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Introduction générale

La theése vise a enrichir les connaissances sur les matériaux composites a renfort
végétale. Bien que étudiés en détail ces derniers 20 années, plusieurs verrous ralentissent leur
implémentation dans des applications structurales. Ils sont, en grande majorité, liés au
comportement dans le temps, sous I’influence de divers facteurs : la charge appliquée, les
conditions environnantes, le vieillissement, la fatigue...

Dans ce chapitre d’introduction générale, on exprime le contexte de 1’é¢tude de cette
thése, le positionnement du matériau €tudié par rapport aux matériaux « classiques », tel que
I’acier ou I’aluminium et par rapport aux matériau composites d’haute performance, tel que
ceux a renfort unidirectionnel de carbone ou verre dans des matrices polymériques.

En méme temps, on présente une résumée des activités décrites dans chacun des
cinq chapitres de la thése. On débute avec 1’étude bibliographique, dans le chapitre 1, pour
continuer avec une série d’essais de caractérisation mécanique et de traction a différentes
vitesses de chargement et contraintes, dans le chapitre 2. Les essais de caractérisation
visqueuse sont présentés dans le chapitre 3, I’identification d’une loi de comportement et de
ses de parametres, dans le chapitre 4. On achéve avec des différentes modélisations
numériques, dans le chapitre 5.

Mots clés : Fibre de lin, Biocomposite, Viscoélasticité, Viscoplasticité, Fluage :

Chapitre 1 : Etat de Part

1.1 Introduction

Ce chapitre est dédi¢ a I’étude de la littérature de spécialité afin d’établir 1’état actuel
de la recherche dans le domaine des matériaux composites a renfort végétal et de la
modélisation du comportement visqueux.

1.2 Les matériaux composites

La présentation du cadre de I’étude part d’une courte description du terme de
« matériau composite », I’intérét étant ceux a renfort végétale et du comportement visqueux.

Un matériau composite est défini comme le résultat du mélange, a 1’échelle
macroscopique de deux ou plusieurs matériaux, dont les propriétés sont supérieurs a ses
constituants [1].

I1 a été remarqué, ainsi, que le principal avantage d’utiliser des matériaux composites
et lices a leur masse réduite, par rapport aux matériaux métalliques, tout en gardant des
excellentes propriétés mécaniques [2, 3].

Malgré ces aspects, on constate un probléme important de leur utilisation en masse :
ils ont une empreinte écologique ¢élevée. Elle se fait remarquée par le cout énergétique élevé
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[4] et, plus important, la manque d’une réponse qui concerne la fin de vie [5] ; une méthode
efficace d’¢élimination des pi€ces en composite n’existe pas et, souvent, elles sont incinérées.

Par conséquence, I’utilisation des matériaux d’origine végétale est proposée comme
alternative. En dehors le colit énergétique trés réduit pour la fabrication, par voie de leur
nature, ils sont égologiques. On vise ces matériaux qui puissent rivaliser ceux synthétiques,
comme on exemplifie dans le Tableau 1.

Tableau 1: Propriétés mécaniques des fibres de renfort

Fibre Contrainte a Module  Déformation  Densité Résistance Source
rupture d’Young a rupture spécifique
[MPa] [GPa] [%] [g/cm?] [kNm/kg]
Lin 345-2000 27,5 - 85 1-4 1,54 224-1300 [6]
Jute 393-773 10-30 1,5-1,8 1,44 273-536 [6]
Chanvre 368 — 800 17-70 1,6 1,47 250-540 [6]
Kénaf 930 53 1.6 1.45 640 [7]
Cotton 287 - 597 5,5-12,6 7-8 1,5 191 - 398 [8]
Verre 2000 — 3500 70 2,5 2,5 800 - 1400 [6]
Carbone 4000 230 - 400 1,4-1,8 1,4 2860 [6]

Leur introduction dans des matériaux composites représente une grande avancée
vers des matériaux a empreinte écologique réduite ou méme nulle.

L’idée de les utiliser dans des applications techniques date depuis plus de 70 ans,
dans le désir de réduire la dépendance de ’acier mais, seulement dans les derniers années,
I’intérét est significativement augmenté. L’explication vient des différentes lois européennes
(et pas seulement), tel que « L’accord de Paris » [9], qui concernent la réduction de la
pollution, spécialement dans le domaine des transports.

Pour I’étude de cette thése, on a choisi un matériau a renfort végétale, la fibre de
lin, unidirectionnelle, dans une matrice époxy. La motivation pour ce choix est liée aux
propriétés mécaniques ¢élevées de ce matériau, tel qu’il a été conclu par plusieurs études de
la littérature [10]. Le matériau, bien qu’il contienne une fibre végétale, est partialement
écologique, a cause de la résine epoxy, une résine synthétique.

De la littérature, on a constaté que les résines « vertes» sont encore en
développement, leurs propriétés mécaniques étant significativement inférieurs a ceux
matériaux classiques, dans ce stade de leur recherche. Cela produirait un composite a
propriétés mécaniques réduites [11].

L’analyse de la fibre de lin a révélé les prochaines avantages [12—14] :

- La faible densité, qui mene a des propriétés spécifiques élevés ;



- La fibre de lin n’est pas abrasive, ce qui réduit les effets sur les outils ;
- La procédure de fabrication est non-toxique ;
- Le cout réduit de la matiere premicere.

En méme temps, une série de désavantages a été trouvée [6, 15, 16]:

- La température d’exploitation est inférieure a 200°C ;
- La fibre est hydrophile ;
- Variation importante des propriétés mécaniques.

Bien que le premier désavantage ne peut pas étre dépassé, il réduit seulement les
domaines d’utilisation des matériau a de tels renforts. Les deux autres ont été abordés pour
recherche et des solutions ont été proposés : des traitements chimiques [17] et mélanges des
fibres de plusieurs recoltes.

