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Résumeé

Les procédés par infusion de résine LRI (Liquid Resin Infusion) sont des procédés de fabrication
particulierement intéressants pour les pieces en composites complexes ou de grandes dimensions. lls sont
basés sur I'écoulement d’une résine liquide, a travers son épaisseur, di a une dépression. Pour améliorer
notre compréhension de I'écoulement de résine dans la préforme, dans ce présent papier, une nouvelle
approche directe est proposée pour détecter le front de résine lors du procédé de LRI sous environnement
industriel. Pour détecter I'évolution du front de résine plus précisément et vérifier les résultats qui sont
déduits de mesure indirecte avec des micro-thermocouples dans I'environnement industriel, la fibre optique
telle qu'un capteur de réflexion de Fresnel est utilisé. Les résultats obtenus en particulier prouvent que les
micro-thermocouples donnent des informations pertinentes sur le front de fluide.

Abstract

LRI (Liquid Resin Infusion) processes are promising manufacturing processes to produce large, thick or
complex structural parts. They are based on the resin flow, across the part thickness, induced by a low
pressure between the inlet and the outlet. To improve our knowledge of the resin flow in the preform, a
novel direct approach to detect the resin flow front during the LRI process under industrial environment is
proposed. In order to detect the resin flow inside of the preform and verify the results, which are deduced
from indirect measurement with micro-thermocouples, optical fibre sensors based on Fresnel reflection will
be utilized. The results obtained prove that micro-thermocouples could be useful to characterize the resin
front.

Mots Clés : Liquid Resin Infusion, fibre optique, micro-thermocouple, environnement industriel
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1. Introduction

Les procédés par infusion de résine LRI (Liquid Resin Infusion) [2] sont de nouveaux procédés de
fabrication de piéces complexes ou de grandes dimensions par écoulement de la résine liquide a travers
I'épaisseur de I'empilement des préformes. Dans ce cas, la couche de résine est réalisée a I'aide d'un tissu
drainant fortement perméable et placé au-dessus de l'empilement de fibres préformées (Fig. 1). Le
différentiel de pression entre I'arrivée de résine, située au niveau du drainant, et I'évent, situé sur la base de
la préforme, provoque linfusion de la résine dans le drainant puis a travers I'épaisseur des préformes
séches.

Dans le procédé de LRI, I'épaisseur et le taux volumique de fibre de la piece finale ne sont pas
complétement maitrisés car un sac a vide remplace un moule rigide, donc il y a des grandes variations du
volume lorsque le vide ou la pression sont appliquées. Pour optimiser les paramétres de la conception et la
fabrication, récemment, une modélisation de I'écoulement d’un fluide isotherme dans un milieu poreux
compressible a été développée [1,3]. Dans cette approche, on suppose que la résine remplit d’abord un
drainant a forte perméabilité et infuse ensuite progressivement suivant I'épaisseur de la préforme. Pour
valider le modéle et améliorer la connaissance des processus de LRI, nous voulons suivre les paramétres
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importants pendant ces processus, par exemple, le front de résine. Des moyens expérimentaux pour
caractériser le front de résine sont principalement trouvés dans la littérature, tel que la détermination du front
du fluide dans les procédés de RTM (Resin Transfer Moulding) [4-6], de VIP (Vacuum Infusion Process) [7,8]
et du procédé d’infusion de résine [9-11].

Pour surmonter les inconvénients des techniques utilisées en conditions industrielles, dans ce présent
papier, deux types de capteur ont été utilisés et appliqués pour caractériser le front de résine, le temps de
remplissage, 'avancement de la cuisson et la température de la préforme, ce sont les paramétres clés pour
la fabrication des matériaux composites par infusion de résine.
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Fig. 1. Principe du procédé LRI

2. Approche expérimentale

2.1 Principe
2.1.1 Micro-thermocouples

Dans notre essai, les micro-thermocouples, type K ont été choisis car ils sont les plus couramment
utilisés dans l'industrie. Ce type de micro-thermocouple présente une large gamme de température entre -
75°C et 250°C. Un micro-thermocouple est constitué de 2 fils de diametre 79 um ; ce diamétre permet
d'avoir trés peu de perturbations pendant le procédé d'infusion. Les données sont acquises par le biais
d'une unité d’acquisition : Agilent 34970A. La fréquence d’acquisition répond a nos besoins (fréquence
maximale de 20 valeurs/seconde), et sa résolution est de 0,1°C. Les thermocouples ont été étalonnés a
température stabilisée (7 paliers) et comparés avec les mesures d’une sonde platine (PT100). La précision
de cet étalonnage est 0,1 °C.

