
Oxyde de sodium (Na20)
Oxyde de potassium (K20)

E D R
53-54  73-74 60
14-155 25
20-24 05-06 9
20-24 05-06 6
6,5 -9 2223 -
0-07

<1 0102 -
<1 0,1-0,2

<1 13

<1 15

Le tableau ci-dessous illustre certains avantages et inconvénients des fibres de verre

Tableau 1.2 : Avantages et inconvénients des fibres de verre

Les avantages de fibres de verre

Les inconvénients de fibres de verre

Rapport performances mécaniques/prix
Bonne résistance spécifique (pour verre R)

Bonne adhérence avec toutes les résines

(Existence d’ensimage) Tenue a température élevee

Dilatation et conductivité thermique faibles

Bonne propriétés diélectriques

Faible module (par rapport a la
fibre de carbone ou d’aramide)

Vieillissement au contact de I’eau

13
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B. Fibre de carbone :

Les fibres de carbone sont des céramiques d’origine inorganiques, constituée de fibre
acrylique a partir du poly acrylonitrile (PAN). En raison de la diversité des techniques de
fabrication, et de nombre de parameétres entrant en jeu, les fibres de carbone possedent de trés
bonnes caractéristiques mécaniques d’autant plus que leur masse volumique est faible et ont
une excellente tenue en température en atmosphére non oxydante [4].

On distingue deux groupes :
v" Les fibres a haut ténacité (HT) ou haute résistance (HR) otr= 3000 MPa.
v" Les fibres a haut module (HM) de module en traction élevé Etr = 400000 MPa.

Le tableau ci-dessous illustre certains avantages et inconvénients des fibres de carbone

Tableau 1.3 : Avantages et inconvénients des fibres de Carbonne

Les avantages de fibres de carbone Les inconvenients de fibres de carbone
Excellentes propriétés mécaniques Prix trés élevé

(Rt,Rc,E) Tenue limitée aux chocs et a I’abrasion

Trés bonne tenue en température Mauvais comportement avec I’oxygene
(atmosphére non oxydante) (apartirde400°C), avec les acides oxygénant a
Dilatation thermique nulle chaud et avec les métaux (corrosion

Bonne conductibilité thermique et électrique | galvanique)

bonne tenue a I’humidité Adhésion difficile avec les résines.
Usinabilité aisée faible densité

C. Fibre d’aramide :

La fibre d’aramide ou (KEVLAR) est issue de la chimie des polyamides aromatique. Il est

possible de trouver deux types de fibre d’aramide de rigidités différentes : [6]

v" Les fibres bas modules : utilisés pour les cables et les gilets pare-balle ;
v" Les fibres hautes modules : employées dans le renforcement pour le composite haute

performance.

Les avantages et les inconvénients des fibres aramides sont cités dans le tableau 1.4. [4].

14
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Tableau 1.4 : Avantages et inconvénients des fibres d’aramide

Les avantages de Fibre d’aramide Les inconvénients de Fibre d’aramide

Grande résistance au choc, a I’impact et a la | Prix élevés ;
fatigue ; Faible résistance avec les résines d’imprégnations ;

Résistance a la rupture en traction spécifique | Faible résistance a la compression ;

Bon comportement chimique vis-a-vis des | Sensibilite aux UV ;

carburants ; Usinabilité difficile; Reprise d’humidité importante
Dilatation thermique nulle ; (4%) résistant a 1’étuvage avant imprégnation;
Trés faible densité (1,45). Décomposition a 400°C.

D. Fibre de bore :

Le bore est le résultat de dépdt chimique de chlorure de bore (BCI) et de I’hydrogene
(H2) sur un fil de tungsténe de diamétre 13um chauffé a une température comprise entre 1100
et 1300°C par effet joule [4].

E. Fibre de silice (ou de quartz) :

Elles sont produites comme le verre, par fusion, et sont essentiellement utilisées pour

leurs hautes tenues chimiques et thermiques dans les tuyéres pour moteurs de fusées. [6]

F. Fibre de polyéthylene de haut module :

Elles présentent une tres bonne résistance a la traction mais une mauvaise mouillabilité.
Pour des structures peut sollicitées, on peut encore utiliser des fibres synthétiques courantes de

polyamides ou polyester. [6]

G. Caracteristiques moyennes des fibres et renforts :

On peut résumer les caractéristiques de ces fibres dans le tableau suivant :

15
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Tableau 1.5 : caractéristiques moyennes des fibres et renforts. [2]

Densité | Charge | Charge de Allongement | Module Diamétre
Fibre Kg/M3 | de rupture alarupture | délasticité du filament
rupture | compression | En% longitudinale | élémentaire
traction | MPa en MPa En pm
En MPa
Verre E 2.54 3400 1200 4.8 73000 3-30
Verre R 2.48 4400 1300 54 86000 3-30
Aramide 1.45 3100 500 2 70000 12
Bas module
Aramide 1.45 3100 500 1 130000 12
haut
module
Carbone 1.78 2800 1800 0.5 200000 8
HT
Carbone 1.8 2200 1300 - 400000 8
Bore 2.63 3500 3500 0.8 400000 100-200
AcierXC10 | 7.85 1000 - - 210000 -
Aluminium | 2.63 358 - - 69800 -

1.4.2 : La matrice [8]

La matrice est constituée de résine mélangée, pour améliorer ses caractéristiques, a une
charge qui facilite aussi la mise en ceuvre et diminue le colt de la production. Le mélange est
considéré mécaniguement comme une phase homogéne, et nous obtenons ainsi un matériau
composite formé d'un renfort et d'une matrice. Le role de la matrice est d'assurer le lien entre
les fibres et de transmettre les sollicitations. Elle assure la résistance du matériau dans le sens
transverse du renfort, ainsi qu'une protection physico-chimique des fibres contre les agents
nocifs de I'environnement. De plus elle conditionne directement la tenue thermique, et la

résistance a la compression et au cisaillement inter-laminaire.

16
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Les résines utilisées doivent étre assez déformables et doivent présenter une bonne
compatibilité avec les fibres. Elles doivent également avoir une masse volumique faible de
maniere a conserver au matériau composite des caractéristiques mecaniques spécifiques

élevées.

La classification des types de matrices couramment rencontrées est donnée sur la Figure.l.3

Matrice
Organique Minérale
Thermodurcissable Thermoplastique Céramique Métallique

Figure.l.12. Les différents types des matrices [9]

1.4.2.1 : Les différents types de matrices :

1.4.2.1.1 Les matrices organiques :

Les matrices en polymére de synthese sont les plus couramment rencontrées dans les
composites de grande diffusion. Associées a des fibres de verre, d’aramide ou de carbone, elles
ont un faible module et une faible résistance a la traction, mais se prétent facilement a
I’imprégnation des renforts pour leur fabrication. La structure des thermoplastiques (TP) se
présente sous forme de chaines lin€aires, ils ont besoin d’étre chauffer pour les mettre en forme.
Le refroidissement par contre permet de les fixer (les chaines se bloquent). Pour le cas des
thermoplastiques (TP) 1’opération est réversible. La structure des thermodurcissables (TD)
posséde la forme d'un réseau tridimensionnel, le durcir dans ce cas est définitive, la

transformation est donc irréversible [10].

Les principales différences entre les Matrices (TP) et (TD) sont représentées dans le tableau 1.6
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Tableau 1.6. Principales différences entre les Matrices TP et TD [10].

Matrices Thermoplastiques (TP) Thermodurcissables (TD)
Etat de base Solide prét a ’emploi Liquide visqueux a
Stockage Hlimité Réduit

Moulage Chauffage+ refroidissement Chauffage continu

Cycle Court Long

Tenue thermique Réduite Bonne

Tenue au choc Assez bonne Limitee

Chutes et déchets Recyclables Perdus ou recyclés en charge
Mouillabilité renforts Difficile Aisée

A. Les matrices thermodurcissables :

Principalement nous avons :

A 1. Polyesters insatureés :

C'est la résine la plus utilisée dans le cas de composites de grande distribution. Une
résine de polyester insaturé contenant un monomere insaturé est réticulée a température
ambiante. Par addition d’un catalyseur de type peroxyde organique et d’un accélérateur, elle
passe successivement de 1’état liquide visqueux a 1’état solide en passant par un état de gel. La
réaction de durcissement dépend de la réactivité de la résine, de la forme de I’objet fabriqué
(épaisseur, etc.) [10], Les avantages et les inconvénients de la résine Polyesters insaturés sont

représentés dans le tableau I.7:

Tableau 1.7. Avantages et inconvénients de la résine Polyesters insaturés [10].

Avantages Inconvénients
- Bonne accroche sur fibres de verre - Inflammabilité (sauf résines chlorées)
- Bonne résistance chimique - Tenue vapeur et eau bouillante
- Mise en ceuvre facile - Retrait important (6 a 15 %)
- Tenue en température (> 150 °c) - Durée de conservation en pot limitee
- Prix réduit
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A 2.Vinylesers :

Elle peut étre considérer comme une variante des polyesters produite a partir d'acides
acryliques. Elles possedent une bonne résistance a la fatigue et un excellent comportement a la

corrosion.

A 3. Phénoliques :

Elles sont issues de la polycondensation du phénol et du formol. Elle se caractérise par
une bonne tenue au feu, sans fumée. Elles la caractéristique d’étre fragiles, sensibles a

I'humidité, difficiles a colorer et a mettre en ceuvre.

A 4. Epoxydes :

Elles résultent de la polyaddition de I'épichlorhydrine sur un polyalcool et constitue la

résine type des composites hautes performances (HP).

Tableau 1.8. Avantages et inconvénients de la résine époxyde [10].

Avantages Inconvénients
- Tenue mécanique - Prix éleveé
- Tenue thermique - Sensibilité a I’humidité
- Tenue chimique -Vieillissement sous température
- Tenue Fatigue - Sensibilité aux chocs

- Faible retrait (1 a 2%)
- Excellente adhérence sur fibres

- Mise en ceuvre facile

A 5. Polyuréthannes et polyuries :

Dans I'application composite, on utilise surtout des formules élastomériques dont la
faible viscosité permet un bon remplissage du moule. Les avantages et les inconvenients des

résines polyuréthannes et polyuries sont représentés sur le tableau 1.9:
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Tableau 1.9. Avantages et inconvénients des résines Polyuréthannes et polyurées[10].

Avantages Inconvénients
- Facilité de moulage - Résistance mécanique réduite
- Tenue chimique - Coloration en masse difficile
- Vieillissement - combustibilité

A 6. Polyamides :
Ces résines sont surtout utilisées dans les composites (HP), lorsque I'on cherche une
bonne stabilité sous hautes températures (> 250 °C). Elles restent toutefois tres difficiles a

mettre en ceuvre.
Les caractéristiques des matrices thermodurcissables sont représentées dans le tableau 1.10 :

Tableau 1.10.Caractéristiguesmécaniques des résines thermodurcissables [10].

