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INTRODUCTION GENERALE

De nos jours, les pieces en matériaux compositestéce polymere occupent une
place grandissante dans notre univers quotidieansgl’il s’agisse de la construction
automobile, navale ou aéronautiquieur pénétration dans ces secteurs est di aux eombr
avantages qu’ils présentent, a savoir, la léegeletépdt, la résistance, la facilité de mise en
ceuvre... Ainsi, ils permettent de répondre a des ibgsparfois contradictoires que les

matériaux classiques ne peuvent satisfaire.

Les matériaux composites offrent des propriétés itrtressantes pour la fabrication
des piéces structurales. Mais, comme toute apjgitandustrielle, la question de leur
durabilité se pose. Cela implique la conservati@s daractéristiques fonctionnelles du

produit qui, en service, sera soumis a diversdgisalions mécaniques et environnementales.

Afin de répondre aux préoccupations environnemestat la menace des pressions
réglementaires, nous avons mené une étude de salori des déchets composites de
I'entreprise ISELMAN (spécialisée dans la fabrioatdes bateaux de péche et de plaisance)

issus des différents produits de fabrication.

Pour ce faire, nous avons élaboré des nouveauximatécontenant une couche de
recyclé obtenu par broyage mécanique, puis étugiéranentalement le comportement d’'un
matériau composite a matrice polyester insaturddmet de verre de type E. Ce dernier est
préparé par le procédé moulage au contact eteutibss la fabrication des bateaux (peche et
plaisance). Cette étude a pris en compte l'infleethe recyclé dans une stratification aprés un
vieillissement accéléré, a une température de 48a@s deux environnements agressifs a
savoir I'eau distillée et I'eau saline. Il s'agie définir certaines propriétés mécaniques et

physico-chimiques (le module de Young, la résistaglastique, la résistance a la rupture, le

taux d'absorption d'eau, la température de transititreuse, la dureté...) et de justifier aprés

I'expérimentation le choix des types de matériauixogpnviennent le mieux.

Afin de mener a bien notre travail, nous I'avongamisé en deux parties, une partie

théorique consacrée a la recherche bibliographetjuee partie expérimentale.

Apres une introduction générale sur le swjent la premiére partie composée de

guatre chapitres, dans le premier nous présentessimlatériaux composites a matrice




polymeére, leurs constitutions ainsi que leurs modétaboration (ou nous avons essayé
d’accentuer sur la méme famille de matériaux ég)di®uand au deuxiéme chapitre est
consacré au recyclage des composites, ou les alify stratégies et technologies de
recyclage ainsi que la valorisation des composttesrmodurcissable en particulier, ont été
proposées et développées. Dans le chapitre troigs mvons mis l'accent sur l'aspect

théorigue du vieillissement des matériaux compssite matrice polymeére dans un

environnement hygrothermique, ou les différentegtgues d’absorption sont présentées.
Nous terminons cette premiere partie, par une ptésen des essais mécaniques et des
différents mécanismes d’endommagement des compasitsi que le comportement des ces

matériaux en fatigue.

Dans la partie expérimentale, nous présentons ifé&reshts matériaux composites

elaborés en matrice polyester insaturé renforcaearfibres de verre de différentes densités

(le mat 300, le mat 450 et le taffetas 800) de pluss avons intégré partiellement le recyclé

dans différentes position. Apres avoir expliquérlede d’élaboration et les conditions de
vieillissement retenues pour la présente étude gims les différents essais effectués, nous

présenterons les résultats obtenus et une disoudsioes derniers sera donnée.

Nous terminerons par une conclusion générale quboutthera sur des

recommandations futures de ce théeme de travail
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[.1 Introduction

Une définition générale des matériaux composites’apres (Berthelot [1]) « Un
matériau composite est constitué de 'assemblagerdbins deux matériaux non miscibles et
de nature différente, se complétant et permettaiodtir a un matériau dont 'ensemble des
performances est supérieur a celui des composastsgparément ».

Un matériau composite est constitue d’une ouig@luis phases discontinues reparties
dans une phase continue. La phase continue estagdpematrice qui est généralement une
matiere polymere (résine thermoplastique ou theurasksable) qui assure la cohésion de la
structure et la retransmission des efforts verphkase discontinue qui présente usuellement
des propriétés mécaniques (rigidités et résistarmgserieures a celle de la matrice et est
notée renfort. Les propriétés des matériaux congmsésultent des propriétés des matériaux
le constituant, de la distribution géométrique amdorts, du taux volumique de renfort, de la
nature des interfaces renforts/matrice, du prodéd@brication...

Les matériaux composites sont aujourd’hui prin@pant utilises industriellement
pour différentes raisons (Hull et Clyne, [2]) denici une liste non exhaustive:

> Excellent rapport masse / rigidité / résistance @mparaison des matériaux
métalliques ;

> Définition de matériaux ak juste > besoin, c’est-a-dire présentant des propriétés
élevées uniguement dans les axes de sollicitafiand&ffectuer des gains de masse
supplémentaires (Barreau et Laroze [3]) ;

» Dimensionnement de structures ayant des proprgaésculieres (matériaux a trés
faibles coefficients de dilatation thermique, iesants pour les applications
satellites) ou a mémoire de forme (tels que desstdle déploiement pour satellites) ;

» Utilisation de matériaux multifonctionnels ayantsdénctions structurales mais
également autres telles que de bonnes propriétéstaques, transparence aux ondes
électroniques, bonne résistance aux feux ;

» Sensibilité nettement moindre a la fatigue que pesimatériaux métalliques (Harris,

[4])...

Par conséquent, les matériaux composites sont llechemt tres utilises dans
l'industrie et particulierement dans les domainésgpatial et aéronautique, ou les gains de
masse sur structures sont stratégiques.

On notera toutefois que, bien que l'industrie aéubigue reste un acteur majeur du
développement des structures hautes performareemdtériaux composites sont également
tres utilises dans le domaine du sport, du gémd, ailu domaine naval, du secteur
automobile, du domaine éolien (principal consomnomagetuel de fibres de carbone) et du
domaine pétrolier off-shore (réalisation de risssmposites) comme montre sur la Figure 1.1

[5].
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Fig I. 1 : Demande en fibres de carbone des différents seatedustriels en tonnes/an.[6]

Suivant les applications industrielles, différettpes de matériaux composites sont
utilisés en fonction de leur rapport performancé&saniques / complexité (de mise en ceuvre
et de dimensionnement) / cout associe. On peusearides matériaux composites soit en
fonction de la nature des constituants, soit erction de la géométrie des renforts et du
procédeé de fabrication associe.

[.2 Constituants des matériaux composites

Dans cette section, les différentsémaux utilisés pour les matrices et les renforts
sont présentés dans les ouvrages de Bathias Bgrdtelot 1]. Il convient de noter que tous
les types de matériaux ne peuvent étre assocgpgeda qualité de I'adhésion entre la matrice
et les renforts est un point essentiel dans lexates constituants.

o

@NF()@ \/QTRKD

QMPO SITE

@RGES ET ADDITIEFS

Fig 1.2 : Constituants d’'un composite
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Composites
renforcés
: 1
Renforts : particules Renforts : fibres Structuraux

Macro Dispersion Longues Courtes Stratifiés Panneaux
particules microscopique (continues) (discontinues) sandwich

Unidirectionnelles Tissées Alignées Orientation

aleatoire

(trichites)

Fig 1.3 : Organigramme des différents composites renforcés

|.2.1 Les différentes matrices

Les matrices peuvent étre décomposéeguatre catégories en fonction du besoin
industriel : (i) les matrices thermodurcissablag, Iés matrices thermoplastiques, (iii) les
matrices thermostables, et (iv) les matrices m@tadb et céramiques.[6]

Les différences principales entre les thermoplassget thermodurcissables sont données
dans le tableau 1.1

Matrices
Organiques Minérales
L 4
| Thermodurcissables “ Thermoplastiques H Elastomeéres H Ceéramiques H Metalliques |

Fig 1.4 : Différentes matrices

Les matrices thermodurcissables sont les plussédii, dans ce présent travail nous avons
utilisé la matrice thermodurcissable « polyestsataré ».
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Matrices D TP
Etat de base Liquide visqueux a polymeériser | Solide prét a I’emploi
Stockage Réduit [limite
Mouillabilité des renforts | Aisée Difficile
Moulage Chauffage continu Chauffage + refroidissement
Cycle Long (polymérisation) Court
Tenue au choc Limitée Assez bonne
Tenue thermique Bonne Réduite (sauf nouveau TP)
Chutes et déchets Perdus ou utilisés en charges Recyclables
Conditions de travail Emanations de solvants Propreté

Tableau I.1 Principales différences entre les thermodurcissadtiées thermoplastiques [8]

+«+ Définition du polyester insaturé [8]

C'est la résine la plus utilisée dans l'applicatomposite de grande distribution. Une
résine de polyester insaturé contenant un monorn(gtaéralement le styrene) est réticulée a
température ambiante par addition d'un catalyseartygppe peroxyde organique et d'un
acceélérateur. Elle passe successivement de ligtadlé visqueux initial a I'état de gel, puis a
I'état de solide infusible.

La réaction est exothermique et la températurkadésine augmente progressivement

depuis le gel jusqu’a un maximum pour redescendiiite lentement a la température
ambiante.

Le durcissement sera d’autant plus rapide ougaiiréfere, le temps nécessaire dans le
moule sera d’'autant plus court que la courbe depéeature en fonction du temps se
rapprochera davantage de la verticale.

La réaction de durcissement dépend de la réacti@itia résine, de la forme de I'objet
fabriqué (épaisseur, etc.), de la nature et dugioda systeme catalytique.

Il existe différents types de résines :
» Orthophtalique : la plus courante ;
> Isophtalique : qui donne une meilleure tenue anidlité ;
» Chlorée : apportant une auto extinguibilité ;
> Bisphénol : possédant de bonnes caractéristiquesqiles et thermiques.

+« Caractéristiques

Matrice p E G N c A o 10°  Tmax

Kg/m®> MPa MPa MPa % °oc? °C
Polyester 1200 4000 1400 0.4 80 2.5 8 60 a 200
insaturé

Tableau 1.2 : Caractéristiques de la matrice Polyester insaturé
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% Avantages

» Bonne accroche sur fibres de verre

Translucidité
Bonne résistance chimique
Mise en ceuvre facile

YV V VY

Prix réduit

%+ Inconvénients

YV VV VY

Emission de styrene

[.2.2 Les différentes fibres (renforts)

Tenue en température (> 150 °C)

Inflammabilité (sauf résines chlorées)
Tenue vapeur et eau bouillante
Retrait important (6 a 15 %)

Durée de conservation en pot limitée

On peut distinguer cing classes de fibres a sav@)rles fibres de carbone, (ii) les
fibres de verre, (iii) les fibres d’aramide, (ieslfibres céramiques et (v) les fibres végétales.

Dans ce travail nous avons utilisé les fibres elreey[6]

« Définition des fibres de verre

Les fibres de verre sont fabriquées a partir d’éamge a base de silice ($)Oqui est
fondu a une température 1200°C puis passé danéliéne en platine, et les filaments sont
étirés avant refroidissement a un diametre de 3 auin a une vitesse de 60 m/s. En faisant
varier la composition du mélange (silice, kaolihaux...etc.), on peut obtenir différents

types de verre montrés dans le tableau 1.2.

’

Principaux constituants (%

Type de verre

E D R

Silice S0 53-54 73-74 60
Alumine AL,O; 14-15 25
Chaux CaO- Magnésie M,0O 20-24 0.5-0.6 9
Oxyde de bore B,0O3 6-9 22-23 6

Tableau 1.3 : Types de verre

Les filaments sont élaborées suivants un diardgrquelques microns seulement
(filaments élémentaires); trop petites pour I'salion unitaire, par conséquent elles sont

réunies en fils ou en meches.

Dans ce travail nous avons utilisé les fibres deegedu type E qui sont les plus employées.

7
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+ Différentes formes de fibres [9]

Il existe différentes architectures des fibresa@os : (i) Renfort dispersé (mat); (ii)
Tissus (taffetas) ; (iii) Renfort unidirectionn€(iy) Pli ; (v) couche ; ...etc

Dans le cadre de notre travail, nous avons uldisénats et le teffetas.

Fig 1.5 : Différentes architectures des fibres de verre [10]

% Caractéristiques

Charge Charge de Module
de rupture en Allongement | d'¢lasticité Diametre
Densité | rupture : S, du filament
Fibre compression a la rupture longitudinale ‘
en en MPa . en MPa ¢lémentaire
traction en % en ptm
en MPa
Verre E 2.54 3400 1200 4.8 73000 3-30
Verre R 2.48 4400 1300 5.4 86000 3-30

Tableau 1.4 : Principales caractéristiques mécaniques des fiee®rre.

% Avantages

YVVVYVYVYYVY

Rapport performances mécaniques/prix ;

Bonne résistance spécifique (pour verrer) ;

Bonne adhérence avec toutes les résines (existmt@mages) ;

Tenue a température élevée ;

Dilatation et conductivités thermiques faibles ;
Bonnes propriétés diélectriques.
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% Inconvénients

» Faible module (par rapport a la fibre de carbona diaramide) ;
» Vieillissement au contact de I'eau.

1.2.3 Charges et additifs
1.2.3.1 Les charges

Les composites peuvent étre renforcés par un andtériau se présentant sous forme de
fines particules, ce sont les charges.

Elles ont pour but de modifier les caractéristiqaes produit : dureté superficielle,
résistance a la contrainte en flexion ou en choermore diminution du pouvoir calorifique,
amélioration du comportement au feu et souvensbais prix de revient. Les plus employées
sont le carbone de calcium pulvérulent (craie bedyke kaolin, la silice, le mica, I'hydrate
d’alumine et les microbilles de verre.

[.2.3.2 Les adjuvants

Un des additifs de grande importance est I'ageitetface qui assure la cohésion et
'adhérence entre les différents constituants.&gent est en générale déeposeé sur les fibres de
renfort (ensimage du verre) ou sur les chargebgoate de calcium enrobé).

D’autres adjuvants primordiaux sont, dans le cas deatrices Thermodurcissables, les
catalyseurs et accélérateurs de durcissement.

Dans cette gamme, on trouve également deiduids et démoulant internes facilitant
la mise en ceuvre, des stabilisateurs thermiquedegtanti-oxygenes, des inhibiteurs de
I'action des rayonnements ultraviolets, des dérhallegénés ameéliorant le comportement au
feu et enfin des pigments et colorants.

|.2.4 Adhésion renforts / matrice

Le choix des constituants ne peut semer a prendre la « meilleure » matrice et la
« meilleure » fibre. Il est nécessaire que I'adxégntre les fibres et la matrice soit de qualité
suffisante pour que les propriétés du matériau cmitg obtenu soient supérieures a celles de
ses constituants.

On notera que les fibres de carbone présentenbomee adhésion avec les matrices
€poxy suite a un traitement oxygene. Les fibresatdde, chimiqguement inertes, s’associent
difficilement avec les matrices organiques. Enfas fibres de verre, apres humidification,
présentent une tenue inter faciale intéressante tauées les matrices organiques. D’un point
de vue physico-chimique, 'adhésion entre les hi@rbone ou verre) et la matrice (époxy)
est généralement due a des liaisons covalentesfriséte de liaison le plus tenace).
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/| Un pli
Interface

ewe-@o- @ p e 0@ |5

P4

Fibre Matrice

Fig 1.6 : Microstructure d’'un composite
< Ensimage

Les renforts destinées a la fabrication des congmsiecoivent un ensimage.
L'ensimage est une dispersion aqueuse spécifigm@artant un agent collant, un agent
pontant et des agents antistatiques, permettassuier différents roles :

» compatibilité de la liaison fibre - matrice ;
» cohésion inter filamentaire (raideur du fil) powrigsoit manipulable ;
» protection contre l'abrasion générée par la miseegivre (frottement contre
pieces métalliques) ;
» élimination des charges électrostatiques duesratbements ;
» augmentation du mouillage de la fibre au coursinhgiégnation.
L'ensimage est spécifique pour une résine et oceplé donné.

1.3 Architecture des matériaux composites

|.3.1 Stratifiés

Les stratifies sont constitués de couches sucasssie renforts (fils, stratifils,
mats...etc.) imprégnées de résine, orientées les paresapport aux autres. Les avantages
des stratifiés résident dans la possibilité d’aelopt de contréler I'orientation des fibres pour
gue le matériau résiste a des sollicitations déreyes.

30° 90° 90° 45° 0° 45°

*
|lllllllll.lllllIllIIIIIIllIIIIIllIIIIIIlllllllllllllllllllllll

Fig I.7 : Désignation d’un stratifié.
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La figure 1.7 schématise un stratifié code (45/(38330)

Le codage se fait comme sudepuis le pli extréme de coté Z<0 jusqu’Au p
extréme de coté Z>0

> chaque pli est repéré par son orientation ;

> les plis successifs sont sépareés par (/) ;

> lorsque plusieurs plis de méme direction sont gésumn chiffre en indice
indique le nombre des plis identiques.

Stratifié hybride

Stratifié comporte au moins deux renforts de natlifférente (par exemple verre et
carbone ou tissus mixtes a tissage de fils de estlifférentes : verre et aramide...

[.3.2 Composites sandwiches

Cette technique consiste a déposer une ame ou(cosgtituée d’'un matériau leéger
possédant de bonnes caractéristigues en compressitma deux feuilles ou peaux figure 1.8
(possédent de bonnes caractéristiques en traction).

Les ames peuvent étre pleines (bois, mousse, ..cetcjeuses (alliages métalliques
léger, papier, ...etc.). Les peaux sont des stratifiédes feuilles d’alliages légers.

Peaux

Coeur

Fig 1.8 : Structure de sandwich.

.4 Procédé de mise en cauvre

Les techniques de fabrication jouent un réle carsidle dans les composites car chacune
des opérations influe de maniére irréversible lsyoroduit fini. De nombreuses méthodes de
fabrication ont été développées pour répondre asrihs, et leurs choix dépendent surtout
des caractéristiques meécaniques et de la géondétpeoduit, et I'importance des séries. |l
existe plusieurs techniques de mise en ceuvre & savo

» Technologies manuelles de transformation

» Procédés de transformation par moulage

» Procédé de transformation en continu

» Procédés de fabrication des formes de révolution
Dans ce travail, nous avons utilisé une des tecignes manuelles de transformation qui est le
moulage au contact.

11
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[.4.1 Moulage au contact
% Principe

Le procédé est manuel, il consiste a nettoyer dthleomoule avec de une cire qui sert
d’'un agent de démoulage puis passer une fine calehésine de surface colorée dénommeée
gel-coat et laisser le tous a température ambipatelant une certaine durée. Ensuite, on
procéde a la disposition des couches successivagndert imprégnées (au moyen d'un
pinceau et d’'un d’ébulleur qui sert d’'un compactetuchasseur des bulles d’air), d'une résine
polymérisant a température ambiante. L’'ensemblenasttenu dans cet état jusqu’ a la fin de
la gélification. A la fin de la polymérisation nopsocédons au démoulage.

Rouleau

Débulleur
Gel-coat

Moule

4——— Rouleau
Résine

Renforts
imprégnés

Renfort o
enforts ——p

Moule —p
Fig 1.9 : Procédé du moulage au contact.
% Cas d'utilisation

» Procédé pour petites séries : de 1 a 1000 piees /
> Pieces de grandes a trés grandes dimensions
» Revétement sur supports divers et in situ

+ Avantages

Trés larges possibilités de forme

Pas de limite dimensionnelle

Une surface lisse gel-coatée (aspect, tenue arasoon)
Propriétés mécaniques moyennes a bonnes
Investissements spécifiques tres faibles

Moules simples, peu onéreux, rapides a réalisarteme

YV VVYVY

12
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« Inconvénients

Une seule face lisse

Nécessité de finition (détourage, percage, etc.)
Quialité tributaire de la main d'ceuvre

Faible cadence de production par moule
Espace de travail important

Conditions de travail médiocres

« Matieres premieres

YV VVYVYY

*,

» Renforts : mats, tissus de fibre de verre, de ceerlou d'aramide (taux
de renfort volumique allant jusqu’a 35 % dans le da verre)

» Reésines : polyesters, époxy, phénoliques, vinyigste

> Divers : catalyseur, accélérateur, charges, pigsemtgent de
démoulage, acétone

< Matériel

» Moule : simple coque généralement en compositetaéelement en
plusieurs éléments assemblés

> Outillages a mains : ciseaux, pinceaux, ebullquistolet a peinture ou
gel-coateuse

% Energies

> Electricité : éclairage, ventilation, chauffage
» Air comprimé : motorisation outillage, démoulage

% Domaines d'application

» Nautisme

» Piscine

» Geénie chimique

» Transport, carrosserie (petites séries)
» Batiment, travaux public (coffrage)

|.5 Conclusion

Maintenant nous remarguons une avancée étonnantendgloi de ces matériaux
nouveaux. Il ne s’agit pas d'un hasard mais d’'wetippement étudié judicieusement, vu les
besoins dans les divers domaines techniques, éégunesnet chimiques que ces matériaux
révolutionnaires ont apportés par rapport aux ratértraditionnels. Toute fois, la difficulté
de recyclabilité de ces matériaux composites aioceatthermodurcissable constitue un frein a
leur pénétration plus large dans le domaine indiises différentes solutions proposées a

cet égard sont présentées dans le chapitre Il

13
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[I.1 Introduction et problématique

Les préoccupations environnementales et la pressiglementaire ont poussé les
industriels de la filiere des matériaux compos#edevelopper des solutions de recyclage et
de valorisation, matiére, thermique/énergétiquetimique. Dans un contexte réglementaire,
différentes initiatives professionnelles visent aettme en place des filieres de
démantelement/recyclage/valorisation de ces matérigar secteur d’application ou de
maniére transversale.

Les matériaux composites a matrice polymére sdhséag de longue date a grande
échelle dans des applications industrielles varigaasport, batiment ...). Leur recyclabilité,
percue comme étant difficile ou pour le moins paifde du fait de leur hétérogénéité et du
recours encore fréquent a des matrices thermodgaties (infusibles apres fabrication), peut
toutefois constituer un frein a leur pénétratiomsplarge de certains marchés. Certains
utilisateurs peuvent en effet étre amenés a prééére composites des matériaux alternatifs
plus facilement recyclables.

Cette famille de matériaux hétérogenes et souvesb@opes couvre majoritairement les
composites a matrices thermodurcissables (massitepayester insaturé, et dans une
moindre mesure €époxy, phénolique, polyuréthaneyipale ...), de plus en plus
concurrencés toutefois pas les composites a matiisermoplastiques (polypropyléne,
polyamide ...). Les renforts, tres majoritairemebiae de verre, et dans une moindre mesure
a base de carbone ou aramide, sont utilisés saueres diverses allant de la fibre (coupée
courte ou longue, ou continue) aux tissus et pnéésrtextiles complexes, parfois associés a

des charges minérales.

Percue de ce fait comme étant difficile ou poumleins perfectible du fait de leur
hétérogénéité et de la prédominance actuelle desufations thermodurcies, la recyclabilité
des composites peut toutefois constituer un freleua pénétration plus large de certains
marchés. Contrairement aux idées recues, I'appargur le marché des « bio » ou « agro »
composites associant matrices et renforts issusesl®urces renouvelables, végétales en
général, ne constitue pas une panacée dans la eaneaule probléme de leur recyclage
subsiste. Les applications visées pour les comgmsitructuraux sont en effet durables, et
dans ce cas, contrairement au secteur de I'emballagbiodégradabilité des formulations
n'est pas un avantage mais plutét un inconvénieet’gn cherche a pallier.
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11.2 Impératif du recyclage

Les préoccupations environnementales, a la foiemnes de limitation de I'utilisation
de ressources fossiles et de nécessité de gessatedhets produits, ont conduit a accroitre la
pression pour recycler les matériaux. La hiérarcde différentes solutions adoptables est
bien établie, avec par ordre de préférence déemti$sl] :

% laréduction de la masse des déchets par prévemtaraource lors de la
production ;
la réutilisation des produits ;
le recyclage des matériaux ;
le recyclage d’une partie des constituants desmaaté;
l'incinération des déchets :
» avec valorisation matiére et énergétique ;
» avec valorisation énergétique seulement ;
» sans valorisation énergétique .
la mise en décharge.

R/
0’0

X3

S

X3

8

X3

¢

/
0‘0

A chaque fois qu'il s’avére rentable de recycles filieres de recyclage de matériaux
sont désormais bien établies, gouvernées par g@msaeconomiques, comme dans le cas de
lindustrie des métaux. Les polyméres et polymémsforcés (i.e. composites a matrice
organique) sont en général moins faciles a recyetdes incitations économiques sont moins

favorables, en particulier tant que la mise en degdhest relativement peu colteuse.

bY

Cas critigue, 90 % des déchets de production emposites a matrice
thermodurcissable sont encore mis en décharge, @mvern(t en forte augmentation et la
menace d’'une interdiction totale de mise en déehar les déchets non « ultimes ». La
non-recyclabilité légendaire des composites a o®tthermodurcissable peut amener les
utilisateurs a leur préférer des matériaux altéiatlus facilement recyclables. Afin de
pallier la menace qui pese sur le développemend gerennité de la filiere composites,
I'identification et la mise en place de solutiofite@natives a la mise en décharge des déchets
de production et au-dela des produits en fin deestecruciale [12]. Différentes solutions de

valorisation ont été imaginées (paragraphe 11.3).