La recherce, actualement, est concentrée sur 1’identification d’applications pour
lesquelles les matériaux a renfort végétale sont optimales et sur la compréhension de leurs
propriétés, spécialement dans le temps, sous 1’influence de différents facteurs d’exploitation,
ou les données sont tres rares.

1.3 Fibre de lin et application structurales

La fibre de lin est un matériau connu depuis des temps immémorables, avec les plus
anciennes preuves de son usage par datant depuis 30.000 ans [18]. Les applications étaient,
dans la plupart, dans le domaine des textiles, jusqu’au 20°™ siécle, quand d’autres utilisations
ont été développées, parmi lesquelles, on cite celle de renfort des composites.

Bien que rare, cette application est de notoriété. Parmi les exemples, on peut citer
des cadres de vélo d’haute performance, équipements sportifs et méme ¢éléments de
carrosserie d’automobile [19-21]. Les études montrent que le remplacement des matériaux
« traditionnelles » avec ceux composites a renfort de lin, ménent a des réductions du besoin
énergétique jusqu’a 50%, des réductions de couts et de masse [22].

1.4 De la plante de lin a la fibre de lin

1.4.1 Production de la fibre

La fibre de lin, sous ses formes commerciales, est extraite de la tige de la plante de
lin, Linum usitatissimum (Figure 1). C’est une plante annuelle, cultivé dans des zones a
climat températ, qui atteint des hauteurs d’un meétre et ne nécessite pas d’engrais. Appart
I’utilisation comme textile et celle de renfort, elle est valorisée pour ses semences, comme
¢léments nutritifs ou pour I’extraction des huiles siccatives.

Le climat températ fait que la plante de lin soit extensivement cultivée dans I’Union
Européenne et, actuellement, la France est le plus grand cultivateur, spécialement grace a sa
région de nord, qui a des vieilles traditions dans les cultures de lin [23].



La fibre technique, celle qui est exploitée, est obtenue par la séparation partielle des
fibres situées a la périphérie de la tige (Figure 1) [24]. Elle est composée de plusieurs fibres
¢lémentaires, collées par une couche de pectine. Les fibres élémentaires ont une structure
complexe, similaire & un matériau composite (Figure 1) [25].

% Tige Couche S2
“ >4 . ; .
s echelle macroscopique échelle nanoscopique

écorce Cellulose Pectines Hémicellulose

faisceaux

xyléme

Lamelle moyenne — " — Lumen
\‘ . 3 ™ Paroi secondaire ¢ S2 F
=R ISR e " L g
Fibres élémentaires <= ‘-:- - Paroi primaire 8] S1 =
g2 L
Faisceau Fibre éléementaire
échelle mesoscopique echelle microscopique

Figure 1 : Fibre de lin de I’échelle macroscopique a [’échelle nanoscopique [26]

1.4.3 Microstructure

La fibre ¢lémentaire a une longueur entre 2 et 5 cm et sa section est approximée a
une forme circulaire, de diamétre entre 10 et 20 pm. Sa structure est hiérarchisée, dans deux
parois : celle primaire, a role de protection et celle secondaire, a rdle structurale. Cette
derniere contient un mélange de cellulose cristalline, organisée en microfibrilles hélicoidales,
qui renforce une matrice d’hémicellulose. Au centre, on trouve le lumen, un vide, vestige du
développement de la fibre durant sa maturation (Figure 1).

De point de vue biochimique, la fibre de lin contient approximatif 68% cellulose
cristalline, 15% hémicellulose, 2% pectines, 3% lignine, 1,5 cires, 9% eau, 1,5% autres
composants [27-30]. Ce contenu varie significativement, en fonction de plusieurs facteurs,
tels que I’année de récolte, la quantit¢ d’humidité durant la maturation, la procédure
d’extraction des fibres [27, 31, 32]...

1.4.3 Propriétés mécaniques

Le comportement des fibres s’est prouvé d’étre complexe. Il est influencé par une
série de facteurs, tels que la composition biochimique, 1’dge de la fibre, les conditions
environnantes de 1’essai ... Les courbes caractéristiques de ces fibres sont, généralement, tri-
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linéaires (Figure 2); la littérature révele aussi I’existence des courbes linéaires et bi-lin€aires
[33-35].

Le consensus est que la premiére portion est linéaire ¢lastique, la deuxiéme présente
un comportement visqueux, élastique et plastique, et la troisieme est & nouveau linéaire [33].

Les essais a longue durée ont montré 1’existence de ce comportement visqueux des fibres
(Figure 3) [36].

800 , .
» Exp. A |
= 1200 4 Exp. B
& — 600 |- Exp.C ®
< it 3
3 800 z
= = © 400 j
z 400 1 o
S & 200 |
~ i : 0: 0 1 ; :
0 ' T 5 i | i0 i 1600
0 1 | i | i | i
0 1 . 1 0 200 400 600 800 1000 1200 1400 160
Déformation (%) Time, t [s]
Figure 2 : Courbe caractéristique tri-linéaire Figure 3 : Test de relaxation d’une fibre de lin [36]

1.4.4 Mécanismes liés au comportement des fibres

L’explication complete de cette réponse est encore au niveau d’étude. Les
mécanismes principaux ont été identifiés comme un résultat de 1’orientation hélicoidale de
la cellulose [37]. Durant le chargement, les microfibrilles se réorientent, suivant la force. Les
conséquences sont, d’une part, la zone de transition, ou la rigidité¢ de la fibre augmente et,

aussi, une réorganisation de la matrice de hémicellulose, causée par le mouvement des
fibrilles [38].

1.5 Résine époxyde
La résine époxy joue le role de matrice dans le composite.

La matrice, généralement, assure la cohésion du matériau, transmet les efforts dans
le matériau et protege la fibre.

La résine époxyde est parmi les plus utilisées matrices pour les matériaux a renfort
fibreux. C’est une matrice thermodure, consacrée dans 1’industrie des matériaux composites,
avec une haute capacité d’imprégnation, haute stabilit¢ mécanique et thermique [39].

