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Résumé

L'influence de la température et de la teneur em gar le scénario d’endommagement d’'un compositifg a
matrice acrylique et fibres de verre soumis a uargément de traction quasi-statique a été étufliés.essais avec
observation in-situ des endommagements, sur unehieades éprouvettes, ont été réalisés a deux tetapEs cibles
différentes : 10 et 40°C, certains échantillonsnay&é préalablement asséchés dans une étuve &d%essais ont
montré que la température avait une influence Bogitive sur les mécanismes et le scénario d’endagement,
puisque les échantillons testés a 10°C laisserdrafipe de nombreuses fissures transverses avedepdélaminage
alors que les échantillons testés a 40°C laisspparaitre de grandes zones de délaminage mais ewdissure
transverse. Par contre, aucune différence sigtiifiea’a été observée entre les échantillons pbéatieent asséchés et
ceux directement testés.

Abstract

The effect of temperature and moisture contenthendamage scenario in an acrylic-matrix and glés-feinforced
composite under quasi-static tensile loading haanbs&udied. Tests with in-situ investigation of da®s on one
specimen edge have been carried out at two targetmperatures: 10 and 40°C, some specimens haweg b
beforehand dried in an oven at 40°C. A significemperature effect on the damage scenario hasdiessmved, since
specimens tested at 10°C show numerous trans\aesas with little delamination, whereas specimessed at 40°C
show large delamination areas but none transversak. On the other hand, none significant diffeeeias been
observed between beforehand dried specimens asd thicectly tested.

Mots Clés :température, teneur en eau, endommagement, istraitrice acrylique
Keywords : temperature, moisture content, damage, laminatgli@matrix

1. Introduction

Le domaine éolien, de la méme maniére que le damautomobile ou le domaine maritime
(construction de bateaux et navires), utilise ni@wement des composites a matrice
thermodurcissable pour la fabrication de leurs pitsd mais ces derniers sont tres difficilement
recyclables [1]. Dans le but de réduire I'emprei@vironnementale, de nouvelles matrices
polyméres ont été développées au cours des deynaraées: matrices thermodurcissables
partiellement ou totalement biosourcées, matriobgmeres biodégradables [2] mais aussi matrices
thermoplastiques, telles que les matrices acryfiguees dernieres ont l'avantage d’offrir de
meilleures possibilités de recyclage et de régamatiais aussi de permettre une réduction des codts
de fabrication puisque leur polymérisation se daiempérature ambiante, contrairement aux autres
matrices polyméres usuellement utilisées [3]. Matbasement, la ou, pendant ses 20 ans de
service, une pale d’'éolienne est soumise a I'édeitale 18 & 10 cycles de fatigue [4] et exposée
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a des températures variant entre -20°C et 60°Cecegus®it en zone séche ou humide, il n’existe que
peu ou pas de données sur le comportement endagiga sensibilité a la température et a la teneur
en eau des composites a matrice acrylique. Il esic chécessaire d’étudier et modéliser le
comportement en statique et en fatigue de ce tyeamposite, en prenant en compte les
mécanismes et le scénario d’endommagement [5-8],pguvent engendrer une dégradation
importante des propriétés mécaniques bien avanptare du stratifié [910], mais aussi en prenant
en compte l'influence de la température et la tee@ueau, potentiellement significative dans le cas
d’'une matrice acrylique. L'étude de cette potelgi@gifluence constitue I'objet du travail présenté
ici.

1.1 Etat de I'art sur l'influence de la température etde la teneur en eau sur les composite & matrice
polymeére

Les résines polymeres, selon leur nature, peutemiplis ou moins sensibles a la température et a
la quantité d’eau qu’elles ont absorbée. En effiels la température se rapproche de la température
de transition vitreuse, plus leur ductilité estrmegtée, ce qui entraine a la fois des modificatams
leurs propriétés mécaniques mais aussi de celesnterfaces fibres-matrice. La distribution des
contraintes dans le composite peut alors varigireti, entrainer des scénarios d’endommagement
différents [11-13].

