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Résumé

Les nouveaux renforts composites constitués de asappidirectionnelles non-tissées cousues du typ& KNon

Crimp Fabrics) sont adaptés au procédé RTM (Resinsfer Moulding) et conduisent a des structurespasites plus
complexes ou de grande taille. Cependant, la pcésém fil de couture entraine, aprés la mise erregllexistence de
zones riches en résine a l'intérieur du matériaas @erniéres, sous chargements thermiques cycligoesa I'origine
d’'un état spécifique de fissuration. Un nouveaueye chargement thermique ainsi qu’un critére ddgnmagement
en prenant en compte la particularité morphologideee type de matériau ont été mis sur pied patactériser la
fissuration en se basant sur une méthode d’obsemvelassique 2D et évaluer I'effet des coutures.

Abstract

Stitched multiaxial laminates NCF (Non Crimp Fabriare interesting materials for manufacturing caewpl
aeronautical composite structures by RTM (Resim3fiex Moulding) process. Stitched performs leathtwe efficient
ways to build on laminated structures, however thsyally introduce particular morphology with resich regions
inside the materials. The latter loadings are thase of a specific crack network when the mateeedssubjected to
cyclical thermal loadings. New thermal cycles aathdge index are defined by taking into accountntbephological
particularity of the material to characterize thignocracking based on classical 2D observation @gugr and to check
the specific effect of the stitching.

Mots Clés : Chargement thermique cyclique, Microfissurationnposites multiaxiaux multiplis cousus.
Keywords : Cyclical thermal loadings, Microcracking, Stitchedltiaxial laminates.

1. Introduction

Les structures aéronautiques subissent, en sem@e,sollicitations spécifiques et multiples, a
savoir la température et 'humidité. Le fait que paramétres environnementaux changent de fagon
cyclique en fonction du temps conduit a I'étudelaelurabilité de ces matériaux sous cycles de
vieillissement hygrothermiques. L’arrivée des nauwe renforts composites constitués de nappes
unidirectionnelles non-tissées cousues du type W& Crimp Fabrics) est un grand progres des
industries aéronautiques afin de fabriquer desegieomplexes ou de grande taille par le processus
RTM (Resin Transfer Mouling). Le fil de couture,i@ssemble les plis, n’est en général pas choisi
pour améliorer les propriétés mécaniques du sédiifal mais pour faciliter la mise en ceuvre des
nappes. Ce procédeé limite I'épanouissement deddilsarbone qui ont plutét tendance a rester sous
forme de fils maintenus par la couture, une grapdeméabilité est également atteinte. Par
conséquent, ce procédé entraine, aprés la miseuere,afexistence des larges zones riches en
résine entre les meches de carbone, méme en di®renes de couture. Dans le contexte de notre
projet, nous nous intéressons a un type particdesrmatériaux composites 3D-NC2 (Non Crimp
New Concept)-une amélioration des composites re@fopar NCF. L'objectif du travail est de
définir un conditionnement cyclique solide pour pou caractériser la performance du matériau.
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La définition d’'un parameétre pertinent adapté dype de composites multiaxiaux multiplis cousus
sera nécessaire pour cette caractérisation dedgssu