Elle est une matrice bi-composante, avec le temps de réticulation variable et
température de polymérisation réduite, selon la recette. La déformation a la rupture est de 3-
6% et I’humidité de saturation, de 4-5% [40].

Ces qualités font de la résine époxyde idéale pour la renforcer avec des fibres
végétales.

Des tentatives de résines époxy 100% naturelles existent aussi mais, en ce moment,
leurs propriétés mécaniques sont trop faibles pour les faire viables.
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1.6 Les composites lin-époxy

Les propriétés mécaniques des composites sont dictées par les matériaux constituants,
leur organisation et leur taux dans le composite. Parmi les matériaux a renfort végétal, les
composites a fibre de lin ont fait preuve des propriétés mécaniques les plus élevées, sur une
large plage de taux de fibre/matrice.

La courbe caractéristique est, généralement, bilinéaire, avec la portion de transition
du module d’¢lasticité appelée, conventionnellement, « coude » (Figure 4). Certains études
ont montré aussi une évolution trilinéaire, similaire a la fibre, pour des vitesses de
chargement trés réduites ou des températures élevées [41, 42].

Longitudinal tests

300

250

200

150

Stress [MPa]

100

50

0.0% 0.5% 1.0% 1.5% 2.0% 2.5%
Strain [%]

Figure 4 : Courbe caractéristique pour des composites a renfort de lin [42]

Similairement a la fibre, il a été théorisé que cette évolution est causée par un
comportement visqueux. Les rares travaux identifiées dans la littérature avec le temps
comme parametre d’étude ont renforcé cette théorie tel que des essais de rupture ou cycliques
a différentes vitesses de chargement [42, 43]. Sur ce sujet, ’auteur de cette thése a fait, avant
cette étude, une série d’essais de fluage qui ont mis en évidence le comportement
viscoélastique et viscoplastique [44].

La réponse visqueuse élevée des matériaux a fibre de lin produit des propriétés
importantes d’absorption des vibrations et du son, supérieures aux composites a renfort
synthétique [45, 46].

1.7 1.7 Viscoélasticité

D’une mani¢re générale, le terme de viscoélasticité représente une déformation
variable en temps. Par exemple, dans un essai de fluage, Figure 5, durant le chargement et le
déchargement, considérés brusques, on a une réponse instantanée (déformation élastique)
mais, durant la période de maintien de la charge et aprés son élimination, une déformation



variable en temps apparait. Apres une durée suffisamment longue, le matériau revient a sa
forme initiale [47], c’est-a-dire qu’il a une réponse viscoélastique.

)

|

Timp

.

—
—

Timp
Figure 5 : Schéma d’un essai de fluage-recouvrance

1.7.1 Viscoélasticité linéaire

Si la déformation viscoélastique est proportionnelle a la contrainte appliquée, (1), le
domaine est linéaire, avec le facteur de proportionnalité, D), appelé compliance transitoire.
La modélisation est faite par voie des modeles rhéologiques, assemblages équivalents de
ressorts et d’amortisseurs. Ainsi, on peut parles de modeles de base, de Maxwell et de Kelvin-
Voigt, modeles plus développés, ceux de Zener et de Burger et le modéele le plus général, le
développement en série de Prony (2). Leurs formes sont, habituellement, adaptées a
modéliser des essais de fluage et de relaxation ou, soit la contrainte, soit la déformation, sont
constantes.

Agy =Dy "o (1)

n
Dy = Z D;(1—eMit)
i=1

ou A; est I’invers du temps de relaxation « i » et D;, la compliance correspondante a
ce temps.

Ces modeles peuvent étre implémentés dans 1’intégrale de Boltzman, (3), la forme
pour la modélisation linéaire des cycles de chargement quelconques.

t Ao; (3)
0]

gy = Doo + f AD ¢y — —dt

0

)

1.7.3 Viscoélasticité non-linéaire

Si la proportionnalité entre la déformation et la contrainte n’est par respectée, on est
dans le domaine non-lin€aire. Les mod¢les sont, généralement, sous forme intégrale. Parmi
ceux-ci, le plus pratique s’est prouvé d’étre celui proposé par Schapery, (4) qui, pour passer
du domaine linéaire a celui non-linéaire, introduit quatre parametres de non-linéarité, ici g,
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91, 9> si a, [48]. 1ls sont dépendants de la contrainte, mais peuvent avoir d’autres facteurs
d’influence aussi (humidité, température, dge du matériau...).

t dg,o “4)
Ew) = GoDoo + glf AD(w—w’) i dt
0

t dt . o
avecp = [ 0 dt représentant le temps réduit

1.7.4 Viscoplasticité

La pratique a montré que, pour certains matériaux, les déformations transitoires ne
sont pas ¢liminées apres 1’¢élimination de la charge. On a, alors, des déformations plastiques.
Les études expérimentales ont montré qu’elles dépendent du temps d’application de la
charge, ce qui leur rend une nature viscoplastique [49, 50].

Les fonctions capables de les modéliser ne sont pas nombreuses. On se résume ici
de citer deux : une particularisation du modele de Schapery [51], ou on considére que le
temps de recouvrance est infini et le modele de Zapas Crissman (5) [52, 53].

o\ (5)
Epi(ot) = Cpr° ] O(p)dt
0

I1 vaut noter que la majorité des matériaux viscoplastiques, ont aussi une réponse
viscoélastique et la modélisation des deux et analysée en parallele, approche qu’on va
prendre dans cette thése aussi.

1.8 Conclusions

Par voie de ce chapitre d’étude bibliographique, on a analysé le potentiel des
matériaux composites a renfort végétales d’étre utilisés dans des applications structurales,
I’appui étant sur le matériau choisi, un composite fibre de lin — résine époxy. On a présenté
I’utilisation de ce matériau, ainsi que les défis a dépasser pour I’implémentation dans des
application structurales.