[1.3 Gisement de déchets composites a valoriser

Le marché mondial en volume des composites paseary,6 millions de tonnes/an
dont environ 65 a 70 % de thermodurcissables (esif2005). Les secteurs applicatifs
concernés [13] sont :

» lautomobile et les transports (26 % en volume) ;

la construction et le génie civil (30 %) ;

les équipements électriques et électroniques (14 %)

les sports, loisirs et la construction nautique ¥d)6,

I'aéronautique ne représentant que 3 % en volunaés(f8 % en valeur).

YV V VYV
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Un grand défi auquel est confrontée lindustrie dmsmposites est celui de
'environnement et de la valorisation des déchietseffet, le potentiel de croissance de ce
secteur risque d’étre entravé par les évolutioggendentaires notamment au niveau de la
mise en décharge contrélée.

Différentes stratégies et technologies de recyckigde valorisation des composites,
thermodurcis en particulier, ont été proposéeséetlodppées sur la base de démonstrateurs
industriels ou de laboratoires. D’'une maniére g#leéron peut distinguer quatre grandes
familles de procédés de traitement des déchets atamp une part organique (cas des
plastiques et composites a matrice polymere) (@dut):

> les procédés mécaniquesorsque la matiére du déchet est réintégrée, destsuction de
sa structure chimique, dans la production d'un ebwbjet (valorisation matiére). C’'est
le procédé utilisé par I'entreprise ISSELMANE;

> les procédés thermiqueslorsque la matiere du déchet est transforméeegéason
potentiel calorifique en énergie thermique (valatisn énergétique), et dans certains cas
en résidus pouvant étre utilisés comme matériaukes fins diverses (valorisation
matieére) hors carburants.

> les procédés chimiqueslorsque les molécules de base des matrices quiastisont
dissociées et les fractions minérales séparéess Barbut de réaliser des produits
chimiques intermédiaires utilisables pour de ndegebynthéses ou d’'étre réintégrées
dans la production de nouvelles pieces (valorigatiatiere).

> les procédés biologiqueslorsque la matiére du déchet est dégradée sawtioh
d’organismes vivants.

Les trois premiers modes de traitement des décmttété abordés dans une optique
d’application aux composites thermodurcissable loermoplastiques issus de ressources
fossiles. Une attention particuliere est portéeaaides composites thermodurcissables.

Procédés de recyclage des composites

Procédés mécaniques Procédés thermiques Procédés chimiques Procédes biologiques
(dépolymeérisation)
Broyage, Incinération  Thermolyse Lit fluidisé Pyrolyse en Co-incinération Solvolyse Biodégradation,
micronisation Pyrolyse bain de sels en cimenterie {glycolyse, compostage
Gazéification fondus acidolyse,
Vitrification hydrolyse...)
Charges pulvérulentes, Machefers, résidus Fibres, gaz  Fibres, gaz, Matiéres Composes A développer pour
renfort fibreux solides combustibles coke, goudron  minérales _chimiques, les bio-/agro-composites
(cokes), résidus huileux pour ciment, fibres, charges
combustibles, gaz énergie
Valorisation Valorisation Valorisation énergétique Valorisation
matiére énergétique + valorisation matiére matiére

Fig II.1 : Procédés de recyclage et de valorisation des rmakécomposites
organiques.
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1.4 Procédés mécaniques
[1.4.1 Broyage mécanique

Le recyclage mécanique par broyage a été étudié Ipsucomposites thermodurcis
renforcés de fibres de verre ou de fibres de carbloss recherches les plus nombreuses et les
plus approfondies ont néanmoins été menées daas kes fibres de verre [14].

La technique utilisée passe habituellement parradaction initiale de la taille des
déchets composites. Cette phase utilise un prodédéroyage sommaire mettant en ceuvre
une déchiqueteuse ou un broyeur a basse vitessamiére a réduire la taille des déchets en
morceaux de 50 a 100 mm. Cela facilite I'éliminatides éventuels inserts métalliques, et
dans le cas ou cette étape est réalisée a la sdenpmduction ou de collecte du déchet. La
phase principale de réduction de taille interviemsuite dans un broyeur a marteaux a haute
vitesse, dans lequel le matériau est débité enefitnplus fins allant typiquement de 10 mm
a des particules micronisées de moins dembOUne opération de tamisage finale permet
enfin de fractionner le recyclat obtenu en lotsaikes différentes.

Dans ce procédé, tous les constituants originauxakériau composite sont broyés et
restent présents dans les recyclats résultantssopti nécessairement des mélanges de
polymere, de fibres et de charges. En généralfrdesions tamisées les plus fines sont des
poudres et contiennent une proportion de chargek giolymeres plus élevée que dans le
composites d’origine. Les fractions tamisées les grossieres ont tendance a étre de nature
plutét fibreuse, avec des particules ayant un taae forme et un taux de fibre plus éleveés.

Différentes sociétés ont développé sur la baseediype de procédé une activité de
recyclage de composites a échelle industriellet@®ues sociétés traitent essentiellement les
grades de composites thermodurcis a fibres de \tesreplus courants, a savoir de type
SMC/BMC (SMC :Sheet Molding Compound, matiere a mouler polyester + verre + charges
sous forme de feuille ; BMCBulk Molding Compound, matiére a mouler polyester + verre +
charges en vrac), c’est a dire des composites acmailyester insaturé comportant des taux
de charges minérales trés élevés, généralementype darbonate de calcium ou des
ignifugeants de type trihydrate d’alumine. Des epka® de recyclats issus des gammes
proposeées par la société MCR sont présentés dsaisiéau 11.2.

Le cas du recyclage mécanique des composites thaastigues (broyage pour
obtenir des granulés réintégrables dans les cydlgsction/extrusion) a également été étudie
de longue date, notamment dans le cas de déchptsdigction.
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Grade du recyclat
Caractéristiques
Poudre micronisée Fibres composites

Présentation Poudre fine pulvérulente a caractére fibreux Fibres de verre enrobées partiellement de matrice
thermodurcie

| '?%;,_t.

Granulomeétrie/

50 a 100 pm 10 2 20 mm
Longueur moyennes
Débouchés Incorporation dans divers matériaux (Fabrication SMC  Incorporation dans divers matériaux (Enrobés routiers,
et BMC) Bétons, Panneaux de particules, Matériaux composites)
Applications réalisées Plancher arriére de Renault Mégane, peau de piéces Enrobés sur chantiers routiers a Givors, Méximieux,

de carrosserie, pieces de structures (support d'aile ...) Amiens ...

Tableau Il.1 : Grades de composites verre/polyester recyclés de MZ]
I1.4.2 Recyclage en boucles fermée ou ouverte

L'utilisation des recyclats issus du broyage mégamide déchets de composites a été
considérée dans un vaste panel d’applications,esoiboucle fermée dans le secteur de la
plasturgie et des composites, soit en boucle oevaahs d’autres filieres industrielles (par
exemple dans le secteur du batiment et des trgwallics).

Ainsi, la premiere utilisation envisagée des reatgl issus de composites
thermodurcis, notamment ceux se présentant sonefdes poudres fines, est la substitution
du carbonate de calcium en tant que charge damouleelles formulations de SMC/BMC
(valorisation matiére en boucle fermée dans le yatatorigine) [15].

Une installation de broyage de matériaux compositeenodurcis est opérationnelle
en France : Mixt Composites Recyclables (MCR) arfion, de capacité de I'ordre de 3 000
t/an (figure 11.2). Celle dERCOM Composites Redygl a Rastatt en Allemagne, lancée en
1991 a fermé en 2004, sa capacité de 5 000 t/ahlétgement sous-employée.

Poudres

Déchets de production

Transport Broyage

Piéces fin de vie

Fig 11.2 : Boucle de recyclage des composites de MCR.
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La substitution a des taux massiques de l'ordrel@e% engendre une perte de
performance mécanique qui reste acceptable. Tastaefes taux plus élevés induisent des
problemes de processabilité, dans la mesure ouelglats absorbent plus de résine et
augmentent de ce fait la viscosité du compound aleng des chutes de performances
mécaniques plus significatives sont en outre nqtEsls

Un avantage de l'utilisation de recyclats est qeederniers sont de densité plus faible
gue le carbonate de calcium (de I'ordre de 2,7)quefait qu'un SMC contenant 10 % en
masse de recyclat substituant les charges minépdas étre 5 % plus léger que son
homologue chargé uniguement de carbonate de caldinLe recours a des recyclats plus
grossiers, fibreux, dans lesquels les particulass pgjrosses contiennent des quantités
significatives de fibres intactes, est généralenpdug délicat. Des diminutions de résistance
et de ténacité sont observées méme avec des tawbdgtution modestes des charges par les
recyclats fibreux. Cet effet est attribué d’'unet aun manque d’adhésion entre le recyclat et
la matrice polymeére, et d’autre part au fait que particules de recyclat de taille importante
sont des lieux de concentrations de contraintes darcomposite. Un certain nombre de
travaux de recherche ont montré que traiter legclats de maniere a accroitre leur liaison a
la matrice pouvait améliorer les performances migcas. L'effet de la longueur des fibres a
egalement été étudié. Il est apparu que, danssleleeBMC a fibres courtes, des recyclats
fibreux peuvent étre utilisés pour substituer p#ddament les fibres de verre courtes sous
réserve de remplacer les fibres vierges restamiedqgs fibres longues.

D’une maniere générale, le développement du reggataatiere reste conditionné par
les applications en aval pour les produits issusidiyage et par le colt du broyage qui
demeure conséquent. Quelques applications idesdifééce jour pour les produits issus du
broyage de composites thermodurcis sont listées ldaiableau 11.2.

Produits Applications Quantité introduite!! Marcheé Remarque
Poudre micronisée Introduction comme 5a10% Peu compétitif du fait du
charge dans des SMC/BMC cout du broyage
Fibres Remplacement des fibres 5a60% Formulations contenant 5 | Faible volume recyclé
vierges dans les SMC/ a 10 % de recyclat utili-
BMC sées dans I"automaobile
Fibres longues Béton de dallage 14a4kg/m?® Marché trés concurrentiel | Limite la fissuration aux
avec d’autres types de jeunes ages
fibres
Fibres longues Enrobés routiers 0,3206% Trés concurrentiel avec Diminue la ségrégation
des fibres de cellulose, des enrobés riches en
polyamide, laine de roche | bitume lors du transport
Fibres + poudre micronisée | Composite ciment/verre 0,11 %vol. A I'étude [38]. Panneaux Substitution sans surco(t
Bétons ultra-haute perfor- préfabrigués, tabliers de des adjuvants (granulats,
mance ponts fumée de silice ...) des

bétons (filiere confrontée
au probléme de disponibi-
lité des ressources)

Fibres courtes ou longues | Renforts dans les thermo- 10 2 40 % Quelques applications Prometteur en termes de
plastiques industrielles dans |'auto- colt et débouchés
mobile [32]

(1) pourcentages massiques
Tableau 11.2 : Applications pour les produits issus du broyageataposites
thermodurcis [12]
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[1.5 Procédés thermiques

Les matériaux composites, comme tous les matégauxportant une part organique
(ici la matrice polymere), ont un pouvoir calorifig permettant leur valorisation comme
source d’énergie.

[1.5.1 Incinération

[I.5.1.1 Incinération en unité d’incinération desordures menageres (UIOM)

Les déchets composites pourraient étre valorisésmélange avec les ordures
ménageres (OM). Leur pouvoir calorifique moyen/)'dedre de 8000-15 000 kJ/kg, dépend
de la présence ou non de verre et du pourcentagatitiee organique (polymere). Des essais
ont démontré la faisabilité du concept pour desangds a hauteur de 10 % de déchets de
composites avec les ordures ménageres [10]. dragsageable de traiter de 2 a 6 t/h par four.

La technologie la plus utilisée est celle du fougrdle. Les déchets sont brilés
pendant deux a trois heures environ a une températaximale de 400 ° C pour les solides
et de 1000°C pour les gaz. La grille permet le pgasle 'air a travers la couche en ignition.

[1.5.1.2 Incinération industrielle des déchets indstriels banals (DIB)

Il existe aussi des centres d’incinération réserréguement au traitement des DIB.
Ces deniers sont toutefois encore peu nombreuxpaativement aux UIOM)Deux types
de résidus sont récupéreés apres incinération :

» les machefers d’incinération de déchets indust(lD1) qui représentent 30 %

des déchets entrants ;

» les cendres volantes.

Les machefers sont actuellement mis en centre als¥ement technique (CET) ;
cependant, I'influence de I'apport de matiéres males par les composites sur leur qualité est
un élément intéressant a valider. Une valorisatiomemblais de travaux publics est une piste
a explorer [12].

[1.5.2 Co-incinération en cimenterie

Outre les procédés conventionnels d’'incinératies,déchets composites thermodurcis
en particulier, peuvent étres utilisés comme corillesde substitution en cimenterie. En
effet, la composition des composites, riches enarest minérales pouvant étre incorporées au
ciment (apport de CaGOd’alumine et de silice, constituant de base desd de verre), rend
ces déchets intéressants [11][12]. Le traitementie@nterie permet de réaliser a la fois un
recyclage matiere des charges minérated( a 70 %) et une valorisation énergétique de la
partie organique. Il n'y a donc pas de résidu séaima dans ce cas. Le principe du procédé
est présenté sur la figure4 [12].
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Fig I1.3 : Principe du procédé de co-incinération de comp®gitecimenterie.

Le recyclage des déchets de composites thermodyrais co-incinération en
cimenterie est désormais qualifié€ comme réutilisafvalorisation simultanée énergétique et
matiere) au sens de la directive européenne cadta gestion des déchets, dans la mesure ou
ce procédé, contrairement a d’autres, n'est pdiséafpour générer de I'énergie par simple
combustion de déchets composites. La majeure p@tBenviron) des composites est en
effet transformée en matieére premiére constitutive ciment. Seule la partie organique
minoritaire (1/3 environ) des composites ainsitésiest brdlée, générant de I'énergie, ce qui
contribue accessoirement a diminuer légeremerddéae fonctionnement des cimenteries en
énergie (gaz, pétrole requis pour la calcination).

L'effet des minéraux contenus dans les formulatioles composites sur le procedé de
production du ciment a été étudié [17]. Le seubjfme soulevé est la présence de bore dans
les fibres de verre E (Une quantité trop importatée bore dans le ciment est en effet
susceptible d'augmenter son temps de prise, méswrssistance demeure non affectée).

[1.5.3 Thermolyse / Pyrolyse
11.5.3.1 Thermolyse

La thermolyse (ou son synonyme pyrolyse) est unduté thermique de traitement des
déchets organiques a température moyennement éktvém l'absence d’oxygéne. Les
déchets sont introduits dans un four hermétiquaifébaaentre 450 et 750 °C. En I'absence
d’air et sous l'effet de la chaleur les déchetdé&somposent en deux phases :

1- Un résidu solide qui peut contenir selon leshéé traités des cendres, des matiéres
minérales, ainsi que du chlore. Ce dernier éléneshtséparé par simple lavage du solide
charbonneux. Aprées séparation physique des métaaxtres composés inertes, on obtient un
composant solide valorisable comme combustible rbdrg ou matiére premiére pour
lindustrie ;
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2- Un gaz constitué d'une fraction condensableidtesuileux hydrocarboné) et d’une

fraction non condensable a température ambiantiséati comme combustible apres
dépoussiérage.

D’une maniere générale, il faut donc retenir queh&molyse constitue un traitement
partiel des déchets qui débouche sur un combustithide (charbon) ou une fraction minérale
a valoriser. Le volume des fumées produites estx deis moins important qu’avec
incinération. Ces fumées ne contiennent ni diesin ni métaux lourds volatilisés et
nécessitent des installations de traitement netiemeins importantes. Cette technique offre
une grande souplesse de fonctionnement au niveaumd&riaux et permet de traiter des
déchets variés (pneus, plastiques, ordures mérmggreintures, boues d’épuration,
composites...) [13].

Le procédé de thermolyse pourrait étre une voiemoeer pour le traitement des
déchets composites thermodurcis et notamment ledujps en fin de vie multi-matériaux
contenant des éléments potentiellement dangeraimt(pes, vernis, produits halogénés). Le
pouvoir calorifique compris entre 8 000 et 15 00(kg est intéressant et la présence de fibres
ne semble pas étre un handicap.

En théorie, la thermolyse/pyrolyse est en effet oréghode qui, bien malitrisée et
optimisée, pourrait conduire a la valorisation [11]

» De la matrice polymere constitutive de compositeassforme de composés
utilisables dans I'industrie chimique ;

» des fibres et charges minérales potentiellemenilisébles, comme celles issues
de recyclage mécanique, en tant que charges owrtendans de nouveaux
matériaux [11].

D’'une maniére générale, a I'exception des résinaglgepter qui se décomposent
compléetement a 450°C, toutes les autres résinagsereqt une température de thermolyse
minimale de 500-550 °C.

Malheureusement, les résultats obtenus ont confiqué les fibres récupérées
souffraient d’'une dégradation de leur résistanceam@ue a hauteur de 50 % (chiffre
cohérent avec tous les travaux meneés sur le traitethermique y compris en lit fluidisé, voir
paragraphe 11.5.3.3).

Les techniques de thermolyse/pyrolyse ont faitjéblde nombreux prototypes mais
peu de réalisations industrielles viables ont vjole.

11.5.3.2 Pyrolyse a haute température (Pyrolyse Gatfication Inertage)

La pyrolyse haute température (PGl Pyrolyse Gazadibn Inertage) est un procédé
congu pour le traitement des bois imprégnés de t@mutmss fongicides minérales ou
organiques, qui pourrait aussi étre utilisé powaycker des matériaux composites [12]. Les
déchets sont traités dans un four a trés hauteématype (1 200 & 1 500 °C) contenant un
magma vitreux qui minéralise les matériaux intréeglui’ajout de SiQ, CaO, et FeO peut
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s’avérer nécessaire, si ces €léments ne sont p@snos dans les déchets, pour entretenir le
magma vitreux. Les fibres de verre contenues dartains composites permettraient ici de
diminuer cet apport minéral. En sortie de four, tsoécupérés des granulés de verre
valorisables en tant qu’abrasifs ou éventuelleneengranulats et des poussieres métalliques
pouvant étre recyclées. Le procédé ne conduit dasf@érmation de substances organiques
indésirables et produit un gaz synthétique propna, peut étre utilisé comme source
d’énergie.

[1.5.3.3 Traitement thermique en four a lit fluidisé

La fibre de renforcement constitue le composaninduériau composite présentant
potentiellement, en terme de valorisation, la plage valeur ajoutée. Un procédé de
traitement thermique en four a lit fluidise, illustsur la figure 1.4 [11], a de ce fait été
développé de maniere a récupérer des fibres dermdt verre hautes performances a partir
de déchets de composites renforcés de verre owrearbelon le cas. Les déchets de
composites sont d’abord déchiquetés (morceaux der@®nviron) puis viennent alimenter le
lit fluidisé. Ce dernier est constitué de sablesiliee (particules de 0,85 mm). Le sable est
fluidisé sous un flux d’air chaud (températuresté® a 550 °C, vitesses de 0,4 a 1 m/s). Dans
ce lit, la matrice organique se volatilise et lbainsi les fibres et les charges. Ces particules
sont entrainées hors du lit en suspension dahsxigdzeux. Aprés récupération des fibres, le
gaz passe alors dans une chambre de combustiondsé®oou le polymére est totalement
oxydé. Une valorisation énergétique est alors ptessi

Les fibres ainsi récupérées présentent des surfeglesivement propres, sans
contamination superficielle significative (tableAl présenté en annexe), et sont constituées
de filaments de longueur moyenne (en poids) vami@n® a 10 mm. Les résines polyester
insaturées peuvent étre traitées a 450 °C, tandks lg volatilisation rapide des résines
époxydes requiert des températures supérieuregy #us50 °C.

Les fibres de verre recyclées de la sorte voienheuaecusement leur résistance en traction
chuter de 50 % environ, tout en conservant la mégwité que la fibre vierge, dans le cas
d’un traitement & 450 °C. A des températures plerséés, la perte de résistance mécanique
s’accroit pour atteindre 90 % a 650 °C.

L’avantage de ce procédé est qu’il peut acceptey wohatériaux mélangés ou

contaminés : mélanges de composites comportant nuEsices polymeres de natures
différentes, surfaces peintes, structures sandwialiec ames alvéolaires, inserts métalliques.
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Fig. 11.4 : Procédale recyclage de composites par traitement thernequeur a lit fluidis.

11.6 Procédés chimique«(solvolyse, glycolyse, acidolyse .

Le recyclage chimique repose sur le principe dddpolymérisatio par solvolyse.
Cette technique consiste a traitel polymére ou un composite a matrice polymere pa
solvantréactif capable de dépolymériser la résine en adules liaisons présentes dans
réseau macromoléculaire, condui: a un mélange liquide de produits de dépolyméria
[8]. On parle suivant les cas glycolyse, d’acidolyse, d’hydrolyse ouadicoolys¢ lorsque le
traitement chimique faappel respectivement a un glycol, un acide, desl@aur alcool.

La technique est industriellement développée poalemer pour des piymeéres
thermoplastiques, notamment le PET ¢ PVC pour lequel il existe des procédés indust
bien maitrisés.

La structure chimique tres stabléticulée, des résines thermccissables rend leur
dépolymérisation plus délicate, mais toute envisagable, notamment dans le cas, le |
étudié, des polyesters insatu
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Appliqué au recyclage des composites, un procédérpeant de solvolyse permet, de
par la perte de propriétés mécaniques de la matlieex désassembler » le matériau. Il
devient alors possible de récupérer par filtration

» les fractions inorganiques (fibores de verre, chargenérales) dépourvues de
résidus de matiére organique, réutilisables enga@tcharges ou renforts ;

» la fraction liquide, constituée par les produitsd@@olymeérisation en solution dans
le solvant réactif, potentiellement exploitable siimdustrie chimique en tant que
matiere premiére pour le développement de nouveannposés.

Une solvolyse performante permet donc un recydliaiggral du composite, associant
une valorisation de tous les composants.

On note toutefois qu’en ce qui concerne les cong®shermodurcis les plus courants,
il est impossible de revenir au monomere de degagds dépolymérisation, contrairement aux
thermoplastiques. Les produits obtenus possédemtffen des groupements chimiques qui
sont fonction du solvant utilisé. Un recyclage enidle fermée stricto-sensu (i.e. sous forme
de polymere ou résine de la méme famille) n’estdmas directement envisageable.

D’autres utilisations sont cependant possibles pesrproduits, par exemple en tant
gue composant d’'un nouveau systéeme thermodurcessatddditif fonctionnel.

La dépolymérisation chimique des composites theurmsl est encore souvent au
stade expérimental, au mieux au stade de démamstsaindustriels. Cette méthode est
techniqguement efficace sur certains compositesx¢@fas réticulés par des anhydrides de
diacide, polyesters insaturés, polyuréthanes [1@iqis reste difficile a appliquer pour
d’autres (époxydes réticulés par des amines). Pe te traitement nécessite donc un tri
sélectif rigoureux des déchets a la source, dasgoe les procédés de traitements chimiques
concernés ne peuvent s'accommoder de contaminati@nsde la coexistence de déchets
composites de nature chimique différente).

Au-dela de cet exemple particulier, la viabilitéodomique des solutions de recyclage
par procédés chimiques demande encore a étre dé&mantvalidée a I'échelle industrielle. Il
s’agit donc d’'une voie de recherche dont les appbas industrielles massives ne sont pas a
attendre avant plusieurs années. En outre, commnelg® procédés de traitement thermique,
I'enjeu de la valorisation matiere des composéniithies et des fibres (« propres » en cas de
solvolyse totale, « sales » en cas de solvolyseniptete) réecupérés dans des applications
aval a forte valeur ajoutée est crucial.

25



CHAPITRE 11 : Recyclage des composites
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Fig 1.5 : Chaine de recyclage en boucle fermée de composEtes/résine utilisant le
procédé d’hydrolyse (eau a I'état sous-critique) [1

[1.7 Conclusion

Des quantités non négligeables de déchets compogitechets de production ou
pieces en fin de vie) sont encore mises en déclmrgémplement incinérées, et leur volume
est susceptible de croitre dans les années a \iesicomposites verre/résine (principalement
polyester insaturé) sont trés majoritairement cor&® les composites carbone/résine
(principalement époxy) restant minoritaires et ¢esnposites renforcés d'autres types de
fibres (aramide, végétales) tres marginaux. Ledegsmatrices polymeres thermodurcissables
(65 % des composites en volume) reste le plugjasti

Différentes solutions de recyclage conduisant a walerisation matiere ou mixte
matiere et énergétique ont été développées au desgrsleux dernieres décennies, selon les
cas a I'échelle laboratoire, démonstrateur préstrikl, ou pilote industriel. Les voies de
traitement mécanique, thermique et chimique onte&lorées en paralléle. Ces solutions
présentent encore toutes des potentiels d’amébaratt d’optimisation, et de nombreuses
recherches sont en cours. Rares demeurent celiesoqti actuellement industriellement
opérationnelles.

Le développement du recyclage matiéere reste forienmonditionné par les
applications en aval pour les produits issus dwdiye ou de traitements thermiques et
chimiques (charges ou fibres, composants chimiqlespotentiel de réutilisation des fibres
de carbone et de verre issues de composites recgadéé demontré en terme de faisabilité
technique dans de nombreuses applications avapmoént dans de nouveaux compounds
thermoplastiques ou thermodurcissables pour apigiaautomobiles, dans la filiere travaux
publics/génie civil. Toutefois, I'utilisation sodsrme de charges (poudres micronisées ou
fibres broyées/coupées a orientations aléatoires)vé rapidement ses limites technico-
économiques ; Les recherches en cours visant dis&utde la méme maniere certains
composants chimiques issus des matrices polymeéefesento aussi des perspectives
intéressantes, dont la viabilité économique demangtee validée.
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Le durcissement de la réglementation et la miseplece de certaines mesures
incitatives (taxation) sont de nature a activerdégeloppements et la mobilisation des acteurs
des filieres industrielles concernées.