Matrices TD époxy | Phénolique | Polyester | Vinyles Silicone | Polyamide

Caractéristiques ter

Masse volumique 1200 1300 1200 1150 1100 1400

(kg.m-3)

Module d’élasticité 4500 3000 4000 3300 2200 4000 a
19000

Longitudinal (MPa) 1600 1100 1400 / / 1100

Module de cisaillement 0.4 0.4 0.4 / 0.5 0.35

(MPa)

Coefficient de Poisson 130 70 80 75 35 70

Contrainte de rupture 2 2.5 2.5 4 / 1

(Traction) MPa

Allongement rupture% 11 1 8 5 / 8

Le Tableau 1.11 donne une comparaison entre les différentes résines.
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Tableau 1.11: Tableau comparatif entre les résines thermodurcissables [10]

Polyesters | Phénoliques | Epoxydes Polyamides
Caractéristiques
Mécanique Moyennes | Faibles Trés bonnes Excellentes
Tenue aux chocs Trés bonne | Trés faible Bonne Trés bonne
Tenue en fatigue Faible Faible Moyenne Bonne
Pouvoir adhésif Moyen Moyen Tres bon Trés bon
Température Maxi
d'utilisation 140°C 130°C 190°C 260°C
Tenue au feu Mauvaise | Bonne Moyenne Trés bonne
Retrait Important | Faible Tres faible Tres faible
Durée de polymérisation | Courte Courte longue Moyenne
Mise en ceuvre Treés facile | Difficile Facile Difficile

B. Les matrices thermoplastiques :

Les résines TP ont des propriétés mécaniques faibles. Ces résines sont solides et
nécessitent une transformation a trés haute température. Un renforcement de fibres courtes leur
confere une tenue thermique et mécanique améliorée et une bonne stabilité dimensionnelle. Ce
sont donc essentiellement les suivants, qui possédent tous une tenue en température supérieure
4100 °c [10] :

Polyamide (PA), tenue au choc, bonne résistance a la fatigue et aux hydrocarbures.
Polytéréphtalate éthylénique et butylénique (PET, PBT), bonne rigidité, bonne ténacité
Polycarbonate (PC), tenue au choc.

Polysulfure de phényléne (PPS), résistance a I’hydrolyse.

Polyoxyméthyléne (POM), bonne tenue a la fatigue.

AN N N N SR

Polysulforés (PSU), bonne stabilité chimique et a I'hydrolyse, peu de fluage, tenue au
chaud.
v Polypropyléne (PP), peu onéreux et assez stable en température, mais combustible.

De plus en plus, on utilise des thermoplastiques thermostables, en particulier :

v" Polyamide-imide (PAL).
v’ Polyéther-imide (PEI).
v' Polyéther-sulfone (PES).
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v' Polyéther-éther-cétone (PEEK).
Les caractéristiques des matrices thermoplastiques sont représentées dans le tableau 1.12 :

Tableau 1.12.Caractéristiques mécaniques des résines thermoplastiques [10].

PP PPS |PA PES PEI PEEK
Matrices TP Caractéristiques
Module d'élasticité 1200 4000 2000 3000 3300 K000
longitudinal (MPa)
Coefficient de 0.4 0.35
Poisson
Contrainte de rupture 30 65 70 85 105 90
(traction) MPa
Allongement a rupture % 20a400 100 200 60 60 50
Coefficient de dilatation 9 5 8 6 6 S}
thermique °C-1*10-5

1.4.2.1.2 : Les matrices carbonées
Elles sont produites par le méme principe que celui utilisé pour la production des fibres

de carbones : carbonisation d’une matrice organique a haute température.

Elles sont constituées de grains de carbone pyrolytique qui se dépose a chaud sur les fibres, ce
qui assure une liaison mécanique entre celle-ci et ferme les vides laissés entre elles. On obtient

ainsi un matériau composite dont la masse volumique sera proche de celle du carbone massif.

[8]

1.4.2.1.3 : Les matrices métalliques

La température maximale d’utilisation des polymeéres étant peu élevée, et le carbone
risque de s’oxyder & plus de 500°C, il faut donc parfois envisager d’utiliser des matrices dont
I’inertie chimique est meilleur a plus haute température, certains métaux et alliages métalliques
peuvent répondre a cette exigence, on a donc recours a des matrices métalliques dans certaines

conditions [8] :
v Des propriétés mécaniques supérieures,
v’ Résistance plus élevée a I’attaque de certains solvants,

v Tenue en température élevée,
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v Comportement pas parfaitement élastique,

v Augmentation du poids du composite,

1.4.2.1.4 : Les matrices céramiques

Les propriétés intrinseques des céramiques (réfractaire, rigidité, résistance et bonne
stabilité chimique), leurs permet potentiellement de jouer le rle de matrice dans des matériaux
composites, dans ce cas le but des fibres de renfort est d’améliorer la ténacité de telles matrices,

ainsi que leur résistance aux chocs thermiques. [8]

1.4.3 Charges et additifs [11].

1.4.3.1 Les charges
Les composites peuvent étre renforcés par un autre matériau se présentant sous forme

de fines particules, ce sont les charges.

Elles ont pour but de modifier les caractéristiques du produit : dureté superficielle, résistance a
la contrainte en flexion ou en choc ou encore diminution du pouvoir calorifique, amélioration
du comportement au feu et souvent baisse de prix de revient. Les plus employées sont le carbone
de calcium pulvérulent (craie broyée), le kaolin, la silice, le mica, I’hydrate d’alumine et les

microbilles de verre.

1.4.3.2 Les adjuvants
Un des additifs de grande importance est I’agent d’interface qui assure la cohésion et
I’adhérence entre les différents constituants. Cet agent est en générale déposé sur les fibres de

renfort (ensimage du verre) ou sur les charges (carbonate de calcium enrobé).

D’autres adjuvants primordiaux sont, dans le cas des matrices Thermodurcissables, les

catalyseurs et accélérateurs de durcissement.

Dans cette gamme, on trouve également des lubrifiants et démoulant internes facilitant la mise
en ceuvre, des stabilisateurs thermiques et des anti-oxygénes, des inhibiteurs de I’action des
rayonnements ultraviolets, des dérivés halogenés améliorant le comportement au feu et en fin

des pigments et colorants.
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1.4.4 Adhésion renforts/ matrice

Le choix des constituants ne peut se resumer apprendre la « meilleure » matrice et la

« Meilleure » fibre. Il est nécessaire que I’adhésion entre les fibres et la matrice soit de qualité
suffisante pour que les propriétés du matériau composite obtenu soient supérieures a celles de

ses constituants.

On notera que les fibres de carbone présentent une bonne adhésion avec les matrices époxy
suite a un traitement oxygeéne. Les fibres d’aramide, chimiquement inertes, s’associent
difficilement avec les matrices organiques. Enfin, les fibres de verre, apres humidification,
présentent une tenue inter faciale intéressante avec toutes les matrices organiques. D’un point
de vue physico-chimique, I’adhésion entre les fibres (carbone ou verre) et la matrice(époxy)

est généralement due a des liaisons covalentes (mécanisme de liaison le plus tenace).

FUnpli

Interface

Matrice

Figure 1.13 : Microstructure d’un composite

o Ensimage
Les renforts destinés a la fabrication des composites recoivent un ensimage. L'ensimage est une
dispersion aqueuse spécifiqgue comportant un agent collant, un agent pontant et des agents

antistatiques, permettant d'assurer différents roles :

v' Compatibilité de la liaison fibre - matrice ;

v' Cohésion inter filamentaire (raideur du fil) pour qu'il soit manipulable ;

v" Protection contre 1'abrasion générée par la mise en ceuvre (frottement contre piéces
métalliques) ;

v' Elimination des charges électrostatiques dues aux frottements ;

v" Augmentation du mouillage de la fibre au cours de I'imprégnation. L'ensimage est

specifique pour une résine et un procédé donne.
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1.5 Matériaux composites structuraux

Les structures des matériaux composites peuvent étre classées en trois types :

v" Les monocouches
v Les stratifiées

v" Les sandwiches

1.5.1 Monocouches
Représentent I'élément de base de la structure composite. Les différents types de

monocouches sont caractérisés par la forme du renfort : a fibres longues

(Unidirectionnelles UD, réparties aléatoirement), a fibres tissées, a fibres courtes. [1]

Fibre UD

Résine
polyester

Figure 1.14 : Composite Monocouches.

1.5.2 Stratifiés

Un stratifié et constitué d un empilement de monocouches ayant chacun une orientation
propre par rapport a un reférentiel commun aux couches et désigné comme le référentiel du

stratifié. La figure ci-aprés représente un matériau composite stratifie [13].

Fibres

orientation
des fibres

Matrice

stratifie ——
Pli individuelle

Figure 1.15 : composite stratifié. [12]
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Le choix de I’empilement et plus particuliérement des orientations permettra d’avoir des
propriétés mécaniques spécifiques. Un stratifié¢ possédant I’empilement (0, +45, +90, -45)2s est
un stratifié avec quatre couches dans les directions 0°, -45°, 90° et +45°, I’orientation 0°
coincidant avec la direction une du repere principal du composite. Ces plans seront répartis

symétriquement par rapport au plan moyen du stratifié. [13].
On pourra avoir des stratifiés de type :

1. Equilibré : stratifié comportant autant de couches orientée suivant la direction +0 que de

couches orientée suivant la direction -0.

2. Symétrique : stratifié comportant des couches disposées symétriquement par rapport a un
plan moyen.

3. Orthogonal : stratifié comportant autant de couches a 0° que de couches 90°.

slralifid:

Jelsl<l

g

code; [30/90,/4510/45]

Figure 1.16. Désignation et convention de signe stratifies [14]
On distingue différents types de stratifiés :

e  Stratifiés symétriques.
e  Stratifiés symétriques miroir.
e Séquences.

e Stratifies hybrides.
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1.5.3 Sandwichs
Matériaux composes de deux semelles (ou peaux) de grande rigidité et de faible

épaisseur enveloppant une ame (ou cceur) de forte épaisseur et faible résistance.

L'ensemble forme une structure d'une grande légeéreté. Le matériau sandwich posséde une

grande légereté en flexion et c'est un excellent isolant thermique. [1].

J D : Came D|1|.'.II.I = IGD

Peaux

T
“peau

Ame

Ddll'ﬁ. L

Figure 1.17. Matériau composite sandwichs [13].

|.6. Procédé de mise en ceuvre :

Les techniques de fabrication jouent un réle considérable dans les composites car chacune
des opérations influe de maniére irréversible sur le produit fini. De nombreuses méthodes de
fabrication ont été développées pour répondre aux besoins, et leurs choix dépendent surtout des
caractéristiques mécaniques et de la géométrie du produit, et I’importance des séries. Il existe

plusieurs techniques de mise en ceuvre a savoir [11] :

v Technologies manuelles de transformation
v" Procédés de transformation par moulage
v Procédé de transformation en continu
v" Procédés de fabrication des formes de révolution
Dans ce travail, nous avons utilisé une des technologies manuelles de transformation qui est le

moulage au contact.