Parmi les ¢éléments a des lacunes, on compte le comportement en temps, sous
I’action d’une charge, comportement qui a été choisi pour analyse et mod¢lisation.

Malgré I’inexistence des travaux de modélisation sur ce matériau, cette étude
bibliographique a révélé des travaux similaires sur d’autres matériaux a renfort fibreux, ce
qui représente un point de départ de 1’étude de ce matériau a renfort de lin.
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Chapitre 2 : Fabrication et caractérisation mécanique du composite
a fibre de lin

2.1 Introduction

On présente dans ce chapitre la procédure de fabrication du composite et des
¢échantillons, la caractérisation mécanique du matériau sur la direction de la fibre et une série
de tests de charge/décharge a différentes vitesses de chargement et contraintes maximales.

2.2 Fabrication du matériau et des éprouvettes

La matiére premicre est fournie sous forme de rouleaux de fibre de lin
unidirectionnelle, pré-imprégnée avec la résine [54].

La procédure de fabrication implique la découpe de lamines selon les spécification,
leur arrangement dans une moule est la soumission a un cycle de thermocompression a 130°C
et 3 bars pour 60 minutes. Apres ce cycle, dans le but d’assurer la réticulation compléte et
I’¢limination des possibles contraintes internes dues a la cuisson, le composite est soumis a
un cycle de post cuisson a 130°C pour une heure.

On a obtenu, ainsi, des plaques rectangulaires de 280x280 mm, a 15 plis, ce qui
assure une épaisseur d’approximatif 2 mm. De des plaques, on a découpé les éprouvettes a
laser, de 250x25x2 mm.

Les dimensions des éprouvettes ont été mesurées et un contrdle de leur composition
a été fait. On a calculé, ainsi, que le matériau a 46,6 £ 0,8 % fibre, 42,53 +1,8 % résine si
10.81 +1.3 % vides.

Les échantillons ont été équipées avec des talons aux extrémités (Figure 6) et ont
¢été soumises, pour 7 jours, a un cycle de conditionnement a 23°C et 50% d’humidité.

Figure 6 : Eprouvette équipée avec des talons en aluminium

2.3 Essais de caractérisation mécanique

Un lot de 5 éprouvettes issues de la méme plaque ont été soumises a des essais de
traction jusqu’a la rupture.

Pour ce faire, on a utilis¢é une machine d’essai universale, Instron 8872, pour
I’application de la charge et des jauges de déformation HBM LY 18-6/120 pour la lecture de
la déformation. Les jauges ont été conectées en pont complet Wheatstone et leur signal a été
enregistré par un systeme d’acquisition de données, HBM MX840B. Une des éprouvettes a
été equipée avec un set de jauges transversale, afin de calculer le coefficient du Poisson.
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La vitesse de chargement a ét¢ choisie de 10 kN/min, afin de réduire les effets de
glissement dans le mors et la fréquence d’échantillonnage de 10 Hz.

Bien qu’elles aient été équipées avec des talons, la majorité des éprouvettes ont cédé
autour des mors, avec les ruptures se propageant le long de 1’échantillon (Figure 7). La
conséquence est qu’on sous-évalue la contrainte a rupture, propriété qui est insignifiante dans
les études a suivre dans cette theése.

On remarque une courbe caractéristique non-linéaire, Figure 8, souvent notée dans la
littérature de spécialité pour les composites a renfort de lin. Elle est associée a une évolution
bi-linéaire, avec deux modules d’¢lasticité, E1 et E2 et un point de transition, le coude.

0 2000 4000 6000 8000 10000
€ [pm/m]

Figure 8 : Courbes caractéristiques obtenues pour les cing éprouvettes

Pour le calcul de ces informations, une méthode de régression linéaire a été appliquée
sur chacune des deux portions, ce qui a produit deux droites. Leurs pentes représentent les

deux modules et leur intersection, les coordonnées du coude, Figure 9.
Les propriétés résultantes sont présentées dans le Tableau 2.
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fady Tableau 2 : Propriétés mécaniques du composite

testé
Propriété Moyenne  Ecart type

o El [GPa] 35.00 0.594
: E2 [GPa] 28.72 0.322

? v/-] 0,371 -
2| | | Ecoute [%] 0.133 0.032
. B i Geoude [MPa] | 47.69 10.85
N A | ‘—D.r?!‘?.?%.f‘?ﬂ.r?.sﬁji‘?ﬂs 2ons2)| | Emax [%6] 0.852 0.082
. i 2 3 R % Omax [MPa] 260.44 27.65

¢ %]

Figure 9 : Schéma de la régression linéaire

2.4 Essais de type charge-décharge a vitesse de chargement variable

Un matériau avec un comportement visqueux présente des déformations en temps
des qu’il est chargé. Ainsi, dans ce sous-chapitre, on souhaite évaluer ce comportement
durant le chargement, par la variation de la vitesse d’application de la charge.

Ainsi, une série d’essais de chargement a différentes vitesses, suivies par
recouvrance, ont €té effectuées sur trois éprouvettes issues de la méme plaque. La contrainte
maximale a été choisie de 80 MPa, au-dessus du coude. Entre deux essais consécutives, on
a fait aussi des essais a une contrainte en dessous du coude, Figure 10, de 30 MPa, afin
d’évaluer I’intégrité de I’éprouvette [55].

10

Oa2

01

TeVmps

Recl Rec‘ Rec‘ Rec)

1 1 — —

Figure 10 : Schéma de la procédure

Les résultats obtenus pour I'une des éprouvettes, présentés dans la Figure 11, montre
I’existance du comportement viscoélastique, par la variation des déformations durant la
recouvrance, mais aussi d’une réponse plastique lors du premier cycle.
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Figure 11 : Résultats obtenus pour ['une des éprouvettes

La superposition des phases de chargement montre la tendance de rigidification de
I’éprouvette, avec I’augmentation de la vitesse, mais aussi, le dépassement du consigne, a
partir de 100 kN/min, Figure 12.