L'utilisation des matériaux composites a nu&ri polymére est en forte
croissance dans de nombreuses applications mallest. Durant leur vie en service, ces
matériaux hydrophiles sont souvent exposés, poloradgies périodes, a des environnements
humides, en présence d'un chargement mécaniQuel’humidité généere des champs de
contraintes internes hétérogenes dans ce utgematériau . Ainsi, il est important de
prévoir I'absorption d’eau dans la structure cosife afin d’estimer la durabilité de celle-ci,
c’est I'objet du chapitre 111
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CHAPITRE Il : Vieillissement des matériaux composit@satrice polymere

[11.1 Introduction

Le présent chapitre met l'accent sursgict théorique du vieillissement des
composites a matrice polymere dans un environnemggrothermique et constitue un état

de I'art sur la recherche effectuée dans ce domaine

Nous commencons tout d’abord par donner des géédrabncernant la diffusion d’'un
liquide (eau dans la plus part des cas) au seipolgmeres et des composites polymériques
et nous présentons les différents parametres fjuenctent ce phénoméne dans le cas des
résines thermodurcissables.

Par la suite, nous présenterons les effets physejuehimique du vieillissement
hygrothermique et en particulier les mécanismegditphilie qui gouvernent l'insertion et le
déplacement des molécules d’eau au sein du matériau
Enfin, nous terminerons ce chapitre par une cdroglaentre le vieillissement naturel et

accélére.

l1l.2. Comportement des structures composites expégs a un fluide

Les polymeres et les composites a base de résilyengrique ont des propriétés
physico-chimiques tres variables pouvant avoir importance capitale sur la cinétique
d’absorption des fluides.

En général, lorsqu’un solide entre en contact aveftuide, de I'eau dans la plupart des
cas, la cinétigue commence par une absorptiondgu@, puis le fluide se répand dans le
volume du solide selon les lois de la diffusion.@®&nomeéne est caractérisé par une prise de
poids du solide au cours du temps. La diffusiordéfihie comme un phénomene de transport
moléculaire di a I'existence d’'un gradient de comr@tion du solvant vers le polymere.

La cinétique d’absorption des fluides est trés demsy car ces derniers peuvent
interagir avec les constituants du composite, deend la cinétique dépendante du type de

fluide en contact, sa concentration et de sa sireict

[11.2.1. Diffusion Fickienne

Le modele le plus simple pour la diffusidiun solvant (espéece diffusante) dans un
solide est donné par la loi de Fick (1855). Le gmaidde concentration du solvant induit un
flux ¢ qui lui est proportionnel, c’est donc le moteurldealiffusion. La vitesse de diffusion
est caractérisée par le coefficient de diffusionLB. premiére loi de Fick est donnée par

I’équation (111.1) qui suit :
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4 =—-DgradC (1.2)

ou:
D : coefficient de diffusion du milieu en nifa

C : concentration du solvant au sein du milieu

Le signe négatif indique que le flux esigé des zones a concentration élevée vers
celles a concentration plus faible. La seconddéadkick fait intervenir le temps. On considére
qgue l'eau péneétre librement et sans interactiort & composants. Elle combine la loi de
conservation de la masse avec la premiére loi de Ea conservation de la masse est donnée
par I'équation (111.2)

i :rﬁr{ga} (111.2)
cf

La seconde loi de Fick est donnée par I'équatib3j|
cC

ot

= (fh-'(—D.g;.f(f £ (11.3)

Lorsque la diffusion est unidirectionnelle suivagtcomme dans notre cas (présenté au

chapitre V), et que D est indépendant de la conagon, on a :

@:—DCC (111.4)
ot
oC o*C
=1
ot ox’ (1-5)

En fait, la diffusion fickienne est caractérisée gaux parametres :
» Un coefficient de diffusion D indépendant du tengbsde I'espace, ainsi que de la
concentration en molécules d’eau.
» Un seuil d’absorption d’eau asymptotique Ms attpiotir un temps infini correspond
a I'équilibre et s’exprime généralement en pouraget Il caractérise le gain de masse.

La solution de I'équation de diffusion (1ll.5) nésite la connaissance de la géométrie
du milieu ainsi que I'ensemble des conditions amités. Crank [18] a établit des solutions
mathématiques de ces équations pour des géométriess conditions aux limites variées.
Cependant, la diffusion dans des plagues mincelast simple est moins lente. C’est
pourquoi, nous allons nous intéresser a la diffusglans des plaques minces, d’autant plus

gu’en pratique, les matériaux composites sont ééble plus souvent sous forme de plaques.
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+ Diffusion dans une plaque mince :

(Ye(yrei?

Fig Ill.1Diffusion dans une plague mince (A. Guiu [19]).

Si on considere une plague mince d’épaisseur Iseaude laquelle diffuse le solvant,
initialement a la concentrationoCet dont les surfaces sont gardées a la condentrat
uniforme C1, alors I'évolution spatiale et temptaele la concentration de solvant est donnée

par la relation (I11.6). Par résolution de I'equatidifférentielle (111.5) grace aux transformées

de Laplace :
= S o A s . n o] 2 ~
-G :1_i_ziﬁp(_ﬂﬂﬁ Heos(ZFDEEY  (y1.6)
G —C; T i (2n+1) h h
Avec :

D : coefficient de diffusion

X : distance a partir du plan central de la plaguejant I'épaisseur

t : durée de vieillissement

h : épaisseur de la plaque

Co: concentration initiale du solvant (homogéne)itérieur de I'échantillon. Dans le cas
d’un échantillon sec au départy €t nulle

C1: concentration du solvant a la surface de la gaqu

C : concentration du solvant a I'intérieur de laqule

La masse totale d’eautllans le matériau a un instant t est obtenue pégriation de la

variable C sur I'épaisseur du matériau, et suraireeA soumise au flux :
i

'

M, = J‘ A4.C (x.1)dx (11.7)

— h

SiI'on note M la masse d’eau absorbée apres un temps infinyd®an (111.6) s’écrit alors:

M, (J? +1)°

?_ _”Zo:(bwrl) I e (118)
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C’est généralement cette équation qui est la ba&se ndodeles de cinétiques de
diffusion. La considération du parametre édt intéressante puisque ce dernier correspond a
la masse d’eau absorbée a un instant donné disgieihent, et dont la mesure est accessible
expérimentalement par pesée. Il permet donc unepaison directe entre mesure

expérimentale et simulation numérique.
Une représentation schématique de la cou%[lﬁe= f(\/f) est donnée par la figure
0

(ll1.2). C’est une fonction linéaire en début d’aljstion et qui s’incurve au moment de la

saturation, quand le matériau se met en équiliee Benvironnement.

A

M, /M, Fick

Ji

Fig 1ll.2Courbe d’absorption Fickienne (J.MERCIER [20])

»>

Il est parfois utile, notamment pour la détermioatdes parametres de diffusion, de

considérer des expressions simplifiees aux tempdscou aux temps longs :

» Lorsque M / Ms < 0,5 (temps courts), I'équation (Ill.8) devient

approximativement : o
ﬂ{r__f_;211
My W\ z (In.9)

» Lorsque M / Ms > 0,6 (temps longs), I'équation (I11.8) devient

approximativement - ,
M 1 8 ) Dt
=1-—.exp(—5>)

s T h

(111.10)

Il existe aussi des résolutions approchées telle de Shen et Springer, qui proposent une
expression simplifiee de I'équation (111.8) (C.Héh, G.S. Springer.[21]).

M Dt s
L =1—exp(-7.3()"") .11
ﬂfs . h~ ( :
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Cette expression est notamment utildsies les travaux de Dewimille [22] et Bunsell
[23] qui cherchent a modéliser les phénomeénes @ilissement de composites époxy-fibres
de carbone. Des essais expérimentaux permettardaade des courbes similaires a celle de la
Figure II.2. Il est alors possible de connaitte et d'accéder au coefficient de diffusibn
Cependant, les échantillons habituellement utilesédaboratoire n'ont pas une longueur et
une largeur infiniment grande devant leur épaisselnien qu'un facteur correctif doit étre
introduit. La correction prend en compte l'eau qdinétre par les faces latérales de
I'échantillon a l'aide d'un coefficierf dépendant de la géométrie de I'échantillon [20]

donné par I'équation (I11.12).

p=r+2+1 (11.12)

Avec, b et| sont respectivement la largeur et la longueur @shéintillon. La relation (111.9)

s'exprime alors de la maniére suivante :
M 4 [Dit
Lt=p-|= (11.13)
Mg h =

Les lois de Fick permettent donc, a partir d’'unpdtliese physique simple, de calculer
les cinétiques de diffusion a l'aide de deux patadseaccessibles expérimentalement. Cette
simplicité explique leur tres large utilisation pda modélisation des transports d’eau dans

les polyméres et composites (P. ZINCK [24]).
[11.2.2 Diffusion non Fickienne

L’évolution des cinétiques de sorptiorali des polymeres ou composites a matrice
polymére présente dans de nombreuses circonstdasascarts par rapport au comportement
Fickien [20], figure lll.4. Dans certains cas, a&sarts prennent l'allure d’'une déviation
négative de la courbe de sorption (courbe 4, figlitd). Ce phénomeéne résulte de
I'élimination de matiére due a I'hydrolyse de Iair@, les microcavités formées sont aussitot
occupées par I'eau (pression osmotique) de plidefaiensité que la résine. Des déviations
positives (courbes 1, 2 et 3 de la figure lll.4upent également apparaitre a partir de
l'instauration d’'un pseudo-palier de saturationsifiés polyester), elles sont dues en
particulier au fait que lors de I'hydrolyse, d’'urésine polyester par exemple, chaque coupure
se traduit par l'incorporation d’'une molécule d’edans le réseau et par la formation de
fonctions hydrophiles (alcool et acide) qui vongeaenter la quantité d’eau que va pouvoir

absorber le réseau (RCOOR’ + H2O@RCOOH + R’OH) [16].
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Fig Ill.4 : Courbes schématiques représentatives de quatgooatede cinétiques

d’absorption d’eau non fickienne (Y.J.Weitsman[25])

» La courbe (0) correspond au comportement Fickien.

» La courbe (1), caractérisée par une augmentatiotinc® de la prise de poids,
correspond au cas « pseudo-fickien » courammermongré (Y.J.Weitsman [25]).

L’équilibre n’est jamais atteint.

» La courbe (2) représente une cinétique de type rmairg (J.MERCIER [20],
JN.DEWAS [26] -B.DEWIMILLE [22]).

» Le cas (3) correspond a une accélération rapidd’atbsorption d’'eau, qui est
généralement accompagnée de déformations impastantd’endommagements au
sein du matériau (J.MERCIER [20], A.CHATEAUMINOIST])

» Enfin le cas (4) présente une perte de poids dénmaatapres une certaine durée de
vieillissement (P.BONNIAU [24], B.DEWIMILLE [22], BEN et SPRINGER [21]).
Ce cas de figure peut étre attribué a des dégoadagihysiques ou chimiques ou a
une hydrolyse du matériau. Des groupements chimigeeivent étre arrachés des
chaines polyméres et évacués dans le solvant,i@xplique la perte de matiére et la
baisse de la masse globale, malgré I'absorptioaud’e

En raison de la grande variété de structures migliées des polymeres, et de la
diversité des structures en composites a matrigantgue, il est difficile de suggérer des
causes spécifiqgues pour les différents cas évoguédsssus. Cependant, la synthése des

données de la littérature suggere que les cas (R),®u le matériau parvient a une saturation
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en eau vis a vis du milieu environnant, se produigg&néralement pour des conditions peu

séveres : vieillissement en humidité relative ounemersion a faible température. Les cas (3)

et (4) correspondent, eux, plus fréquemment a deepsus d'absorption dans des conditions

plus séveres, en immersion, a des températureSedl@t parfois sous des contraintes externes
élevées. lIs sont plus fréquents pour les composjite pour les résines pures. (J.MERCIER

[20] ).

[11.2.3 Influence du taux d’humidité relative

En milieu atmosphérique, c’est I'humiditdatare qui constitue le solvant cité dans le
paragraphe précédant. De nombreux travaux (J.MER(ID], P.BONNIAU [28]) ont
montré que la prise en masse a saturation Ms, restfanction croissante de I'humidité
relative (HR%). La prise en masse a saturation $fisiennée par la relation (111.14).

M, = a.(HR%)" (11.14)
Avec :
a: constante dépendant de la nature du polymere.
b : un exposant généralement voisin de l'unité.
Pour les matériaux composites a matrice époxydigere®rcés par des fibres de carbone, b
est proche de 1, et pour les résines époxydestilca®pris entre 1,3 et 1,8 (LOOS,
SPRINGER [29]).

15 <
F Ms (%) £ 407 & GOT
™.
14 R
_ y = 0,0028x" 3%, ..
05 + L
L HR%
ﬂ T T T T 1
0 20 40 &0 an 100

Fig lll.3 : Prise de masse a saturation Ms en fonction duddwmidité relative pour une
résine époxydique (J.MERCIER [20]).

De méme que pour les matériaux immergés dans deantx) le coefficient de

diffusion D pour les matériaux en milieu atmosphérique restestant pour une température
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donnée et est indépendant du taux d’humidité velathutrement dit, le taux d’humidité n'a

aucun effet sur la cinétique de diffusion. Ceci@arépporté par Mercier ([20]).
[11.2.4 Influence de la température

Tous les auteurs, dont Loos [30] et weitsman [26l, confirmé l'influence de la
température sur les cinétiques d’absorption. Césuasiont rapporté que la pente initiale des
courbes d’absorption augmente avec la températugeeele coefficient de diffusion d’eau D
est extrémement sensible a la température. Aiabisdrption est thermiquement activée et la
relation d’Arrhenius permettant de décrire la rielatentre D et T est traduite par I'équation
.15 :

D = Dyexp (:_T) (111.15)

Ea: énergie d’activation de la diffusion

D, : constante (indice de perméabilite)
T : température d’essai
R : constante des gaz (R= 8,314 J/mol.K).

D’autre part, la dépendance du niveau de saturddigate la température, est beaucoup
moins claire. Certains auteurs trouvent un niveamldable pour différentes températures,
alors que dautres obtiennent un niveau qui augeneatec la température. Ainsi et
contrairement aux résultats rapportés par Dubdl$ fi8ontrant une relation entresMt la
température, Shen et Springer [21] ont constatémuhmersion et en milieu atmosphérique,
la masse a saturationsM’est pas fonction de la température de I'eau oWale humide.
Selon [20], M dépend essentiellement du degré d’humidité duemiimbiant et dans une
moindre mesure de la température et des sollioitatmécaniques appliqguées. Une élévation
de température va favoriser les phénomenes deseegiéau brutale et éventuellement de la
perte de matiere. Il est cependant difficile de rdwnune température critique a partir de
laquelle sont observés ces phénomenes. Cela dé&pepdrticulier de la nature du matériau
teste [20].
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[11.2.5 Comparaison résine pure / résine renforcéématériau composite)

La présence des fibres accélere la prise d’eau atériau. Plusieurs auteurs, font part
d’'un comportement souvent Fickien pour les réspua®s alors qu'il apparait des prises de
poids brutales (liees a une fissuration qui enéraine infiltration d’eau excessive) et/ou des
pertes de matiére pour le composite avec la mémiaeréet dans les mémes conditions
d’essai. De plus, il peut apparaitre des dégradsipmur les résines mais pour des conditions

plus sévéres que pour le composite.
111.3 Interaction solvant-polymere

[11.3.1 Mécanismes d’hydrophilie

La nature plus ou moins polaire d’un polymere (sé&s groupements chimiques qui
le constituent) lui confére naturellement une dalit@ particuliere pour des solvants polaires,
comme I'eau [20]. Cette sensibilité se traduit lgapénétration de molécules du solvant dans
le polymére, on parle d’absorption. Dans le cas mEymeres amorphes et en raison de
I'absence de toute structure cristalline, 'espange les chaines moléculaires est important
compare a la taille des molécules d’eau. Ces demgeuvent se déplacer dans les interstices.
De plus dans les composites, leur déplacementetitd par les porosités et les défauts de

cohésion qui peuvent apparaitre aux interfaces-fibatrice [20].

L’hydrophilie se caractérise en pratique par laetermassique en eau que le matériau
peut atteindre a I'’équilibre dans un milieu isotheret a taux hygromeétrique constant. Dans la
littérature, on trouve en général deux approchemécanisme d’hydrophilie, qui peuvent étre
combinées : I'approche « volumique » et I'approchettant en jeu des interactions entre
polymere et molécules d’eau grace aux liaisonsdggtie [20].

Au sein d'un stratifié verre/résine, I'eau peutébr suivant différents mécanismes:
diffusion a l'intérieur de la résine (par interantiou dans le volume libre), diffusion dans les
défauts présents dans la matrice (vides, porodisssires) ou capillarité le long de l'interface
fibre/matrice. Vis a vis des chaines macromolécegaid'une résine thermodurcissable la
molécule d'eau est petite. Elle a une forte tengl@anformer des liaisons hydrogene soit avec
ses propres molécules soit avec d'autres groudaggso Au niveau chimique, I'absorption
d'eau d'une résine sera alors fonction de la példe sa structure moléculaire, de son degré

de réticulation ou de la présence d'especes hyilleepPar ailleurs, la salinité de I'eau peut
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modifier la diffusion. Des essais réalisés pour parer les cinétiques d’absorption en eau
douce et en eau de mer ont montré que les essaatedouce sont plus « agressifs » que
ceux réalisés en eau de mer [20]. De méme Spritgar [28] ont, en effet, remarqué que la
quantité d'eau absorbée a la saturation diminwsg|l@r la concentration en NaCl dans I'eau
augmente. Cela s'explique par la formation de etustconstitués de plusieurs molécules
d’eau liées entre eux par des liaisons hydrogerdans I'eau salée dont le volume spécifique
est supérieur a celui de l'eau libre. Autrement lgitwu distillée est un environnement plus
sévere pour le vieilissement des composites aiceatiorganiques car les molécules d'eau

diffusent plus librement [20].
< Approche structurale

Suivant la polarité des groupements chimiques daasts le polymeére, ce dernier sera plus
ou moins susceptible d’absorber de I'eau. On péagser les groupements suivant leur

polarité :

» les groupements trés peu polaires sont les grouptsrhgdrocarbonés comme -CH-, -
CH2 ,-CH3, les cycles aromatiques,

» les groupements modérément polaires sont : -O-C-0©=C-0O-, -GN,

» les groupements polaires sont ceux susceptibleséd une liaison hydrogene avec
'eau : -O=C-NH-, -O=C-OH, -OH, -NH-.

Il peut y avoir une coopération de deux groupemégtirophiles pour fixer une molécule
d’eau (Fig. llI-5).

H
Heepm”

/ D\
o
—CH N <
~~CH;

Fig I11.5 : Mobilisation d’'une molécule d’eau par deux groupetagolaires.
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s Approche volumétrique

Le « volume libre » est assimilé a la place laiss#ee les molécules et non occupée par
les vibrations des atomes les constituants [20kiBplifiant le concept de volume libre, cette
approche évoque la présence possible de molécelas dans les volumes disponibles entre

les chaines macromoléculaires du réseau tridimensid20].
l1l.4 Mécanismes de dégradation

La diffusion de I'eau est a l'origine du vieillissent des matériaux et leur dégradation

fait intervenir une grande plage de phénomeénesigungs et chimiques [20].
[11.4.1 Vieillissement physique

Il est reconnu qu’en dessous de sa températureadsitton vitreuse § un polymere
n'est généralement pas dans un état d’équilibretbéynamique. En effet, au cours d’un
refroidissement, le matériau se fige avec un exdeggolume libre et d’enthalpie au passage
de la zone de transition vitreuse. Le vieillissetrgysique, qui est un phénoméne réversible,
résulte alors d’'une restructuration progressive uhedécules dans le polymeére vers une
configuration plus stable et se traduit par un gharductilité ou un gonflement du matériau
[20].

Les molécules d’eau peuvent s'insérer dans le uésatimensionnel en brisant les
liaisons secondaires, type van der Waals ou ligisyarogene, entre les groupes polaires des
chaines macromoléculaires voisines [20]. Les greupaaires du polymére vont se lier
préférentiellement a une molécule d’eau. La ruptdes liaisons entre les chaines, qui
assuraient en bonne partie la rigidité du matéraypermettre une augmentation de mobilité
des chaines ou des segments de chaines macroraokxulOn parle dans ce cas de
plastification. Cette mobilité accrue va affectes Ipropriétés meécaniques et physico-
chimiques du polymere. Les propriétés mécaniqué&séglement les modules d’Young et de
cisaillement), ainsi que I'évolution de la températde transition vitreuse,Bont les plus
étudiées. Dans la plupart des cas, on constatedumi@ution du module d’Young et du

module de cisaillement ainsi qu’une baisse gld.& phénomeéne est réversible [20].

La plastification s’accompagne aussi de gonflememis dans le cas des composites,

conduit a I'apparition de contraintes interfaciaj@s peuvent produire des déchaussements de
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fibres et des délaminages. Ce phénomene est d'aultemimportant que la résistance de
l'interface est faible [16]. La figure 1-6 schénsatila pénétration d’'un solvant dans un

polymere.

8 2O
¢ o o © 0% < 2 R
AR el SR%  (e2dfs
| pr— ‘.-J; * st _-'_] o b Y
DL - o - 5\:}‘}{"% - CoOPED
TN —— oA DH%G -
C oo a W 1%
-} Qe " = “E.]"TG o oeZac
o
0 1 2 3
Etat mitial Pénétration du solvant

o o0 Molécule de solvant

“™"w  Chaine macromoléculaire (dans la réalité, les
chaines ne sont pas paralleles)

Fig I11.6 : Pénétration d’un solvant dans un polymére [20].
[11.4.2 Vieillissement chimique

Certaines études ont montré que la masse dun #@ébanpeut augmenter
continuellement lorsque celui-ci est placé dans environnement trés humide. La
modification de certaines bandes d’absorption drariouge du polymeére a amené certains
auteurs a supposer un mécanisme de dégradatioalytagre : I'hydrolyse (figure 111.7). Au
cours de l'absorption, les molécules d’eau peuventplacer les liaisons hydrogene déja
existantes par des liaisons hydrogéne entre I'ebupmlymeére. Le résultat de ces interactions
chimiques a long terme est la dégradation de lmeést de linterface par hydrolyse.
L’hydrolyse est activée thermiquement et est susdepd’étre catalysée par divers agents
chimiques : ions OHH", métaux de transition, d’ou I'influence de la carspion du milieu
réactionnel dans le vieillissement. Le greffagead’esur les chaines macromoléculaires se

caractérise par une masse supérieure a la masakeide I'échantillon méme apres séchage.

wﬁ—ﬁ{w +H 0 ———» w(lll‘—OH + H-3—
O O

Fig I11.7 . Réaction d’hydrolyse [20].

Ou : =X-O-(polyesters, époxy durcis par anhydrides) ; -Kptlyamides, polyuréthannes) etc.
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Il peut y avoir aussi des coupures de chaines emteeds de réticulation et ainsi
création de fragments de chaines macromoléculagesetrouvant libres dans le réseau et
pouvant diffuser vers le milieu extérieur (Figuhe8) [20]. On parle dans ce cas de lessivage.
Il se crée alors un volume libre qui peut accuedks molécules d’eau supplémentaires. Ce
lessivage peut étre mis en évidence directementgmaimeétrie en absorption de solvant

(augmentation puis diminution de la masse globalt&thantillon).

—— -

a—'—-E_\_,.-J-’_—._._‘_, I‘— S
s - Sl Tl

 —— — 1 .
i e TN~

T S

Fig I11.8 : Processus de coupure statistique des squelettesmueéculaires.

Le phénomene d'osmose qui a préoccupé la consinuctivale de plaisance dans les
années 1980 est une illustration du phénoméne bhygk. Vis a vis de l'extérieur, le gel-
coat forme une membrane semi-perméable qui va peene passage de I'eau au niveau de
la matrice. Les produits d'hydrolyse formés s'aadent dans les défauts de structure et entre
les noeuds de réticulation de la matrice. Au nivdauces sites privilégiés, les molécules
solubles emprisonnées se retrouvent alors sousi@nessmotique ce qui conduit au final a la
formation de cloques [20]. Le processus d’osmoseat pare illustré par le modele

schématique, figure 111.9.
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Coupe de I’épaisseur de la coque
Coque en stratifié

- \
Couche de gel-coat ~_ [

Cavités dans le

stratifié et le gel-coat
Intérieur —'sec’ S

Extérieur - eau

Etape 1 : Phénomenes d’osmose

. "| " .
1] . '
| .
' l . .
L |
a Iy
(1 .'

Etape 2 : Création de Etape 3 : Formation de Etape 4 : Dégradation
solution dans les vides cloques du stratifié

Fig I11.9 : Modéle schéiatique du processus d’osmose]

Par ailleurs, dans le cas d’'une résine thermodiable, la masse molaire peut affe
significativement sa vitesse d'hydrolyse. Pour uméme composition chimique et ¢
conditions de mise en ceuvidentiques, Mortaigne [32a montré que la vitesse d'hydroly
d'un stratifié verre/polyester dépend de la masskire en nombriMn de la résine. Plus
masse molaire est faible et plus la vitesse d'Hysleadu composite est élevée (Figtll.10).
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Fig 111.10 : Influence de la masse molaire en nombre Mn du fyépre sur la vitesse

d'hydrolyse d'une résine polyester renforcée dedide verre [20].