1.6.1. Moulage a Basse pression

1.6.1.1. Moulage au contact.
C’est un procédé manuel pour la réalisation des pieces a partir de résines

thermodurcissables, a température ambiante et sans pression (figure 1.18). [15]
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Les renforts sont déposés sur le moule et imprégnés de résine liquide, accélérée et catalysée.

Apres durcissement de la résine, la piece est démoulée. [1]

Renfort Ebulleur
Résine \
Résine +renfort
<« Gelcoat

+—— Moule

Figure 1.18 : principe de moulage au contact. [10]

On utilise cette technologie de moulage dans le cas de fabrication de petites séries de pieces :

De 1 a 1000 pieces / an, pieces de trés grand dimensions. Ce type de moulage représente des

avantages tel que : [1]

v' Trais larges possibilités de formes

NN

Pas de limite dimensionnelle

Une surface lisse gel cotée (aspect, tenue a la corrosion)
Propriété mécanique moyennes a bonnes
Investissements spécifiques tres faibles

Moule simples, peu onéreux, rapide a réaliser en interne.

Mais aussi il se limite a:

v

NN

Une seule face lisse

Nécessité de finition (détourage, percage, etc.)
Qualité tributaire de la main d’ceuvre

Faible cadence de production par moule
Espace de travail important

Conditions de travail médiocres

1.6.1.2. Moulage par projection simultanée.

Le moulage est effectué par projection simultanée de fibres coupées et résine catalysée

sur un moule (figure 1.19). L'équipement a projeter est constitué d'une machine a couper le

stratifier et d'un pistolet projetant la résine et les fibres coupées, I'ensemble fonctionnant par air
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comprimé. La couche de fibres imprégnées de résine est ensuite compactée et débarrassée des

bulles au rouleau cannelé [2].

reving l:, resing

catalyseur

ehbuleur

resine+fils coupes

stratifie ebulé
gelcoat

" moule

Figure 1.19 : principe de moulage par projection simultanée. [10]

Les avantages associés a ce type de moulage on retrouve :

v' Tres larges possibilités de forme et dimensions
v' Travail simplifié, suppression de la mise en forme obtenue directement par la projection
v"Investissements treés modérés
v Moules simples, peu onéreux, rapides a réaliser en interne.
En plus des limites rencontrées par le moulage au contact, celui-ci se limites a des propriétés

mécaniques moyennes. [2]

1.6.2 Les technologies en moule ferme

1.6.2.1. Moulage sous vide.
Le moulage sous vide s'effectue entre moule et contre-moule rigide, semi-rigide ou
souple suivant la technologie de la mise en ceuvre (figure 1.20). Le renfort sous forme de mat,

tissu, ou préforme est placé a l'intérieur du moule, la résine catalysée est versée sur le renfort.

On utilise la pression qui s'exerce sur le moule lors de la mise sous vide pour répartir la résine
et imprégner le renfort. La résine peut également étre injectée par I'aspiration consécutive au
vide [10].
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membrane (élastomére) |

contre-
moule

pompe a vide

*

Figure 1.20 : Moulage sous vide. [2]

1.6.2.2 Moulage par injection basse pression de résine (RTM)

Le moulage par injection de résine liquide RTM (Résine Transfert Molding) s’effectue
entre moule et contre —moule rigides. Le renfort (mats, préforme, éventuellement tissus) est mis
en place dans le moule, ensuite, la résine, accélérée et catalysée, est injectée sous faible pression
(1.5 a 4 bars) a travers le renfort jusqu’au remplissage complet de I’empreinte. La pression de

moulage est faible et le procédé convient pour des cadences jusqu’a 30 piéces par jour. [1]

vide (entre 0,2 et 0,3 bars)
canne dinjection

_ zone de pincement <
rmoule matrice \ renfort contre-moule

i vide de fermeture

résine -/ ¢0,9 ban)

joint d'étanchéité
moule poingon AN
renfort

moule

Figure 1.21 : principe de moulage par injection de résine. [10]

Moulage a froid :

C’est un moulage dans lequel on se sert d’une presse a compression entre moule est
contre moule rigides initialement sans apport thermique extérieur. Le renfort (mat) est posé sur
la partie inférieure du moule, la résine dotée d’un systéme catalytique tres réactif, est tout de
suite versée en vrac. La fermeture du moule sous pression (2 a 4 bars) entraine la répartition de
la résine dans I’empreinte et I’imprégnation du renfort. Le durcissement de la résine est accéléré

progressivement par I’élévation de température du moule.
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contre-moule
e : I

résine

renfort

»

\ \
moule composite

Figure 1.22 : Principe de moulage a la presse a froid. [10]

1.6.2.3 Moulage par injection de compound BMC

Le compound (Bulk Molding Compound), est une masse a mouler constituée de résine,
de charges et d’adjuvants divers, renforcé par des fils de verre coupés. Cette masse est préparée
dans un malaxeur. Le moulage se fait a chaud (130-150 °C) par injection (principalement) entre
moule et contre moule en acier usiné. La pression (50 a 100 bars) de fermeture du moule
entraine le fluage de la maticre préalablement dosée et le remplissage de I’empreinte. Le temps
de durcissement trés court permet un démoulage rapide. On utilise ce type de moulage pour une
production en grandes séries, et pour des piéces de taille petite et moyenne, plus ou moins

épaisses.

1.6.2.4 Moulage par compression de mat pré imprégné SMC

Le mat pré imprégné (Sheet Molding Compound) est une nappe de fils coupés ou
continus, imprégné par un mélange de résine polyester, de charges et d’adjuvants spécifiques
divers. Découpé en flans de masse et dimensions déterminées, le mat pré imprégné est moulé a

chaud (140 a 160°C) par compression entre un moule et un contre moule en acier usiné.

Matrice

/ Canaux de régulation
a

Matiére a moulé _—— 1 1

QO J0CD QCpOCpo

g 1 =) 81P°9Ps

D >

Ejectéur Poingon

Figure 1.23 : Principe de moulage par compression. [10]
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1.6.2.5 Moulage par enroulement filamentaire

Suivant le schéma ci-apres, il peut étre intégré dans une chaine de fabrication en continu,
et ainsi autoriser I’obtention de tubes de grande longueur. [17]. Pour des piéces de révolution a
méridienne quelconque, I’enroulement est réalisé sur un mandrin de forme démontable, puis
polymérisé en étuve ou en autoclave. Ce procédeé est utilisé pour la fabrication de pieces devant

résister aux pressions internes, (réservoirs, corps de propulseur etc.)

verre,
keviar

Figure 1.24 : Enroulement filamentaire. [16]

|.7. Domaines d’application des composites

Les excellentes caractéristiques et les bonnes performances mécaniques des matériaux
composites a matrice de résine en font des matériaux attrayants pour 1’utilisation dans les
différentes structures. L’intérét de ces matériaux réside dans leur anisotropie aisément
contrélable par le concepteur qui peut ainsi ajuster la rigidité et la résistance en fonction des

sollicitations extérieures.
De nos jours, les matériaux composites ont pris une place importante dans divers domaines :

v" Electricité et électronique.
Construction navale.
Construction aéronautique.
Construction automobile.
Batiment et travaux publics.

Santé (instrumentation médicale).

N N N R

Sport et loisir (skis, raquette de tennis, planche a voile, surf, ...).
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1.8. Conclusion
Dans ce premier chapitre, une présentation globale est donnée sur les matériaux
composites du point de vue du role de chaque constituants, types, architecture, mise en ceuvre

et domaines d’applications des composites.

Dans les matériaux composites les fibres se trouvent sous forme organique et
inorganique, ces dernieres peuvent donner une bonne résistance grace a leurs propriétés, et les
propriétés de chaque constituant du composite jouent un réle dans son comportement
mécanique et son évolution dans le temps (vieillissement). L’utilisation des matériaux
composite est élargie énormément presque dans tous les secteurs de construction navale jusqu’a
la construction aéronautique grace a des recherches menées par des chercheurs, qui ont
découvrent des nouveaux assemblages de matériaux pour créer des matériaux composites plus
résistants et les plus légers, on s’intéresse au rapport qualité prix dans la fabrication d’un
matériau composite, mais nous devons nous intéresse aussi a la durabilité du produit fabriqué,
a son devenir et son cycle de vie. Le comportement mécaniques et physique d’un matériau
composite I’endommagement que rencontre le matériau durant son utilisation est le sujet du

chapitre I1.
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Introduction
Le facteur déterminant dans le choix des matériaux est la connaissance de leur

comportement mécanique.

Les moyens qui permettent d’étudier le comportement mécanique et d’évaluer numériquement
les propriétés des matériaux sont les essais mécaniques, dans ce chapitre on va aborder quelques

essais qu’on a pu réaliser.

11.1 Propriétés physique et mécaniques des composites : [18]
Les propriétés physiques et mécaniques des composites sont complexes car directement

liées au comportement d’un mélange fortement anisotrope.

11.1.1. Loi des mélanges :
La loi des mélanges permet sous certaines conditions de déterminer certaines
caractéristiques du composite en fonction de la fraction volumique du renfort. Par exemple si

on prend :

» PwmPropriétés de la matrice

* Pr Propriétés du renfort

* PcPropriétés du composite

* VrFraction volumique (%) du renfort

La propriété du composite est :

PC = VRPR+ (1_VR) PM (“1)

11.1.2.- la densité du composite :

A partir de la loi énoncé ci-dessus on peut calculer la densité moyenne du composite.
Si:

e py . densité de la matrice

Pr . densité du renfort,

35



Chapitre Il : Comportement mécanique des matériaux composite

Alors la densité du composite pc est :

Pc=Vrpr+ (11— Vg)pu (1.2)

11.1.3.- Le module de Young du composite Ec, Recet Rmc .