2. Matériaux

Deux familles de composites renforcés par RGP sont présentées dans cette étude : biaxial
([90/0/0/90k, [135/45/45/135) et quadriaxial (QIl) ([135/0/45/9§)} Ce type de matériau est une
nouvelle génération des stratifiés renforcés paF N@iltiaxiaux classiques. En effet, il s’agit d’'un
assemblage de multi plis unidirectionnels et nenuki fibres unidirectionnels » grace a une étape
supplémentaire : les plis unidirectionnels sont stitués de meches de carbone qui sont
préalablement étalées puis fixées a l'aide destHfissmofusibles de facon perpendiculaire aux
fibres. Par conséquent, les multiaxiaux renforciisNCZ possédent un excellent alignement de
fibres et 'espacement inter-fibres est considénaeint diminué. La performance du matériau est
donc améliorée sur certains aspects [1]. Les Bfsttudiés dans ce travail sont constitués d& deu
nappes unidirectionnelles de Toho Tenax 12K HTSL5&3de résine HexFICWRTMS6; chacune a
son systeme de couture a part qui traverse toaeggatre plis de 0.25 mm d’épaisseur et de
268g/m2 de masse surfacique. Les fils de couturg esspectivement en NovolGidpour les
biaxiaux et PET pour le QI. Les propriétés des ttuats sont détaillées dans le Tab. 1. Les
orientations de plis se réferent a la directiorfidde couture comme le montre Fig. 1. Bien que les
fils de couture soient de difféerentes origines, oesériaux ont la méme densité de point de
couture : 1 trou de couture tous les 5mm de londeetarge (Fig. 1). Le seul but recherché en
utilisant des coutures est de faciliter la miseanre des nappes mais il est encore loin de métrise
les effets liees dO a la perturbation des fibres androits qu'il présente la section du fil
[1,7,24,25,27],. Ceci entraine aussi les zonesaringes de résine au niveau des trous de couture et
a llinter-nappes (Fig. 1 et Fig. 3). Le matériati édasnc répétitivement hétérogene ce qui est di a
'emplacement du fil de couture. Comme chaque nappson propre systeme de couture, le
matériau n’a pas une morphologie parfaitement syquit. Les deux faces externes des stratifiés
sont nommées c6té Boucle et coté | (Fig. 1) suiNargéomeétrie de la couture comme dans le
travail précédent [1]. Il est considéré gu'il n'ypas de différence dans le comportement de ces deux
zones de perturbation dans certain travail [5].

Constituents Nomenclature Filement Filament®d  Twist Density Linear density
count (um) (t/m) (g/cm3) (tex)
Fibre Toho TenaxHTS 56/12000 7 0 1.76 0.068
Resin RTM6 - - - 1.14 -
Stitching yarn PET (Polyester) 24 18 - 7.6
Stitching yarn Novoloid® - - - - 30
Nomenclature E (GPa) \ otens ultime Elongation CTE (10-6/K) Service
(Mpa) (%) temperatures
Toho Tenax HTS 56:238/25 0.27/0.028 4300 1.8 -0.1 [, 160°C]
RTM6 2.89 0.38 75 34 50 [-60°C, 180°[]
PET (Polyester) 8.4/[2.8, 4.1] [55, 75] 21 [5, 50)/[400] [, 163°C]
Novoloid® - - - - - Non melting

Tab. 1. Propriétés des constituants du compositéoreé par NC2 (longitudinal/tranversal)

a). Coté Boucle

b). Coté |
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- ok o g&
c). Trou de couture du cbté Boucle d). Trou de couture coté |
Fig. 1. Vue de surface du QI renforcé par NC2

Les données des propriétés du fil de couture samhies par le fabriquant du matériau (HEXCEL
Corporation) et sont complétés par des étudesiterface fil polymer-résine [19] et sur des NCF
cousus structurellement [5]. Bien que le fil PETt smisotrope [19], les propriétés mécaniques du
polyester (PET) sont proches de celles de la ré&pogy [4,7] et ses CTE sont dans le méme ordre
de grandeur que celui de la résine. Dailleurs,réssiltats du travail récent [1] a montré que ces
deux types de fil ont un bon comportement de Ietarface fil-résine et que le matériau ne fissure
guasiment pas en utilisant le fil PET de méme pegnais avec la densité linéique plus faible (23
dtex). Cependant, il faudrait étudier de facon plpgrofondie dans cet aspect pour trouver la bonne
relation entre la fissuration de ce type de matégaus chargement thermique cyclique et la
cohésion de linterface résine-filament de couture.