L'autre point important est la dégradation de d#stin fibre/matrice. L'interface, siege
du transfert des charges de la matrice aux renfestsen effet un maillon essentiel dans le
processus d'endommagement des composites. Sonlysglfavorise la propagation des
fissures et I'apparition de délaminages.

[11.4.3 Dégradation de l'interface fibre-matrice

Des résultats d’étude des effets de I'eau sur éadtim entre les fibres et la matrice ont
été rapportés par Lebel [33]. La résistance aulleiseent de linterface fibre-matrice est
réduite a une valeur presque nulle en 400 heumssdane exposition a de I'eau a une
température de 75°C, alors qu’'une exposition a’'daula 60°C ne provoque qu’une
diminution de 40 a 50% apres 13000 heures d'immeyset a 22°C, la perte de résistance
n'est que de 20% pour le méme temps d’'immersionplh&nomene est réversible, car ces
pertes de résistance peuvent étre récupéréesigdal’sin séchage a 80°C pendant 72 heures,
sauf pour le cas d’un vieillissement & 75°C otelzupération est moindre.

[11.4.4 Dégradation des fibres

Le mode de dégradation du verre, en milieu humittpend de sa composition
chimique. Dans le cas des verres alcalins, on wbderphénomene de lixiviation du verre. Il
s'agit de I'extraction des ions alcalins superfgi@Na, Al, B, Ca, etc.) et leur remplacement

par des protons. La consommation des protons eatrBAugmentation progressive du
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caractére basique du milieu. La lixiviation dessigeut, pour les fibres de verre, conduire a la
formation de microfissures, ce qui diminue la r&sise mécanique de la fibre. Pour des
verres trés alcalins, l'altération du verre estéggisée et rapide. Dans le cas inverse, la

,,,,,,

[11.5 Evolution des propriétés en flexion

Les variations des propriétés de flexion suite aiailissement en milieu marin ont fait
I'objet de plusieurs travaux de recherche. Pe3di p effectué des essais de flexion 3 points
sur quatre types de résines renforcées. Apres 9 devieillissement en eau de mer a trois
températures différentes 20°C, 40°C et 60°C. Ibseové une baisse de contrainte apparente
de rupture pour les échantillons vieillis & 20°T2% a 22% selon le type de résine. A 40°C,
la baisse est comprise entre 24% et 29% et ekdse entre 47% et 60% pour 60°C. Pour les
trois températures (figure 111.12), il a constatéed'essentiel de la chute de la contrainte de

rupture se produit durant les deux premiers moigeifissement.

Avec

SO1 : Polyester orthophtalique standard
LS2 : Polyester orthophtalique

LESZ2 : Polyester isophtalique

SV2 : Vinylester standard
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Fig lll.12 : Evolution de la contrainte apparente de rupturflexion des stratifiés e
fonction ce la température d'immersion (Perrot[34]).
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[11.6 Evolution des propriétés aprés séchage

Lebel [34] a rapporté que le séchage des compositlis par immersion peut
engendrer la récupération en partie de certainegtéaistiques. L'auteur, en effectuant un
séchage de 1500heures a 65°C de composites velyesier recouverts de gelcoat vieillis en
immersion dans de I'eau douce a 65°C pendant 1506ca constaté que les composites ont
pu retrouver une bonne partie de la résistanceirderface fibre / matrice et une partie des
propriétés en flexion. De plus, il a enregistré angmentation de température de transition

vitreuse (T).
[11.7 Corrélation entre vieillissement naturel et accéléré

Afin de s’assurer de la résistance au vieillissensgs composites, de nombreux
travaux ont été réalisés. Gutierrez et al [35] emttepris des essais de vieillissement naturel
(21 ans) sur des résines polyesters et époxy aWiEcedts types de renforts. Ces essais
permettent de décrire dignement le comportemenndigriau, mais une durée aussi longue
reste l'inconvénient majeur. C’est pourquoi desaisssle vieillissement accélérés furent
menés en parallele dans différents environnemexats bouillante, eau de mer naturelle et
synthétique et en eau douce) a des températurientvde 20°C a 70°C pour des durées allant
de 4 heures jusqu’a 8000 heures. Pour le polyeitteont observé une symétrie tres nette
entre vieillissement naturel et accéléré. Ainsg ont constaté que 1000 heures de
vieillissement accéléré provoquent la méme dégiadape 15 ans en conditions naturelles
(figure 111.13).

15 ans

e

1000Heures

Vieillissement naturel

Propriété

Vieillissement accélére (70°C)

1 10 100 1000 10000 100000 1000000
Temps (heures)

Fig I11.13 : Courbe de vieillissement « échelle sefogarithmique » [20]
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De méme, ils ont noté que, quelque soit le typeieilissement, on obtient toujours le
méme type de courbes. Méme si les facteurs delatioré entre vieillissement naturel et
accéléré ne sont pas toujours connus puisqu’iféréifit suivant la nature des matériaux, les
essais de vieillissement accéléré permettent dectg@iner ou valider plus rapidement un

matériau.
[11.8 Conclusion

L'étude des matériaux composites a matrice polgmén vieillissement
hygrothermique dans différents milieux, nous dodas informations sur les mécanismes de
dégradations des propriétés physico-chimique dedegsers. Pour connaitre d’avantage ces
matériaux, il est souhaitable d’étudier leur congment mécanique et leur endommagement,

ce qui est le but du chapitre subséquent.
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V.1 Introduction

La connaissance des caractéristiques mécaniques rdatériau composite et sa
structure permettent de comprendre, voir de peéstin comportement en service. Afin de
caractériser son comportement dans des conditimms grécises, nous avons recours a un
certain nombre d’essaiCar toute conception d'une nouvelle structure sg&ite une
connaissance du comportement mécanique des matéridisés ainsi que leurs propriétés
mécaniques (limite d’élasticité, charge de ruptlireite d’endurance en fatigue, etc.).Parmi
les moyens utilisés pour avoir acces a ces donteearactérisation passe donc par des essais

sur chaque type de composite utilisé. Ces essaisclasseés en plusieurs types :

+ Essais mécaniques sur le composite
Les propriétés du composites doivent satisfaicaheer des charges (calculs de résistance et
durabilité). Le contrdle du taux de renfort etldeéempérature de transition permet de situer
la qualité du produit. Les essais non destrucefsnettent la mise en évidence des défauts de
structure qui initient 'endommagement ainsi qéd¢lution du processus de rupture
» Essais statiques
» Essai de traction et de compression (traction todgiale, transversale,
hors axes, compression longitudinale...) ;
» Essai de flexion (trois points, quatre points, flnbement, ...) ;
= Essai de dureté.
» Essais dynamiques
» Essai de compression dynamiquiag]
» Essai au choc ;
» Essai de fatigue.
% Essais mécaniques sur l'interface fibre-matrice
» Essai sur éprouvettes modeéles (Essai Pull-outj dedaagmentatiofi37],
)
» Essai sur produit fini (essai de micro-indentatiessais de cisaillement
interlaminaire, par flexion ou par traction...)

De plus d’autres essais ou analyses permettrontneiikeure connaissance du composite :
+ Vieillissement (absorption d’eau, tenue en tempeat..)

+ Dilatation thermique...
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+ Essais sur les composants
» lerenfort ;
» la matrice (la résine)...etc.

IV.2 Essais statiques

IV.2.1 Essai de traction

Il s’agit d’'un des essais les plus pratget simple a mettre en ceuvre, permet de
déterminer des caractéristiques mécaniques fondatesrdes matériaux : limite d'élasticité
oe, Charge de rupture,, Le module de Young E, Le coefficient de poissoraipsi la

contrainte maximale de tractioroy, ... -

L’essai de traction est effectué en wdiisdes éprouvettes normalisées, elles sont

soumises a une extension progressive dans le sens d

» longueur des fibres (traction longitudinale) ;
» perpendiculaire aux fibres (traction transversale)

» l'angle de 45° par apport a la direction des filitesction hors axes).

a. Traction Longitudinale

La charge FFest exercée suivant la direction des fibres (cait@anidirectionnel) ou suivant

la direction de chaine (composite tissu) suetdisn droite $du matériau, Fig IV [B8].

Fig IV.1 : Traction longitudinale

La contrainte normale;;est donnée par :

(IV.1)
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Les déformations longitudinales et transversales données respectivement par :

g, =tk (IV2)
l;
Al
Eop = I_ (IV.3)
2

Le module longitudinal Eet le coefficient de poissop,; sont ensuite calculés a partir des

expressions suivantes :

g =u (IV.4)
‘911
£
U, =——2 (IV.5)
gll

b. Traction transversale

La charge | est exercée suivant la direction transverse awediousuivant le sens trame
(Fig IV.2)[39].

b
s

#
¥

L s

Fibres I

1

=

F:

2

1,

% ™

Fig IV.2 : Traction transversale.

La contrainte normale,, est donnée par :

Oop =—= (IV.6)

S;:I'aire de la section droite sur la quelle est egerla charge

Le module de Young transversaleEle coefficient de poissomp,, sont calculés

respectivement par les relations (IV.7) et (IV.8).
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E, = (IV.7)
822
— 511

My, =——= (IvV.8)
TL 522

c. Traction hors axes (essai de traction a 46

L’essai usuellement utilisé pour mesurer le modidecisaillement longitudinal &, est un
essai de traction effectué a 45° de la direction fdwes. La charge F est exercée suivant la
direction X sur la section S (Fig 1V][4D].

T
4

Fig IV.3: Traction hors axes.

Lors d’'un essai de traction hors axesceuanposites unidirectionnel, le matériau subit un
état de contraintes planes (contraintes longitueiatransversales et de cisaillement).La

contrainte normaler,, est donnée par :

g, =— (IvV.9)

E,=E, =—= (IV.10)

Ce module s’exprime par :

11 1111 Wy (IV.11)
E E45 4 EL ET GLT EL

X
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Le module de cisaillement longitudinaj {Gest donné par :

14 1 1 . Hs (12)
G, Es B E E,

La Fig IV.4 représente des éprouvettes découpémsdes angles différents par rapport a la

direction du renfort pour I'essai hors axe.

Section A-4 Section B-B
&5 0
85| A A 6
T A
TDg*
Iéche
JUElE / | plaque

Fibres /

Fig IV.4 : Obtentiondes éprouvettes unidirectionnelle et hors axe apkque.

Remarque

Il est nécessaire de bien veiller a ce que, lua dssai de traction longitudinale, la
direction de la charge appliquée coincide réelldénerec la direction des fibres. Un
désalignement, méme faible, peut entrainer, dasaded’'un composite unidirectionnel, des
valeurs mesurées nettement plus faibles que lesunsalréelles du module d'Young
longitudinal. Ce probleme n’est pas aussi critigiens le cas d'un essai de traction

transversal¢39].
IV.2.2 Essai de compression

L’essai consiste a appliquer a vitesse constamieffort de compression sur un barreau
parallélépipédique disposé verticalement. Il débeemla contrainte a la rupture en
compressiorf41]. Mais pour cet essai la résistance du matériauposite unidirectionnel
dépend de multiples facteurs tels que la fibrenddrice, la résistance interfaciale et le taux de
vide. Cet essai détermine la contrainte a la r@pgm compression qui est définie par la

formule (1V.13).
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F
g, :ﬁ (IV.13)

Avec : Fcharge a la rupture

| Longueur de I'éprouvette

h épaisseur de I'éprouvette

J
p—_ =
i o

Fig IV.5 : Essai de compression.
IV.2.3 Essai de flexion

Les essais de flexion monotone sont réalisés sulgamecommandations de la T 57-

105, T 57-302, ASTM D 790, JIS K 7074 ou futuremerEN I1SO 14125. Ces essais sont
largement utilisés en raison de leur simplicitépéndant, la flexion n’engendre pas un état
de contrainte simple (ou pure) au sein des matéttiestés. En fonction de I'élancement de
I'éprouvette (rapport de I'épaisseur sur la distamntre appuis) qui gouverne le rapport
contraintes normales (traction/compression)/ camtia de cisaillement et en fonction des
résistances en traction, compression et cisaillerdanmatériau, 'un ou l'autre des trois
modes de rupture peut étre obt¢h2].Nous proposons dans notre étude trois types d'dssa
flexion :

= Essai de flexion trois points;

= Essai de flexion quatre points ;

» Essai de flexion par flambement (permet de remédiak

probléemes soulevés par les contraintes locales).
a. Essai de flexion trois points

Les essais de flexion trois points (Fig IV.6) sordlisés suivant les recommandations
de la norme francaise NFT57-104 et 105. Présefgsrdvantages d'utiliser des éprouvettes

de conception simple avec des barreaux de sedatangulaird38]. Le principe de cet essai
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consiste a déformer une éprouvette parallélépipédicgeposant sur deux appuis, par
lintermédiaire d’'une panne située a égale distaties appuis et se déplacant a vitesse
constante, dans le but de caractérisé les propridgcaniques des matériaux telles que le
module de Young et la résistance en flexion, lehi®emaximale...etc ; on enregistre la courbe

contrainte-déformation.

E/' Li2 L/2 '
[ I

Fig IV.6 : Dispositif d’essai et dimensions de flexion tronis

Avec :

F : charge appliquée ;
e 1, :rayon de cylindre de la panr(ueSmnﬁ ;
* 1, :rayon des cylindres d’appu(s 2.5mnﬁ ;
* L :longueur entre appuis ;
* |:longueur totale de I'éprouvette ;
e h : hauteur de la poutre ;
* b :largeur de la poutre.

L’essai de flexion trois points sollicite de faceymétrique, une face de I'éprouvette
soumise a une contrainte de traction et l'autre faeine contrainte de compression. Il existe
aussi une troisieme contrainte de cisaillementjadaur maximale est située au niveau de la
ligne neutre, et que en fonction de la géométrid’@wouvette d’essai, il y a compétition
entre une rupture en flexion et une rupture enill@sgent, et la courbe de contrainte —

déformation est donnée par la Fig IV.7.
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[ ]

™
S | ISR P
g

£
]

Fig IV.7: Courbede contrainte-déformation : 1) matériau fragilep@gtériau ductile.

Les dimensions de I'éprouvette sont telles que =16 est fonction de h comme indique dans
le tableau IV.1 (dimensions en m@] :

Epaisseur h Largeur b
1<h<10 1505
10<h<20 3010.5
20<h<35 50%%°
35<h<50 8010.5

Tableau IV.1:Dimensions des éprouvettes pour les essais deflexi
Les informations extraites de cet essai sonefetdleche a la rupture.
La variation de la contrainte normatgest donnée par la relation :

3FL
=+

o, =% V.14
f 2bh2 ( )
Et la contrainte de cisaillement interlaminairest donnée par la relation:
r= 3F (IV.15)
4bh

Pour la raison de symétrie, les réactions aux apguuit :
F
R, = =—
AR =
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Pour I'effort tranchant on a :
« 0s<xs<L/2:T=R,=F/2
. L/ZSXSL:T:—RBZF/Z

Les efforts tranchants sont schématisés dans IH.8ig

Le moment flechissant est donné parM ; = J'OXTdX V(L6)
L . x=0:M; =0
Pour 0sx<—=M; =R, X=—X=
2 f A 2 )(:E:Mf :E
2 4
L FL F L F x=2:m, =FE
POUI’ESXS L= Mf :E.E"'E[X_EJZ_E(X_L): 2 ' 4
Xx=L:M, =0

Le diagramme des moments fléchissant est schénpatida Fig IV.8.

Ray L2 N RBT
"'1

+
' -
L T

- -
- L

Fr2

i

Y

+¥FL/4 | ______________T

Mew

Fig IV.8: Répartition des efforts sur la longueur d’une épsite sollicitée a une flexion

trois points.
Calcul de I'énergie de déformation (W)

on a: W=W;+Wr; (IV.17)
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L/2 2

1
avec W, 5 J;(Mf) dx (N3
1 L/2
et W, =—— | T?%dx IV (19)
GS o

On remplacant (1V.18) et (IV.19) dans (IV.17) omaliéquation suivante

L/2 2 L/2 2
W = ji[llrxj dx+ ji(llzj dx
EIl 2 )} GS,\ 2

0

F2 X3 L/2 F2
w= X E g
4E1| 3 4GS,

0

_F? H 1
12El | 2 4GSZ 2

FL° F2L
96El  8GS,

213
woFLl, 12E|2 (20)
96EI |~ GSL

D’apres le théoreme de Castigliano

AW
JT_aF

213
Donc 5 =0 |FPL(, 1281
oF | 96E1 |~ GSLL

3
5. =" Ll 12E'2 (IV.21)
48EI|~ GSL

L’équation de la déformée s’écrit sous forme :
EIY =-M, V(22)
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:> Y = —i(Exj
ElI{ 2

E: module de Young longitudinal.

o . h?
| : le moment d’inertie de I'éprouvette tel que : I =b—

12
e X[ [OL}
2

En intégrant on aura :

y=-1[Fy +C,x+C,
El\12

C, et G étant des constantes déterminées par les corgldionlimites :

+ x=0=Y=0, dou C,=0
2
. x:£:>Y:0, d'ou Cl:—FL
2 16

L’équation de la fleche sera :

2
y=-21[F e Foy
El{12 16

La fleche est maximale au centre de la poutref-élafire pour la valeuxk = L :

_FL?
M 48El

De cette relation on peut déterminer I'expressiomuebdule d’Young qu’est :

_FC _ R
E = =
48Y1  4Y,bh?

Y. : Lafleche au centre (la fleche maximale).

(IV.23)

(IV.24)

(IV.25)

()2

57



CHAPITRE VI : Essais mécanigues et endommagement dgmesdas

Remarque : A cause de la symétrie, on se limite a I'étude die gartie d’éprouvette.

Si I'éprouvette est en matériau homogene isotropepeut calculer la contrainte normale

s’exercant sur les deux surfaces par la relation :

(IV.27)

3F 2y
r=—1I|1-|— V@28
4bh( ( hj ] ©8)
Certaines conditions de sollicitation \a@wit étre respectées. En effet lors de la
sollicitation de flexion, le champ de contrainteest’ pas homogéene, et l'effort appliqué
engendre non seulement des contraintes normalesadiéon compression (IV.27) (Fig
IV.9.a) mais également des contraintes de cisadligr(iV.28), maximum sur la ligne neutre
(y=0) (Fig 1V.9.b).
a) b)

h/2 h2

Gma.x

L axe _ T\ T L axe ma_}ltm
neutre 5, =0 h=0

Cmin -hi2

-h/2

Fig IV.9 : Représentation des contraintes internes d’une eptigusollicitée en flexion trois

points.

L’influence de ces contraintes de cisaillement infes négligeable car lors d’'un essai

de flexion trois points, la fleche totad, imposée a I'éprouvette est la résultante des

contributions du fléchissemedt et du cisaillemerd,.

De I'expression (IV.26) et I'expression dgax On peut introduire I'expression de la
_6dh

déformation : max E

(IV.29)

Lors des essais de flexion, il est possible deilpgier un mode de rupture par rapport a
l'autre en jouant sur la distance entre appuis.gXample, pour des composites a fibres de

verre, on aura .
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= PourL/h>16, rupture en traction compression ;
= PourL/h<5, rupture en cisaillement interlaminaire.

» Délaminage en flexion trois points

Les composites obtenus par empilement des coudh@sssijet au délaminage, se
traduisant par une décohésion des couches. Poaniphin cisaillement dans l'essai de
flexion trois points, le rappoit/h doit étre inférieur &. Ce type d’essai ne permet pas de
calculer le mode de cisaillement interlaminairelaglistance entre appuis est trés faible, il est

tés difficile, en pratique, de mesurer la flechd'éerouvette
b. Essai de flexion quatre points

L'essai de flexion a quarte points cormsiat exercer entre les appuis deux points
d’applications de la charge, distants de L, (FigLD) ou I'effort tranchant est nul dans la zone

des contraintes maximales.

/4 L2

h 4

Fig IV.10 : Essai de flexion a quatre points.

La contrainte maximale et le module de flexioexgrime par :

_3FL

La contrainte de flexion : g, = \D.
fl 4bh2 ( B
3
Le module de flexion : a = £3E (IV.31)
64bh® o0

Détermination des efforts tranchants :
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TZOLSXSL
4 2
Détermination du moment :
M :—BOS st
2 4
M :—ELSXSL
8 4 2

Ainsi que la répartition des efforts sur la longueiéprouvette est schématisée par la Fig
V.11.

AT

Fi2

@

Li4

(D1

L2 i L

Fig IV.11: Répartition des efforts sur la longueur d’'une épstie sollicitée a une flexion

quatre points.

Remarque

Nous ne devrions pas négliger les inconvénient®mgénpar I'essai de flexion trois
points et qui peuvent masquer parfois de beaucesipdsultats a obtenir par, d'un cote, la
présence des contraintes de cisaillement (qu’'otigegdien sir avec I'augmentation de la
longueur entre appuis) et I'autre 1a ou les pamteeshargement engendrant des contraintes de
contact surtout sur les composites a matrice dagganthermoplastique en la déformant ce
qui fera passer I'application de charge linéair@ierthargement surfacique.

Des déformations sont aussi créées a l'endrog pannes d’appui, ce qui

augmenterait les contraintes de cisaillement etpamt méme de remettre en cause la
considération des appuis simples ou par la présdesérottements vont transformer la forme

de la courbure. Toutefois, Nous nous proposeé iBetilla flexion par flambement.
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c. Essai de flexion par flambement

Lorsqu’'on exerce un effort de compression sur uwoetrp bi-articulée a fort
élancement, la ruine de la structure ne se prquhstpar rupture en compression comme le
prédit la résistance des matériaux, mais par unghéne de courbure de grande amplitude
appelée flambement (Fig 1V.12). Dans cette confiian, la force appliquée crée, au centre
de la poutre, un moment fléchissant d’autant piysortant que la courbure est grande. On est
en présence d'un phénomeéne d’instabilité. Le sesil caractérisé par la charge critique
d’Euler.

TEl
P.= Lz (V.32
E: module de Young dans la direction X
I moment d’inertie par rapport a I'axe Z

L: longueur initiale de la poutre.

P ........ _‘_P

Fig IV.12: Configuration de flambement

L’'essai de flambement permet en effet de contoueseproblemes de concentrations

de contraintes de contact générées par les appdisxion trois ou quatre points.

La validation de cette méthode demande la miseoa g’'un banc d’essai spécifique

qui nous permettra de mener différents essais ear mdatériaux composites a matrices

organiques.

V.3 Essai de cisaillement

Les essais de cisaillement utilisés pour I'étuderdatériaux composites permettent de
connaitre le comportement au cisaillement (conteagt module de cisaillement) soit selon
une sollicitation dans le plan des couches (ceadint interlaminaire), soit selon une

sollicitation perpendiculaire aux coucHds].
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Ces essais sont tres souvent difficiles a mettreearre, portant sont trés importants
pour I'étude d'un matériau composite. Plusieurs hoéés d’essais existent et chacune

présente quelques inconvénients
IV.4 Essai de torsion tube
% Principe

Une éprouvette de forme tubulaire et de languefiisante se fixe sur un embout métallique
avec un renforcement continu de plastique armé I\i3).la mesure de la déformation se
fait a l'aide des jauges de déformation dansaldig centrale, en deux points opposés (les

jauges sont placées a 443].

Ranforcement en plastique arm

Embout
m tallique
Ci 1A
prouwvetts tubulaire
Principe de I’essai de torsion Téte d’éprouvette pour I'essai de torsion

Fig IV.13 : Essai de torsion d’un tube

V.5 Essai de dureté

La dureté peut étre définie comme une mesure deédstance a la déformation
plastique localisée. Les méthodes de mesure darédéd(essais Brinell, Vickers et Rockwell
... etc.) sont basées sur la pénétration d’'un indenta surface du matériau (Fig 1V.14). Une
valeur de dureté est déterminée par la mesureimdendion de I'empreinte fait par I'indenter

soumis a des charges et des vitesses d’applicatinindlées.

+«+ Dureté Brinell (symbole HB):

Elle est obtenue par calcul. Aprés essai, on md&mgreinte laissée par une bille
polie (diametre : 1-2,5-5-10 mm) et la valeur decltearge F appliquée pour obtenir cette
empreinte (essai usuel : F =3 000 daN, d =10 nem¢iant 15 a 60 secondes).

Utilisation : tous métaux.
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+«+ Dureté Vickers (symboleHV) :

Elle est obtenue par calcul ; le principe est idprt au précédent mais avec une
pyramide droite en diamant a base carrée dontéangsommet est de 136°. Utilisation: tous
métaux.

Variante : essai Knoop (microdureté, empreinte en formdodange, matériaux durs pour

petites piéces et fines sections).
+« Dureté Rockwell (symbole HR)

C'est l'essai de dureté le plus connu mondialemBains ce cas, la dureté,
contrairement a Brinell et Vickers, est obtenue pecture directe d'une longueur
d'enfoncement d'un pénétrateur, bille acier ou chamant.

Une pré charge (Fo) permet de faire une empreinigale et, par la, d'éliminer les
incertitudes propres aux défauts de la surface.
Le tableau IV.2 donne I'échelle de mesure pouwsskée de dureté

Echelle Utilisation
HRC Pour ferreux
HRDet HRA avec cones Pour matériaux durs et tres durs : carbures,
Aciers trempés...
HRB Non ferreux et métaux en feuilles
HRE, HRF, HRG Pour métaux doux
HRM et HRR avec billes Pour matiéres plastiques.