Lorsqu’on mélange deux matériaux au comportement élastique linéaire et de module
de Young différent, le produit est encore élastique et linéaire.
Le calcul de module de Young est possible a partir de la loi des mélanges si la force est paralléle
aux fibres. Dans ce cas sous ’effet d’une force F, la matrice, les fibres et le composite subissent

une déformation unitaire identique, ce qui se traduit par :

SC = £M = SR (”3)

Par application de la loi des mélanges on obtient :

» Pour le module de Young :

E =VRER+t(1-Vg) Ey (11.4)
De la méme maniere on peut déterminer :

» -La limite d’¢élasticité du composite

Rec= VRReR+ (I-VR) RecM (”5)

» -Larésistance maximale a la traction du composite :

Rmc=VRRmR+ (I-VR) RmM (“6)

Pour une force perpendiculaire au sens des fibres, les contraintes dans la matrice, dans les

renforts et dans le composite sont identiques. Cela se traduit par :
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I1.2 Mode d’essais mécaniques :
Les essais non destructifs permettent la mise en évidence des défauts de structure qui initient

I’endommagement ainsi que I’évolution du processus de rupture.

e Essais statiques Essai de traction et de compression (traction longitudinale, transversale,
hors axes, compression longitudinale...) ; Essai de flexion (trois points, quatre points,
...) ; Essai de dureté.

e Essais dynamiques Essai au choc, Essai de fatigue.

11.2.1 Essai statique

11.2.1.1 Essai de traction :

L’essai de traction est le plus fondamentale parmi tous les essais mécaniques. Il sert a
déterminer les principales caractéristiques mécaniques telles que le module d'élasticité, le
coefficient de Poisson, la limite d'élasticité, la résistance a la rupture, I'allongement apres

rupture et le coefficient de striction. [19]

11.2.1.1.1 : Traction longitudinale [20]

L’effort F est appliqué dans la direction des fibres (composite unidirectionnel), comme le

Z
/ Fibre

montre la figure (11.1)

]
(=)
M
\ Aoy
(=)

\/
X

Figure 11.1 : Traction longitudinale
Les caractéristiques tirées sont :

> La contrainte normale :
Fy (11.8)

AvVec :

» S;: section droite du matériau
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» Les déformations longitudinales et transversales sont données respectivement par :

AL, (11.9)
Exx = L_l
AL, (11.20)
e =L,
2

» Le module longitudinal EL et le coefficient de poisson p, sont ensuite calculés a partir

des expressions suivantes :

E, = 2% (1.11)
Sxx
&
p = -2 (1.12)
£xx

11.2.1.1.2 Traction transversale :

L’effort F est appliqueé suivant le sens de trame (direction transverse aux fibres)

z
Fibre

/
A

L,

k’T‘J

Figure 11.2 : Traction transversale
> La contrainte normale est :

_F (11.13)

Avec Sp: section droite du matériau sur laquelle s’exerce la charge Le module de Young

transversal E; et le coefficient de poisson p; sont calculés respectivement par les relations

(11.14) et (11.15).
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E, = 2= (11.14)
£ZZ
&
= — 2% (11.15)
£ZZ

11.2.1.1.3 Traction hors axe : (essai de traction a 45°)

L’effort F est appliqué a un angle de 45° par rapport aux fibres (les fibres sont inclinées de

45°), cet essai est utilisé pour mesurer le module de cisaillement G
Z

F AVAN
AN

L

F 3

v

AV,
s

4
<

Figure I11.3 : Traction hors axes

> La Contrainte normale est :

F (11.16)
axx - S
» Le module de Yong est :
o
Ey= E,, =25 (11.17)
Exx
» Ce module s’exprime par :
1 1 1/1 1 1
== gt —28) (11.18)
E, E,s 4\E, Er Gy E,

» Le module de cisaillement longitudinal GLT est donné par:
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1 4 1 1 _uy (11.19)

L’essai de traction ne permet pas toujours d’avoir les caractéristiques exactes a cause de la

présence des contraintes de contact qui sont di a la fixation de 1’éprouvette.

Courbe conventionnelle :

R &
Rem =
1
Re i
§4 L s
I Déformation répartie ]g)éforrnation de Strict:ioin _
| e=L-Lo
Lo
Déformation
Elastique Déformation Plastique

Figure 11.4 : Courbe de traction conventionnelle

L’essai de traction donne plusieurs valeurs importantes :

v Le module de Young E ou module d’élasticité longitudinale ;

v La limite élastique Reou ee qui sert a caractériser un domaine conventionnel de
réversibilité ;

v Lalimite a la rupture Rm ou em;

v L'allongement a la rupture A, qui mesure la capacité d'un matériau a s'allonger sous
charge avant sa rupture, propriété intéressante dans certaines applications ;

v" Le coefficient de Poisson, qui chiffre la variation de volume induite par la déformation

des matériaux dans le domaine élastique.

Il 2.2 Essai de compression [21]
L'effort de compression est parallele au plan de stratification. L'essai consiste a appliquer, a
vitesse constante un effort de compression sur un barreau parallélépipédique disposé

verticalement.
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Cet essai determine la contrainte a la rupture en compression qui est définie par la formule :
(11.20).

Fr (11.20)
T
Avec :
e Fr:charge a la rupture
e |: Longueur de I'éprouvette

e h: épaisseur de I'éprouvette

11.2.3 Essai de flexion :

L’essai de flexion est un test mécanique statique qui fait partie de la famille des essais
indépendants du temps. La simplicité du montage de I’éprouvette et de sa géométrie, le rend
facile & mettre en ceuvre. Il nous permet d’extraire la contrainte et la fléche a la rupture, et, le
module de Young. Pour cet essai deux configurations qui peuvent étre retenues : [20]

v' Essai de flexion trois points

v’ Essai de flexion quatre points.

11.2.3.1 Essai de flexion trois points : [22].
Le principe de cet essai consiste a déformer un barreau rectangulaire reposant sur deux
appuis, par l'intermédiaire d'une panne située a égale distance des appuis et se déplacant a une

vitesse constante. On enregistre la courbe contrainte-déplacement.

La norme ENG63 relative aux matieres plastiques renforcées au verre textile décrit I'appareillage

représenté a la figure suivante [22].
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F

r_’ Li2 | L2 Y

| =L+20mm

Figure I1. 5 : Dispositif d’essai et dimension de 1’éprouvette en flexion.

Avec :
¢ r1: Rayon de cylindre de la panne(=5mm);

e r2: Rayon des cylindres d’appuis (=2.5mm);
e L: Longueur entre appuis;

e |:lalongueur totale de I’éprouvette.

Les dimensions de I’éprouvette sont telles quel ~20h; b est fonction de i comme indique dans

le tableau suivant (dimensions en mm):

Tableau I1.1 : Dimensions des éprouvettes pour les essais de flexion [22].

Epaisseur h Largeur b
I<h< 10 15 05
10<h< 20 30 +05
20<h<35 50 0>
35<h< 50 80 *05

Cet essai de flexion trois points, permet de déterminer :

» La contrainte de flexion a rupture g, :
o = 3FrL (1.21)
" 2bhe

> Le module d’élasticité de flexionEf
L3 (11.22)

Er= 1w

» La déformation en surface :
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6W.h (11.23)
E = L2
> La contrainte de cisaillement :
e 3F (11.24)
" 4bh

Avec :

e Fr: Charge ala rupture ;

e F:charge (en newtons) ;

e L :Portée;

e b : Largeur de I’éprouvette ;
e h: Epaisseur de I’éprouvette ;

: Péne de la partie rectiligne de la courbe effort-déformation a=F/yc .

[ ]
D

e w: fleche de I’axe neutre.
e yc la fléche enregistrée lors de I’essai
Les dimensions des éprouvettes préconisées par la normalisation conduisent parfois a des

ruptures en cisaillement. Ce type d’essai pénalise le matériau.

11.2.3.2 Essais de flexion quatre points [22]

F F
Iy I
b,
—& J h

rz b = il e Ll h

L

" »
] -

Figure 11.6 : Dispositif d’essai et dimension de 1’éprouvette en flexion 4 points.

Pour ce cas, avec L =4b = 2a, nous avons de la flexion pure entre les deux panes de
chargement, et on peut enregistrer la contrainte maximale de traction o,, a L/2 eta-h/2

selon I’expression :
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_ 3PL (11.25)
Pxx = 3pn?
> Etle module de flexion
E - 11PL3 (11.26)
* "~ 64bh3yc

11.1.4 Essai dureté

La dureté, de symbole général H, caractérise la capacité d'un matériau a résister au

marquage (empreintes, rayures. . .). S’il y résiste bien, il est dit dur, sinon il est dit mou.

Elle peut étre évaluée en mesurant une empreinte laissée en surface par un poincon agissant
sous l'action d'une force connue (essais Brinell, Vickers et Rockwell) mais aussi par une hauteur
de rebondissement d'un objet trés dur sur la surface a tester (essai Shore pour élastoméres et
plastiques). [23]

On parlera alors de :

11.1.4.1 Dureté Brinell (symbole HB)
L'essai consiste a faire pénétrer en appliquant une force F (un pénétrateur ayant une forme de
bille diametre D), généralement du carbure poli, dans un métal afin d'en déduire la dureté du

matériau. Figure 11.7.

Figure 11.7 : Principe de la dureté Brinell.

La surface doit étre plane et nettoyée (sans lubrifiant, oxyde ou calamine). Il est nécessaire

d'avoir une épaisseur suffisante afin que la pénétration de la bille ne déforme pas le matériau.
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Dans le cas contraire, la mesure ne serait pas fiable. 1l faut une épaisseur d'au moins huit fois la

profondeur h de I'empreinte. [23]

2m (11.27)

HB =
nD(D — VD2 — d?)

Avec :

e HB = Dureté Brinell.
e m = Masse appliquée. [Kgf], 1 [kgf]=9,806 65 [N]
e D = Diametre de la bille. [mm]

e d = Diamétre de I'empreinte laissée par la bille. [mm]

11.1.4.2 Dureté Vickers (HV)

La mesure de dureté Vickers se fait avec une pointe pyramidale normalisée en diamant
de base carrée et d'angle au sommet entre faces égal a 136°. (Figure 11.8)
L'empreinte a donc la forme d'un carré ; on mesure les deux diagonales det d, de ce carré a
I'aide d'un appareil optique. On obtient la valeur d en effectuant la moyenne de d, et d,. C'est

d qui sera utilise pour le calcul de la dureté. [23]

136°) (11.28)

2Fsin( )

g.d?

HV =

avec :
e HV = Dureté Vickers.
e F =Force appliquée [N]

e d =Moyennedes diagonales del'empreinte[mm)]

e g=Accélération terrestre. [ms'2](9.80665)
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Figure 11.8 : Principe de la dureté Vickers.

Le degré de dureté, noté Hv , est ensuite lu sur un abaque (une table) ; il y a un abaque par force
d'appui.

11.1.4.3 Dureté Rockwell (HV)

Les essais de dureté Rockwell sont des essais de pénétration. Il existe en fait plusieurs
types de pénétrateurs qui sont constitués d'un céne en diamant ou d'une bille en acier trempé
polie. Pour obtenir une valeur de dureté Rockwell, on mesure une pénétration rémanente du
pénétrateur sur lequel on applique une faible charge.