3. Méthodes
3.1. Cycle de conditionnement

L’effet hygrothermique est un paramétre importaamglle domaine aéronautique car le matériau
composite est prévu pour fonctionner sous diff@embnditions environnementales. Par exemple :
la durée de vie supposée des avions supersoniquesmond a environ 20,000 cycles thermiques
[-55, 120°C] avec la somme de 80,000h (10 ansptisaux a 120°C [3]. C’est de la que viennent
les cycles de vieillissement accélérés afin de pwusstimer la durabilité des matériaux dans le
cadre d’essais de laboratoire. Certaines étude$estat de I'humidité dans les composites sont

effectuées dans lesquelles des principaux et ditaptes conclusions peuvent étre faites: les
cycles hydriques généralement accroissent le tdaksadrption d'humidité et diminuent les

propriétés mécaniques du matériau [2,28]. Cependintrelation entre les cycles et le

comportement du matériau n'est pas encore bienrig&dt En effet, dans certaines limites et
contextes, I'humidité peut modérer ou accentuetat’@e contrainte d’origine thermique du

matériau [8,9,10]. Par exemple, le matériau pentirdier la performance s'’il est exposé pendant
une certaine durée de temps sous un environ freid®c mais ce pourrait étre moins sévere si
'environ est froide mais humide [8,9,10]...La difon, la désorption ou la déshydratation de
'humidité est de plusieurs ordres de grandeur pdue que celle de la température. Pour les
applications a longue terme des matériaux composiée matrice organique, la distribution non

uniforme de I'hnumidité se produit dans les pliseeres du stratifié dont la concentration d’eau
s'ajuste aux conditions ambiantes. Cela n’est pasaks pour les plis intérieurs du stratifié ou

I'humidité se déplace lentement le long du gradéentoncentration d’humidité [28].

Dans la littérature, certains auteurs ont travadlé ce type de fatigue pour les matériaux
composites sous différents cycles de conditionnérfie,3,13,15,20,23]. Plusieurs gammes de
température ont été imposées pour le cyclage : a2DB0°C [15], -55 a 150°C [3], ou -180, -150, -

54 a 163°C [2],...Plusieurs types d’étude sur diifés aspects : le microfissuration du composite
sous vieillissement isothermique a haute temperdfyB], sous I'effet de fatigue thermique seul ou
sous l'effet de couplage avec oxydation [3], le aléppement de la fissuration sous différentes
amplitudes de variation thermique [13,15] ou I'@ushramétrique sur l'effet de la variation de

basse température [2,23]. La concentration d'edtavers I'épaisseur du matériau a aussi été
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analysée sous différents taux de variation dergpéature ainsi que sous différentes durées des
plateaux de température haute et basse dans des egcélérés [2]. Une grande conclusion a été
tirée a travers ces importants travaux : le segpmsant qui affecte fortement la microfissuration
du matériau di au chargement thermique est le fdumsse température dans les cycles de
conditionnement. En effet, quand la basse tempéraiminue, la microfissuration initie plus tot et
est plus sévére pour un nombre de cycle donné][2,23

Dans le travail récent [1] qui étudie sur ce méype tde matériau (Multiaxiaux multiplis renforcés
par NC2), il a été montré que le cycle de conditionnenwemhportant une période de 12h & 50°C
et 95% n’avait aucune signification liée a la camteation d’eau. C’est pourquoi un nouveau cycle
de chargement thermique est défini dans le trgwaikent (Fig. 2) pour concevoir des essais
accélérés afin d’analyser I'état de fissuration rdatériau sous chargement cyclique purement
thermique. Le cycle est composé de 5 blocs de #6e< d’'une heure : 15 minutes pour chaque
montée et descente [-55,80°C], 15 minutes pourwhgipteau a -55°C et 80°C. L'injection d’air
sec est maintenue pour atteindre le niveau quasiimumidité durant le conditionnement.