Tableau IV.2: Echelle de mesure
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assal symbale principe et conduite de essal
E
HE = 0,102 = 2F aves
bilie @ ¥
inall HB |
Brin ; 5=121_ﬂ',:,§_||'g2_;2]
surface E o {Fen N, a et den mm)

F

ramide & Hv = 0,183 7 AVED
ase Carmée
136°
oy +
d= _-i'

Vickers HY i |
i
(Fen N, ¢ et gy &nmm)
Loy
M précharge | F (T0DN) misaen | Fe Ry relichement
{marquage) change
130*
Rmm" HR e [ ‘lﬂl:l__
1 €
HR 50 = E a= enfoncament dureté HR = 100 - e
HRg 3 =
o 0— Y —
échalle de
dureté (C, B, A}

Fig IV.14 : Principaux essai de dureté [44].

IV.6 Essais dynamiques
IV.6.1 Essai de résilience (choc)

Il arrive souvent que les matériaux de tres bsrmqelités plastiques deviennent tres
fragiles sous I'action du choc. La résilience ctase la résistance aux chocs des matériaux.
C’est une caractéristigue mécanique importantesshie est destiné a mesurer I'énergie
nécessaire pour rompre en une seule fois une égiteywréalablement entaillée (Fig 1V.15).
On utilise un mouton-pendule munit a son extrémditd couteau qui permet de développer
une énergie donnée au moment du choc. Cette énespieglassiquement dans le cas de la

norme européenne de 3iles.

L’essai consiste a rompre d'un seul coup de moptardule une éprouvette entaillée
en son milieu et reposant sur deux appuis (Fig.8).On détermine I'énergie absorbée
exprimée en joule. D’autre caractéristiques peuetet déterminées a partir de cette essai ; |l
s’agit, en particuliere, de la cristallinité (tade rupture fragile) ou de I'expansion latérale
mesurée sur chaque d’éprouvette aprés essai. Newensg que le développement des
analyseurs transitoire a permis d’instrumentersBegle résilience et de mesurer d’autres

parametres caractéristique du comportement desimat@ la température d’essai .
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L'énergie absorbée est obtenu en comparant laeatiité d'énergie potentielle entre le
départ du pendule et la fin de I'essai. La machstenunie d'index permettant de connaitre la
hauteur du pendule au départ ainsi que la podaig@fus haute que la pendule atteindra aprées

la rupture de I'éprouvette.
L'énergie obtenue (en négligeant les frottemersisjlennée par la formule V.33 :
W =m.g.h —m.g.n’ (Iv.33)
m : masse du mouton-pendule
g : accélération de la pesanteur (environ 9.81°m.s
h : hauteur du mouton-pendule a sa position dertiépa

h' : hauteur du mouton-pendule a sa position

impact impact
1 r=1 r=025 1
1=2 mm — y o *
40mm \C | - - — ,D_:: [+5] |
» 2 --:-‘F 45°

Fig IV.15 : Forme des éprouvettesen U eten V.

o atiulatan / Graduation angulaire du cadran

du pendule

Pendule en position initiale

Pendule en position

finale m‘

Eprouvette contre I'éprouvette

Fig IV.16 : Essai de résilience.
La résilience est définie par la lettre K (joulesn)

énergie absorbée W

~ section au droit de l'entalle
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IV.6.2 Fatigue des composites

Lorsqu’une structure est soumise a une chargeedigitie variable, elle est soumise a un
phénomene de fatigue qui peut conduire a sa rupiereque la charge reste a tout moment
inférieure a sa résistance statique. Ce phénonsnie @& I'amorcage et la propagation d’'une
fissure a partir d’'un défaut au sein de la strgtatest-a-dire un ensemble de circonstances
favorables a une décohésion locale du matériau ailu dfune forte concentration de
contraintes. L’étude du comportement en fatigue meseriaux présente deux aspects. Le
premier est lié a la prédiction de la durée de eticonduit a I'obtention des courbes de
Wohler. Le deuxiéme consiste a étudier et idemtidee dommage spécifique causé par la
fatigue au sein du matériau, et a comprendre corhoeedommage conditionne la durée de
vie.
IV.6.2.1 Fatigue et endurance

La notion de fatigue ou d’endommagement en fatigasigne la modification du

comportement d’'un matériau, suite a l'applicati@pétée d'une sollicitation mécanique
cyclique ; conduisant & une rupture prématuréla ggece pour des amplitudes souvent bien
inférieures aux caractéristiques observées en mpapt4]. L'endurance est la capacité du
matériau a résister au phénomeéne de fatigue. Lesngéres caractéristiques d'un cycle de
fatigue a déformationg) ou contrainte ¢ ) sinusoidale imposée sont :

* [l'amplitude maximale de la contrainte (déformatiatiginte au cours d'un cycle, notée
g,, (&,) la valeur moyenne de la contrainte (déformatony) &)

* le rapport des contraintes maximale et minimalés parametre R :
g -0, g . 1o . o .
O-a = max min a-m = max min R - min
2 2 o
(Ces paramétres sont aussi valables en déformatjprsée en remplacant le terragare) ;
un cycle sinusoidale de fatigue est alors entiénénuEcrit par les trois parametres

O, (Emax )yR €t T (fréquence de l'essa[B7]. On est parfois conduit a distinguer la

max

composante alternative, de la composante statique, ; Ainsi, selon les valeurs relatives

de ces composantes, et les valeurs de rapport &stingue plusieurs types d’essais sous
sollicitations (Fig IV.17) :

> alternée symétrique : om=0 R=-1
> alternée dissymétrique : &h<ca -1<R<0
> repeétée Om =0Oa R=0
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» ondulée Om>0a O<R<1

Fig IV.17: Différents cas de sollicitations [41].

Remarque

Pour R=1, on n’est plus dans la fatigue dynamigaesmans la fatigue statique (fluage,
relaxation). Pour des conditions d’essai donnée®rfeparticulier pour un niveay,,, ou
0.« de sollicitations), on définit la durée de vierdatériau comme le nombre de cycles que

le matériau peu supporter avant sa rupture.

IV.6.2.2 Les principales caractéristiques et propetés impliquées dans le comportement
en fatigue d’'un polymére [45]

1. La structure et la composition chimique, la maaséaire et sa distributigites états
physiques.

2. Le chargement mécanique du polymere peut générerupture de liaisons
covalentes puis la croissance des fissures au doupsocédé de fabrication sous I'effet de la
force de cisaillement.

3. La déformation homogeéne comme la déformation iglastet viscoélastique. Quand
la concentration de contraintes a la téte de fufes est assez haute et la rupture n’intervient
pas encore, la limite d’élasticité du matériau pewe atteinte. Dans le cas des polyméres
vitreux, le point maximal de la limite d’élasticipgésente deux modes : La limite d’élasticité
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du cisaillement et la limite d’élasticité normale k& contrainte, mais le cas des polyméres
semi-cristallins est différent. lls sont parmi Ipslymeéres qui ont la meilleure tenue en
fatigue. Par contre le mécanisme de la déformatabalance entre I'énergie dissipée et la
résistance a la fissuration dépendent du modeptare.

4. La déformation non-homogéne comme la création deuelures et bandes de
cisaillement. La craquelure est différente dansae des polymeres et dans le cas des autres
matériaux comme les céramiques. La différence @stlg n'est pas une fissure réelle et elle
nécessite une déformation plastique. Elle déperntgmride sollicitations, de la masse molaire
et des paramétres de la fatigue comme, la fréquelec@arametres environnementaux tels
gue la température et I'humidité. Ce phénomeneaaauit sous certaines conditions pour les
polymeres amorphes vitreux et quelques polyméresi smistallins. La formation de
craguelures se traduit par une dissipation d’éeeegila résistance mécanique du matériau
devient faible.

5. Le phénomene de transition vitreuse de la mataieec son changement d'état
physique.

6. Les modifications morphologiques comme l'oriertdatet la cristallisation.

7. L'effet thermique induit par I'auto-échauffement.
IV.6.2.3 Parametres généraux qui influent sur la teue en fatigue

Les parametres les plus importants Esrpparametres liés au matériau, au chargement
et a I'environnement. La Fig IV. 18 montre bienteenfluence.
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Comportement
en fatigue

Condition de
Mise en ceuvre

Environnement

Fig IV.18 : Schéma illustrant I'influence des parameétres saphlaportement en fatigue.[45]

A. Les parametres liés au matériau peuvent étre classén deux groupes :
» Les composants d’'un matériau composite (matricerdgort) ;

» Les conditions de mise en forme.

B. Les parametres liés au chargement sonte mode et 'amplitude de la contrainte (ou
déformation) imposée et la fréquence.

C. Les parametres lies a lI'environnemensont : la température et les parametres
agressifs comme I'humidité, I'oxygéne, les UV queupent étre la cause du
vieillissement du polymére. La température pewd étr facteur de I'environnement ou
un facteur généré lors de la sollicitation. Quandbarle de la température extérieure,
elle est un facteur de I'environnement mais quamgarle de la température induite

par l'auto-échauffement, c’est un facteur qui dépdirectement de la fréquence de
sollicitation.
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IV.6.3 Analyse mécanique dynamique [46]

La caractérisation mécanique dynamique de nos &libbas passe par une analyse
DMA ou DMTA (Dynamic Thermal Mechanical Analysegraune machine DMAS0 issue de
01dB Metravib. Le principe est décrit par la Fig19 et se base sur la mesure de déphasage
entre le déplacement forcé d’'un échantillon etdat@inte engendrée pour une excitation en
traction-compression.

Les parametres auxquels on accéde par cette msemire
— Le module de stockage, ou module de Young Eéel
— Le module de perte, ou module de Young imagirtzire

— L’angle de perté et le facteur de pertg=tan (9).0

section excitée S

axe d'excitation

1

C Eprouvette de traction-compression)

Fig IV.19: Schéma de fonctionnement de DMA [46]

V.7 Endommagement des composites

Lors de leur vie en service, les piéces peuvest @iumises a diverses sollicitations
mécaniques dont les effets peuvent étre aggravéslepdacteur temps ou par un
environnement plus ou moins agressif. Le componént®pend en grande partie des
parameétres microstructuraux. De par leur naturérbgéne, 'endommagement des matériaux
composites est complexe ; il se manifeste génémlepar la combinaison de trois modes :
rupture de fibre, décohésion de l'interface fibratrite et fissuration de la matrice.

Ces mécanismes et la multiplicité des facteursigmitant la résistance du composite

rendent difficile la description de son endommageaime
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Ainsi, il existe des parametres, tels que la faactrolumique, I'orientation des fibres,
I'épaisseur des plis et I'espacement entres fibj@sent un réle trés important dans la
cinétiqgue de 'endommagement.

IV.7 .1 Les différentes échelles d’observation deehdommagement
Plusieurs types d’endommagement au sein d’'unetataustratifiée, unidirectionnelle
ou tissés qui se révelent a différentes échell@ss#rvation (Fig 1V.20). Les plus significatifs
sont les suivants[47]
> A l'échelle microscopique apparaissent les ruptdiieserfaces : c'est le phénomene
de décohésion fibre/matrice et d’autre part, ldautgpde fibre, de matrice;
> A l'échelle macroscopique on observe le phénomerdgdollement inter pli : c’est le
délaminage ;
» A l'échelle mesoscopique on observe l'apparitionatabreuses fissures intra-
laminaires mais également la rupture de fibresrgarvient au stade ultime de la

ruine du matériau, qui sont paralléles a la dioecties fibres.

Fissures

Echelle
macroscopigque —p

Décohésion

Echelle
mésoscopigue

Fig IV.20: Les différentes échelles d’'observation de I'endogenaent: illustration sur un

matériau stratifié.
IV.7.2 Modes de rupture [48]

L’état de propagation d'une fissure planensise a un systeme de forces, peut
étre ramené a la superposition de trois modes él&mes de rupture (figure IV.21).
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Mode I Mhlode IT Mode ITIT

Fig IV.21 : Différents modes de rupture

= Mode lou mode d'ouverture : la charge ap@dey est perpendiculaire au fond de
fissure . Les surfaces de la fissure se dépla@mpepdiculairement I'une a I'autre. ce mode
correspond a une traction uniaxiale.

= Mode Il ou mode de glissements droit : la chaaiquée est parallele au plan de la
fissure. Les surfaces de la fissure se déplacerstldaméme plan et dans une direction
perpendiculaire au fond de la fissure, il s’agitaigaillement plan.

= Mode Il ou mode de glissement vis : les surfaeetadissure se déplacent dans le
méme plan et dans une direction paralléle au fiteria fissure.

Deux ou trois modes de sollicitations peuvent exissimultanément, ce qui

correspond aux modes mixtes. Cependant, les rgptaseplus dangereuses sont celles du
mode | [49].

IV.7.3 Les mécanismes d’endommagement

Les mécanismes d’endommagement d'un matériau ly&éeo ne sont pas
uniformément présents au sein du matériau. lls rigpe notamment de la sollicitation, de
I'architecture des constituants et de l'orientatides pli$47]. Un composite a matrice
polymére soumis a une sollicitation mécanique, pegfrouper trois principaux modes
différents :

+ Rupture des fibres;

+« Fissuration matricielle ;

% Rupture de l'interface fibre-matrice et déchausserde fibre ;
Généralement, un mécanisme n’est pas isolé, masrsdimécanismes coexistent. Ces
mécanismes se développent suivant la nature desimat et les conditions de sollicitations

meécaniques imposées.
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IV.7.3.1 Rupture de fibre

La rupture de fibre (Fig IV. 22) intervient soitla& premiére mise en charge soit au
cours de la sollicitation. On peut dire que ladilbompe si elle subit une contrainte supérieure
a sa resistance. On apercoit ce phénomene lorgsege d'un défaut qui subit une

concentration de contrainte.

r———

rupture

Of = O, i
o i _\— de fibre

Fig IV.22 : Rupture de fibre.
I\V.7.3.2 Fissuration matricielle
Les matrices organiques étant des matériaux dsictike rupture finale intervient, aprés
une initiation de la fissure et sa progression,glésia contrainte a la ruptute, est atteinte.

Ces fissures prennent naissance aux défauts psétaemd le matériau lors de son élaboration.

En traction longitudinale, la fissuration de la riza est soit transverse dans le cas ou
O, dans la matrice atteint la contrainte a la ruparéraction ; soit longitudinale dans le cas
ou la contrainte a la rupture en cisaillement é&stirde (Fig IV.23). Ce dernier mode ne se

produit que dans le cas ou la contrainte de déamhéte linterface est supérieure a la

contrainte en cisaillement de la matrice. Dansale @ntraire, il y aura alors décohésion de

l'interface[1].
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1
| 1 ruplure
| Lransverse

s |1I!un,'
) | ! k longitedinale
|

Fig IV.23 : Rupture de la matrice.

Pour des déformations assez faibles, les fissuigggparaissent que dans la matrice.
L’application des charges cycliques fait augmenéemombre de fissures. On parle de
fissuration dispersée (Fig IV.24). Par contre, rpdas contraintes éleveées, les fibres se
cassent au bout de la longueur et permettent lpagadion de fissures. C’est le mode de

rupture localisé.

] ]
~ S L o L 1]
B -~ [~ ]
~r ] ~r ~r [
~ ] ~r ~ ]~ — ]
~r |~ ~r |
~l ] ~r ~ | |~
~r] ~r ~ [ <
Z ] ~ ] ~ [~
ke —
a) Fissure dispersée h) Mode localisé

Fig IV.24 : Modes de fissuration de la matrice.

IV.7.3.3 Décohésion fibre-matrice
Dans un polymere renforcé par les fibres unidicecrielles, la décohésion de

l'interface intervient lorsque la contrainte de adiement T dans la matrice atteint la

contrainte de décohésiag et cela arrive quand cette derniere est infériadeecontrainte en

cisaillement & la rupture de la matrigg (Fig IV.25)[1].
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Tm =13 décohésion
>

Fig IV.25: Décohésion fibre-matrice.

IV.8 Fissurations des composites stratifiés

Les matériaux composites stratifiés constituéscdeshes superposées renforcées de
fibres unidirectionnels, de tissus ou de mats peugeesenter différents types de fissuration
(interlaminaire, intralaminaire, ou translaminairfl)]. Ces termes définissent les plans dans

lesquels peuvent se développer les fissures damsd&riaux composites.

» Fissures interlaminaire : la fissure se développe suivant un plan paral&is
couches de renfort, entre deux couche (Fig 1V.26Ca type d’endommagement se
rencontre lors d’essai en mode | ou I, lors d’edsdlexion entre appuis rapprocheés ;

» Fissures Intralaminaire : le plan de la fissure est perpendiculaire ou frEeabux
couches de renfort a [lintérieure des couches (Fg26.b). Ce mode
d’endommagement se rencontre lors d’essai de leisght ou de traction transverse
sur matériau unidirectionnel par exemple ;

» Fissures translaminaire :le plan de la fissure est perpendiculaire aux kesi@t aux
renforts (Fig 1V.26.c). Ce mode d’endommagement pest exemple observé lors

d’essai de traction ou compression uniaxial daseies des fibres.

{a)

Fig IV.26 : Différentes types de fissuration au sein d’'un cositpo stratifié.
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Dans le cas des stratifiés, aux meécanismes élémemntdécrits précédemment
(décohésion fibre matrice ; rupture longitudinake ld matrice ; rupture transverse de la
matrice ; rupture des fibres) s’ajoute un mégarigie rupture entre couches, il est dit
rupture par délaminage (Fig IV.27).

rupture longitudinale

" rupture transverse de
de la matrice

la matrice

décohésion

- . rupture de fibre
fibre-matrice

délaminage

Fig IV.27 : Mécanismes de rupture dans les stratifiés.

a. Cas d'un stratifié croisé soumis a une traction das la direction 0°

Dans le cas d'un stratifié croisé m@ a une traction dans la direction 0°
(Fig 1v.28), le premier phénomene de rupture obsest celui de la fissuration des couches
orientées a 90°. La fissuration se produit parunglongitudinale de la matrice ou/et par
rupture de l'interface fibre -matrickans les couches orientées a 90°. Cette fissuremioduit
a la formation des fissures orientées transversaleniFig IV.29) a la direction du
chargement mécanique. Ainsi, cette fissurationialeit des couches a 90° est appelée
fissuration transverse du stratifié croisé. Lorstpiehargement mécanique est augmenté, le
nombre de fissures croit jusqu’a atteindre un @asaturation de la fissuration. Les fissures
transverses créent en pointes de fissures, erdredeches orientées a 90° et a 0° des
concentrations de contraintes qui conduisent #idition puis a la propagation du délaminage
a l'interface entre les couches. Ce délaminageéseldppe ensuite jusqu’a la rupture finale
du stratifié par rupture des fibres et de la matdans les couches a 0°. La Fig IV.29 montre

I'aspect final de la surface aprés ruptjire
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90° 0° 90° 0°

l

Fig IV.28 : Stratifie croisé soumis a une traction dans lactiva0°.

(b)

Fig IV.29 : Rupture en présence d'un trou d’'un composite [0}/Q0a fibres de

carbone. (a) Rupture macroscopique au droit de (@uwBord de I'éprouvette loin du

trou : les couches a 90° sont microfissurées.

b. Cas d'un stratifié croisé = 45°, soumis a une &ction longitudinale dans la
direction0° (Fig IV.30)

—5° as° —5° 45°

Fig IV.30 : Stratifie croisé&45° soumis a une traction dans la direction0°.
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Dans ce cas, on observe d’abord untureigongitudinale dans les couches 4%’ ,
suivi d'un délaminage entre les couches. La FigIMdonne un exemple de rupture observé
dans ce cas.

Fig IV.31:Rupture d'un composite [+ 457] a fibres de carbone.

IV.9 Facteurs influencant la résistance du compost

Plusieurs facteurs agissent sur la résistancerdptare des composites. Une analyse
exacte de la rupture devient compliquée par lagm@s de contraintes résiduelles, par la
nature hétérogéne et anisotrope du matériau, gp@rdsence de défauts et le manque de

connaissance sur le comportement de I'interface.

o2 [ ]

— o

— —

— —
T T

Eésistance moyvenne

de la fibre

1400—\\0\

100 . . . . . , »
05 125 25 30 125 250 Longueur de

la fibre

Fig IV.31: Effet de la longueur d’une fibre de verre E sudsistance moyenne de la
fibre.

¢ La probabilité de trouver des défauts dans lafidargmente quand sa longueur augmente ce

qui réduit sa résistance a la rupture (Fig IV [&2) ;
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2100k

14001

Compression (MPa)

Fésistance ala

J00[

Dhiametre des

0= ICI..13I I Illj]_éj * Fibres (mm}

Fig IV.33: Influence du diamétre des fibres de verre surdest@nce a la compression d’un
composite.

¢ La résistance de la résine dépend de son degndisimn, de son degré d’homogénéité et du
taux de porosité. Les figures IV[3Z] et IV.3550]montrent l'influence du taux de porosité
sur la résistance au cisaillement et a la compressts matériaux composites

T (Pa) !

1201
100}
20T

&0

0L 1 L ' ' »

0 1 2 N
3 4 VP )

Fig IV.34: Corrélation entre la résistance au cisaillememntatuposite et le taux de porosité.

)

\

> : o
4 & 2 V’P(/o)

Compression (MPa)

Féststance ala

o)

Fig IV.35 : Influence du taux de porosité sur la résistan@e@dmpression du composite a

fibre de verre.

L'espace entre les fibres est aussi uarpatre important. La diminution de celui-ci
augmente le risque de rupture brutale du composite.
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IVV.10 Conclusion

La connaissance de I'état d'endommagement d'unest travaillante en matériaux
composites est une nécessité largement reconnce tatt pour des raisons de fiabilité, et par

conséquent de sécurité.

Si on consideére le cycle de vie d'un matériau, ‘apescoit qu'a chaque étape de sa
vie, il est soumis obligatoirement a difféest conditions d’exposition au cours de
laguelle ce matériau voit ses propriétés initialésroitre en totalité ou en partie jusqu'a
atteindre un seuil minimal qui définit la durée g® du matériau ou sa durabilité.
L’endommagement désigne toute altération desprigtés d’'un matériau au cours du
temps, ces propriétés peuvent étre des éaisttjues mécaniques, physico-chimique,

de surface,...
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V.1 Introduction

L’objectif envisagé dans cette partie est 1’étude de comportement mécanique de
différents matériaux composites (stratifiés) aux sollicitations statique par le biais des essais de
flexion trois points, et dynamique par le biais des essais de traction/compression (essai DMA)
et physico-chimique (vieillissement dans 1’eau de mer et 1’eau distillée) et de voir les

mécanismes de ruptures engendrés.

V.2 Matériaux de I’étude

Les matériaux composites utilisés dans cette étude, proviennent de I’entreprise
ISELMAN (Ets. AMOKRANE Abdallah). Ils sont principalement destinés a la fabrication des
bateaux de péche et de plaisance (figure V.1). Les constituants de base de ces matériaux

(résine et renfort) sont des produits commerciaux de composition complexe.

Fig V.1 : Domaine d’utilisation du matériau composite.

Dans cette etude nous avons gardé la méme stratification que celle utilisée par
I’entreprise pour la réalisation des coques de bateaux 4,80 m (composée de quatre couches
apres le gel-coat : mat 300, mat 450, taffetas 800 et mat 300 présentées par la figure V.2) ,
ensuite pour valoriser le recyclage des déchets, nous avons élaboré d’autres matériaux
contenant de la matiére broyée (recyclée) en remplacant a chaque fois une couche par le
recyclé. De plus, nous avons utilisé deux types de recyclés avec et sans gel-coat, on obtient

ainsi neuf matériaux.

_ RN iG] eag—— Teffetas 800
R P e R L L] e Mt 450
e Mat 300
~glg—— (sel-coat
«af—— Moule

Fig V.2 : Stratification utilisée par ’entreprise pour le bateau 4.80 dénommé VGa)
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V. 2.1 Constituants des matériaux
% Matrice

Nous avons utilisé une matrice synthétique en polyester insaturé thermodurcissable.

+ Renforts
Nous avons utilisé les fibres de verre type E, sous différentes architectures a savoir : mat 300,
mat 450 et taffetas 800 (roving 800) présentees par la figure V.3.

Fig V.3 : Les différents renforts utilisés ; a) Mat 300g/m? ; b) Mat 450g/m?
c) Taffetas 800g/m?

+ Recyclés
Les différents types de matiéres broyées (recyclées) sont montrés dans la figure V.4. lls

présentent le résultat de broyage des deux types de déchets composites (avec et sans gel-coat).