L’absorption d’eau par ces résines est, quantey ptincipalement due a la présence de liaisons
hydrogene fortes [14—15]. Cette absorption conduiin effet de plastification dans le polymere,
c'est-a-dire & une augmentation de la mobilité deaines, qui entraine une réduction de la
température de transition vitreuse, du module dté&@é et de la résistance, tout en augmentant la
ductilité de la résine [16-18]. De plus, I'absooptid’eau peut aussi conduire a un effet de
gonflement, lorsqu’une certaine quantité est akeih9—-22]. Dans le cas d’un composite, cet effet
peut entrainer I'apparition de contraintes rési@dsehu niveau du stratifié du fait de son anisaérop
et au niveau des interfaces fibres-matrice et proego des décohésion fibres-matrice, réduisant
ainsi les propriétés mécaniques de ces interfe@ls [24]. Enfin, I'absorption d’eau peut aussi
conduire a une hydrolyse de la matrice [23]. La'efiet de plastification est considérée comme
réversible, le vieillissement chimique (hydrolyse produisant pendant une longue durée), qui
fragilise le matériau en provoquant des scissi@nsh@ines, est, quant a lui, irréversible [25].

Un certain nombre de travaux portent sur l'influenle la température et de la teneur en eau sur les
propriétés mécaniques de composites [12, 13, 1527)6mais peu étudie leur influence sur les
mécanismes d’endommagement autrement que parisedeianesures acoustiques. On peut citer les
études d'Arif et al. [14] et de Rolland et al. [28li montrent une influence significative de la
teneur en eau sur le scénario d’'endommagement aimposite a matrice PA66, renforcé avec
30% de fibres de verre courtes, ainsi que I'étuéd Mourid et al. [11], qui montre une influence
non neégligeable de la température sur le scénaeimddmmagement d’un composite a matrice
polymere triaxiallement tressé.

1.2 Matériau étudié

Cette étude porte sur un stratifié constitué d'omerice thermoplastique acrylique de marque
ELIUM® et de renforts biaxiaux G-Ply"#leux plis unidirectionnels superposés avec uneadg|
90° entre l'orientation de leurs fibres et cousus & l'autre) en fibres de verre E, de grammage
1005g/mz2, fournis par CHOMARAT. Ces renforts soptimisés en termes d’ensimage pour étre
associés a la résine acrylique ELIOM'ARKEMA. Une Analyse Mécanique Dynamique menée
sur cette résine, en traction a une fréquence de adhpermis de déterminer une température de
transition vitreuse voisine de 106°C, ce qui e$técent avec la valeur donnée par le fournisseur,
ARKEMA.
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Les plaques de stratifié sont fabriquées par infusit deux stratifications symétriques, [(0°/9[¥)

et [(z45°)]s, et deux stratifications non symétriques [(0°/908} [(£45°)] ont été étudiées. Elles
ont un taux volumique de fibres de 48%, un tauxpdeosité inférieur a 3% et font 3mm
d’épaisseur. Des échantillons de dimensions 250r#ant été découpés dans ces plaques et des
talons en stratifiés +45° par rapport a I'axe londinal des éprouvettes, de dimensions 50x25mm2,
ont été collés a chacune de leurs extrémités.

2. Dispositif expérimental et analyse préliminaire

Tous les essais de traction quasi-statique sousirgacont été effectués sur une machine
électromécanique de type MTS Systems Alliance RF/1® une vitesse de déplacement de
0.5mm/min et une fréquence d’acquisition d’1Hz. Wmeeinte en polystyréne a été congue pour
pouvoir étre placée autour des mors de la macbieex températures ciblesdle) ont été choisies
pour les essais : 10°C et 40°C.