T (°C)

Chargement cyclique n=[1,5] T (°C) 210 100 RH (%)
120 5 RH (%)
. 1h 400 % 1h Lo 160 Température 1 80
IS min 15 min 15 min 15 min |
&0 ‘¥ 80 110
&0 f 60 60
40 ‘ 40 G0
‘T 40
20 ‘, 20 10 | \

0 0 [ ‘ ‘ Humidité 5
oo -40 ; X relative -
—40 90

_— -, 0 30 60 9 120 150 180 240
-60 Iniection d’air se P Gritroe)
a). Cycle de conditionnement (Consigne) b). Réponse du Climatic Testing Sy{EeTS)

Fig. 2. Cycle de chargement purement thermique
3.2. Analyse 2D et critere d’endommagement

Dans un premier temps, le travail analyse la Isa#ithn des fissures par la méthode d’observation
classique 2D et ensuite, il poursuivra la carasédion de la fissuration par cette méme méthode.

La température peut créer les effets négatifs tansatériau composite a la fois physiquement et
chimiquement. En effet, le retrait et la disparittermique des plis peuvent conduire a la
microfissuration, les réactions thermiques et ldatyon couplée avec la diffusion d’'oxygene peut
générer des différents impacts sur la performancendtériau [2,3]. Les contraintes thermiques
résiduelles peuvent étre suffisantes pour créeréaaau régulier de fissures dans les composites
multiaxiaux multiplis [15].

Il faut préciser que le travail présent étudie lsucomportement thermique cyclique d’une famille
des composites renforcés par des nappes unidimeetles cousues. Le fil de couture utilisé a pour
un seul but de faciliter la manipulation des napgtason pas de renforcer le composite dans le sens
transversal comme le travail réalisé par Koissial¢b]. Dans ce dernier, la couture aide a baisser
le délaminage et augmenter des contraintes ultimas toujours créer des zones de concentration
contrainte-déformation qui mene a l'initiation dtenmmagement du matériau. Un certains nombres
de fissures ont été observées au voisinage de fibdture [5], ce qui n’est pas ce cas d’étude dans
lequel, il N’y avait quasiment pas de fissure tieera |'état initiale du matériau.

L'objectif de cette partie est de localiser lessties et d’ajuster le paramétre qui pourra étre
pertinent pour caractériser la fissuration dantype de multiaxiaux multiplis cousus.

En général, la distribution de température estrétde par conduction avec le flux de chaleur régi
par la loi de Fourier. La conductivité plane ledates fibres est supérieure a celle dans I'épaisseu
et le flux de chaleur augmente vers/depuis lessdas spécimens. En conséquence, les fissures
apparaissent d’abord sur les bords et puis a tieué du composite [2]. La méthode de base utilisée
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pour caractériser la microfissuration des matéridug au cycle de chargement thermique est
I'observation par métallographie destructive 2DJJLet cela permet d’éviter les effets de bords des
chants de I'éprouvette. L'existence du fil de coeatfait que le matériau est hétérogéne localement
de facon répétitive (da a la géométrie répétitieecduture) (Fig. 3) sur tout son ensemble par un
réseau des zones riches en résine au niveau deseacouture et a I'inter-nappes [1,5,7,24,25,27].
L’incompatibilité entre le coefficient de dilatatidhermique de la résine, du fil de couture eticelu
du reste fait que sous chargement thermique cyligppliqué, un réseau spécifique de
microfissures a été trouve initié et développé damszones riches en résine. La nécessité de la
méthode d'observation 2D dans ce travail, pourype tde matériau, est donc de viser le plan
passant par les trous de couture en générale Zrigt par les fissures visibles a la surface en
particulier (Fig. 4).

Le fait que le matériau étudié est composée de deyppes multiaxiales avec des systemes de
couture indépendants fait que les zones de résing lds deux nappes ne sont pas symétriques (Fig.
3) et il n'existe donc pas un pli plus épais (90Uumple QI et 90° ou 135° pour les biaxiaux) au
centre du stratifié mais deux plis séparés d’épaiségale que ceux du reste. Cela est pour éviter
d’avoir des zones denses de résine a l'inter-nagppsur limiter la propagation de fissures qui est
toujours plus favorisée dans les plis épais [2,T®jutefois, cette non-symétrie du systeme de
couture dans les deux nappes (Fig. 1 et Fig. 3jractre analysée (paragraphe 4) pour pouvoir
conclure si elle conduit a une différence de I'é@@fissuration dans les deux nappes.