L'essai se déroule en trois phases :

» Application sur le pénétrateur d'une charge initiale F, = 98 N (soit 10 kgf). Le
pénétrateur s'enfonce d'une profondeur initiale I. Cette profondeur étant I'origine qui
sera utilisée pour mesure la dureté Rockwell ;

» Application d'une force supplémentaire F;. Le pénétrateur s'enfonce d'une profondeur P

» Relachement de la forceF, . et lecture de I'indicateur d'enfoncement.
La valeur de r étant I'enfoncement rémanent obtenu en appliquant puis en relachant la force F; :
La valeur de dureté est alors donnée par la formule suivante :

> EchelleB,EetF:
HRB =130 —r (11.29)

> Echelle C:
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HRc=100—1r (11.30)

4

Figure 11.9 : Principe de la dureté Rockwell (échelle B, bille en acier).
11.2.2 Essai dynamique

11.2.2.1 Essai de résilience (choc)

La résilience, de symbole général K, caractérise la capacité d'un matériau a absorber les chocs
sans se rompre. Ce risque est amplifié aux basses températures. Elle est mesurée sur des
machines du type Charpy (éprouvette sur deux appuis) ou lzod (éprouvette encastrée).

L'essai, qui est un essai comparatif entre matériaux, mesure I'énergie qu'il faut fournir a un
pendule pesant pour briser une éprouvette entaillée du matériau a tester. [23] Figure
I1.10L'énergie absorbée par I'éprouvette (W) est égale a la différence des énergies potentielles

du pendule entre le début (WO = P.h0) et l'arrivée (W1 =P.hl) :

W = P.h0 — P.h1l = P (h0 — h1)( 11.28)
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Position initiale
- _ Pendule de poids P
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"RH f':':g;“‘ S,

Y

\ / AArticulation du pendule
\ | ! | /
J |

|
|

Position finale
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Figure 11.10: Principe de ’essai de résilience. [23]
La résilience est égale au rapport de W sur l'aire de la section au droit de I'entaille.

Deux cas :

w
KCU ou KCV = (11.31)
0

11.2.2.1 Essai de fatigue
On entend par fatigue ou endommagement par fatigue, la modification des propriétés

da a I’application de cycle d’effort dont la répétition peut conduire a la rupture.

L’¢tude de ce phénomene est d’une grande importance car la contrainte de rupture en fatigue
est tres inférieure a celle de la rupture en traction, pour certains matériaux, cette contrainte peut

méme étre inférieure a celle de la limite élastique. [24]

Il y a trois types d’essai de fatigue : traction compression, torsion alternée et flexion alternée

(le plus classique) et flexion pure alternée.
Dans cet essai on a:

» L’amplitude maximale de la contrainte :
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» Lavaleur moyenne de la contrainte :

Omax T Omin (||.33)
Im=T

» Le rapport des contraintes maximales et minimales (R)

g = Imin (11.34)

amax

Parametres influencant sur la tenue en fatigue

Les paramétres les plus influencant sont liés au matériau, au chargement et a 1’environnement.
La figure 11.11 montre bien cette influence.

Comportement
en fatigue

Condition de
. Mise en ceuvre

Environnement

Humidite

Figure 11.11 : Schéma illustrant I’influence des paramétres sur le comportement en fatigue.

1. 3 : Conclusion

La caractérisation d’un matériau composite doit tenir compte de toutes les conditions et

considérations afin de mieux définir son comportement exact (son réle et ses performances).

Dans ce chapitre en na fait la connaissance de I'état d'endommagement d'une structure
travaillante en matériaux composites est une nécessité largement reconnue, et ce tant pour des

raisons de fiabilité, et par conséquent, en besoin de la réalisation ce qui est le but du chapitre
qui suit.
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Chapitre 111 : Matériaux d’étude et technigues Expérimentales

I11.1 Introduction
Dans ce chapitre, nous présentons les constituants de nos matériaux d’étude choisis et
le mode d’¢laboration adopté ainsi que les techniques expérimentales de caractérisations

physicochimiques et mécaniques pour suivre le comportement de nos matériaux.

I11.2. Matériaux et matériels utilisés :
L’¢laboration de de nos matériaux s’est effectuée au niveau du laboratoire de génie des

matériaux au département Génie Mécanique, 1’universit¢ Mouloud Mammeri Tizi Ouzou.

111.2.1. Matériaux

Dans cette étude, nous avons élaboré des matériaux sous forme de plaques constituees
d’une résine époxy et une autre en résine, les autres ont été renforcés par une couche de fibres
de verre type E sous forme de mat (600 g/m?). Les éprouvettes seront découpées selon la norme
AFNOR NF T57-105 a I’aide d’une trongonneuse a disque diamante, a partir des plaques citées

précédemment.

111.2.1.1 resine époxy

Les caractéristiques mécaniques des résines époxydes sont données au tableau I11.1.

Tableau 111.1 : Les caractéristiques mécaniques des résines époxydes

Masse volumique 1100 a 1500 Kg/m?®
Module d’élasticité en traction 3a5GPa
Contrainte a la rupture en traction 60 a 80 MPa
Contrainte a la rupture en flexion 100 a 150 MPa
Allongement a la rupture en traction 2a5%
Résistance au cisaillement 30 450 MPa
Température de fléchissement sous charge 290 °C
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Une résine époxy, nommée LORN Chemicals

Figure 111.1. Résine Epoxy

a) Larésine, b) le durcisseur

111.2.1.2 Résine polyester

La résine utilisée est une résine polyester ortho phtalique de stratification de couleur bleu

opaque,
Tableau 111.2 : Les propriétés mécaniques des polyesters insaturés (UP)

Module d’élasticité en traction 2,8a3,5GPa
Module d’élasticité en flexion 3a4,5GPa
Contrainte a la rupture en traction 50 4 80 MPa
Contrainte a la rupture en flexion 90 4 130 MPa
Allongement a la rupture en traction 2a5%
Allongement a la rupture en flexion 749%
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Figure I11.2 : résine polyester utilisée

111.2.1.3 Durcisseur
C’est une substance qui augmente la vitesse d’une réaction chimique sans étre consommeé et
sans modifier la position finale de I’équilibre thermodynamique de cette réaction. Le dosage a

respecter pour ce catalyseur est de 1 a 2% en masse.

Figure I11.3 : durcisseur résine polyester utilisée

111.2.1.4 Le renfort

Dans cette étude nous avons utilisé les fibres de verre comme renfort.
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Figure 111.4 : Les files de verre (mat 600)

111.2.1.5 La cire

Pour éviter que le matériau composite élaboré ne colle sur le moule, on enduit ce dernier d’une
fine couche de cire.

Figure 111.5 : La cire utilisée lors du moulage.

I11.2.2. Le matériel d’élaboration

111.2.2.1. Le moule

Il est constitué d’une plaque de verre 450X370X5. Un cadre en bois qui délimite latéralement
le moule.
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Figure 111.6 : Moules utilisés pour I’étude

111.2.2.3. La balance

Nous avons utilise une balance, pour peser nos mélanges.

Figure I11.7 : Balance.

I11.2.3. Etapes suivies pour I’élaboration du matériau d’étude

Pour la préparation de notre matériau, nous avons suivi les étapes mentionnées ci-dessous pour

I’élaboration

I11.2.3.1. Etapes suivies pour I’¢élaboration des plaques du matériau d’étude

» lere étape : Préparation du moule et les couches de renforts.

» 2éme étape : Application de la cire.
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» 3éme étape : Peser et mélanger soigneusement les résines avec leur durcisseur.
Pour la résine Epoxy
- 65% résine et 35% durcisseur
Pour la résine Polyester

- 99% de résine et 1% durcisseur
» 4éme étape : Versement d’une quantité de la résine mélanger avec le durcisseur sur les
moules sans renforts et une autre quantité sur le moule qui contient le renfort.

» 6éme étape : Laisser le matériau composite élaboré ainsi durcir le temps nécessaire.

I11.2.3.2 Etapes suivies apres I’élaboration des plaques en matériaux
d’étude
Aprés un temps de repos de nos plaques de matériau d’étude, nous avons découpé des

éprouvettes normalisées pour 1’essai de flexion et 1’absorption.

A - Le découpage s’est fait avec une scie circulaire diamanté.

Figure 111.8 : une scie circulaire diamanté.

B- Un polissage de I’état de surface des échantillons a ét¢ mene a I’aide d’une polisseuse.
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Figure I11.9 : une polisseuse.

C- Traitement thermique de relaxation a 40°C, pendant 24 heures, des éprouvettes dans une
étuve de marque MAMMERT.

Figure 111.10 : Traitement thermique étuve de marque MAMMERT.

a) Eprouvettes d’absorption, b) éprouvettes de flexion

D- Numeérotation
Pour I’absorption

Tableau III.3 Numérotation Pour 1’absorption

Code Signification
RE résine époxy
CE Composite époxy
RP résine polyester
CP Composite polyester
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Figure II1.11 Numérotation Pour I’absorption

Pour la flexion

Tableau I11.4 Numérotation pour 1’essai de flexion

Code Signification

REF résine époxy flexion
CEF Composite époxy flexion
RPF résine polyester flexion
CPF Composite polyester flexion

Figure 111.12 Numérotation Pour la flexion
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C- mettre les éprouvettes dans 1’eau distillée, et puit dans 1’étuve, a une température de 60°C.

Figure II1.13 Eprouvettes dans I’eau distillée, dans 1’étuve

D- mesurer chaque heure (6h) les éprouvette d’absorption aprés pour chaque 24h avec une

balance sensible de précision 10~°

Figure 111.14 une balance sensible

I11.3. Caractérisation du matériau composite
Notre étude est une comparaison du comportement de deux résines thermodurcissable,

I’époxy et le polyester. Nous voulons analyser I’influence du milieu sur le comportement
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de ces matériaux. Les éprouvettes sont immergées dans 1’eau distillée portée a 60° C.

L’étude consiste en deux points

» La comparaison de 1’absorption d’eau des deux matrices ainsi que des deux
composites élaboreés (résine + fibres de verre mat 600).
» Lacomparaison du comportement mécanique en flexion des deux matrices ainsi que
des deux composites élaborés.
- Pimmersion dans 1’eau distillée a des conséquences sur 1’état de surfaces des éprouvettes.

La diffusion de I’eau dans la structure de la résine est du matériau composite sera analysée.

- Suivre I’évolution des caractéristiques de contraintes et de déformations en fonction du

vieillissement et du milieu de vieillissement.

Pour ce faire, nous avons mené les caractérisations citées ci-dessous.
111.3.1 Caractérisation physique

111.3.1.1. Observation au microscopique optique [25]
Le microscope est un instrument optique qui donne une image agrandie d’un objet. Il est
constitué d’un banc optique dont une partie se trouve devant 1’objet : 1’éclairage, 1’autre
partie derriére I’objet pour 1’observation. Ce banc doit étre rigide et posséder tous les

organes de centrage des piéces optiques.