2.1.2 Capteur a fibre optique par réflexion de Fresnel

Pour déterminer le front et 'avancement de la réticulation de la résine, l'idée est de suivre I'évolution
de l'indice de réfraction de la résine au cours de la phase de remplissage et de cuisson. Le coefficient de

réflexion R entre deux milieux des indices de réfraction n,et n, peut étre calculé en utilisant les lois de
Fresnel [12], il est exprimé sous la forme :

2
n—n
R=|1—= (eq. 1)
n, +n,
De plus, l'indice de réfraction est sensible aux variations de densité, paramétre qui augmente dans la
phase de thermo-durcissement. En effet, la loi de Lorentz-Lorenz établit une relation entre l'indice de

réfraction 7 et la densité p d'un milieu liquide en faisant intervenir également la réfractivité molaire R, et la
masse molaire M (voir I'équation 2).
2

:%iz%w’o (¢q-2)

Comme [intensité réfléchie en bout de fibre optique dépend du coefficient de réflexion du milieu

extérieur, nous pouvons suivre 'avancement du front de la résine et 'avancement de la réticulation par

I'observation des variations de cette intensité réfléchie selon la relation 3. Dans cette relation, A, correspond

a un coefficient de transmission, R est le coefficient de réflexion en bout de fibre optique, I, est l'intensité

injectée dans la fibre optique (l'intensité de la source) et Bf représente le bruit de fond du montage. Les
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parameétres de la relation 3 peuvent étre obtenus par étalonnage avant essai ou méme pendant I'essai [15].
Figure 2 donne une vue schématique du systéme de mesure.

I:A0R+Bf (eq- 3)
avec A, =Al,
Modulated laser diode
SN Sensing
X coupler

fiber ‘ Preform stacking

4 [ ] | < Measurement points
— - S Micro-th I
. icro-thermocouples
Measurement Synchronous detection Control photodiode
photodiode + data acquisition unit

FIG. 2 - Principe du systeme de mesure en utilisant des micro-thermocouples et un capteur a fibre optique
par la réflexion Fresnel

2.2 Montage expérimental

Nous avons réalisé une plaque a partir d’'un empilement de 48 plis de tissus carbone, d’'un produit
HEXCEL Corporation SAS : le tissus UD (UD pour Uni Directionnel) de référence G1157 EO1. C’est un
renfort tissé avec un trés faible pourcentage de fibre de verre dans le sens de la trame (96% de la masse
dans la direction de la chaine et de 4% de la masse dans la direction trame). La séquence d’empilement est
croisée [0 90 90¢ Ogls, la plaque est donc équilibrée et symétrique d’'une épaisseur d’environ 20 mm
(condition libre, c’est a dire avant de la compression sous sac a vide). Les dimensions de la préforme choisie
sont 335 mm X335 mm. La résine époxy de HexFlow©® RTM-6 est utilisée, elle est pré-chauffée dans un pot
chauffant a 80°C avant injection dans la préforme. Pour I'élaboration, la préforme est posée sur une plaque
chauffante qui est maintenue a 120°C pendant l'infusion de résine. Figure 3 présente un exemple d’infusion
d’une plaque par procédé LRI. L'arrivée et la sortie de résine sont indiquées dans la figure. Le couvercle
fermé permet d'obtenir une température homogéne dans la phase de remplissage et de cuisson. Dans les
tests classiques, la température pendant la phase de cuisson est de 180°C, elle est maintenue pendant une
durée d’environ une heure et demie.