Fig. 3. Morphologie hétérogene du matériau (Ql)larPd’observation passant par trous de couture.

Far

, Z» Micro fissure [ _*
{ oy - - 8 N

NN

e \
NN J»wf‘,/'/, IluHY\‘ SRS UNSER W ) . )

a). Position du plan d'observation 2D b). Microfissure dans un trou de toa
Fig. 4. Localisation des fissures d’origine thermgcyclique du Ql.

a). Par rapport a la surface du matériau. b). Negp0/45/0/135] du QI

La densité linéique de fissure est courammentséglicomme paramétre caractérisant la fissuration
des matériaux composites [1,2,6,13,14,15,16,21623)231,32]. Un autre paramétre qui pourra étre
pertinent pour étudier le probleme est la longuder fissure qu'utilisent certaines études
[6,7,13,14,24,25,29,30,32,33] ou 'ouverture dsdre dans un nombre restreint de travail [7]. Dans
le cadre de ce papier, la densité linéique de rissu été choisie comme critére pour étudier
'endommagement du matériau sous chargement theentigclique. Le critere de densité de fissure
utilisé par MCMANUS [2,30] et largement appliquéndales travaux sur la fissuration des
composites peut étre écrit sous la forme (Eq. 1):

ZjNJ
d=—= (Eq. 1)
Lp
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Avec N : nombre de fissure dans le pli j pour une longukolpservation L; p : nombre de plis total
du stratifié¢ moins le nombre de plis dont les fdrde carbones sont paralleles au plan
d’observation.

En effet, ce critere a pour but de caractérisdiskuration dans un plan perpendiculaire aux fibres
de chaque pli. Or, de facon traditionnelle, migsidires sont les fissures qui apparaissent dans la
matrice et orientent en paralléle aux fibres etsefiont généralement limitées a des groupes de plis
de méme orientation [2]. Il faut alors prendre empte I'inclinaison de la direction des fibres de
chaque pli par rapport au plan d’observation. D@ayart, une absence d’information sur I'état de
fissures d’'une des deux nappes peut arriver, diaiague les deux nappes du matériau n'ont pas
forcément les trous des coutures alignés I'un gpport a I'autre. De ceci vient le nouveau critére
d’endommagement;dEq. 2), et qui est défini comme un parameétreingégue, permettant de
déterminer la densité linéique de fissures, afinpdevoir comparer les stratifiés de séquence
différente et ainsi de suite.

Fissure du pli 13¢ [¢% ¢
a). b).
Fig. 5. a). Longueur effective Lglrpour une longueur d’observation L du ply inclireég;
b). Image d’'une fissure parralléle aux fibres dipin

ZJsin@j
d=—" Eq. 2
T (Eq. 2)

Dans lequel, N nombre de fissure dans le pli j dont la directiales fibres est
inclinée d’un anglé; par rapport au plan d’observation, L : longuewbdervation; p : nombre de
plis ou les fissures peuvent étre détectées.

Afin d’obtenir le plan d’observation visé et d'éstitles artéfacts d’'origine mécanique dus a la
découpe ou au polissage, un protocole spécifigg¢eamis en place pour la caractérisation de
fissures dans le matériau [1]. Il s’agit de la dgm® a la tronconneuse par abrasion progressive a
lame circulaire en carbure de silicium et le palgs MECAPOL P320 de PRESI en prenant
progressivement du papier de grain plus grand i glas petit et en finissant par les tissus (3 et
1um) avec suspension diamantée. Enfin, 'analysadissuration est effectuée sous microscope de
résolution maximale 0,]4n.