Le calcul des modules sécants a 30 MPa et a 80 MPa, Figures 13 et 14, montrent une
influence réduite de la vitesse avant le coude, mais importante apres.

——— 1 kN/mn
———5 kN/mn

10 kN/mn
=50 kN/mn
~——100 kN/mn
—— 500 kN/mn
— 1000 kN/mn

¥

Contrainte [MPa)

0225 023 0235 024 0245 025 0255 026
Déformation [%]

0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25
Déformation [%)]

0.3

Figure 12 : Superposition des phases de chargement
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Figure 13 : Module sécant a 30 MPa Figure 14 : Module sécant a 80 MPa

2.5 Essais de type charge-décharge a vitesse de chargement variable

La derniére série d’essais de ce chapitre vise 1’analyse de 1’influence de la contrainte
appliquée sur la dégradation du matériau a différents niveaux de contrainte. Les essais ont
¢été de chargement a contrainte variable, suivi par une période de recouvrance. Aprés chaque
cycle, on a introduit un essai d’évaluation, pour le calcul du module d’¢lasticité.

L’essai a été fait sur cinq éprouvettes issues d’une méme plaque.

Les résultats montrent qu’une dégradation du matériau existe, a partir de 150 MPa,
audible durant le chargement, mais elle affecte les déformations plastiques et non le module
d’¢élasticite.

10

Temps

Recl Rec‘ Rec‘ Rec\ Rec‘

T 1 1 T 1

Figure 15 : Schéma des essais charge-décharge a contrainte variable
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Figure 16 : Résultats obtenus pour ['une des éprouvettes
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Figure 17 : Module sécant a 30 MPa par rapport a la contrainte maximale du cycle
2.6 Conclusions

Les résultats présentés dans ce chapitre ont permis d’identifier les propriétés
mécaniques du matériau, suivant la direction du renfort et des informations sur les contraintes
et les vitesses qui peuvent étre applique lors des essais de fluage, qui permettront de
quantifier les déformations visqueuses. Ainsi, on a constaté qu’une vitesse de 50 kN/min
représente un compromis pour la période de chargement en fluage et que, afin d’éviter
I’endommagement, on devrait se limiter en dessous de 150 MPa.
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Chapitre 3 : Essais de caractérisation visco-¢lastoplastique

3.1 Introduction

Dans ce chapitre, on présente les essais de fluage-recouvrance avec lesquels on évalue
les caractéristiques visqueuses du matériau.

3.2 Essais préliminaires

3.2.1 Conception des essais préliminaires

On a effectué, pour début, trois testes de fluage-recouvrance qui permettent d’établir
les parametres nécessaires pour les essais de caractérisation. Ainsi, on a choisi deux niveaux
de contrainte, un avant le coude, a 30 MPa et I’autre aprés, a 100 MPa et des durées de fluage
du niveau des heures.

On a souhaité une durée raisonnable pour les essais, spécialement due a la durée de
la recouvrance, qu’on a souhaité d’étre inférieure a 48 heures.

3.2.2 Machines et appareils

Les essais ont été faits sur un dispositif a leviers (Figure 18) et la lecture des
déformations avec des jauges de déformation en pont complet Wheatstone, présentées dans
le chapitre antérieur.

A 1

Figure 18 : Description du dispositif utilisé pour les essais de fluage
La charge appliquée a été lue par voie d’un traducteur de force, monté en série avec
I’éprouvette, dans le mors supérieur du dispositif.

3.3.3 Résultats des essais préliminaires
On note que, pour la contrainte de 30 MPa, on a enregistré une réponse purement
viscoélastique et pour celle de 100 MPa, une réponse viscoélastique et viscoplastique. Pour
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les essais qui dépassent 3 h, la recouvrance dure plus de 48 heures. On a décidé, alors, que
les essais de caractérisation contiennent des niveaux avant et apres le coude et la durée de
fluage soit d’une heure, pour obtenir les temps de recouvrance souhaités.

4000

OP7E2
3500 [~ OP7E3

— OP7E8

3000 [~

T

2500

2000 -

1500 -

Deformation [:m/m]
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0 20 40 60 80 100 120 140 160
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Figure 19 : Réponse en déformation des éprouvettes testées en fluage/recouvrance
3.3 Essais de fluage-recouvrance a durée de fluage variable

L’objectif de ces essais a ét¢ d’évaluer I’influence du temps sur le comportement
viscoélastique et, spécialement sur celui viscoplastique. Par la variation du temps de fluage,
on obtient une variation des déformations plastiques, mesurées au final de la recouvrance.

Cing éprouvettes ont été soumises a une procédure de fluage-recouvrance multi-
cyclée, ou la durée de fluage augmente a chaque cycle avec une heure. Quatre cycles ont été
appliquées, a durées de 1, 2, 3 et 4 heures et une contrainte de 80 MPa, Figure 20.

3500 1

[—op7E1]
3000 & M ] ]

%]
[42]
[=]
o

Déformation [gem/m]

1000

500 |

0 50 100 150
Temps [h]

Figure 20 : Résultat d’'un essai de fluage-recouvrance a durée de fluage variable

On a remarqué, pour les quatre des cinq éprouvettes, une évolution de ces
déformations viscoplastiques. De plus, cette évolution, en échelle logarithmique par rapport
au temps total de fluage (temps cumulé) est linéaire, ce qui montre une forme exponentielle,
a exposant sous-unitaire, Figure 21.
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Figure 21 : Evolution de la déformation permanente en fonction de la durée de la phase de fluage a) en

échelle linéaire ; b) en échelle logarithmique

3.4 Essais de fluage-recouvrance a contrainte variable
Le deuxiéme set d’essais de caractérisation visqueuse a eu la contrainte en fluage
variable. On a, ainsi, identifié¢ I’influence de la charge.