L’objet est transformé en une image réelle a I’aide d’un objectif. L’image se forme au plan
focal d’un oculaire qui va pouvoir en donner ensuite une image virtuelle située a I’infini.
On peut déduire de ce simple schéma que le grossissement de I’appareil dépend non
seulement des objectifs et des oculaires mais aussi des distances qui séparent les

composants.
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oculaire

tube optique

potence

tourelle
porte-objectif bouton de réglage
micro meétrique
objectif
valet diaphragme et
condenseur
platine — " e
bouton de
réglage
édairage macro metrique

Figure 111.15 : microscopique optique

111.3.2 Caractérisation chimique
L’influence de I’absorption de 1’eau distillée sur la structure de la résine est analysee. La
diffusion de I’eau peut s’accompagner d’une augmentation de la masse de 1’échantillon,

comme elle peut étre aussi accompagnée d’une perte de masse de I’échantillon.

111.3.2.1. Absorption du milieu de vieillissement
Les échantillons de matériau composite sont immergés dans I’eau distillé a une température
déterminée (60°C). La masse d’eau absorbée est obtenue par la variation pondérale
observée. Il est a noter qu’il n’est pas possible de transposer le pouvoir d’absorption d’eau
de la résine seule et sur le comportement de la matiere renforcée en raison de 1’influence

exercée par le renforcement de la fibre et par la mise en ceuvre.
Cet essai s’effectue sur des temps longs, la durée pour atteindre un régime permanent se

compte en semaines, voire en mois.

111.3.2. Caractérisation mécanique
Les matériaux composites sont plus sollicités en flexion, c’est pour cela que nous avons

opté a une caractérisation mécanique via 1’essai de flexion trois points.
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111.3.2.1. Essai de flexion trois points [25]
L’essai de flexion est un test mécanique statique qui fait partie de la famille des essais
indépendants du temps. La simplicité du montage de I’éprouvette et de sa géométrie, le rend
facile a mettre en ceuvre. Il nous permet d’extraire la contrainte et la fleche a la rupture ainsi
que le module de Young en flexion. Pour cet essai ou avons opté pour la configurations
essai de flexion trois points. La machine utilisée est une machine de traction IBERTEST

(laboratoire pedagogique de Génie Civil UMMTO).

Tableau I11.3 : dimensions (en mm) des éprouvettes de flexion trois points

Longueur |

Distance entre appuis L

Largeur B

Epaisseur h

80

60

15

4

Figure 111.16 : Machine de flexion trois points.

111.3.2.1.1 Essai de flexion trois points

Cet essai consiste a imposer une déformation (ou fleche) a une éprouvette normalisée
(barreau rectangulaire) placé sur deux appuis, a 1’aide d’un poingon se déplagant a vitesse

constante & mis distance des deux appuis, puis on mesure la force qu’oppose 1’éprouvette a

cette déformation.
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Figure I11.17 Essai de flexion trois points a) Déroulement de I’essai b) éprouvette

normalisée pour I’essai de flexion

I11.4. Conclusion :

Pour suivre la variation du comportement mécanique de nos deux résines (Epoxy et Polyester)
par rapport & un séjour prolongeé en eau distillée et a la température de 60° C, nous avons vérifié
la variation de la masse des échantillons en fonction du temps du séjour. Cela va nous permettre
de déterminer la vitesse de diffusion ainsi que la durée nécessaire pour atteindre la saturation.
L’essai de flexion trois points nous permettra de comparer les deux résines ainsi que les deux
composites ¢laborés, connaitre 1’évolution de leurs caractéristiques mécaniques en fonction du
temps du séjour dans 1’eau distillée a 60° C.

Les résultats ainsi obtenu pour les deux résines et les deux composites seront donnés et discuté

dans le prochain chapitre.
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Chapitre IV Résultats et discussions

IVV.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous allons présenter et discuter I’ensemble des résultats obtenus pour les
différents matériaux realises dans le cadre de notre étude. Premiérement, nous commencons par
les résultats issus des essais de flexions trois points, ou nous exposons les différentes courbes
qui seront par la suite discutés afin de comprendre le comportement mécanique et 1’influence
de type de résine, le vieillissement hygrothermique sur 1’évolution de la force maximale [F] et
le déplacement [f] durant le temps. Nous nous sommes intéressées aux résultats d’absorption
de différents matériaux sans fibres et d’autres renforces par des mats en fibres de verre. De plus,
une étude comparative a été faite pour déduire quel est le meilleur matériau qui résiste mieux
au vieillissement. Dix-neuf temps du vieillissement sont pris en considération, t0 (temps de
référence), de vieillissement. t0.1=1h, t0.2=2h, t0.3=3h, t0.4=4h, t0.5=5h, t0.6=6h, t1=24h,
t2=48h, t3=72h, t4=96h, t5=168h, t6=192h, t7=216h, t8=240h, t9=264h, t10=336h, t11=384h,
t12=432h, t13=552h,

IV.2. Résultat de la caractérisation mécanique par essais de flexion

1V.2.2 Résultats des essais de flexion pour éprouvettes en époxy et en polyester

Dans cette section, nous présentons les résultats des éprouvettes en matrice seule pour deux
types de résines en époxy et en polyester. Le tableau V.1 présente les caractéristiques mécaniques
obtenues lors de I’essai de flexion. Les courbes force—déplacement enregistrées sont présentées
par les figures IV.1. Les résultats des propriétés mécaniques obtenus apres calcul sont présentés

par des valeurs moyennes.

600

i 2 500 Résine polyester A
Resine epoxy poty /
100 ;o -
" Va
7 . o 300 v
o 60 ) ’ L
b v A 200 e
; V4 100 A
- 4 ] I.' L f('
20 M / -///
0 0 .
0 5 10 15 0 0 0,5 1 15 2 15 3
Déplacement f[mm] Déplacerient fmm]

Figure 1V.1 : Courbes forces/fleche de résine non renforcée pour I’essai de flexion.
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Tableau IV.1 : Caractéristiques des éprouvettes en résine seule.

Résine époxy Résine polyester
Force F[N] 84.53 499.49
Fléche f [mm)] 11.13 2.58

D’apres la figure V.1, nous remarquons que 1‘allure de la courbe de flexion trois point pour les

deux résines n’est pas similaire. Nous pouvons constater que, la courbe de la résine €époxy se

caractérise par trois zones caractéristiques : - une zone considérée comme quasi-linéaire

correspondant au comportement élastique de 1’éprouvette ; - une zone non-linéaire associée a

I’apparition de la déformation plastique et de I’endommagement et une zone de rupture,

représentée par la chute libre des caractéristiques mécaniques du matériau (rupture brutale). Par

contre, I’allure de la résine polyester présente seulement deux zones. Une zone linéaire associée

au comportement élastique et une zone de rupture ce qui indique que le comportement de la

résine est fragile, contrairement au comportement de la résine époxy qui est ductile.

550

500

4501

400

350

300

250 [

200

1501

100

50

I Epoxy
I Folyester

F [N

f [mm]

Figure 1V.2 : Présentation comparative de la force (Fmax )

et le deplacement (f max ) pour les

deux résines

Selon la figure 1V.2, Nous notons aussi que la valeur de la force maximale de la résine polyester

(499.49 N) est supérieure a celle de la résine époxy (84.53 N) et I’inverse a signaler concernant

le déplacement. Afin de Vvérifier I'efficacité du la jonction des fibres de verre sous forme de mat
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cette étude est suivie pas les mémes essais de flexion sur des éprouvettes contenants une couche

de mat de 600 g/m?. Les résultats obtenus sont présentés ci-apres.

¢ Influence du renfort sur les caractéristiques mecaniques en flexion

Les courbes force —déplacement enregistrées pour les composites en fibres de verre sont
présentees par la figure IV.3.

0 Résine polyester
N 500
300 Résine époxy
400
250

200 300
150

100

Force F[N]

200

Force F[N]

0 2 4 b 8 10 12 14 0 i 3 3 4 5 6 7 §

Déplacement f [mm] Déplacement f [mm]

Figure 1V.3 : Courbes forces/fleche des composites pour 1’essai de flexion.

Nous constatons a partir de la figure IV.3 que I’allure de la courbe des éprouvettes de composite
en résine époxy presque c’est la méme sauf que la zone correspondante au domaine plastique
est réduite par rapport a celle de la résine seule. Concernant le composite a résine polyester
nous avons remarqué que son comportement est semi fragile et qui est modifié par le

renforcement par des fibres de verre.

600 T T 12

500

I s:ns fibees
B Avecfibres

400t

300

2001

Epoxy Fmax [N] Polyester Epory f max [mm] Folyesier

Figure 1V.4 : Présentation comparative de la force (Fmax )
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et le déplacement (f max ).

La comparaison des valeurs de forces et fleches maximales obtenues présentées par la figure
IV.4 montrent une augmentation des valeurs maximales de composite a matrice polyester
(amélioration de 5,35% pour la Fmax et plus de 53% pour f max), une valeur importante a été
enregistrée pour le composite époxy (3 fois supérieure a celle de la résine seule) qui peut étre
expliqué par I’effet du renforcement. Néanmoins I’inverse est a signaler concernant le
déplacement.

Afin de suivre la variation de ces caractéristiques en fonction du vieillissement hygrothermique
cette étude a été suivie par des essais mécaniques effectués sur des éprouvettes vieillies dans

I’eau distillée a une température de 60°C pour des temps différents.

IV.2.3. Résultats des essais de flexion pour éprouvettes vieillies

Dans cette section, nous exposants les différentes courbes des matériaux vieillis en résine seule
et renforcés par fibres de verre afin de monter I’effet du vieillissement sur les propriétés d’usage
du matériau. Les figures IV.5 jusqu’a IV.8, présentent consécutivement les courbes force/fleche
pour 1’essai de flexion des matériaux : résine époxy (Re), composite a matrice époxy (Ce),
résine polyester (Rp) et composite a matrice polyester (Cp). Les deux grandeurs tirées sont

Résine époxy Résine polyester
Force [N] Fleche [mm] Force [N] Fleche [mm]

Temps [h] Re Ce Re Ce Rp Cp Rp Cp

0 84.53 253.33 11.13 7.17 499.49 526.26 2.58 3.97
24 1.0720 0.6554 1.0234 1.2169 0.5816 0.6211 1.3275 0.7267
48 0.9707 0.4217 0.8446 1.3124 0.7336 0.6904 1.5504 0.8161
72 0.5773 0.5965 0.7749 0.9919 1.1252 0.8897 1.7132 0.8161
96 0.7394 0.6246 0.7421 1.2490 0.8768 0.8715 1.7035 0.8010
168 0.4448 0.5070 0.9569 1.1139 0.3361 0.3880 1.1027 0.5856
192 0.8033 0.5928 0.8410 1.0056 0.2500 0.7525 0.6841 0.8438
216 0.3330 0.5625 0.2588 0.9191 0.4644 0.6015 1.4167 0.6801
240 3.4071 1.2532 0.6074 0.8015 0.7653 0.7070 1.4457 0.9005

récapitulées dans le tableau I1V.2.