bY

Pour mesurer la température dans l'enceinte, qutteemocouples reliés a des appareils

enregistreurs : un placé sur le mors haut, un @acda paroi opposée a celle accueillant la source
de chaud/froid, un placé en bas de la partie del¢échantillon du coté de I'entrée de la source e

le dernier placé en haut de la partie utile dehédtillon, c6té opposé a I'entrée de la source. Les
essais ne sont commencés qu’apres stabilisatida @enpérature de I'échantillon, des mors et de
'enceinte. De plus, un capteur d’humidité placengldenceinte a permis de mesurer le taux

d’humidité a I'intérieur de cette derniére toutlang des essais. Dans tous les cas, I'abaissement o
'augmentation de la température dans I'enceirgateainé une chute du taux d’humidité : entre 16
et 20% pour une température cible de 10°C et dritret 15% pour une température cible de 40°C,
permettant ainsi de comparer l'effet de la tempeasans incertitudes vis-a-vis d’'une exposition

des éprouvettes a un taux d’humidité trés difféepamdant les essais.

De méme, pour s’assurer que l'effet de la tempéeate soit pas couplé a I'effet d’'un changement
en teneur en eau durant les essais, les éproudttat exposées aux taux d’humidité indiqués
précédemment jusqu’a 8 heures conseécutives, dear@sede désorption ont été effectuées en
placant sept éprouvettes avec talons en polyesti#lores de verre, une éprouvette dépourvue de
talons et quatre échantillons de résine acryliquaui( comparaison avec le composite) dans une
étuve a 40°CLa perte en teneur en eau a été quantifiée en peEgadierement les échantillons sur
une balance précise a 0.0002g, comme cela a pta&tdans un certain nombre de travaux [15, 23,
29-30] et en calculant ensuite la perte relative essmad, définie par 'Eqg. 1, ou pest la masse
initiale des éprouvettes et m(t) la masse des épttas au temps €ela a permis d’établir que la
perte massique est moins importante pour les étbastde composite que pour les échantillons de
résine pure, méme si compte tenu de la faible mésses derniers et de la précision de la balance,
il existe un certain bruit sur les mesures (Fig.0g plus, étant données les faibles pertes massiqu
obtenues et vis-a-vis de la littérature, il estgilule de conclure que les échantillons stockés a
température et humidité ambiantes ont une failsleteen eau. Les différences observées au niveau
de la perte relative en masse des échantillons asitepgpeuvent venir du fait que ces derniers n’ont
pas tous été mis dans I'étuve en méme temps et démt pas tous forcément le méme état initial.

t J—
M (%) = % * 100 (Eqg. 1)
0

Des éprouvettes découpées dans les mémes placriesltps de cette étude et testées de la méme
fagcon mais a température ambiante, sans contréle @enpérature (c’est-a-dire entre 15 et 25°C)
sont prises comme référence pour comparaison.
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Fig. 1. Perte en masse relative des différents éiillens placés en étuve a 40°C.

3. Observation in-situ de I'endommagement dans les dftifications [(0°/90°)] et
[(0°/90°)]s

Pour la stratification [(0°/903)) trois échantillons ont été testés par tempéeatible (10 et 40°C),
avec lI'une d’entre elles préalablement séchée wreé&t 40°C pendant 168 heures pour établir une
eventuelle influence de la teneur en eau sur lemm&mes d’endommagement.

Pour la stratification [(0°/905)s, deux échantillons ont été testés par températinle (10 et
40°C). Une des deux éprouvettes testéeg,a=T10°C a été préalablement séchée en étuve a 40°C
pendant 418 heures, pour établir une éventuelleente de la teneur en eau sur les mécanismes
d’endommagement.