Cing éprouvettes provenues d’'une méme plaque ont été€ soumises a une procédure
multi-cyclée, a quatre cycles, dont les niveaux ont ét¢ de 30 MPa, 60 MPa, 80 MPa et 100
MPa. La durée de phases de fluage a été d’une heure, a I’exception de la premicre, qui a été
de trois heures.
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Figure 22 : Résultats des essais a contrainte de fluage variable

Pour les déformations viscoplastiques, a exception du premier cycle, on a enregistré
une évolution linéaire par rapport a la contrainte, Figure 23.

Pour les déformations viscoélastiques, les courbes isochrones en recouvrance ont
montré la variation nonlinéaire par rapport a la contrainte, Figure 24.

20



100 | @ P P 0 o

450 i el Ry
Vit ‘,t” AT oA -
4001 /B 80 @ e’ o7 e o
7 @ B | P e
/ ¢ P o <50 G Ll Ll
350 f 7 ¥ 7 o ,-"",/r','-"_,-’ it
- 4 S cof e e e —
gaoo— o s, o A irgs o~ 0[s]
7/ A
E // // / _% /;,,7/‘/.” L7 -e- §[g
— L — ! P 7 A | = |
s 250 /////w/ ,/ £ 407 »,;‘,v‘/-/’/’, —-&-= 1 [min]
B 200 s S S
£ rer X i‘!‘fﬁ/, ~8== 1 [h]
g r’e s 20 iy ' 10 [h]
g 150 o ¢/ 7 Vi
218t 4 =5 —6--24 [h)
/7 @/ 7/ B L o
100 + /// ’/a/ Gk 0‘5 L A L A J
ey 0 200 400 600 800 1000
50 //,/’,//, - Déformation [pm/m]
n'/"/// -
0 i ! i ! i ) ] )
0 20 40 60 80 100 120 Figure 24 : Courbes isochrones en recouvrance
Temps [h]

Figure 23 : Déformations viscoplastiques par rapport a
la contrainte de fluage

3.5 Conclusions

Les essais présentés dans ce chapitre ont mis en évidence et permis de quantifier le
comportament visco-¢lastoplastique du composite a renfort de fibre de lin. Dans la suite, elle
servent comme base de données pour 1’identification de la loi de comportement.

Chapitre 4 : Identification de la loi de comportement visco-
élastoplastique

4.1 Introduction

Dans ce quatriéme chapitre, on présente les démarches prises pour 1’identification
de la loi de comportement et de ses paramétres, a partir des données expérimentales discutées
dans le troisiéme chapitre. Vue que le comportement exhibé par le matériau est visco-
¢lastoplastique, la loi de comportement doit étre capable de tenir compte des deux
composantes de la réponse. Ainsi, on a choisi une combinaison entre le modele de Schapery
pour la viscoélasticité nonlin€aire et de Zapas-Crissman pour la viscoplasticité.

4.2 Procédure d’identification des paramétres de la loi de comportement

Les deux mode¢les dont, dans leur forme générale, sous forme d’intégrales, ce qui
montre la dépendance de la déformation de I’historique de chargement. Pour I’identification
des paramétres, ces formes doivent étre intégrées. Par conséquence, il est nécessaire de faire
appel a des cycles de chargement particulaires.

Les essais de fluage-recouvrance représentent un tel cycle, ou la charge est constante
et, alors, les parameétres de nonlinéarité sont constants, ce qui simplifie la procédure
d’intégration.
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4.2.1 Modélisation de la déformation viscoplastique
On a dé¢ja noté que la déformation viscoplastique dépend du temps et de la charge en
fluage. Par la variation du premier facteur et maintien du deuxiéme, I’intégration mene a :

n m
gp = Cpr - ™™ (Z t}) (6)

i=1
avec Cpy, M et m les parametres de modele ; t} la durée de fluage du cycle ,,i” ; o- la

contrainte en fluage.
Dans le cas de diférentes contraintes de fluage a8 méme durée, ’intégration méne a :

n m
p =Cpl-t}”(a{v’+---+aff’)m=Cpl-t}”-<ZaiM> (7)
i=1

ou tr la durée de la phase de fluage ; o; la contrainte en fluage du cycle ,,i”.

La superposition des équations (6) et (7) avec les données des essais a durée et
contraintes variables en fluage produit le set de parametres nécessaires pour la modélisation
de la viscoplasticité. Une procédure d’optimisation a été implémentée dans cette étude.

De plus, le composite a fibre de lin a fait preuve d’une dépendance linéaire avec la
contrainte, ce qui a conduit a implémenter une contrainte seuil d’apparition des déformations
plastiques, 0.1, €xtrapolée des courbes expérimentales. Ainsi, on introduit la notion de
contrainte €quivalente, g, :

Oeq = 0 — Oseuil 8)

4.2.2. Modélisation de la déformation viscoélastique linéaire

On a discuté, déja, dans le premier chapitre que le modele de Schapery adapte la
viscoélasticité du domaine linéaire par I’utilisation de quatre parametres de nonlinéarité. Par
suite de cette logique, pour 1’identification des parametres de viscoélasticité, il est nécessaire
de commencer avec la viscoélasticité linéaire.

Dans ce domaine, les parametres de nonlinéarité sont égaux a 1. Pour la phase de
fluage, le modele devient :

Sfl(t) = Doo- +

Z D;(1—e it )] o (9)

i=1

et pour celle de recouvrance :
n
el(t) = 0 ) Di[1 = eCAtn [e~ilety) (10
i=1

Ces deux fonctions peuvent étre superposées aux données expérimentales, (9) avec
ceux en fluage et (10) en recouvrance, pour I’identification des parameétres de viscoélasticité
linéaire.
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4.2.2 Identification des parameétres de nonlinéarité

Les quatre parameétres de nonlinéarité sont déterminés des données expérimentales a
des contraintes ¢levées. Vue qu’ils sont dépendants de la contrainte, ils deviennent des
fonctions de forme f4). Il faut noter que la fonction qui les décrit est valable seulement dans
le domaine analysé.