4. Densité de fissure et discussion

Bien que les cycles de vieillissement thermiquesoent pas complétement terminés, ceux des
deux premiers blocs de chargement peuvent estanpertinence du nouvel indice de densité de
fissures d. En effet, la méthodologie d’observation partietdi des chants des échantillons avec ce
nouveau critere permettent de réduire la dispersigportante de fissures obtenue en utilisant
l'indice d (Fig. 6) et qui pourrait signifier un mgortement irrégulier du matériau, ce qui n’est pas
le cas d'étude. Car, bien que ce travail soit bmgéla méthode d’observation destructive, les
spécimens testés viennent cependant des mémesplaqu ont toutes une structure carrément
répétitive des zones riches en résine ou concénfgenfissures. Une diminution de fissure en
augmentant le nombre de cycle ne serait donc gaslbgique. C'est pour cette raison que l'indice
d, semble donner des résultats plus significatifs’dlyit des courbes;df(cycles) (Fig. 6) dont
I'allure est trouvée dans plusieurs travaux que 8cabordés plus haut.
6
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Fig. 6. Densité de fissures des biaxaux et du QI.

Le parametre intrinseque; permet de comparer différents stratifiés de sécpiatifférente :
biaxiaux [90/0/0/90], [135/45/45/13%] et QI [135/0/45/9Q] (Fig. 6). Bien que le fil Novoloid (30
tex) ait une densité linéique bien plus grande aplie du PET (76 dtex), les biaxiaux comportent
un état de fissures moins important. De la partdiéérents biaxiaux avec le méme fil Novoloid,
les stratifiés maintiennent leur comportement dsuiation quelque soit I'orientation le fil de
couture.

La poursuite du conditionnement et de I'observafiermet de confirmer si ces séquences de méme
densité de points de couture ont la méme valetigwe de densité de fissures apres un certain
nombre suffisant de cycles.
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Fig. 7. a). Densité de fissures et I'état hydriglieQl ; b). Densité de fissures dans les deux naigpeQl.

Dans la littérature, les auteurs ont prouveé quépanse de ce type de microfissuration est typique.
En effet, 'apparition de fissures est soudaindaut d’'un certain nombre de cycles et la densité de
fissures augmente rapidement et se rapproche dvateur critique déterminée par la basse
température dans le cycle [2,15]. Le nombre deesyglour avoir l'initiation de fissures dépend
aussi du niveau de la basse température. Poulinsetippes de séquence, des fissures peuvent
apparaitre dés le premier cycle thermique [-200CDQL5].
Dans notre cas, pour un niveau de basse tempéetb&C, les premieres microfissures n’ont été
trouvées gu’'aux surfaces des spécimens a parbBdsg/cles pour le QI et aucune fissure n'a été
trouvée au bout de 30 cycles. La premiere observatestructive n'a été faite qu'aprés 72 cycles
(Fig. 7). Délaminage n'a pas été détectée jusq@ Bycles. Pour des stratifié T300/914
carbone/époxy constitués des plis de 0° et 90gnaéage apparait uniqguement lorsque I'étape de
saturation du nombre de crack est atteint et @vesi la grande amplitude [-200, 90°C] [15].
Sous l'effet de ce conditionnement, les matériamx été séchés et la concentration d'eau a
l'intérieur du matériau diminue de fagcon importa(f&. 7). Cela entraine le matériau a un état non
equilibre des contraintes internes. La variatiom#esse a été mesurée avec une balance analytique
7
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dont la précision relative est de™. Le matériau n'a pas été séché auparavant reayelé a
partir de I'état ambiant qui correspond a 0.34%cdecentration d’eau. Cette concentration d’eau
diminue au cours des cycles et les spécimens amgimgent secs au bout de 400 cycles qui
correspond a un état de fissure d’environ 3 fissya cm. Ceci est équivalent a 1,5 fissures par
boucle et pour ce type de matériau, jusqu’au 8@desy les fissures apparaissent la plupart qu’au
niveau des trous de couture.

Les valeurs calculées indépendamment pour chaqueerdu matériau (Fig. 7) montre qu'il N’y a
guasiment pas de différence entre les deux nappgeatriaxial en terme de densité de fissures.

La caractérisation de I'état de fissuration dasszienes riches en résine se poursuit actuellement a
l'aide d’'une méthode microtomographique. L’'objecttfant la caractérisation 3D du réseau de
fissures liées aux coutures.
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