Fig V.4 : Recyclé sans gel-coat(RI), Recyclé avec gel-coat(RI1I)

Une fois les déchets récupérés (découpés des bords des objets moulés), on les tris,
ensuite on procéde au broyage. La figure V.5 représente les différentes étapes de découpe, de
tri et de broyage des déchets.
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Triage Broyage

Fig V.5: Opérations de : découpe, récupération, triage et broyage des déchets

V.2.2 Procédé d’élaboration des matériaux
Les plaques de stratifiés ayant servi au découpage des éprouvettes sont obtenues par le
méme procédé de fabrication que celui utilisé pour les bateaux de péche, a savoir, le moulage
au contact (figure V .6). Le procédé est manuel, il consiste a nettoyer d’abord le moule avec
de la cire (norpol FI-180-10) qui sert d’un agent de démoulage puis appliquer une couche
colorée de gel-coat d’épaisseur (0,28 + 0,05) mm sur une plaque lisse et rigide a I’aide d’un
pistolet. Aprés 12 heures environ, on procede a I’empilement des différentes couches
imbibées de résine (mélangee a 3% du durcisseur) et les compactées manuellement a 1’aide
d’un rouleau d’ébulleur pour chasser les bulles d’air, jusqu’a obtention de la séquence désirée.
Apres conditionnement a température ambiante pendant 24 heures, les plaques sont
démoulées et subissent par la suite une post-cuisson a température ambiante. Pour les
matériaux contenant du recyclé, on verse une couche du recyclé imprégné dans la résine a
I’état pateux. L’ensemble est maintenu dans cet état et a température ambiante pendant la
polymérisation jusqu’ a la fin de la gélification qui dure a peu prés une journée aussi. A la fin
de la polymérisation nous procédons au démoulage.
Il est commode de laisser environ une demi-heure la premiére couche de renfort au

contact avec le gel-coat.
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Ebuleur

Résine + renfort
Geicoat

Fig V.6 : Moulage au contact

V.2.3 Matériaux élaborés

Nous avons élaboré différentes plaques stratifiées telles qu’elles sont présentées dans le
tableau V.1 et suscitées dans le paragraphe V.2. De plus, pour le besoin de ’entreprise a
défaut de rupture de stock en fibre Mat 450 et Taffetas 800, nous avons élaboré deux autres

matériaux en remplagant :

e le Taffetas 800 par deux fois Mat 450 (dénomme SGT () : Sans Gel-coat Test « A »).
e le Mat 450 par deux fois Mat 300 (dénomme SGT ) : Sans Gel-coat Test « B »).

En outre, nous avons éelaboré deux autres matériaux afin de mettre en évidence 1’importance

des positions des plis qui sont comme suit :

e Gel-coat + taffetas 800 + mat 300 + mat 450 + mat 300 (Dénomme VGg, : Viege Gel-
coat test « B »);

e Gel-coat + taffetas 800 + mat 300 + mat 300 +mat 450 (Dénommé VG, : Viege Gel-
coat test « C »).

La mise en évidence de la contribution des différents renforts et matiére recyclée nous

ont conduits a 1’¢laboration des différents stratifiés qui sont montrés dans le tableau V.1.
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Lots

Ordre des plis

VGa)
RIG )
RIG@,
RIG(
RIG )
RIGx,
RIIGg,
RIG(
RIIG(,
SGT
SGT@
VG
VG
VSG

Gel coat-300-450-800-300
Gel coat -300-R1-800-300
Gel coat -300 -800-RI -300
Gel coat -300-450-800-RI
Gel coat —RI1-450-800-300
Gel coat -300-R11-800-300
Gel coat -300 -800-R1I -300
Gel coat -300-450-800-RII
Gel coat —RI1-450-800-300
300-450-450-450-300
300-300-300-800-300
Gel coat-800-300-450-300
Gel coat-800-300-300-450
300-450-800-300

Tableau V.1 : Différents lots d’éprouvettes d’essais

V.3 Découpage des éprouvettes

Les plaques que nous avons élaboré en composite verre /polyester insaturé sont de

dimensions (450 x 450) mm?. Les éprouvettes sont découpées des plaques suscitées a I’aide

d’une scie a disque diamanté (figure V.7) sous un jet d’eau. Apres la découpe, les éprouvettes

sont ébavurées par un léger poncage, puis nettoyées rapidement a I’acétone.

Fig V.7 : Scie a disque diamanté

% Géométrie des éprouvettes de flexion
Les dimensions des éprouvettes utilisées pour les essais de flexion trois points (figure
V.8) ont été choisies selon la norme NF EN ISO 178, ASTMD 790 [24], ¢’est-a-dire :

L =16h + 20 (£1) mm;
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10<b<15mm pour h<5mm
L: longueur de I’éprouvette;
b : largeur ;
h : épaisseur.
Les dimensions utilisées dans les calculs, sont les valeurs moyennes :

3 1 3
Zhi ’ bm:§Z i

i=1 i=1

h, =

Wl

L

-

Fig V.8 : Géométrie des éprouvettes

V.4 Essais physico-chimiques

Dans cette section, nous allons étudier le comportement des matériaux élaborés sous les
essais suivants:
1) Identification des différents constituants du composite par I’IRTF (Infrarouge a
Transformée de Fourier)
2) Essai de perte au feu (Calcination)
3) Essai de vieillissement dans différents milieux :
e Eau douce (distillée).
e Eau saline (eau de mer).
V.4. 1 Identification des constituants par ’LLR.T.F

Pour I’identification des constituants on utilise la spectroscopie infrarouge a transformée
de Fourier, qui est une technique d’analyse. Elle permet de connaitre les longueurs d’ondes
(ou les fréquences) infrarouges absorbées par un échantillon donné et de mesurer
quantitativement cette absorption. L’analyse spectrochimique infrarouge fournie des
renseignements sur la nature de la structure moléculaire (arrangement des atomes, distance

entre atomes, composition chimique, ...).

Un phénomene de résonance intervient dans les molécules quand le rayon infrarouge

les traverse :
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> Si la fréequence de rayonnement est différente de celle des vibrations moléculaires, la
radiation n’est pas absorbée.

> Dans le cas contraire la radiation perd une partie de son énergie : la molécule ou une
partie de la molécule, absorbe cette énergie ; cette absorption se traduit par un

accroissement de I’amplitude de la vibration.

Dans notre travail, nous avons identifiés deux spectres des constituants du composite.
Tout en s’appuyant sur les tables de corrélation spectre-structure. Pour cela nous avons utilisé
le spectromeétre FTRF-8400-Shimadzu, piloté par un ordinateur dans un domaine de nombre
d’ondes 300 et 4000cm™. La méthode consiste & mettre une goutte de résine entre deux
pastilles préparées a I’aide d’une presse manuelle et d’envoyer sur 1’échantillon un
rayonnement infrarouge. L’analyse des spectres nous donne quelques groupements

fonctionnels de la résine et du gel-coat, les spectres sont représentés ci-dessous.
V.4.1.1 Identification de la résine par ’'LLR.T.F

La résine utilisée est insaturée et pré-accélérée, son nom commercial est : Polylite 440-800.
Elle est incolore et visqueuse, importée par 1’entreprise ISELMAN.

Le spectre infrarouge obtenu lors de son analyse par I’.R.T.F est le suivant :

100 - Resine

0% transmettance

20 -

J 12922 @ $1728.1

0 1000 2000 3000 4000
Nombre d'ondes ( cm™)

Fig V.9 : Spectre IR de la résine

A I’aide de la table de corrélation dans le moyen infrarouge entre groupes fonctionnels et
bandes d’absorption infrarouges caractéristiques avec la permission de : Standard Reaserch
Labs, Américain Cyanamid Co. (table of vibrational fréquences for oraganic molécules) du
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spectrometre IR, nous pouvons interpréter les différents pics du spectre de la résine qui

identifient les groupements suivants (Figure V.9).

> Le pic 2993,3 cm™ : correspond & la vibration de | allongement des liaisons des
alcanes C-H, des Alcools /Phénols O-H et Aldéhydes O=C-H ;

> Le pic 1494,7 cm™ : correspond 4 la vibration de déformation des groupes CH,, OH et
RNOz ;

> Le pic 1130,2 cm™: correspond a la vibration de ’élongation de la liaison C-O de

acide et de I’ester ;
> Le pic 1728,1 cm™ : correspond 4 la vibration de 1 allongement C=0 de I’ester ;

> Le pic 1292,7 cm™ : correspond a la vibration de | allongement des molécules C-N des
Amines et C-O.

V.4.1.2 Identification du Gel coat par ’LR.T.F

90 1 Le Gel-Coat
80 -

70
60
50
40
30
20
10

0

% Transmettance

® 2058.6

Nombre d'ondes ( cm-1)
Fig V.10 : Spectre IR du Gel-coat
La figure V.10 nous montre les différents pics du spectre du gel-coat.

> Le pic 2958,6 cm-1 correspond & vibration d allongement des liaisons C-H des
Alcanes, O-H et O=C-H des Aldéhydes ;
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» Le pic 1708,8 cm-1 : correspond a la vibration d allongement de la liaison C=0 de

I’ester ;

> Le pic 1629,7 cm-1 : correspond a la vibration de | allongement des groupes C=C et
de N-H des amides;

> Le pic 1494,7 cm-1 : correspond a la vibration de déformation des groupes CH2, OH
et RNO2 ;

> Lepic 1319,2 cm-1 : correspond a la vibration des élongations des liaisons S=0O ;
» Lepic 775,3 cm-1 : correspond aux liaisons RO-N=0.

V.4.2 Essai de perte au feu (calcination)

Ce test permet de déterminer, pour un matériau composite, le taux de fibres en masse et
celui de la résine et permet aussi de voir I’architecture des fibres dans chaque type de

matériau utilisé.
V.4.2.1. Principe de D’essai

Nous avons effectué des essais de perte au feu pour tous les lots. Les échantillons sont
pesés a sec et placés dans des creusets préalablement pesés, le tout est placé dans un four dans
lequel la température évolue de 25°C a 1100°C. L’essai est réalisé a 650°C, température pour
laquelle la résine est enticrement calcinée (environ 30 mn), I’ensemble est alors mis dans le
dessiccateur, nous le laissons refroidir pendant 30min. Les creusets et les fibres de verre sont

pesés. Le taux massique de la matrice est calculé comme suit :
V.4.2.2 Matériel utilisé

> Creuset pour mettre les échantillons dedans (figure V.11.a)
> Un four dont la température est réglé a 650° C (figure V.11.b)
> Une balance de précision 10™ g (figure V.11.c)
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a b C
Fig V.11 : (a) Creuset, (b) Four, (c) balance de précision

V.4.2.3 Déroulement de I’essai

Nous pesons a vide les creusets, en suite nous les pesons avec les échantillons et on
les met dans un four réglé a une température suffisante pour la calcination entiére de la
résine, soit 650° C, pendant 30 min environ. Apres le refroidissement, on fait la pesée des
fibres restante dans chaque creuset et cela nous permet de calculer toutes les fractions
massiques des fibres et celle de la résine avec les lois ci-dessous. Apres calcination, il restera
juste les fibres et la cendre du gel coat.

Fig V.12 : a) Echantillons avant calcination, b) Echantillons aprés calcination

Me—-mf

Mf(%) = (1- ) x 100 (V.01)
Mm(%) = (") x 100 (V.02)

Mf (%) : Fractions massique de la fibre
Me: Masse de 1’échantillon avant calcination.

mf: Masse des fibres + la cendre de gel coat .
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Mm(%) : Fractions massique de la matrice

Mm(%) = 100 — Mf(%) (V.03)
Me = la masse de 1’échantillon avec le creusé avant calcination - la masse creusé a vide
M f=la masse de 1’échantillon avec le creusé aprés calcination - la masse creuse a vide
Les résultats obtenus apres calcination sont représentés dans le tableau ci dessous :
Lots Creuset 1 2 3 4 Moyenne
VG A vide 18,8604 17,4136 14,7403 17,4581
Avant 22,6248 21,3918 18,6563 21,3180
calcination
Aprés 20,2319 18,8151 16,1616 18,9267
calcination
Mf (%) 36,4334 35,2295 36,2946 38,0476 36,5013
VG, A vide 18,8741 17,4259 14,7509 17,4708
Avant 22,6819 21,4750 18,3339 21,5414
calcination
Apres 20,1468 18,7629 16,0355 18,8406
calcination
Mf (%) 33,4234 33,0196 35,8526 33,6510 33,9867
VG A vide 14,7509 17,4261 18,8745 17,4712
Avant 18,7475 21,5697 22,9558 21,6197
calcination
Apres 16,0487 18,7923 20,2735 18,8307
calcination
Mf (%) 32,4726 32,9713 34,2782 32,7708 33,1232
SGTa) A vide 14.7509 17.4262 18.8745 17.4712
Avant 20.1055 22.9864 24.9390 22.8130
calcination
Aprés 16.5095 19.3087 20.9020 19.2987
calcination
Mf(%) 32,8427 33,8566 33,4322 34,2113 33,5857
SGTg A vide 14.7510 17.4263 18.8745 17.4711
Avant 18.9074 21.6411 23.1294 21.7831
calcination
Apres 16.2840 18.9024 20.4508 19.0465
calcination
Mf(%) 36,8828 35,0218 37,0466 36,5352 36,3716
VSG A vide 14.7514 18.8751 17.4715 17.4266
Avant 18.6716 22.9226 21.6206 20.8017
calcination
Aprés 16.2195 20.2952 18.9766 18.6886
calcination
Mf (%) 37,4496 35,0858 36,2753 37,3914 36,5505

Tableau V.2 : Résultats des essais de perte au feu pour tous les lots vierges

91



CHAPITRE V:

Expérimentation

Lots Creuset 1 2 3 4 Moyenne
RIG@ A vide 14.7516 17.4266 18.8750 17.4717
Avant 17.6648 20.5815 21.7199 19.8118
calcination
Apres 15.5017 18.2399 19.5821 18.0947
calcination
Mf (%) 25,7483 25,7789 24,8554 26,6227 25,7512
RIG) A vide 17,4713 18,8744 17,4261 14,7510
Avant 21,6838 22,7599 20,9637 18,3182
calcination
Apres 18,7395 19,8870 18,4224 15,7253
calcination
Mf (%) 30,1056 26,0609 28,1631 27,3127 27,9106
RIG(q A vide 14.7509 17.4261 18.8745 17.4711
Avant 20.5279 23.6818 23.9309 22.6039
calcination
Apres 16.1598 18.8350 20.2428 18.8453
calcination
Mf(%) 24,3880 22,5218 27,0607 26,7729 25,1859
RIGp A vide 14.7510 17.4263 18.8751 17.4730
Avant 17.5752 20.6487 21.7031 21.2456
calcination
Apres 15.5808 18.3598 19.7220 18.4910
calcination
Mf (%) 29,3817 28,9690 29,9469 26,9840 28,8204

Tableau V.3 : Résultats des essais de perte au feu pour tous les lots avec le recyclé Rl

Lots Creuset 1 2 3 4 Moyenne
RI IG(A) A vide 14.7508 17.4262 18.8745 17.4712
Avant 19.0307 22.4707 23.3724 21.4532
calcination
ApréS 15.6482 18.4442 19.7912 18.2571
calcination
Mf (%) 20,9677 20,1803 20,3806 19,7363 20,3162
RI IG(B) A vide 18,8604 17,4130 14,7401 17,4581
Avant 23,3595 21,8692 19,9695 21,8492
calcination
Apreés 19,8842 18,4222 16,0830 18,5552
calcination
M f (%) 22,7556 22,6470 25,6798 24,9846 24,0167
RIIG( A vide 18,8591 17,4118 14,7396 17,4572
Avant 24,8940 23,1514 20,3468 23,1714
calcination
Apres 20,2993 18,7708 16,0645 18,7970
calcination
M f (%) 23,8645 23,6776 23,6285 23,4468 23,6543
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RI IG(D) A vide 14.7510 17.4263 18.8745 17.4712
Avant 18.3337 21.2199 22.1675 21.5864
calcination
Apres 15.5796 18.3497 19.6740 18.4242
calcination
Mf (%) 23,1278 24,3409 24,2787 23,1580 23,7264

Tableau V.4 : Résultats des essais de perte au feu pour tous les lots avec le recyclé RII
V.4.3 Essai de vieillissement dans différents milieux
+«» Conditions de vieillissement

Pour reproduire des conditions de vieillissement proches de celles rencontrées en
utilisation réelle, un vieillissement accéléré a été réalisé aux matériaux afin d’évaluer leurs
comportements sous deux milieux agressifs : environnement marin (I’eau de mer) et 1’eau

distillé (eau douce).

Le mode de vieillissement que nous avons appliqué est basé sur les travaux réalisés et
rapportés par les références [34] et [20]. Nous avons procédé par immersion des éprouvettes
dans les deux milieux suscités, a une température de 40°C. Nous n’avons pas consideré des
températures plus élevées car, en général a partir de 70°C des dégradations structurelles
peuvent avoir lieu dans ce type de résine [34], en plus la température de fusion de la paraffine

qui sera utilisée est de 54°.

Dans les conditions d’utilisation réelles, la diffusion de I’eau dans le matériau ne
s’effectue qu’a travers le gel-coat. C’est pourquoi les faces latérales des éprouvettes ont été

enduites d’une couche de paraffine.
+» Déroulement de ’essai (gravimétrie)

L’une des méthodes les plus utilisées pour suivre I’absorption d'eau dans un matériau est
la gravimétrie. Cette derniére consiste a suivre 1’évolution de la masse des échantillons

vieillis en fonction du temps.

Les échantillons sont, tout d’abord, marqués, pesés, puis immergés dans les bacs d’eau de
mer et d’eau distillé pour vieillir a la température voulue. Les échantillons sont sortis des
bacs de vieillissement, essuyés par un chiffon doux en surface, puis pesés en utilisant une
balance de précision 10 g voir figure V.11.c, avant d’étre remis dans une étuve de marque

BINDER présentée dans la figure V.13. Cette opération est faite d’'une maniere irréguliére. En
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se référant a la masse initiale de chaque échantillon, la valeur de la prise en masse (en % par

rapport a la masse initiale) au cours du vieillissement est calculée comme suit :

mys—m
M, (%) =% x100 (V.04)
0

Ou:
Mg : Masse 1nitiale de 1’échantillon.

m; : Masse de 1’échantillon apres un temps t de vieillissement.
M; : Prise en masse au temps t (en %)

Fig V.13 : Etuve de marque BINDER

% Les cinétiques d’absorptions pour les différents lots en immersion dans I’eau de mer

et I’eau distillée pour différentes dimensions (petites et grandes éprouvettes) :

0,6
0,5 l
K04
(] ‘
§ =@==\/GA mer petite
E 03 ===VGA mer grande
Q
3 ==¢==\/GA douce grande
= 0,2 .
=li==V/GA douce petite

o
=N

0 10 20 30 40 50, 60 70 80

Temps'/? (heures'/?)

Fig V.14 : Cinétique d’absorption du lot vierge (VGA) en immersion dans 1’eau de mer et

I’eau distillée pour différentes dimensions (petits et grandes éprouvettes).
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0,6
0,5
<04
r
a
(5]
€03
c
()]
2
a 02 ===RIGA mer grande
=@®—RIGA mer petite
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Fig V.15 : Cinétique d’absorption du lot contenant du recyclé (RIGA) en immersion dans

I’eau de mer et 1’eau distillée pour différentes dimensions (petits et grandes éprouvettes).
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Fig V.16 : Cinétique d’absorption du lot contenant du recyclé (RIGB) en immersion dans

I’eau de mer et I’eau distillée pour différentes dimensions (petits et grandes éprouvettes).
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Fig V.17 : Cinétique d’absorption du lot contenant du recyclé (RIGD) en immersion dans

I’eau de mer et I’eau distillée pour différentes dimensions (petits et grandes éprouvettes).
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Fig V.18 : Cinétique d’absorption du lot contenant du recyclé (RIIGA) en immersion dans

I’eau de mer et 1’eau distillée pour différentes dimensions (petits et grandes éprouvettes).
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Fig V.19 : Cinétique d’absorption du lot contenant du recyclé (RIIGB) en immersion dans

I’cau de mer et 1’eau distillée pour différentes dimensions (petits et grandes éprouvettes).
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Fig V.20 : Cinétique d’absorption du lot contenant du recyclé (RIIGD) en immersion dans

I’eau de mer et I’eau distillée pour différentes dimensions (petits et grandes éprouvettes).
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+ Comparaisons des cinétiques d’absorption :

0,6

0,5
—_ Ly
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.g 0,2 =#=-RIGB grande mer
f 7
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0,1

0
0 20 40 60 80
Temps/? (heure 12)

Fig V.21 : Comparaison des cinétiques d’absorption selon la disposition du recyclé RI dans

I’eau de mer
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Fig V.22 : Comparaison des cinétiques d’absorption selon la disposition du recyclé RI dans

I’eau douce
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Fig V.23 : Comparaison des cinétiques d’absorption selon la disposition du recyclé RII dans

I’eau de mer
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Fig V.24 : Comparaison des cinétiques d’absorption selon la disposition du recyclé RII dans

I’eau douce

99



CHAPITRE V: Expérimentation

0,6

0,5 —
—
X
< 04
)
(7]
(%)
©
€03
S / =@—RIGA grande mer
.g 0,2 RIIGA grande mer
a

0,1

0
0 20 40 60 80
Temps'/2 (heure 1/2)

Fig V.25 : Comparaison des cinétiques d’absorption entre les deux recyclés (RI et RII) pour

la méme disposition « A » dans I’eau de mer
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Fig V.26 : Comparaison des cinétiques d’absorption entre les deux recyclés (RI et RII) pour

la méme disposition « A » dans 1’eau douce
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Fig V.27 : Comparaison des cinétiques d’absorption entre les deux recyclés (RI et RII) pour

la méme disposition « B » dans I’eau de mer
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Fig V.28 : Comparaison des cinétiques d’absorption entre les deux recyclés (RI et RII) pour

la méme disposition « B » dans 1’eau douce
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Fig V.29 : Comparaison des cinétiques d’absorption entre les deux recyclés (RI et RII) pour

la méme disposition « D » dans I’eau de mer
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Fig V.30 : Comparaison des cinétiques d’absorption entre les deux recyclés (RI et RII) pour

la méme disposition « D » dans I’eau douce

+« Analyse des résultats:

Les courbes d’absorptions de 1’eau saline présentent la méme allure que celles de I'eau

distillée. Les remarques seront donc les mémes. Chaque courbe présente deux parties:

- La premiére pourrait étre approchée par une droite de pente Dy, elle correspond au régime
transitoire de diffusion. La diffusion s’opére a une vitesse caractérisée par la pente de la

droite qui représente le coefficient de diffusion Dy;

102



CHAPITRE V: Expérimentation

La deuxieéme partie, pourrait &tre approchée par une droite paralléle a I’axe des abscisses,

c'est le régime permanent de diffusion (I’équilibre est atteint). Il s'agit de 1'état de

saturation de 1’eau dans 1’échantillon,

C’est ainsi que deux grandeurs sont déduites de ces courbes :

Le taux max d’absorption w.. du solvant représentant 1’équilibre atteint : il caractérise la

solubilité du solvant dans le matériau (teneur massique d’absorption a 1’équilibre) ;

Le coefficient de diffusion Dy : relatif & la vitesse a laquelle cet eéquilibre est atteint. Il

dépend principalement de 1I’épaisseur de 1’échantillon et de la cinétique de diffusion.

Les valeurs de ces grandeurs sont résumeées dans le tableau V. 5 :

Eau mer Eau distillée

Taux Coefficientde  Taux d’absorption a Coefficient de

Lots d’absorption a diffusion Dy I’équilibre w.. (%) diffusion Dy
I’équilibre w.. (%/h) (%/h)

(%)

VGA 0.3622 0.0162 0.4836 0.0226
RIGA 0.4375 0.0177 0.5115 0.0262
RIGB 0.4366 0.0154 0.5072 0.0209
RIGD 0.5222 0.0168 0.6283 0.0298
RIIGA 0.4655 0.0163 0.6035 0.0225
RIIGB 0.6283 0.0154 0.7210 0.0298
RIIGD 0.6271 0.0218 0.6913 0.0252

Tableau V.5: Valeurs de Dy et de w.. (%) d’absorption dans 1’eau distillée et I’eau saline

>

Nous remarquons que les deux parametres Dy et w, dépendent du solvant (les valeurs
ne sont pas les mémes dans l'eau distillée et dans I'eau saline).

Le coefficient de diffusion dans I’cau saline est plus réduit comparé au coefficient de
diffusion dans I'eau douce. Ce qui pourrait s’expliquer par la présence de sels dans
I'eau saline qui ralentit la diffusion (tableau V.5).

Les figures, V.14 a V.20, montrent que le taux d’absorption est indépendant de la
géométrie de 1’échantillon. Par contre le coefficient de diffusion Dy différe d’un lot a
I’autre dans le méme solvant, et montrent aussi que le taux d’absorption a la saturation
est plus grande dans I’eau distillée ce qui explique que 1’eau distillée est plus agressive
que I’eau de mer.

Les figures V.21, V.22, V.23 et V.24 illustrent que le taux d’absorption dans le lot
vierge est nettement inferieur aux lots contenant du recyclé, ce qui peut étre expliqué
par la présence élevée de porosités. De plus, le taux d’absorption est plus important

dans la disposition du lot « D » pour les différents milieux et recyclés.
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» Nous constatons d’aprés les figures V.25, V.26, V.27 et V.28 que les cinétiques
d’absorption sont aléatoires, parfois le taux d’absorption pour les lots contenant le
recyclé RII est plus important que ceux contenant le recyclé RI dans 1’eau de mer, par
contre dans I’eau distillée le taux d’absorption des lots contenant RII est toujours plus
important que ceux contenant RI.

Il en ressort, au vu de ces résultats que la diffusion de I’cau dans les matériaux
composites répond a des mécanismes complexes qui font intervenir la matrice, les fibres,

les interfaces fibre-matrice, les défauts et les porosités.

V.5 Essais mécaniques

La détermination des caractéristiques mécaniques intrinseques d’un quelconque
matériau nécessite la pratique d’un certain nombre d’essai mécanique. Dans notre étude nous

avons effectué des essais :

» Statique en flexion trois points pour tous les lots avant vieillissement et pour les lots
(VGa), RIG@), RIG@E), RIGp), RIIG(), RIIG@E) et RIIGpy ) apres vieillissement dans
les deux milieux.