Pour le premier parameétre, g, il est identifié de la phase de chargement :

g O

9o (11)

=— =
80 g;

avec €} si oyreprésentent la déformation instantanée et la contrainte du cycle dans le
domaine linéaire ; &} et o; la déformation instantanée et la contrainte du cycle « i » dans le
domaine nonlinéaire.

Le deuxiéme parametre, g;, est calculée du rapport entre la déformation

viscoélastique en fluage, Ag; et celle en recouvrance, Ay d’un cycle «i»:
i
Ags

i
Agy

g1 = (12)
Finalement, les derniers deux parametres, g, et a,, sont identifiés en méme temps,
par des procédures d’optimisation du modele adapté soit la phase de fluage, (13), soit pour

celle de recouvrance, (14).

gty = Doogl + 9799

Z D;(1—e ¥ )] o (13)

i=1

Erey = 91|99 0AD () — (950 — g5 0)AD (Y — f)] (14)

4.3 Résultats de ’identification des paramétres du modele et discussion

La procédure d’identification a été appliquée sur les résultats d’un set d’éprouvettes,
ceux moyens, obtenus pour les deux types d’essais, a durée et contrainte de fluage variable.

4.3.1 Parameétres du modéle de viscoplasticité
L’extrapolation des courbes expérimentales a mené a I’identification du seuil
d’apparition des déformations plastiques, 0g.yi; = 43 MPa.

La procédure d’optimisation a produit les parametres du modele de viscoplasticité
(Figure 25) : Cpr =713, M = 5,52, m =0,18.
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Figure 25 : Modélisation des déformations viscoplastiques par rapport a : a) la durée cumulée de fluage ;
b) la contrainte en fluage
4.3.2 Paramétres du modéle de viscoélasticité linéaire
L’identification des parametres de la série de Prony a consisté, en premier, dans la
détermination du nombre optimal de termes. Ainsi, on a identifié qu’un set a 5 termes
représente le meilleur choix pour la modélisation, avec les temps de relaxation et leurs
inverses, sous forme de multiples de 10. L’identification a été faite, initialement, en fluage
et en recouvrance pour comparaison. On a constaté que les données en fluage produisent les
meilleurs résultats. On a, ainsi, calculé le set présenté dans le Tableau 3.
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Figure 26 : Modélisation de la phase de : a) fluage ; b) recouvrance
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Tableau 3 : Les paramétres du modele de viscoélasticité linéaire

D A T Compliance
[s7'] [A] [Pa™]
DO o0 0 28.122
DI 0.1 = 2.78E-03 0.337
D2 0.01 | 2.78E-02 0.505
D3 0.001 = 2.78E-01 1.110
D4 0.0001 | 2.78E+00 1.301
D5 1.00E-05 | 2.78E+01 2.722

4.3.3 Paramétres du modéele de viscoélasticité nonlinéaire

Le calcul des paramétres a été fait selon la procédure présentée antérieurement.
Ensuite, a ’aide des valeurs obtenues, on a identifié les fonctions de variation (15)-(18),
(Figure 27).
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Figure 27 : Les parameétres de nonlinéarité : a) gy, b) g1, ¢) g» ; d) a,
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o < 30 MPa
1,4-10736 40,9601 ¢ > 30 MPa (15)

al
{

g =
7110502 -23%10730 + 1,05 o > 30 MPa (16)
o <30 MPa
9271 24510563 +79-10~%02 = 29102 +13 o > 30 MPa (17)
1 o <30 MPa
a’ = 18)
—1,67-10"%62 + 1510726 + 0,7 o > 30 MPa (

4.4 Conclusions

On a présenté, dans ce chapitre, les démarches pour I’identification de la loi de
comportement et de ses parametres.

Chapitre 5 : Formulation incrémentale de la loi de comportement

5.1 Introduction

Ce dernier chapitre de la thése aborde les possibilités de modélisation pour d’autres
cycles de chargement que ceux de fluage-recouvrance
5.2 Formulation incrémentale de la loi de viscoélasticité non-linéaire

Comme il a été expliqué dans le chapitre précédent, les pamractres de la loi de
variation ont ét¢ identifiées a base des cycles de chargement particuliers, par le maintien de
la charge pour une dirée de temps.

Pour un cycle quelconque de chargement, une nouvelle forme du modéle est
nécessaire. Ainsi, I’intégrale de Schapery est séparée en deux parties : le calcul de la
déformation d’un pas incrémental et celle d’avant de ce pas.

ot (19)

t—At
@) = goDoo' + gi <] Z D;(1 — exp[-A(y* - lP’])

‘ oy 49207
+ L_At; D;(1 — exp[-A(}* — ])TdT>

La division conduit a une forme incrémentale, récursive, ou la déformation du temps
t; dépend de celle du temps précédent, t;_; et le pas incrémental entre les deux :
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n n
{1 — exp[-2;,(Ayp)]}
ey =0 |g6Do + 9192 Z D; — 9195 Z D; -
. : A A
=1 =1
n
— g1 Z D; leXP[—liAll)t] FAF (20)
i=1
{1 —exp[-4:(MyY)]} et t-At
AiAl/Jt 9>

ou les termes avec I’exposant "t" font référence au pas actuel, alors que ceux avec
"t — At", au pas précédent.
5.3 Formulation incrémentale de la loi de viscoplasticité

Pour la résolution de I’intégrale, d’une maniére incrémentale, on considere que,
durant le pas incrémental, la contrainte ne varie pas. On obtient, ainsi, pour le mod¢le de
Zapas-Crissman :

ebp = Cy( + ot At)m
VP plI\P(¢e-At) eq (21)

avee

t—At
Dt-nt) = f oondt (22)
0

5.4 Validation du modéle numérique

On a utilisé, pour la validation, le cycle de fluage-recouvrance a contrainte variable.
On note une trés bonne superposition de la courbe numérique a celle expérimentale, ainsi
qu’une fidele reproduction des déformations viscoplastiques, Figure 28.
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Figure 28 : Rezultatele modelarii unui ciclu de fluaj-revenire
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5.5 Simulation d’un essai charge/décharge a vitesse variable