3.1 Protocole

Le méme protocole d’observation in-situ de 'endcagement a été suivi pour tous les échantillons
[7, 9, 31-32]. Il consiste a charger I'éprouvetiequ’a atteindre un certain palier de déformatjpn
pour créer de I'endommagement, puis a déchargesrdégent afin de prévenir d’éventuelles
évolutions dues aux phénomeénes visqueux, pour tenshserver et photographier une zone de
I'échantillon testé (dans notre cas, située sur tumeche des éprouvettes) a I'aide d’'une caméra
montée sur un microscope optique. Ce dernier éshdme monté sur des tables micrométriques
pouvant se déplacer dans les trois directions epéice. Ainsi, les images, prises avec un certain
recouvrement, peuvent ensuite étre assemblées neoonstruire le champ d’observation des
éprouvettes sur des dimensions de 'ordre du cemtar(Fig. 2). Cette méthode permet de réduire
considérablement la durée de l'essai et permetitdiéles erreurs de positionnement lors du
replacement de I'éprouvette, puisqu’il n'est paseasgaire de démonter I'éprouvette aprés chaque
palier de sollicitation. Enfin, elle facilite aud®bservation et la détection des endommagements,
puisque ces derniers sont plus ouverts sous charge.

Pour nos essais, une zone d’observation de 30miondea été choisie. Elle permet de trouver un
compromis entre le temps passé a faire 'assemlolad@ zone et la nécessité de rester représentatif
de I'ensemble de I'échantillon.
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Fig. 2. Reconstruction du champ d'observation el'é@prouvette [7].
3.2 Résultats

Le Tab. 1 montre qu’'une différence de 4.5% esenlge entre le module longitudinal obtenu pour
les échantillons testés @ipk = 40°C et celui obtenu pour les échantillons &saté;,e = 10°C, ce

qui permet de conclure que la température n’a quedinfluence sur cette grandeur. Ce résultat
n'est pas étonnant puisque la raideur des deutifisiions testées est principalement dominée par
celle des fibres.

Température cible d’essai (°C) 40 10 (ré%gr-ssce)
"4 . A 3 [(0°/90°)] / 2 3 [(0°/90°)] / 2 010

Nombre d’échantillons testés [(0°/90°)]« [(0°/90°)]« 5 [(0°/90°)]
Module longitudinal moyen 29 2 232 22 9

(GPa)

Tab. 1. Influence de la température sur le modhngitudinal de stratifiés [(0°/90%) et [(0°/90°),] s

Par contre, la température a un effet significatif le scénario d’'endommagement observé sur les
tranches des éprouvettes. En effet, de nombreusssrds transverses mais peu de zone de
délaminage sont observées pour les échantillonéstés ., = 10°C, la ou de grandes zones de
délaminage sont observées sur ceux testéege.e= 40°C, sans présence de fissures transverses
(Fig. 3 et Fig. 4). De plus, les pointes de tarda fibres semblent s’endommager différemment en
fonction de la température. En effet, a 10°C, l@stes de torons ne présentent que de la fissaratio
tandis qu'a 40°C, les pointes de torons laissepaigitre des « taches sombres », tout en fissurant
légerement (Fig. 5), ce qui semble indiquer urferdgation plastique de la matrice.

Fig. 3. Zone d'observation de la tranche d'uneoépette [(0°/90%] stestée a 40°C en traction quasi-statique a 2.4%
de déformation — aucune fissure transverse obserngrandes zones de délaminage.
5
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Fig. 4. Zone d'observation de la tranche d'uneoépette [(0°/90%] stestée a 12°C en traction quasi-statique a 2.4%
de déformation — nombreuses fissures transversesrodes — peu de délaminage observé

Fig. 5. Différence d'endommagement au niveau daggs de torons de fibres entre une éprouvettédes Ty =
10°C et une testée a;). = 40°C, a un niveau de déformation de 1.8%.

La différence de scénario d’'endommagement obsamwte les deux températures d'essai viendrait
du fait que la résine acrylique est plus ducti&C gqu’a 10°C. En effet, la ou a 10°C, les fissur
transverses apparaissent avant le délaminage,egteé peu important, a 40°C, la capacité de
déformation plus importante de la matrice stoppieation de fissures transversasavorise le
délaminage, principalement entre les plis a 0°ples désorientés par rapport a la direction de
chargement et les plis a 90° adjacer@ette désorientation des plis a 0° a deux origines
'ondulation des torons due au passage du fil deure des renforts et une mauvaise orientation du
renfort pendant le processus de fabrication degupks qui est la plus délétere pour le stratifigs C
deux types de désorientation peuvent étre obsdaugsles échantillons par micro-tomographie aux
rayons X, comme le montre la Fig. 6, awoy représente I'angle moyen de désorientation des
torons de fibres par rapport a la direction de gharent (correspondant a I'axe horizontal des
images). Prendre en compte ces deux types de ééstion devrait permettre de différencier les
endommagements propres a la configuration dufsérde ceux dus a un défaut de fabrication.