Tableau IV.2 : Caractéristiques des éprouvettes en flexion de différents matériaux.

A partir des figures ci-aprés, nous remarquons que 1’allure n’est pas la méme et une diminution

les valeurs des caractéristiques avec le temps et une dispersion pour le méme lot.
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Figure 1V.5: Courbes forces/fleche de la résine époxy vieillie en flexion.
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Figure 1V.6: Courbes forces/fleche du composite en résine époxy vieillie en flexion.
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Figure IV.7: Courbes forces/fleche de la résine polyester vieillie en flexion.
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Figure 1V.8: Courbes forces/fleche du composite en polyester époxy vieillie en flexion.

73



Chapitre 1V

Résultats et discussions

Afin de d'évaluer le comportement de nos matériaux une représentation adimensionnelle de la

variation des caractéristiques mécaniques en fonction du temps est illustrée par les figures 1V.9

- 1V.10.
Résine Epoxy Résine Epoxy
4 14
35 s 505 fibires 12 = cans fibres
3 ==y fiires 1 st fve fires
— E
Z15 £ 08
LI
z 506 }
£15 E
“04
1 ' .
05 02
0 0
0 50 100 150 100 150 300 0 50 100 150 200 250 300
Temps [h] Temps [h]

Figure 1V.9 : Présentation adimensionnelle de la variation des propriétés mécanique des
matériaux pour la résine époxy en fonction de temps.
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Figure 1V.10: Présentation adimensionnelle de la variation des propriétés mécanique des
matériaux pour la résine polyester en fonction de temps.

Selon les figures 1V.9 et IV.10, nous constatons une diminution brutale des caractéristiques

avec le temps de vieillissement. Nous observons la chute de toutes les caractéristiques pour les

matériaux en époxy ( 3% F max de Re,15% de f max de Re, 58% Fmax de Ce), inversement a

la fleche fmax qui a augmenté pour le composite epoxy (Ce). Par contre pour la résine polyester,

nous constatons que la force Fmax diminue et elle est inversement proportionnelle au
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déplacement. La diminution des propriétés mécaniques se dégrade en fonction du temps a cause
de la quantité de I’eau distillée qui pénétre dans le matériau. La présence de molécules d'eau
dans un composite a matrice polymere peut notamment dégrader les liaisons a l'interface
renfort-matrice et entrainer ainsi une degradation irréversible des propriétés du composite.
L’eau diffuse dans le matériau a travers la matrice le long de la fibre (interface fibre-matrice)
par présence de micro vides, les fibres jouent un role d’écran ce qui peut entrainer une
dégradation de I’interface, diminuant ainsi les caractéristiques mécaniques du matériau (voir

figure 1V.10).[26] .

IV.3. Résultat de la caractérisation physico-chimique

Nous nous sommes également intéressés a étudier la cinétique d’absorption de I’eau distillée a
une température de 60°C des échantillons pour chaque résine, ou nous avons pesé le poids
initiale d’échantillons avant de les mettre dans 1’eau distille et aprés se sont repesées pour

chaque durée de temps pendants 15 jour.

La détermination de la cinétique d’absorption d’eau du matériau étudi¢ consiste a suivre
I’évolution de la masse des échantillons immergés dans de I’eau en fonction du temps. Nous
déduisons par un simple calcul la teneur massique d’absorption (W %) par 1’équation IV.1.
Dans le but de définir la cinétique et le taux d’absorption de notre matériau.

La teneur massique d’absorption W (en %) est donnée par 1’équation (IV.1).

M- M,

W (%) = .100 (IV.1)

0

Avec :

e M : la masse de I’échantillon immergé dans le solvant a I’instant t.
e M,: la masse initiale de 1’échantillon avant I’immersion.
Les résultats de 1’évolution du taux d’absorption d’eau distillée en fonction du temps obtenus

sont présentés par la figure 1V.11, IV.12, IV.14 et IV.15.

IV.3.1. Résultats de la cinétique ’absorption pour les matériaux en résine
epoxy
Nous remarquons que 1’allure des courbes d’absorption des matériaux en résine époxy est la

méme pour tous les échantillons. Chaque courbe se caractérise par une prise de poids au cours

de temps jusqu’a atteindre 1’équilibre, puis commence a diminuer (voir figure IV.11 et IV.12).
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Figure V.11 : L’évolution du taux d’absorption en fonction du temps de la résine époxy.
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Figure 1VV.12 : L’évolution du taux d’absorption en fonction du temps du composite époxy.
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IV.3.2. Résultats de la cinétique ’absorption pour les matériaux en resine

polyester
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Figure V.13 : L évolution du taux d’absorption en fonction du temps de la résine polyester.

La cinétique d’absorption d’eau illustrée par les diagrammes de la figure [V.13 et IV.14

des matériaux en résine polyester montrent qu’apres 1’augmentation linéaire au départ, la prise

en masse connait un ralentissement « pseudo-palier de saturation ». Ces courbes font apparaitre

deux parties distinctes : - la premiere partie peut étre approchée par une droite, elle correspond

au régime transitoire de diffusion, cette derniére se fait a une vitesse rapide par rapport a la
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deuxiéme partie. La diffusion se fait avec une certaine vitesse, qui est caracterisé par la pente
de la droite qui définit le coefficient de diffusion D ; - la deuxiéme partie, ou 1’équilibre est

atteint,

Peut-étre approchée par une droite parall¢le a 1’axe des abscisses, elle correspond a la saturation

(régime permanent de diffusion).

e Composite en résine polyester
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Figure 1V.14 : L’évolution du taux d’absorption en fonction du temps du composite
polyester.

79



Chapitre IV Résultats et discussions

Les courbes moyennes de la cinétique d’absorption d’eau distillée a température
de 60° de différents lots sont illustrées par la figure IV.15 qui représente 1’évolution du taux

d’absorption en fonction du temps pour différents lots.
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Figure 1V.15. Courbes d’absorption moyennes des échantillons de différents lots dans 1’eau
distillée.

Selon la figure IV.15, nous constatons que la prise en masse n’est pas la méme pour les deux
résines. La cinétique de diffusion est fickienne concernant la résine polyester et celle renforcée
par de fibres de verre, par contre est non fickienne pour la résine époxy et composite époxy. La
chute en masse se traduit par le largage de matiére, ou nous avons trouvés des particules au
fond du récipient (voir figure 1V.15). Nous avons remarqué que la prise de masse est supérieure
pour les deux composites et plus rapide au début, ce qui pourrait s’expliquer par la présence

des fibres qui favorise I’absorption.

La saturation est atteinte plut6t dans le cas de composites en polyester (336h) renforce par des
fibres de verre (voir figure 1V.16). Par contre, la saturation commence a 432 h pour la résine
polyester avec une valeur importante (1.64% W) cela est d0 peut-étre a la diffusion de 1’eau

diffuse dans le matériau a travers la matrice par présence de micro vides.
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Les valeurs de taux d'absorption W(%) et coefficient de diffusion V de différents lots tirées de

ces courbes sont regroupées au tableau 1V.3.

1,8
=4==Composite Verre/Polyester

1,6 ==m==Polyester

L

1,4

1,2 Début de saturation

Absorptionrapide et

progressive

0 100 200 300 400 500 600
Temps (h)

Figure 1V.16: Courbe d’absorption moyenne des matériaux en polyester.

Résine polyester Composite Résine epoxy Composite
(wrp) verre/polyester (wcp) (wre) verre/epoxy(wce)
W [%] 1.64 1.49 1.07 1.19
V [%/\h] 0.022 0.021 0.022 0.031

Tableau 1V.3 : Taux d’absorption (W) et coefficient de diffusion (V) de différents lots.

Nous pouvons conclure que, le type de la résine et les fibres influe sur la cinétique d’absorption
du matériau. Malgré que le taux d’absorption soit le moins important pour la résine époxy reste

la plus sensible au vieillissement dans 1’eau distillée.

IV.4. Analyse au microscope optique

Afin de voir I’état de surface et I’effet de la diffusion de I’eau dans la structure, des observations
au microscope optique ont été menées avant et apres le vieillissement hygrothermique dans
I’eau distillée a 60°C.
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IV.4. 1.Analyse au microscope optique des échantillons en résine époxy

o Avant I’absorption des échantillons en résine seule

RE Gr 40x Oh (A RE Gr 100x 0

Figure 1V.17: Micrographies des enchantillons en résine époxy seule avant vieillissement.

RE Gr 40x 48h RE Gr 100x 48h

Figure 1V.18: Micrographies des enchantillons en résine époxy seule apreés vieillissement a
différents temps.
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RE Gr 100x 72h

RE Gr 100x 96h

RE Gr 40x_168h RE Gr 100x 168h

RE Gr 40x 192h RE Gr 100x;

Figure 1V.19: Micrographies des enchantillons en résine époxy seule aprés vieillissement a

différents temps.
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RE Gr 40x 216h RE Gr 100x

RE Gr 40x_240h . ~ RE Gr 100x

g
R

RE Gr 40x 264h RE Gr 100x

e

RE Gr 40x 288h RE Gr 100x

Figure 1V.20: Micrographies des enchantillons en résine époxy seule aprés vieillissement &
différents temps.
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Figure 1V.21: Micrographies des enchantillons en résine époxy seule apres vieillissement

pour différents temps.

IV.4. 2.Analyse au microscope optique des échantillons en résine polyester

o avant ’absorption des échantillons en résine polyester

Figure 1V.22: Micrographies des enchantillons en résine polyester seule avant vieillissement.

. Apres vieillissement des échantillons en résine polyester a différents temps

RP Gr 100x 24h

Figure 1V.23: Micrographies des enchantillons en résine polyester seule apres vieillissement
a différents temps.
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RP Gr 40x 72h RP Gr 100x 72h

RP Gr 40x 96h RP Gr 100x 96h|

RP Gr 40x_192h| RP Gr 100x;

Figure 1V.24: Micrographies des enchantillons en résine polyester seule apres vieillissement
a différents temps.
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RP Gr 40x 216h RP Gr 100x

RP Gr 40x 240h RP Gr 100x;

RP Gr 40x 264h RP Gr 100x

RP Gr 40x 288h

Figure 1V.25: Micrographies des enchantillons en résine polyester seule apres vieillissement
a différents temps.

87



Chapitre IV Résultats et discussions

RP Gr 40x_552h TR Gr 1006

Figure 1V.26: Micrographies des enchantillons en résine polyester seule apres vieillissement

a différents temps.