On a simulé ’un des essais présentés dans le deuxiéme chapitre, a différentes vitesses
de chargement, afin de déterminer les capacités du modéle numérique. Les cycles
d’évaluation ont été ¢liminés de la simulation, vue qu’elles ne produisent aucun effet sur les
déformations viscoplastiques.
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Figure 29 : Résultats de la modélisation d’un essai de charge/décharge a vitesse variable

On note une trés bonne superposition. Le calcul des modules sécantes a 30 MPa et a
80 MPa suivent la méme tendance, avec une 1égére surévaluation, pour celui a 30 MPa.
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Figure 30 : Modules sécants d’élasticité a : a) 30 MPa ; b) 80 MPa

5.6 Simulation d’un essai de charge-décharge a contrainte variable

Un autre teste, présenté dans le deuxieéme chapitre, a été¢ simulé. On a, encore une
fois, ¢éliminé les cycles d’évaluation. On a aussi limité la modélisation a 100 MPa, la limite
du domaine de contraintes analys¢.
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Figure 31 : Modélisation d’un essai de charge-décharge a contrainte variable

On note encore une fois une tres fidéle reproduction des données, cette fois avec une
legere surestimation de la déformation viscoplastique dans le troisieéme cycle de chargement.

5.7 Simulation d’un essai de traction

Bien que les paramétres de nonlinéarité soient valables que dans le domaine 0-100
MPa, une tendance a été remarque, de stabilisation vers les niveaux ¢élevés de contrainte. Par
suite, on a émis 1’hypothése que, dés qu’on dépasse le seuil de 100 MPa, les parametres de
nonlinéarité ne varient plus (Figure 32 a), ce qui a permis I’extension du domaine de
modélisation.
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Figure 32 : a) Les paramétres de nonlinéarité par rapport a la contrainte ; b) Les résultats de la
modélisation de l’essai de traction

Comme application, on a simulé un essai de traction jusqu’a la rupture, aussi présenté
dans le deuxiéme chapitre. Pour comparaison, on a ajouté la modélisation linéaire €lastique
et viscoélastique linéaire, Figure 32 b.
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Les résultats montrent que la modélisation visco-¢élastoplastique reproduit le mieux
la courbe caractéristique.

5.8 Conclusions

La mod¢lisation numérique incrémentale s’est prouvé d’étre capable a modéliser
différents cycles de chargement. De plus, I’extrapolation des fonctions des paramétres de
nonlinéarité a permis une mod¢lisation raisonnable en dehors du domaine d’analyse, 0-100
MPa. C’est un résultat encourageant pour des modélisations ultérieures, ou d’autres
phénomeénes peuvent étre impliquées (tel que I’endommagement) et des criteres de
défaillement du matériau.

Conclusions générales et perspectives

Tel qu’il a été discuté dans ces chapitres, I’intérét pour des matériau écologiques
augmente. Dans le domaine des composites, cela se refléte par des tentatives
d’implémentation des solutions végétales, parmi lesquels, ceux a renfort de lin sont les plus
prometteurs.

Cependant, les inconnues liées au comportement en temps représentent un défi a
dépasser. L’étude de cette these s’est, donc, intéressé, a ce comportement des matériaux
composites a renfort de lin, suivant la direction de la fibre. On a étudié I’effet de la charge
appliquée et du temps d’application sur la réponse en temps d’un matériau fibre de lin —
résine €poxy.

Pour débuter 1’étude, les caractéristiques mécaniques du matériau ont été
déterminées et une série d’essais de charge-décharge, a contrainte et vitesse variables, ont
mis en évidence le caractére visqueux du matériau.

La caractérisation de ce comportement, par voie des essais de fluage-recouvrance
multi-cyclés, a révélé I’existence des déformations viscoélastiques et viscoplastiques, les
deux dépendantes de la charge et de sa durée d’application.

Ces mémes résultats ont servi a I’identification de la loi de comportement visco-
¢lastoplastique et de ses parameétres.

Pour achever, la loi a été validé et utilis€¢ pour modéliser des différents cycles de
chargement.

Les perspectives de 1’étude suivent deux grands axes, le premier étant 1’expansion
de la caractérisation pour d’autres direction des lamines et d’autres facteurs d’influence
(température, humidité ...).

Le deuxiéme axe de développement est 1’utilisation du modele pour le calcul des
structures qui se servent de ce matériau, tel que ceux présentés dans le premier chapitre :
cadres de vélo, éléments de carrosserie etc.
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Contributions personnelles

Elaboration d’une analyse de 1’état actuel de la recherche dans les domaines des
composites a renfort biosourcé et du comportement visco-¢lastoplastique et de sa
mod¢lisation ;

Elaboration et mise en place d’une procédure de caractérisation visco-¢lastoplastique
(fabrication, équipement, conditionnement des échantillons etc.) ;

Analyse de I’influence de la vitesse de chargement sur la réponse visqueuse du matériau ;
Analyse de I’évolution de I’intégrité structurale du matériau étudié par rapport au
chargement impos¢ ;

Caractérisation visco-¢lastoplastique du composite a renfort de fibre de lin suivant la
direction de la fibre ;

Conception d’un algorithme de calcul des parameétres de la loi de comportement dans un
domaine en dessous du seuil d’endommagement ;

Calcul des parametres du modele visco-élastoplastique a partir des données
expérimentales enregistrées ;

Implémentation d’une forme incrémentale de la loi de comportement visco-
¢lastoplastique dans une routine numérique, dans le logiciel MatLab ;

Validation du modéle pour la direction analysée.
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