Couvercle

Arrivée de
Plaque résine
chauffante

= Sortie de

résine

FIG. 3 — Infusion d’'une plaque par procédé LRI



Comptes Rendus des JNC 16 — Toulouse 2009

Pour détecter le front de résine pendant I'infusion et I'avancement de la réticulation de résine dans la
phase de cuisson, l'essai consiste a infuser une plaque épaisse instrumentée avec un capteur a fibre
optique et 6 micro-thermocouples. Les positionnements des capteurs sont montrés sur la figure 4: 5
thermocouples sont placés dans I'épaisseur de la préforme. Les thermocouples 3 et 4 encadrent un capteur
a fibre optique placé au centre du plan médian, avec 1 cm entre chaque capteur. Le thermocouple 1 est
inséré dans le tuyau d'entrée du systéme pour contrdler la température de la résine a son arrivée.

hz «€—— Arrivée de résine
\ p= = TC
48emepli [ ey
39%me pli
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YA Y
/ X
24¢me pli
P TC, v0//TC 7

9eme pli
3ime pli A - =4

/’l TCK ,’/

/[
L

Plaque chauffante

FIG. 4 — Positions des micro-thermocouples (TC) et du capteur a fibre optique (FO) dans la préforme.

2.3 Arrivée du front de résine
2.3.1 Micro-thermocouples

L’évolution de la température mesurée par le micro-thermocouple placé dans le tuyau d’'entrée du
systéeme d’infusion est montrée sur la figure 5. La température chute aprés 10 s, ce qui peut étre considéré
comme le moment de début de test. En raison de I'effet de I'écoulement de résine, le thermocouple 1 colle
sur le tuyau d’entrée, ainsi celui-ci mesure a présent la température a la paroi du tuyau d’entrée, qui est plus
chaude. Donc la température remonte un peu juste aprés la chute de température. Ensuite, ce signal
représente la température de 'ensemble de résine et tuyau entrée.



Comptes Rendus des JNC 16 — Toulouse 2009

115 1 Température (°C)
V—
110 - 10s

105 ~

100 AP\ === - -

température d’arrivée de résine

95 -

90

8 5 T T T T T T 1

0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Temps (s)

FIG. 5 — Signal du micro-thermocouple placé dans le tuyau d’entrée du systéme d’infusion.

Les cing courbes de la figure 6 ont généralement des caractéristiques similaires. Temps 0 correspond
au début de linfusion de résine (le temps zéro est obtenu a partir de TC1 dans figure 5). On peut observer
quil y a des différences de température de 10°C au début de linfusion et d’environ 5°C a la fin du
remplissage. Comme nous l'avons proposé dans les précédentes publications [10,14], les températures
diminuent lorsque le test commence et que la résine entre dans le drainant. Ce phénoméne confirme la
présence de la résine qui tend a refroidir la préforme, car la mesure du micro-thermocouple 1 montre que la
température de la résine d’entrée est toujours en dessous de 100°C pendant la phase de remplissage (voir
figure 5). Les signaux du thermocouple baissent de plus en plus lorsque le front de résine se rapproche. Une
fois que la résine est arrivée dans I'environnement du thermocouple, une température minimale est obtenue.
Les temps d’arrivée de résine estimés par chaque thermocouple sont notés sur la figure. Aprés ce minimum
de température, la température du thermocouple augmente car la température de la résine continue a
augmenter. Lorsque la résine arrive en contact avec la plague chauffante, elle est chauffée rapidement par
conduction (voir les signaux de TC5 et TC6). Finalement, chaque température tend vers une valeur
stabilisée aprées environ 1300 s, ce qui correspond expérimentalement a la fin du remplissage.
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FIG. 6 — Températures mesurées par les micro-thermocouples placés suivant I'épaisseur de la préforme.