> Dynamique en DMA pour le lot VG

» Essai de micro-dureté

V.5.1 Essai statique en flexion trois points

Nous intéressons a la détermination des propriétés mécaniques usuelles telles que le
module d’¢lasticité E, la contrainte & la rupture o, et la déformation a la rupture &, , la force

maximale Py, la fleche a la rupture f,, ainsi qu’au profil du comportement du matériau.

¢ Machine de flexion
Les essais de flexion sont réalisés sur une machine de flexion de type Z50 (figure
V.24). C’est une machine universelle qui peut effectuer sans encombre la traction, la
compression et la flexion, avec bien sir changement de mors qui se montent et démontent
facilement, elle est dotée d’une cellule de charge d’une capacité de 50 KN, accompagnée par
des vitesses de chargement qui varient de 1 a 500 mm/min contrdlées automatiquement. Elle
est constituée essentiellement d’une traverse inférieure fixe et d’une traverse supérieure

mobile entrainée par deux vis sans fin, misent en rotation par un moteur électrique situé dans
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le compartiment supérieur sur laquelle se trouvent les capteurs servant & mesurer la force
appliquée sur I’éprouvette ainsi que le déplacement au cours de 1’essai qui seront projetées
directement sur 1’écran d’un ordinateur li¢ a la machine. Sur chacune des traverses se trouve
des mors permettant de fixer I’éprouvette.

Nous avons effectués des essais de flexion a deux vitesses qui sont : 2 et 3 mm/mn en

fonction de I’epaisseur de I’éprouvette h, et & une température ambiante d’environ 20°C.

Partie mobile (panne)
Eprouvette

Appuis

Fig V.31 : Machine de flexion et de traction Z 50.

+ Résultats des essais de flexion trois points
Pour une représentation plus cohérente des résultats des essais nous avons utilisé les

formules de passage suivantes données par la théorie des poutres :

3PL 6hf
Omax = 2 ) Emax = 2
2bh L

omax . la contrainte normale maximale
emax . 12 déformation relative maximale

f : fleche mesurée au cours de 1’essai pour chaque charge.

Dans les tableaux qui suivent nous présentons les dimensions des éprouvettes utilisées et les

caractéristiques mécaniques intrinséques.
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Lot B h | f, P, € [ & (8 E
VG (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)
VG 1 15,3 3,46 58 11,87 215,3 22 45,59 756 111,89 2239
VG2 15 3,4 58 11,37 286,6 20 46,84 73 113,48 2605
VG 3 15,5 3,96 58 12,16  260,1 29 42,54 82 90,52 2214
VG4 15,26 3,5 58 11,41  316,6 20 58,37 69 146,96 2995
VG 5 15,06 3,76 58 11,97 251,6 19 41,66 81 106,28 2226
Moyenne 15,224 3,62 58 11,76 266,04 22 47 76,12 113,82 2455,8
(16,71) (56,44) (781)
Tableau V.6 : Caractéristiques mécaniques du « lot VGay» non vieillis en flexion
VG3 VGa)3
- izz —T ” vzzzl:m.sx-uuus?f
E // 3 ‘E" 40 Ri =U.995i’,r
= &0 h” Lo Ma
T s v 2 o
g / T VG@3 © 20 rf T VGw3
g 40 / .| 'E o ,.r"'r'
5 < i
Déformation & - Déformation £
Fig V.32 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon VGa) 3 non vieilli
Lot B h | f, P, € [ & o E
VG, (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)
VGg 1l 15,26 4,06 64 4,28 241,4 16 69 25 91,5 4440
VG2 14,83 4,2 64 3,35 186,4 16 60,52 20 68,39 3788
VG 3 15,13 4,03 64 3,7 218,8 14 67,2 21 85,4 4662
VG 4 15,3 3,96 64 4,19 177,21 14 50,7 23 70 3540
VG5 15,23 3,96 64 4,25 205 18 72 23 86,46 4269
moyenne 15,15 4,042 64 3,954 205,762 15,6 63,88 22,4 80,35 4139,8
(21,3) (23,11) (1122)
Tableau V.7 : Caractéristiques mécaniques du « lot VGgy» non vieillis en flexion
VG5 VG5
= 153 —_ > y=4269x-0,47038
% :E - !I g jz R :u.gfr?jl_
T 2 = s
% :E j"f — VG5 .:E 20 Jrr‘rrr — VG5
Eu £
° a 0,01 0,02 0,03 0,04 < ° 0,005 0,01 0,015

Déformation £

-10

Déformation =

Fig V.33 : Evolution contrainte / déformation de I’échantillon VGg) 5 non vieilli
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CHAPITRE V: Expérimentation

Lot B h | f, P, € [ g o E
VG (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10% (MPa) (MPa)

VG 1 14,83 3,8 61 4,51 1639 16 5361 26 60,86 3385
VG2 15,1 3,73 61 3,36 154,38 14 56,92 19 67,19 4176

VGg3 14,73 4 61 3,64 20307 18 6888 22 7869 3895
VG4 152 4 61 412 19008 17 5641 25 6808 3513
VG5 1513 39 61 544 217 16 5566 16 88 3486
moyenne 14,998 3,886 61 4214 185686 162 5829 216 7256 3691
(15,27) (27,14) (791

Tableau V.8 : Caractéristiques mécaniques du « lot VGc)» non vieillis en flexion

VG2 VG2
80 60 =41/ 5-Ulbng/
— p— r r
= = 50 R2=0 0073 o
o 50 f/"l.._'\ll % o ,r"_
— 40 "'6’ 30 err
=] ,f"'f 11\
20
L 20 VG2 ] — VG2
E — E 10 _r"l‘ ic}
i i
5 ¢ £ o
E a 0,01 0,02 0,03 0,04 8 10 0,005 0,01 0,015
[¥]
Déformation = Déformation =

Fig V.34 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon VG(c) 2 non vieilli

Lot B h | f, P, € c. & o E
SGTw (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

SGT»yl 1533 546 86 5,57 316,7 11 49 54 23 86,81 4520
SGT2 1546 5,56 86 5,77 226,6 13 57,13 25 86,64 4270

SGT3 15,16 5,4 86 7,41 2838 9 40,36 31 81,23 4075
SGT4 15,26 5,26 86 5,97 299,8 14 61,29 24 88,1 4570
SGT5 15,16 51 86 6,76 291,1 12 57,48 27 93,16 4736
moyenne 15,274 5,356 86 6,296 2836 11,8 54,06 26 87,18 4436,4
(20,93) (11,93)  (661)
Tableau V.9 : Caractéristiques mécaniques du « lot SGT ay» non vieillis en flexion
VSGT 45 VSGT 45
100 7
q q SD \r—ﬂ QFIQ + 013564
O =0 o R%=0,998
E .L—JMNL E 50 j_,.l"f
B ﬁ‘,.f 1 B
2 40 Fi 830 f_'_,r"'
'% / — = VSGTyS '% 20 . = VSGTS5
£ Eltl f I
’ 0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 ’ 0 0,005 0,01 0,015
Déformation = Déformation =

Fig V.35 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon VSGT ) 5 non vieilli
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CHAPITRE V: Expérimentation

Lot B h | f, P, € [ [ o, E
SGT (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

SGTE1l 154 3,26 54 6,17 301,3 17 90,38 39 146,46 5100

SGTE2 1536 3,2 54 4,80 2458 15 88,32 27 127,7 6048
SGTgE3 151 3,4 54 6,16 340,7 14 88,04 40 155,68 5884
SGTg4 153 3.1 o4 7,57 2408 14 73,6 45 131,24 5377

SGTg5 1526 366 54 609 3248 16 77,87 43 12515 4625
moyenne 1528 3,32 54 615 200,68 152 83,64 38,8 137,24 540683
(16,78) (30,53)  (1423)

Tableau V.10 : Caractéristiques mecaniques du « lot SGT g)» non vieillis en flexion

VSGT g3 VSGT(g)3
180 100
o 160 —— < y=5884,1x + 3,3447
8 40 ] o 80 RE=10[997 ~
2 120 I/ 2 _F’F
© 100 # o 60 L
] ra L o ’rr‘rr
£ i 1 E a0 N
5 60— s = VSGTjg32 i J;J ~ VSGTg3
£ %0 ' £ 20 I
S 20 Fi S
v 0 = [s1 .
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0 0,005 0,01 0,015 0,02
Déformation = Déformation =

Fig V.36 : Evolution contrainte / déformation de I’échantillon VSGT gy 3 non vieilli

Lot VSG B h I f, P, & (A & G, E
(mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

VSG1 15,2 3,27 58 91 213,3 11 44,62 55 1119 3956
VSG2 153 3,6 58 7,9 230,76 20 62,12 51 97,09 3111
VSG3 14,83 4,16 58 9,09 179,5 26 58,24 56,8 97,828 3551,2
VSG4 15,9 3,4 58 9,16 1531 21 55,55 54,55 97,28 3411,7

VSG5 15,13 3,3 58 9,86 290,2 15 62 54,96 105,62 3914,4
Moyenne 15,272 3,546 58 9,022 213,372 186 56,5 54,46 101,94 3588,8
(17,5) (14,81)  (845)
Tableau V.11 : Caractéristiques mécaniques du « lot VSG» non vieillis en flexion
VSG1 VSG1
,&.. 120 ,&.. 50
(=W 100 o’ o 40 v=3956Fx+0,8485
y o/ s o
5 0 / —vse1| £ ,J"J- ___ vsG1
s 0 r § o
o 0,02 0,04 0,06 0,08 ] 0,005 0,01 0,015
Déformation = Déformation =

Fig V.37 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon VSGI non vieilli
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CHAPITRE V: Expérimentation

Lot B h | f, P, € G. g (8 E
RIG( (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIGu1 146 4,26 68 13,57 305 14 40,39 27 54,9 2738
RIGp2 149 3,8 68 18,34 150 16 3354 89 70,12 2185
RIGn3 1486 4,43 68 13,39 3145 28 50,64 74 108,17 1846
RIG,n4 1486 4,26 68 11,16 251 26 49,37 59 9459 2452

RIGS5 1543 43 68 11,97 275 16 447 64 98,18 2700
moyenne 14,93 4,21 68 13,686 259,1 20 43,72 62,6 85192 23842
(17,1) (53,27)  (892)
Tableau V.12 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIG(ay» non vieillis en flexion
RIG,)5 RIG5)5
120 — 45 T y=2700,4x+1,7512
= 100 «f 40 T  A*=0,9979 _r"!
g e : = i
= /1./ (= J 7
o &0 7 — RIGyS 2 L e — RIGRS
g / E
£ 40 / g 15
3=: 20 5 12 =
S o ¢ o
20 0,02 0,04 0,06 0,08 o1 0 0,005 0,01 0,015 0,02
Déformation = Déformation =
Fig V.38 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon RIG) 5 non vieilli
Lot B h | f, P, € c. g o, E

RIGg (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIGg1l 1516 45 80 5,07 147,4 10 33,90 24 50,02 3476
RIGg?2 1523 5,13 80 6 1929 11 41,74 19 53,71 3961
RIGg3 154 5,13 80 4,4 2058 9 24,99 14 31,28 2965
RIGg4 152 5,43 80 4,5 2875 14 41,63 19 50,19 2984

RIGg5 1523 45 80 47 124 11 4015 19 52,22 3603
moyenne 15,244 4,938 80 4934 191,52 11 36,48 19 47,48 3397,8
(16,75) (22,43)  (996)

Tableau V.13 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIGg)» non vieillis en flexion

20

60

RIG()5 RIG)>
80
[ 50 i
< 70 T ¥=4629,4%-0,3236
% 50 -‘J‘_,.r'"_ % 40 R?=0,997 r-"!r
= o =
50 30 7
=) i .| 2 <
o . o — RIGgS | o el — RIGS
£ r'J-I" E 20 st
T s /rd,a"‘
= =
£ rrl' £ 10
e 20 F o
¥ ,r’r L [}
10 o 0
0002 0004 0006 0,008 0,01 0,012
0 -10
0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03 Def )
Déformation = eformation =

Fig V.39 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon RIGg) 5 non vieilli
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CHAPITRE V: Expérimentation

Lot B h | f, P, € G. g o E
RIGg  (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10%® (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIGo1 149 593 96 2381 179 12 376 89 4918 3102
RIGg2 1506 563 96 1996 1817 12 3165 72 5362 2591
RIGg3 1476 59 96 1848 1625 13 3028 71 4373 2285
RIGo4 1473 6.2 96 188 2093 15 3412 80 5297 2305
RIG5 1486 6,2 96 158 14618 14 3495 61 3605 2377
moyenne 14,862 5,984 96 1937 175736 132 3372 746 4711 25326
(7,32) (17,57) (817)

Tableau V.14 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIGcy» non vieillis en flexion

. n N M ¥=2377,9x%+0,3849
E 35 / \ E 3B/ RI=0,9985

30 30
= / / =
o BT [ o 7
v 20 v 20
E s/ £ o
g / — RIGS g Ao — RIGS
E 10 ! E 10 ¥
3 s "{ ) S s J/

0 0 L

0 002 004 006 008 01 012 0 0,005 0,01 0,015 0,02
Déformation = Déformation =

Fig V.40 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon RIG ) 5 non vieilli

Lot B h | f, P, € c. g o E
RIGp  (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10°® (MPa) 10° (MPa) (MPa)
RIGp1 15 4,63 72 12,02 2366 24 51,75 63 7926 2254

RIGp2 1516 4,43 72 13,14 216,63 20 48,85 66 78,71 2882
RIGp3 1426 4,53 72 11,22 178,99 20 46,42 56 64,96 2252
RIGp4 1476 4,63 72 12,37 246,85 20 4761 61 88,48 2297
RIGpS5 1513 4,36 72 12,58 239,99 18 48,41 60 88,89 2924

moyenne 14,862 4516 72 12,266 223,812 204 4860 612 8006 25218
(5,33) (23,93)  (672)
Tableau V.15 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIGpy» non vieillis en flexion
I A O N s D =
E js /V E " RE=0,3976 _P’PFV"
SR / 2" g
% // RIGq2 % r,_r" RIGq)?
£ - (D) -] - D)
foy I
8wl f 8
10 / ’ 0,005 001 0,015 o,p2
a 0,02 D'D‘lnéfor?‘..ﬂ:tion ED.DS 01 0,12 ) Déformation £

Fig V.41 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon RIG(p) 2 non vieilli
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CHAPITRE V:

Expérimentation

Lot B h | f, P, € [ g o E
RIGu  (mm)  (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)
RIIGx1 14,46 5,53 90 1299 3906 12 4116 51 101,6 3407
RIIG2 1476 54 90 1355 4634 12 60,80 36 135,75 5178
RIIG3 1456 5,73 90 10,57 395 12 42,76 66 109,09 3706
RIIGn4 14,6 5,46 90 11,44 412 18 61,90 46 120,73 3568
RIIG@5 1456 5,53 90 13,3 3706 12 42,01 44 84,43 3638
moyenne 14,588 553 90 12,37 406,32 13,2 49,72 486 110,32 38994
(20,74) (51,32) (1771)
Tableau V.16 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIIGa)» non vieillis en flexion
RIIG,3 RIIG,3
120 45 ¥= 3?5?.5x+0‘4839 P
100 /"’-_"_' ;2 e o
g g -
% 10 - RIIG3 % - - RIIG3
A s
i i
© Déformation = © Déformation =
Fig V.42 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon RIIG(a) 3 non vieilli
Lot B h I f, P, £ Ge g G, E
RIIGg (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)
RIIGg1l 1516 58 96 4,95 1542 8 29,37 18 43,54 3473
RIIGg2 14,73 5,96 96 5,43 2018 9 39,38 19 63,23 4343
RIIGg3 14,76 6,13 96 5,75 2543 10 4349 22 65,3 4233
RIIGg4 148 6,83 96 8,09 1948 10 31,45 29 57,47 3220
RIIGg5 1496 6,06 96 5,23 2349 9 35 19 50,23 3500
moyenne 14,882 6,156 96 5,89 208 9,2 3573 21,4 5595 3753,8
(14,76) (21,76) (1123)
Tableau V.17 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIIGg)» non vieillis en flexion
RIIG)4 RIIG 4
= - pd N 1 l :322é 3x-01|566
<L | — 30 ¥ , \
g jz f E ”s R*=0,3978 L
; / g 20
g 0 =] _.,J"'l
E 20 — — RlGg# 2 - _,J" — RlIGe4
e} m 10
E 10 s s _,,l"‘
Dloi}éfor?\l'lo:tion :IDS o > = o DUéFU::maUtigli EU e—an

Fig V.43 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon RIIGg) 4 non vieilli
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CHAPITRE V: Expérimentation

Lot B h | f, P, € G. g o E
RIIGg (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIIGg1l 1493 58 98 1,68 55,8 5 1599 5 1599 2624

RIG2 1436 6,23 98 2,43 88 9 23,19 9 23,19 2405
RIIG3 1496 5,6 2098 1,64 94,8 7 2623 7 26,23 2893
RIIG4 1473 6,26 98 1,64 83 10 31,82 10 31,82 3522
RIIG5 1483 6,66 98 1,78 97 10 2251 10 2251 2121
moyenne 14,762 6,11 98 1,834 82,72 8,2 23,94 8,2 23,94 2713
(15,83) (15,83)  (1401)
Tableau V.18 : Caractéristiques mecaniques du « lot RIIGy» non vieillis en flexion
* RIIG ¢4 * RIGA | e
25 — 25 DZ—InI 75 g
é VAN EEE sl
20 1 W 20
) N " vV I\f'r!\.ﬁ. RHG4“5- 15 j}_f .
2 - © g - ©
.g 10 ‘ E 10
S 5 ’I i i f"rrfﬂ
] 0,02 0,04 Dz.fﬂuﬁrmat?;:ﬂﬁg 01 0,12 0,14 a 0,002 Défororﬂ::iong 0,006 0,008
Fig V.44 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon RIIGc) 4 non vieilli
Lot B h | f, P, € G. & o E

RIIGp (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIIGp1 1466 6,36 100 13,87 4098 20 69,34 54 116,86 3554
RIIGp2 151 6,43 100 1431 5716 15 7745 54 138,63 5335
RIIG 3 1576 5,73 100 1935 3616 20 70,56 44 107,89 3653

RIIGp4 1466 6 100 13,08 426,9 16 63,48 46 122,93 4025
RIIGp5 148 6,46 100 11,79 349,3 16 61,76 55 110 3729
Moyenne 14,996 6,196 100 14,48 42384 17,4 68,51 50,6 119,26 4059,2
(15.69) (30.74) (1781)
Tableau V.19 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIIGp)y» non vieillis en flexion
RIG 4 RIG,4
140 70
= 120 = 60 ¥=4025,8x-0,2138
g 100 o E‘ s R =09086 "
= 80 7 E 40
bg 60 / b 30
g 40 = RlGgd| &2 — RIGpy
5 2 = £ 10
a 3 i)
0 0,01 Dﬂé.izrmaﬁt.iﬂjn . 0,04 0,05 0,08 10 o] [Uééfnrmaﬂti;_n . 0,015 002

Fig V.45 : Evolution contrainte / déformation de 1’échantillon RIIGp) 4 non vieilli
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CHAPITRE V: Expérimentation

% Vieillissement dans I’eau distillée (douce)

Lot B h | f, P, € o. g o E
VG (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10%® (MPa) 10% (MPa) (MPa)

VGp11 1506 3,63 60 9,9 261,11 19 6399 54 118,15 3365
VGp12 1511 3,6 60 8,1 215,67 17 64,39 48 99,12 3758
VG, 13 1523 4,08 60 8,74 270,02 17 62,23 58 9591 3529
VG, 14 1536 3,98 60 6,66 24398 19 63,52 43 90,24 3466
VGp15 1523 3,44 60 7,72 244,57 18 62,59 55 122,13 3502

moyenne 15198 3,746 60 8,224 247,07 18 63,34 51,6 10511 3522,4
(2,16) (31,89)  (393)

Tableau V.20 : Caractéristiques mécaniques du « lot VGay» vieillis dans 1’eau distillée

120 80
1
VG,13 VGn)13
— 100 — 7
E /‘1—"” g 60 y=3529,3x-0,4263 -"‘4
S S S R?=0,9971 ”J,F"
= / £ s
® 5 i A . b . Jr"' .
2 / \\ — VGul3 | g J‘r — VG13
T w0 w0 ‘ddd“
£ / ‘1|| £
o (=] :'“
o (&)
30 o 10 ’PP'J"
0 0
0 0,02 0,04 0,06 0,08 01 0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025
Déformation Déformation £

FigV.46: Evolution contrainte / déformation de I’échantillon VGa)13 vieilli dans I’eau douce

Lot B h | . P, £ c; g o E
RIGna  (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10%® (MPa) 10° (MPa) (MPa)
RIG,x11 153 4,78 72 9 304 22 65,6 50 93,97 3054

RIG, 12 149 4,83 72 10,9 372,86 16 53,8 61 115,84 3387
RIGx13 1533 4,26 72 10,5 27569 14 44,74 51 107,23 3925
RIGx14 1433 441 72 11,04 306 15 59,2 56 118,8 4026
RIGx15 152 4,23 72 1153 246 20 67,3 56 97,78 3532
moyenne 15,012 4,502 72 10,594 300,91 17,4 58,128 54,8 106,724 3586,8

Tableau V.21 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIG(ay» vieillis dans I’eau distillée

120

50
RIG 4,15 ‘ RIG,)15 I
= 100 — = * y=3532,1x- 0,5353 _,.r"'l‘
o a a0 - R?=0,9986
° ., y o
[ = RIG 415 o — RIG 4,15
= (a) = (A)
E £ 20 e
2 40 ®
£ 4 £ 10 -
8 /| 8
20 0
. 0,905 0,01 0,415 0,02
a -10
0 001 002 003 004 005 006 007 . .
Déformation = Déformation =

Fig V.47: Evolution contrainte / déformation de I’échantillon RIGa)15 vieilli dans 1’eau

douce.
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CHAPITRE V: Expérimentation

Lot B h | f, P, € [ g o, E
RIGg (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIGg 11 14,88 4,98 84 4,63 224,16 11 584 19 76,51 5513
RIGg 12 154 51 84 4,16 252,17 11 60,66 18 79,49 5700
RIGg 13 152 5,35 84 3,62 215 10 47,16 16 62,28 5147
RIGg 14 153 55 84 3,33 268,7 14 6994 15 73,16  5052,6
RIGg 15 1525 5,23 84 4,09 268 10 5289 18 78,18  5918,9
moyenne 15206 5,232 84 3,966 245712 112 57,81 17,2 73,92 54955

(22,78) (17,21) (866,3)
Tableau V.22 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIGgy» vieillis dans I’eau distillee
50 50
RIG ()11 1Gg)11
(8) ()
-—_ » — 40 V:BS].SE}(-EAEB .,‘.J‘
g 0 / g R?=0,9962 ’FF’P‘
E 60 ! E 30 IJJ‘F“
bg 0 / \ — RIGgll Dﬁ 20 JA"J — RIGgll
.E 30 ! \ ] .E 10
£ N H i
S 22 lf S 77-1!
0
10 0,002 0,004 0,006 0,008 0,01
D ’ o goé:ormatiouﬁuz oo o B Déformation

Fig V.48:Evolution contrainte/déformation de I’échantillon RIGg)11 vieilli dans 1’eau douce

Lot B h | f, P, € c. g o E
RIGp  (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIGp11 1514 43 72 11,7 218,3 15 41,47 58 84,22 2779
RIGp 12 15 4,03 72 11,71 2193 27 71,14 54 97,26 2262
RIGp 13 153 4,2 72 1129 22123 21 5521 54 88,556 2804
RIGp 14 14,6 4,96 72 13,12 2715 27 61,40 72 84,08 2340
RIGp 15 15 4,8 72 12,11 288 26 61,78 67 90,03 2320

moyenne 15,008 4,458 72 11,986 243666 232 582 61 8883 25054
(29,67) (13,18)  (542)

Tableau V.23 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIGpy» vieillis dans I’eau distillée

40

100

N RIGp)13 RIG(13 P
/-—‘\ 35 T T gl
Lo T _— y=2804,1x-0,1538 _,r
g . /,-F' ! g 30 R?=0,9982 I
E 60 / g. = _PI’J,‘P
© / o o
50 / 20
P 7 — RIGp)13| g g — RIGp13
% 40 I E 15 b
£ 30 f £ J_‘,J"
s 5 10
g 20 5]
e 7/ 3 ) J.rr
0 0
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0 0,002 0004 0006 0008 001 0012 0014
Déformation = Déformation =

Fig V.49:Evolution contrainte/déformation de I’échantillon RIGpy13 vieilli dans 1’eau

distillée
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CHAPITRE V: Expérimentation

Lot B h | f, P, € c. g (8 E
RIGL  (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIIG, 11 149 5,4} 86 10,42 337,7 18 68,06 40 101,79 2803
RIIG12 1445 54 86 11,72 398,2 10 4199 48 120,18 4037
RIIG @13 145 508 86 10,14 3446 12 50,9 40 116,68 4577
RIIG@14 1455 54 86 11,43 3645 16 56,5 48 109,8 3475

RIG15 142 58 86 94 3938 20 7406 44 106,34 3765
moyenne 1452 5396 86 10,62  367,7 152 5830 44 11095 37412
(32,07) (18,39) (1774)

Tableau V.24 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIIGay» vieillis dans I’eau distillée