IV.4. 3.Analyse au microscope optique des échantillons en composite époxy

o Avant I’absorption des échantillons en composite époxy

Figure 1V.27: Micrographies des enchantillons en composite époxy avant vieillissement.
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e Apres vieillissement des échantillons en composite époxy

CE Gr 40x_24h CE Gr 100x 24h

CE Gr 40x_48h CE Gr 100x 48h

CE Gr 40x_72h CE Gr 100x_72h

b

¥y

i

CE Gr 100x 96h

Figure 1V.28: Micrographies des enchantillons en composite époxy apres vieillissement a
différents temps.
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CE Gr 40x 168h CE Gr 100x 168h

CE Gr 40x 192h
CE Gr 100x 192h

CE Gr 40x_216h| CE Gr 100x_216h

CE Gr 40x 240h| CE Gr 100x 240h

Figure 1V.29: Micrographies des enchantillons en composite époxy apres vieillissement a

différents temps.
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CE Gr 40x_264h CE Gr 100x_264h

CE Gr 40x_504h CE Gr 100x_ 504h s A

Figure 1V.30: Micrographies des enchantillons en composite époxy apres vieillissement a
différents temps.
IV.4. 4. Analyse au microscope optique des échantillons en composite

polyester
Les mémes observations au microscope optique menées sur les surfaces des échantillons
vieillis et non vieillis qui seront présentées par les figures ci-apres.

91



Chapitre IV Résultats et discussions

. Avant I’absorption des échantillons en composite polyester

Figure 1V.31: Micrographies des enchantillons en composite polyester avant le

vieillissement.

e Aprés vieillissement des échantillons en composite polyester

CP Gr 40x_24h CP Gr100x_24h

S
7 P

CP Gr 40x 48h CP Gr 100x_48h

Figure 1VV.32: Micrographies des enchantillons en composite polyester aprés le

vieillissement a différents temps.
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CP Gr 100x_72h

CP Gr 40x 96h

CP Gr 40x 168h CP Gr 100x 168h

CP Gr 40x 192h CP Gr 100x

Figure 1V.33: Micrographies des enchantillons en composite polyester apreés le
vieillissement a différents temps.
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CP Gr 40x_216h

CP Gr 40x_240h CP Gr 100x;

CP Gr 40x 264h

CP Gr 40x 504h CP Gr 100x

Défauts

\ Figure 1VV.34: Micrographies des enchantillons en composite polyester apres le

vieillissement a différents temps.
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L’analyse et la qualité des micrographies obtenues de tous les matériaux observées au
microscope optique avant et apres vieillissement avec different agrandissement ne permettent
pas de mieux voir I’influence du vieillissement sur la structure de nos échantillons.

D’aprés les images des figures précédentes, nous avons constaté la présence de plusieurs défauts
avec différents tailles et dimensions. Pour mieux voir et différencier les mécanismes
d’endommagement qui se manifestent lors du vieillissement Il nous parait trés important de

faire des analyses microscope électronique a balayage (MEB).

IV.5. Présentation des résultats par Spectroscopie Infra Rouge a

Transformée de Fourier des matériaux composites :

Nous avons effectué des analyses IRTF pour nos échantillons, nous recherchons les différentes
fonctions chimiques qui existent dans nos matériaux composites. Cette analyse nous permet de
chercher I’influence de 1’ajout de du renfort unidirectionnel en fibre de verre sur le spectre de
la résine polyester seule. Sur I’axe des abscisses, les valeurs du nombre d’onde vont de 500 Cm’

! jusqu’a 4000 Cm™, cet intervalle est divisé en deux partie :

Entre 4000 Cm et 1500 Cm™: ces bandes ou ces pics correspondent a 1’absorption IR par
des liaisons simples (liaisons simples singuliéres entre 4000 Cm™ et 2500 Cm™), par des
liaisons triples (entre 2500 Cm™ et 2000 CmY), ou par des liaisons doubles (entre 2000 Cm*!
et 1500 Cmt). Ces pics ou bandes sont caractérisés par leurs positions (abscisse), leur intensité

et leur largeur.

Entre 1500 Cm™ et 500 Cm-!: cette zone est plus complexe ; elle est appelée empreinte digitale
de la molécule. Elle est caractéristique de la molécule, mais il est en général difficile d’attribuer

les pics observés a des groupes d’atomes précis.

On s’intéresse aux bandes entre 4000 et 1500 Cm™ et on reléve ’abscisse et ’allure de la bande

(largeur, intensité).

La formule chimique du polyester est représentée ci-dessous :

1] | ‘i? I[II:" | ﬁ’
HO-C L‘II=CH-E‘-O-F?H-C’H: Q-.C C= O-CIHs li"Ill O = CaCl = CH-C Oa—l:l"-ﬁ‘llg -0
CH, CH, 1 (L‘II;
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Dans la formule chimique du polyester nous trouvons les fonctions suivantes :
1) fonction carboxylique (COOH) ;

2) cycles aromatique ;

3) fonction alcool ;

4) des groupements methyle ;

5) des doubles liaisons C=C et C=0 ;

6) des liaisons —-C-O-C- ;

La formule chimique du I’époxyde est représentée ci-dessous :

souplesse

CHy /JH CH,
o o
N | | PN
CH,—CH—CH,—-0 c|: O—CHz—CllH—CHQ o clz 0O—CH,—CH—CH,
CHa OH CHs
1

site de T t]\ L
propriétés adhésives

réticulation . N .
I ndrol résistance i la corrosion
ydrolyse propriétés thermicques
rigidité

résistance a

L’analyse par spectroscopie Infra Rouge a transformée de Fourier nous a permis de comparer

les spectres obtenus pour les différents échantillons.

IV.5.1. Présentation des résultats par Spectroscopie Infra Rouge a

Transformée de Fourier de la résine époxy :

Les figures 1V.34 et 1V.35 présentent les spectres IR de la résine seule époxy et composite a
matrice époxy.

Nous constatons que 1’allure des deux spectres est similaire et ont les mémes pics de
transmittance et que la formule chimique du composite posséde les mémes fonctions chimiques
que les deux matériaux. La superposition des deux spectres n’est pas vérifiée, car un déphasage
entre les deux spectres est observé. Les énergies transmises par le composite renforcé par de
fibres de verre est supérieures que les énergies transmises par la résine seule. L’énergie
absorbée pour la résine seule, est plus grande que I’énergie absorbée par le composite, donc la
présence des fibres de verre perturbe un peu I’absorbance d’énergie pour toutes les liaisons

existant dans le spectre.
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Chapitre 1V
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Figure 1V.35 : Présentation des spectres IR du composite époxy.
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IV.5.2. Présentation des résultats par Spectroscopie Infra Rouge a

Transformée de Fourier de la résine polyester :
Les figures 1V.36 et IV.37 présentent les spectres IR de la résine seule polyester et composite

a matrice polyester renforcé en fibres de verre.

130

120 -

110

100

T%

90 r

80 r

70

60
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Figure 1V.36: Présentation des spectres IR de la résine polyester.

Selon les figures 1V.35 et 1V.37, nous observons que celle de la résine époxy. Les courbes des
deux matériaux en polyester ont les mémes pics de transmittance avec un déphasage entre les
deux spectres. Nous avons constaté lors de la comparaison entre les spectres de la résine époxy
et polyester qu’il y avait des pics n’existe pas sur celle de la résine époxy.
Les pics de vibrations repérés dans le spectre de la résine seule sont :

1- Un pic -O-H, alcool liée a 3200-3400 Cm™;

2- Un pic alcane -C-C 42986 Cm™;

3- Un pic acide 4 2380 Cm*;

4- La présence du groupement carbonyle de la fonction ester est déterminé a 1731Cm*:

5- Un pic a 1400 cycle aromatique ;

6- Liaison C-O est déterminée a 1283 Cm™;
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7- Quant a la série de bandes entre 1000 et 1076 Cm, elle correspond a la déformation
symétrique C-O-C ;

8- Les bandes de transmittance située & 986 Cm™ correspond & 1’élongation C=C du

polyester.
130 F~="="="="="= (== "="="="=" AT T T T T T | (== "="="="=" ac-, T T T T T | =1
i i i i ‘Résine polye_ster ;
! ! ! : — Composite pEonester :
0 [
110 poe ikl e st [l DY
| }f Wiy M! W : :
1.4 B 1 1
100 /L L Lot o Cmdme N Y0 ¥
[ 1 1 1 1 1
2 WV | | | | i | i
= ! ! ! ! ! ! !
R e drmimmm e e drmimmm hemm -
e e o
60 1 1 1 1 1 1 I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Figure 1V.37: Présentation des spectres IR du composite polyester.

Cette technique nous a permis de déterminer le groupement fonctionnel de la résine polyester
et époxy. Nous avons constaté que le renforcement par des fibres de verre n’a apporté aucune
modification au spectre de la résine seule. Méme si les pics se superposent parfaitement, on
remarque toute fois une variation entre ces deux spectres du point de vue de la quantité
d’énergie transmise (transmittance) ou absorbée (absorbance) par les liaisons atomiques lors de
la vibration. La transmittance dans le cas du matériau composite est supérieure a celle de la

résine seule.
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Conclusion Génerale
L’objectif de ce travail est d’étudier, le comportement mécanique et 1’absorption dans un milieu
non agressif (1’eau distille), pour un matériau composite, matrice thermodurcissable, chargée

en fibre de verre (mat 600).

Nous avons comparé entre deux matériaux composites, le premier dont la matrice est de

I’Epoxy, le second sa matrice est du polyester.

Une partie des éprouvettes a subi un traitement thermique de 40°de relaxation afin de diminuer

la fragilité de nos eéprouvettes lors des essais mécaniques.

La caractérisation mécanique en flexion montre que la résine époxy avec son composite élaboré
a un comportement ductile, la résine polyester avec son composite élaboré a un comportement

fragile.

L’Observation au microscope optique des surfaces de nos échantillons a révelé beaucoup
d’informations : une différence entre 1’état de surface de la résine seule et celle du matériau
composite. L’eau distille attaque les surfaces de la résine et composite époxy plus vite que son
attaque de la résine polyester. La diffusion de 1’eau dans 1’époxy engendre des détachements
de la matiere et une perte de masse importante. Pour le polyester, 1’absorption provoque une
augmentation de la masse du matériau jusqu’a atteindre le plateau de saturation. La résine
polyester a un meilleur comportement mécanique via a vis de 1’absorption du solvant par

rapport a la résine Epoxy.

Notre travail peut étre compléter par des observations au MEB, pour ’analyse des point de

pénétration du solvant dans la résine, et aussi les cavités qu’il crée a I’intérieur de la matrice.

Aussi, il est trés intéressant de faire un traitement thermique de vieillissement cycligue, cad,
choisir des paliers de température entre 25°C et 60° C pour simuler le gradient de température

que subit pendant une journée, les matériaux composites destinés a la construction navale.
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