2.3.2 Capteur de Fresnel

Figure 7 montre I'évolution de lintensité lumineuse réfléchie en bout de fibre optique et des
températures au voisinage de cette fibre en fonction du temps pendant le remplissage. Au début, le signal
réfléchi est parfaitement stable car I'extrémité de la fibre optique est environnée d’air. Lorsque la résine
touche le bout de la fibre optique, l'intensité lumineuse réfléchie chute immédiatement a cause de la
variation de l'indice de réfraction. En 5 secondes, le signal de la fibre optique remonte au niveau initial, puis
décroit a nouveau. Cet effet peut étre lié a I'air mélangé dans I'écoulement de résine, c'est-a-dire que le front
de résine n’est pas homogéne. Quand I'extrémité de fibre optique est complétement baigne par la résine, le
signal devient stable. On peut considérer que dans ce test la résine arrive au centre du plan médian a
environ 350 s. En revanche, les réponses des thermocouples 3 et 4 présentent un minimum de température
apparait a environ 320 s (315 s pour thermocouple 3 et 325 s pour thermocouple 4), qui présente une
différence de l'ordre de 10%. Pour bien fixer la position de chaque thermocouple, une petite quantité de
résine (la méme résine utilisée dans le test de l'infusion) a été utilisée pour coller la téte du thermocouple.
Cela peut perturber la détection par thermocouple. A partir du moment ou la résine arrive au voisinage de
chaque micro-thermocouple posé dans la préforme présenté sur la figure 6, on observe que la résine
s’écoule principalement suivant I'épaisseur. En revanche, il y a un écart de temps en direction longitudinale
(10 s de différence entre TC3 et TC4) car la résine atteint TC3 avant TC4
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FIG. 7 — Signal de la fibre optique et températures pendant l'infusion de résine.

2.4 Suivi de la phase de cuisson

La Figure 8 donne la température et le signal optique des capteurs au centre du plan médian pendant
toute la durée du procédé. Elle peut étre divisée en 5 parties. Tout d’abord, dans la phase de remplissage,
l'arrivée de résine et le minimum de température peuvent étre observés en zone 1. Aprés 350 s, lorsque la
température augmente, l'indice de réfraction et l'intensité lumineuse réfléchie diminuent. Pour des raisons
purement expérimentales, ce phénomene n’a pu étre caractérisé en zone 2.

La zone 3 correspond a la phase de la cuisson. Dans cette partie, la résine liquide est transformée en
un solide. De plus, l'intensité lumineuse réfléchie augmente au cours de cette transformation [13]. Il s’agit de
'augmentation de la densité de la résine dans la phase de la cuisson, l'indice de réfraction de fibre optique
augmente donc selon I'équation 2. Une fois que l'intensité lumineuse réfléchie est stable, on peut considérer
que la phase de la cuisson est terminée et que la résine est polymérisée a 5000 s. Au cours de la phase de
refroidissement dans la zone 4, le volume de résine diminue, par conséquent sa densité augmente, de
méme que le signal de la fibre optique. A la fin du procédé, la température et 'intensité lumineuse réfléchie
se stabilisent dans la zone 5.
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FIG. 8 — Les signaux des capteurs situés au centre du plan médian de la préforme.

3. Conclusion

Dans le travail actuel, un capteur a fibre optique basé sur la réflexion de Fresnel est utilisé pour
détecter le front de résine pendant l'infusion d’une plaque par le procédé LRI en environnement industriel. |l
est possible de suivre le procédé LRI, en particulier de détecter 'avancement de la phase de cuisson. Les
micro-thermocouples permettent de suivre la température a I'intérieur de la préforme au cours du procédé.
Les résultats obtenus montrent qu’ils peuvent étre utilisés pour avoir une premiéere information sur
I'écoulement de résine dans la préforme. Ainsi, les thermocouples a faible intrusivité et d’utilisation aisée
sont une technique prometteuse pour suivre le procédé de fabrication des matériaux composites.

Dans les travaux futurs, afin d’obtenir I'évolution du front de résine, il est envisagé de placer plusieurs
capteurs a fibre optique en différents points de la préforme. Ces résultats permettront de contr6ler de fagon
systématique les mesures des micro-thermocouples. De plus, le suivi de 'avancement de la réticulation sera
également effectué a différents niveau dans la préforme.
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