Par ailleurs, aucune différence significative nté ébservée entre les échantillons préalablement
asséchés pendant 168 ou 418 heures et ceux testéement, que ce soit au niveau du module
longitudinal ou du scénario d’endommagement. Ceantde cohérent puisque les échantillons
perdent peu en teneur en eau durant leur assech¢rignl) et par conséquent, I'état physico-
chimique de la matrice ne semble pas subir de geanubdifications.
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Fig. 6. Coupe dans des plans paralléles a la Stcation extraits d'une observation en micro-tomayghie mettant en
évidence l'ondulation des torons de fibres et Isodiéntation des plis par rapport & la direction deargement
(illustrée par la direction de la force F sur lemages) dans un échantillon [(0/9D]33].

4. Essais de traction avec charge-décharge sur la stification [(£45°) 4]
4.1 Protocole

Deux échantillons ont été testés pour chacune é@s mpératures ciblées pour les essais (10 et
40°C). Des jauges d’extensométrie ont été collaas chaque éprouvette pour mesurer la
déformation longitudinale et transversale. Pourtecedtratification, aucun suivi in-situ des
endommagements n'a été effectué puisque les endgememts observés sur la tranche des
éprouvettes ne sont dus qu'a des effets de bortfife® par polissages successifs d’échantillons
soumis a une déformation de 2%, et par la littéeaf@4]). En conséquence, seuls des essais de
traction quasi-statiqgue avec charge-décharge, t&aist@ues pour obtenir la loi d’endommagement
en cisaillement pur d’'un stratifie, ont été réaisée principe de ces essais est de charger
I'éprouvette jusqu’a atteinte d’un premier palier déformation, décharger jusqu’a effort nul puis
charger a nouveau jusqu’au palier de déformatioragtiet ainsi de suite. 7 paliers de déformations
longitudinale ont été définis pour ces essais5%.,20.5%, 1%, 1.5%, 2%, 3% et 4%.



Comptes Rendus des JNC 20 — Ecole des Ponts RarisT28-30 juin 2017
4.2 Reésultats

Une influence significative de la température dstenvée sur les propriétés mécaniques (Tab. 2).
En effet, le module de cisaillement obtenu pour debantillons testés &, = 40°C est 33%
inférieur a celui obtenu pour les échantillons éesaT.,e = 10°C. De méme, la contrainte de
cisaillement maximale, prise a 5% de déformationcesaillement selon la norme NF EN ISO
14129, est 40% inférieure pour les échantillonggeaT,. = 40°C que pour ceux testésl g =
10°C. Ces essais montrent donc que |'état phydwomique de la matrice acrylique varie en
fonction de la température, entrainant des redigions de contraintes [11-13] qui conduisent a
des scénarios et cinétiques d’'endommagement ditdans le stratifié.

Température cible d’essai (°C) 40 10 ,1§-25
(référence)

Nombre d’échantillons testés 2 2 7

Module en cisaillement (GPa) 3.0 4.2 3.6

Contrainte de cisaillement maximale, prise a 5%

de déformation en cisaillement (MPa) 311 58.8 54.9

Tab. 2. Influence de la température sur les prégis mécaniques d’'un stratifié [(245])

L’endommagement d’'un échantillon apres chaque aycleté ¢, est défini par I'Eq. 2, avec:&,

le module de cisaillement initial, et1£5le module de cisaillement au cycle i. En tracant
'endommagement en fonction de la déformation saillement pour chaque échantillon, on peut
voir que la température semble avoir une Iégétaante sur 'endommagement en cisaillement pur
du stratifié, les éprouvettes testés:@E40°C semblant s’endommager Iégérement plus dlesce
a T.ne=10°C et les points des éprouvettes testées a tatap® ambiante (15 a 25°C) étant
intercalés entre les points des éprouvetteg,g=L0°C et Tine=40°C (Fig. 7).