60 60

o RUIG14 RIIG(,)14
.&. 50 L .&. 50
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Fig V.50:Evolution contrainte/déformation de I’échantillon RIIGa)14 vieilli dans I’eau douce

Lot B h | f, P, € o & o E
RIIGg, (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIIGg 11 148 528 92 6,48 211 10 3799 23 68,44 4671

RIGg12 1503 573 92 45 160 13 3899 17 4635 3050
RIG 13 14 50 92 533 2094 11 4512 21 5885 4026
RIGg14 145 573 92 64 235 13 4913 25 67,62 3798
RIGE15 1505 59 92 45 2036 12 41,66 18 5362 3383
Moyenne 14676 5708 92 5442 2038 118 4257 208 5897 3786

(11,14) (22,09) (1621)

Tableau V.25 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIIGg)» vieillis dans 1’eau distillée

80 60

RIIG 514 RIGg 14
70
— _.---‘"—" — 50
E 50 ’r_,.—""' g y=3798,9x-1,0103 A'H.r"a
4 0 R’ =0,9988
E 50 o E 40 r
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o ., ""f b -’!’!
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o = I5]
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Fig V.51:Evolution contrainte/déformation de I’échantillon RIIGg)14 vieilli dans 1’eau douce
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Lot B h | f, P, € c. g (8 E
RIIGp  (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIIGp 11 149 5,93 92 11,13 310 15 43,45 46 81,75 2800
RIIGp12 14,2 5,75 92 8,28 244 13 39,84 34 7149 3424
RIIG )13 14,6 6,1 92 11,08 425 12 41,54 47 107,66 3622
RIIGp14 151 5,6 92 4,66 190 13 44,45 17 5428 3454

RIG 15 15 565 92 1437 365 11 3527 56 10456 1814
Moyenne 14,76 5,806 92 9904 3068 128 4091 40 8394 30316
(9,18) (53,38) (1808)

Tableau V.26: Caractéristiques mécaniques du « lot RIIGpy» vieillis dans I’eau distillée

120 70

RIGp12 |~ RIIGp)12
" ~ 7 -
V= 3424,6x-0,611
= /’/ & so+—— Rriipsewm
E 80 / E
= — .0
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£ . £ 20
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© o / “ 10 JJ,J"J’H
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Fig V.52:Evolution contrainte/déformation de I’échantillon RIIG(p)12 vieilli dans I’eau douce

% Vieillissement dans I’eau de mer (salinée)

Lot B h | f, P, € [ g o, E
VG (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10® (MPa) 10° (MPa) (MPa)

VGp16 1511 3,76 60 9,71 262 22 74,63 60 110,46 3472
VG 17 148 3,63 60 8,09 242 13 4991 48 112 3721
VG, 18 151 4 60 6,8 262 17 59,59 45 97,67 3552
VG,19 151 3,6 60 8,6 24322 21 67,07 50 111 3310
VG20 151 3,4 60 8,18 235,6 15 60,08 46 121,5 3843

moyenne 15042 3678 60 8276 248,964 17,6 62,25 498 110,52 3579,6
(24.72) (23.83)  (533)

Tableau V.27 : Caracteristiques mécaniques du « lot VGay» vieillis dans 1I’eau de mer

120 60

VG, |,17 ‘ VG,,17
(A (A)
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Fig V.53:Evolution contrainte/déformation de 1’échantillon VGa)17 vieilli dans I’eau de mer
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Lot B h | f, P, € G. g (8 E
RIG (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10°® (MPa) (MPa)

RIGx 16 14,7 4,43 72 10,99 2695 18 5885 55 100,89 3472
RIG17 1523 4,86 72 8,52 367 14 6622 37 1102 4590
RIG 18 15,1 45 72 10,2 336 24 8333 53 11869 3463
RIGx19 15 4,26 72 8,8 386 17 80,35 43 1534 4558
RIG#20 1563 4,6 72 6,98 326 22 7994 36 106,53 3563

moyenne 15132 4,53 72 9,098 3369 19 7373 448 117,94 39292

(24.48) (52.51) (1127)

Tableau V.28 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIG(ay» vieillis dans 1’eau de mer
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Fig V.54:Evolution contrainte/déformation de I’échantillon RIG(a)17 vieilli dans I’eau de mer

Lot B h | f, P, € [ [ [ E
RIGg (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)
RIGg 16 1526 4,8 70 4,11 2384 11 4522 24 70,26 4090
RIGg 17 1494 4,66 70 4,43 178 13 38,63 23 55,9 3003
RIGg) 18 14,46 4,83 70 3,84 190 12 41,71 20 58 3453
RIGg19 1566 45 70 55 170 12 3831 28 55,6 3185
RIG g 1490 4,66 70 4,11 171 12 38,05 23 54,72 3012
moyenne 15,044 4,69 70 4,398 189,48 12 40,38 23,6 58,89 3348,6
(7.17) (15.54)  (1087)
Tableau V.29 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIGgy» vieillis dans 1’eau de mer
: RIG,16 - ” RIGg) 16 P
"1 50
g« ] g e
E s0 frr E 40 _PJ’!
bg 40 __,.rr‘ hd — RIGgl6 DE 0 ,_p-r"’P — RIGgL6
P . R i
8 I S el
e :
o 0,005 D.DlDéforDr.rD':iionED.DZ 0,025 0,03 o 0,002 0,004 Dﬂé.?gﬁmasi.gias 0,01 0,012 0,014

Fig V.55:Evolution contrainte/déformation de 1’échantillon RIGg)16 vieilli dans I’eau de mer
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Lot B h | f, P, € G. g o E
RIGp  (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)
RIGp 16 144 5 74 10,67 272,93 14 379 52 82,15 2557
RIGp 17 147 473 74 13,2 22783 19 4922 66 76,72 2530
RIGp18 142 5,06 74 13 25898 28 584 75 78,08 2127
RIGp 19 145 4,56 74 1048 21224 13 3606 49 76,06 2502
RIGp20 142 4 74 8,17 146 19 4157 35 6582 2180
moyenne 144 4,67 74 11,104 223596 18,6 4463 554 7576 2370

(22.34) (16.33)  (430)

Tableau V.30 : Caracteristiques mécaniques du « lot RIGpy» vieillis dans 1’eau de mer

o0 60

RIG 5,17 FIG 17
D D]
80 L) 5o ©) A‘{'
- 1 -_ = 2530,9x- 0,2208
< 70 A = ¥=25309¢-0,
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Fig V.56:Evolution contrainte/déformation de I’échantillon RIG(py17 vieilli dans 1’eau de mer

Lot B h I f, P, € c. g o E
RIIGu  (mm)  (mm) (mm) (mm) (N) 10°® (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIIG®16 15 6,6 100 9,5 351,79 17 4984 36 80,02 2995

RIIGn17 15,1 6,6 100 13,76 419 19 55,6 52 95,03 3030
RIIGx18 15 6,5 100 9,99 428,5 10 3539 38 99,6 3322
RIIGn19 14,6 6,1 100 14,4 337,9 13 4466 51 91 3382

RIIGx20 15 6,6 100 12,48 401,8 14 48,47 48 91,66 3337

moyenne 1494 648 100 12,026 387,798 146 4679 45 9146 32132
(20.21) (19.58)  (387)

Tableau V.31 : Caractéristiques mecaniques du « lot RIIGa)» vieillis dans I’eau de mer

100 60
RIG,19 | — L RIIG 419
— B0 H/ — 50
g / g 20 4 y=3382,7x-1,122 _,r"’
60 R*=0,9982
H y i i
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-20 -10
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FigV.57:Evolution contrainte/déformation de 1’échantillon RIIG(a)19 vieilli dans I’eau de mer
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Lot B h | f, P, € C. [ o E
RIIGg (mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIIGg 16 151 5,86 96 4,41 164,7 8 29,83 16 44,40 3456

RIIGg17 153 6,2 96 515 26826 11 4785 18 6422 4172
RIIGg18 152 603 96 518 223 13 4546 18 5592 3588
RIIGg19 152 6 9% 43 19054 10 37,09 16 4944 3537
RIIGg20 146 58 9% 539 1888 14 4733 18 5410 3295
moyenne 1508 5978 96 4886 207,06 11,2 4151 172 5361 36036

(18.02) (19.82) (877)

Tableau V.32 : Caracteristiques mécaniques du « lot RIIGgy» vieillis dans 1’eau de mer

60 45 F
RIIG g 19 | RlIGg19
(B) 20 I I (B) 4
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FigV.58:Evolution contrainte/déformation de 1’échantillon RIIGg)19 vieilli dans 1’eau de mer

Lot B h | f, P, € [ g o E
RIIGp mm) (mm) (mm) (mm) (N) 10° (MPa) 10° (MPa) (MPa)

RIIGp16 14,66 4,83 80 9,05 23485 13 4956 39 81,58 3735
RIIGp17 14,6 5,3 80 9,48 278,8 16 68,05 45 108,5 4073
RIIG18 14,9 4,76 80 11,38 384 10 459 49 134,66 4785
RIIGp19 14,76 5,46 80 7,19 424,46 15 60,76 35 114,85 4231
RIIGp20 15,3 4,4 80 12,45 3317 17 70,70 51 130,02 4075
moyenne 14,844 4,95 80 9,91 330,762 14,2 58,99 438 113,92 4179,8
(24.8) (53.08) (1050)

Tableau V.33 : Caractéristiques mécaniques du « lot RIIGpy» vieillis dans I’eau de mer
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FigV.59:Evolution contrainte/déformation de 1’échantillon RIIGp)19 vieilli dans I’eau de mer
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% Analyse et comparaison des résultats de flexion trois points
Toutes les éprouvettes présentent un comportement similaire pour le méme lot avec une
dispersion des caractéristiques mécaniques, ceci est di principalement a I’existence de défauts

(bulles d’air) et au procédé d’obtention des matériaux (moulage au contact).

Nous relevons selon les courbes contrainte déformation que la majorité des lots
présentent un comportement ductile, mise a part les lots RIGC et RIIGC (illustrés par les
figure V.40 et figure V.44) qui présentent un comportement fragile.

Au cours de ces essais, nous avons remarqué deux modes de rupture :

1) Traction/délaminage : ou nous avons entendu des craques avant la rupture totale des
échantillons, qui correspondent en premier lieu a la rupture de la matrice suivi de la
décohésion fibre matrice, délaminage inter plis, puis la rupture des fibres (observé sur
les lots contenant les recyclés: RIGA, RIGB, RIGC, RIGD, RIIGA, RIIGB, RIIGC,
RIIGD).

2) Traction: Nous avons obtenu des ruptures en traction (Mode 1) pour tous les lots

vierges.

Les résultats obtenus pour la repense a la problématique posée, concernant le besoin de
I’entreprise a défaut de rupture de stock en fibres mat 450 et taffetas 800, sont présentés dans

la figure suivante :

Contrainte élastique (MPa) Contrainte & rupture (MPa) Module de Young (MPa)
100 150 6000

20 5000

HyGA |4000 M VGA
HSGETA

i SGTB

100
50 HVGA
HSGTA
40 HSGTB | 50
20 S
0 0

Fig V.60 : Histogrammes des résultats obtenus pour les moyennes des lots VGA, SGTA et
SGTB

La figure V.60 montre que les modéles proposés offrent une opportunité pour la

H SGTA | 3000
W SGTB | 2000

1000

problématique posée au départ. Ou, le SGTB présente des caractéristiques mecaniques
meilleures que le matériau de référence (VGA). Par contre, le SGTA présente une légeére
réduction des contraintes élastique et rupture, et on constate aussi une augmentation de

I’épaisseur a plus de 50%.
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Concernant le point qui met en évidence I’importance des positions des plis, nous

allons présenter les résultats obtenus dans ce qui suit :

70
60
50
40
30
20
10

Contrainte élastique (MPa)

WVGC | ag

Contrainte & rupture (MPa)
120

100

mvea 80
HVGE | 60

20
a

HVGA
HVGB
M VGC

5000

4000

3000

2000

1000

]

Module de Young (MPa)

M VGA
H VGB
M VGC

Fig V.61 : Histogrammes des résultats obtenus pour les moyennes des lots VGA, VGB et

VGC

Sur la figure V.61, nous constatons un gain en contrainte élastique et en module de

Young, et une diminution de la contrainte a rupture pour les deux lots (VGC et VGB) par

rapport au lot de référence VGA. Les figures V.33 et V.34 montrent un comportement

presque fragile ce qui n’est pas intéressant, d’ou 1’intérét de respecter la disposition choisie

par ’entreprise (VGA).

Passant maintenant aux lots contenants les recyclés, les résultats obtenus sont
représentés sur la figure V.62 ;

80
70
60
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20
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HVGA
H RIGA
i RIGB
HRIGC
 RIGD
E RIGA
u RIGB
M RIGC
W RIGD

Contrainte a rupture(MPa)
140

120
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H RIGA
M RIGB
HRIGC
M RIGD
H RIGA
W RIGB
M RIGC
i RIGD

4500
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3500
3000
2500
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1500
1000
500
0

Module de young (MPa)

HVGA
HRIGA
HRIGB
HRIGC
HRIGD
ERIGA
W RIGB
M RIGC
M RIGD

Fig V.62 : Histogrammes des résultats obtenus pour les moyennes des lots vierge, recyclés Rl

Sur la base de ces résultats :

et recyclés RII

> Nous avons pu illustrer, I’augmentation des modules de Young (d’élasticité) pour les

lots RIGB, RIIGA, RIIGB et RIIGD, de la contrainte élastique pour le lot RIIGD et de
la contrainte a rupture .pour les lots RIIGA et RIIGD.

> Les lots RIGC, RIIGC présentent un comportement fragile (figure V.40 et figure

V.44), de plus les caractéristiques mécaniques sont dégradées. C’est pour ces raisons

que ces lots ont été exclus de la suite de I’étude (vieillissement).
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» La position plus optimale pour les deux recyclés est représentée par les lots RIGD et

RIIGD (ou les recyclés sont positionnés dans la premiére couche aprés le gel-coat,
figure V.63).

wag—— Teffetas 300

i Mat 450

it RI ou RII
~glg—— (sel-coat

«af—— Moule

Fig V.63 : La position optimale des recyclés Rl et RII
Pour ce qui est des évolutions des caractéristiques mécaniques (contraintes élastiques,
contraintes a rupture et module de Young) des composites, avant et aprés immersion dans les

milieux agressifs (I’eau de mer et I’eau distillée), sont illustrées sur les figures suivantes ;

Contrainte élastique (MPa) & nonvieillis

100
80 H Vieillis dans I'eau
60 —— douce
40 Vieillis dans I'eau
de mer
20
0

VGA RIGA RIGB RIGD RIIGA RIIGB RIIGD

Fig V.64 : Histogrammes des évolutions de la contrainte élastique pour différents lots avant et

apres vieillissement

200 contrainte a rupture (MPa)

 Non vieillis

150

M Vieillis dans I'eau

douce
i Vieillis dans I'eau

de mer

100

50

VGA RIGA RIGB RIGD RIIGA

Fig V.65 : Histogrammes des évolutions de la contrainte a rupture pour différents lots avant et

apres vieillissement
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 Non vieillis

Module de Young (MPa)

8000

M Vieillis dans I'eau
6000 douce
4 Vieillis dans I'eau
e mer

4000 T [ 1

2000

VGA RIGA RIGB RIGD RIIGA RIIGB  RIIGD

Fig V.66 : Histogrammes des évolutions du module de Young pour différents lots avant et

apres vieillissement

Pour la plupart des lots nous remarquons une grande dispersion des résultats qui est
due au procédé manuel d’élaboration, et nous constatons aussi pour certain lots une légére
dégradation des caractéristiques mécaniques apres vieillissement. En revanche, pour les lots

contenants du recyclé, nous constatons une dispersion des résultats.

V.6 Essai DMA

La caractérisation mécanique dynamique de nos échantillons passe par une analyse
DMTA (Dynamic Thermal Mechanical Analyser) sur une machine DMAS0 issue de 01dB
Metravib. Le principe est décrit dans le paragraphe 1V.6.3.

L’analyse DMA du composite VGa) a été effectuée sur des éprouvettes de taille
27.48x3.4x3.1mm dans la gamme de température de 25 a 200°C. Nous avons travaillé a des
fréquences différentes de 0.1 a 30 Hz, sur chacune des quelles un balayage de température est
pratiqué.

La figure V.67.a et V.67.b présente le module de stockage et le facteur de perte en
fonction de la température pour les différentes fréquences. Sur la courbe V.67.c, on constate
que le module de stockage diminue de 8400 MPa a 450 MPa entre la température ambiante et
200°C. Cette baisse de module est associée a un maximum du facteur de perte, ou la
relaxation mécanique principale liée a la transition vitreuse de VG )a 85,85°C au maximum

du facteur de perte.
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Fig V.67 : Courbes DMA: a) Facteur de perte VS température, b) Module de stockage

VS température, ¢) Facteur de perte et le module de stockage a 1Hz VS température

V.7 Essai de microdureté

La microdureté a été définie comme résistance d’un matériau a la pénétration
permanente par un autre matériau plus dur. La mesure est faite auprés de la dimension de
I’empreinte laissée (surface ou profondeur) aprés que la force d’essai ait cessé. La
connaissance de la valeur de la microdureté nous permet d’accéder aux caractéristiques
mécaniques du matériau, ainsi que de prévoir son comportement a 1’usure lors d’un contact
avec d’autres matériaux.

Les tests de microdureté ont été realisés sur un appareil semi automatique de type ZWICK
ROELL ZHV (figure V.30). Ce microdurométre est constitué d’un microscope permettant
d’avoir une image agrandie a 400 fois et d’un systeme d’indentation. Le pénétrateur utilisé est
en diamant de forme pyramidale (Knoop) a base rectangulaire avec un angle de 172°30” entre
deux faces opposées et 130° pour les deux autres faces. Une fois les parametres introduits

dans le programme (valeur de la charge tel que Les charges appliquées sont inférieures a
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1kgf) la phase a indenter est localisée est ramenée en un point connu de la réglette (deux
droites superposées). En actionnant I’indentation, le pénétrateur est déplacé de sorte a indenter
la phase ciblée laisse une empreinte dont la taille est comprise entre 0.01 et 0.1mm (D=7d).
La charge est appliquée pendant 20 seconds puis retirée automatiquement. Le microscope se
repositionne sur I’empreinte et permet de mesurer, par déplacement des deux droites, les deux
diagonales de I’empreinte. L’appareil affiche les mesures effectuées et le programme calcul

alors la valeur de la microdureté correspondante.

Fig V.68 : Durométre et empreinte Knoop

e Résultats obtenus
Apres avoir appliqué une charge de 0,025 Kgf a I’aide de microdurométre sur

différents échantillons, nous avons obtenu les résultats présentés dans le tableau V.34.
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Lots Test 1 Test 2 Test 3 Moy.
VGA d ﬁluén) 1313,9 1312,5 1312,5 13179,3
O R
O S S W —
e
RIIGB HdK 1?5%8 122%7 1221,9 12272,4
T e
L ——
e i
L S — ——

Tableau V.34 : Résultats de la microdurté pour les différents lots testés
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Fig.V.69 : Comparaison des résultats de la microdureté pour différents lots.
e Interprétation des résultats

Tous les matériaux présentent une dispersion de valeur de la microdureté due a
I’hétérogénéité de la distribution des fibres dans la matrice a 1’échelle microscopique, cela

peut s’expliquer par le fait que pour certains essais le pénétrateur s’est enfoncé dans des
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CHAPITRE V: Expérimentation

endroits moins durs (la matrice) qui ont résulté les petites valeurs par contre les grandes

valeurs sont obtenus sur des endroits plus durs (zone ou il y’a des fibres).
V.8 Conclusion
Apreés les expériences menées lors de cette étude, nous avons constaté :

> Le suivi de I’absorption des échantillons au cours du temps, provoque des sources
d’erreurs non négligeables qui sont dues, d’abord de sortir a chaque fois 1’échantillon
de son environnement, a 1’incertitude de la pesée et au séchage des éprouvettes (cette
méthode conduit seulement & une estimation macroscopique).

» Une dispersion parfois importante des résultats concernant les caractéristiques
mécaniques pour un méme lot, ce qui peut étre due a la technique d’¢laboration qui

joue un réle considérable sur le produit fini.
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Conclusion générale et recommandations

L’objectif de ce travail est d’étudier le comportement a long terme des composites en
verre/polyester insaturé, utilisé dans la fabrication des bateaux de péche et de plaisance, et
des composites contenants du recyclé vieillis dans I’eau de mer et dans 1’eau distillée a une

température constante de 40°C.

Pour ce, une étude théorique nous a permis de présenter :

> Les matériaux composites d’une maniére générale et nous avons mis le point sur la
matrice thermodurcissable, représentée par le polyester insaturé, et les fibres de verre
du type E comme renfort.
Les différents procédés de recyclage des matériaux composites a matrice
thermodurcissable afin de valoriser les déchets de production et les pieces de fin de
vie.
Les différents types de diffusion probables dans un polymere en contact avec un
solvant et les types de vieillissement éventuels engendres.
Les essais mecaniques, statiques et dynamiques, et les différents types
d’endommagements enregistrés ainsi que les paramétres influencant le comportent des

matériaux composites en fatigue.

Ensuite, nous avons décrit le procédé d’élaboration des matériaux destinés a la présente
étude, et detaillé les différentes techniques de caractérisation. Les résultats obtenus montrent
que I’immersion dans les deux milieux (eau distillée et I’eau de mer) provoquent le
vieillissement du verre/polyester insaturé pour des temps courts d’immersion, 1’absorption de
I’eau de mer ainsi que 1’eau distillée suit la loi Fickienne aussi bien pour le matériau vierge

que pour les matériaux contenants une couche de recyclé.

Un phénomene de dégradation est constaté, suite a la perte de résistance et de ductilité
détectées par les essais mécaniques des échantillons immergés dans les deux milieux. De plus,
nous avons constaté une perte de brillance du gel-coat pour les composites et un changement
de couleur pour la résine, en revanche 1’éclat du gel-coat des bateaux de péche et de plaisance

doit étre conservé au cours des années.




En ce qui concerne la disposition des plis (mat 300, mat 450 et taffetas 800) nous avons

constaté une importance capitale.

A propos des préoccupations de 1’entreprise a défaut de rupture de stock en taffetas 800,
nous avons remarqueé la solution proposée (remplacer le taffetas 800 par deux couches de mat
450) n’est pas adéquate, par contre le remplacement du mat 450 par deux couches de 300
donne des résultats meilleurs en qualité résistance, néanmoins 1I’épaisseur est plus grande et le

temps de réalisation du produit est élevé ( bien sdre est dd a la couche supplémentaire).

L’intérét recherché par I’entreprise pour la valorisation de ses déchets peut étre réalisé

en remplagant un pli par une couche de recyclé dans une position a respecter.

Les recommandations futures de ce theme de travail, nous pensons qu’il serait utile de

prévoir un travail complémentaire qui traitera :

» Une caractérisation chimique plus poussée afin d’identifier toute évolution dans la
structure du matériau (analyse de I’eau d’immersion au cours de vieillissement,...).
Une etude de la réversibilité des effets de vieillissement.

L’influence du traitement de surface de la fibre sur le vieillissement afin de preserver
I’interface fibre/matrice intacte.

Une prise en compte des parameétres susceptibles d’influencer le vieillissement en

milieu marin, tels que la présence d’oxygene, les rayonnements UV, introduction de

I’humidité. ..

L’étude du comportement dynamique du matériau vieilli.

L’étude de la fatigue dynamique et statique des matériaux contenants du recyclé.
La repense de ce type de matériaux a des basses températures.

L’étude de la possibilité d’entretien et de réparation du matériau.
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Déchet composite a traiter (alimentation du procédé)

Caractéristiques aalica
SMC Tube realllse . Panneau sandwich
par enroulement filamentaire
Typologie du déchet'V Fibres de verre E coupées (25 %) | Fibres de verre E (34 %) Ame en mousse polyuréthane
Polyester insaturé (25 %) Fibres de silice (31 %) Peaux en composite (mat de
CaCO; (35 %) Polyester insaturé (35 %) verre, CaCO3, polyester insaturg)
Hydroxyde d’aluminium (15 %) MNB : renfort également réparti Inserts aluminium

Autres additifs polymériques (3 %) gggséf.;:rgz fgg‘ég‘:uersseg ;;tr)]'r]es Peinture, top-coat
Fibres + charges = 15 % de la

masse totale du panneau

Taille des morceaux de déchet ..... =< B6,7 mm < 10 mm <10 mm
Température du lit....ccoveveeenns (°C) 450 450 450
Vitesse du fluX......coeerrnenees (m.s™) 1 1 1
Temps de traitement ............ {min) 60 S0 30
Quantité de déchet introduite... (g) 2770 2116 500
Quantité totale de produit

FIDFBUX cereeeeeeeee e ae e (g 411 300 33
Taux massique de fibres.......... 1%%) 66 81 80
Taux massique de charges...... 1%%) 24 16 15
Taux massique de matiére

OFganiQUE.cuueeeeeeeeenerrenmresseeeaeensnes 1%%) 10 3 b
Rendement en fibres

FECUPETEES —.oveoereeereeerreeerree (%)12) 44 46 40

(1) les pourcentages donnés sont massiques
{2) calculé par rapport a la quantite de fibres contenue dans le déchet alimentant le procede

Tableau Al : Conditions caracteéristiques du procddéraitement thermique en four a lit fluidisé&tultats obtenus pour
différents types de gisements composites (piecis da vie) [21]
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