di=1- G_iz (Eq. 2)
Gy
0,70
060 -t o bl X!.‘_._.__.._‘.._
' G ®E01-03-Tamb 0lé
- -03 - T amb - non contrélée
2 0,50 bbb ol T N
] X @ E03-02 - T amb - non controlée
£ ,
o 0,40 -~~~ .>\<AJ ''''''''''''''''''''''''''''' X E03-04 - T amb - non contrblée
©
g 0,30 | --r-FA-r-mT-remTorasTomA-EomToEA-ToEA-romToE T A E03-05 - T amb - non contrélée
o N _ o
3 0,20 é’ ___________________________________________ E01-05 - 13°C
w E01-08 - 12°C
T  EOL.06 - 40°C
0,00 ) i i i i i W E01-07 - 40°C
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06
Déformation de cisaillement (mm/mm)

Fig. 7. Influence de la température sur I'endomeragnt en cisaillement pur du stratifié.

5. Conclusion et perspectives
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Des éprouvette§(0°/90°),] et [(0°/90°)]s ont été soumises a des chargement de traction-quas
statigue a deux températures cibles difféerente8 :etl 40°C, et des observations in-situ des
endommagements sur une des tranches des échantildrpermis d’établir que la température
influait sur ces derniers. En effet, les échantdloestés achie= 40°C montrent de grandes zones de
délaminage, notamment aux endroits ou les tororffhdes des plis a 0° sont les plus désorientés
par rapport a la direction de chargement, sansepcésde fissures transverses, alors que les
échantillons a Jne=10°C permettent d’observer de nombreuses fisstiegsverses, avec des
délaminages peu nombreux. Par contre, la températume influence négligeable sur le module
longitudinal des éprouvettes, ce qui est cohéreisgpe la raideur de ces stratifications est doeniné
par celle des fibres. Enfin, les essais réalisésgasi éprouvettes préalablement asséchées enatuve
40°C pendant 168 ou 418 heures n'ont pas permissdiwer une influence significative de la
teneur en eau des échantillons sur le scénaricddiemagement, ce qui peut s’expliquer par la
faible perte en teneur en eau des éprouvettes tdiassechement.

Dans le cas des éprouvettes [(x4h°une influence non négligeable de la températuneles
propriétés mécaniques a été observée, indiquanmaadéication de I'état physico-chimique de la
matrice acrylique en fonction de la températures Besais sur des éprouvettes préalablement
asséchées en étuve a 40°C seront effectués pooir Sava teneur en eau influe sur la I'état
physico-chimique de la matrice, et ce, méme si oelasemble pas influer significativement le
scénario d’endommagement se produisant dans tdiétrimrsque sollicité en mode transverse.

Avant de quantifier les endommagements observéaymoent en termes de densité de fissures et
de longueur de délaminage, certaines analyses rtoigge effectuées. En effet, certains
endommagements observés sur la tranche des épgesupeuvent étre dus aux effets de bords et
donc un polissage successif dans I'épaisseur d& dehantillons par température cible sera
effectué pour avoir une idée de la profondeur deestelommagements. De plus, pour établir une
corrélation entre certains de ces endommagemetdsidésorientation des torons de fibres dans les
plis théoriquement a 0° (c’est-a-dire la directis chargement), une partie des échantillons sera
passée en micro-tomographie a rayons X.

Enfin, les niveaux de déformation appliqués autifrgétant plus faibles lors des essais de fatigue
gue durant des essais de traction quasi-statifuegst pas certain que la température influe de
maniere aussi important les mécanismes et le soéd@ndommagement et la durée de vie des
échantillons. Pour vérifier cela, il sera nécessaieffectuer des essais de fatigue a différentes
températures.
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