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Comportement à l'impact et en fatigue de biocomposites à renforts mixtes UD et mat lin/époxy Impact and fatigue behavior of combined UD and mat flax/epoxy biocomposites
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Dans cette étude, des fibres de lin continues sont associées à des fibres courtes par un procédé de fabrication inspiré de l'industrie papetière. L'ajout des fibres courtes permet de maintenir l'alignement des fibres continues dans les plis unidirectionnels (UD). Les composites lin/époxy sont constitués de 8 plis de renfort mixte UD-mat de lin, avec deux séquences d'empilement : unidirectionnelle [0]8 ou croisée [0/90]2S. Des essais d'impact par masse tombante sont réalisés pour quatre niveaux d'énergie : 3, 5, 8 et 11J avec un impacteur hémisphérique. Des tests de fatigue (traction-traction) sont effectués à une fréquence de 5Hz avec un rapport de charge de R=0,1 pour trois niveaux de contrainte appliquée. Les résultats obtenus sont corrélés aux endommagements observés par microtomographie et par MEB, permettant ainsi une meilleure compréhension du comportement dynamique de ces matériaux.

Introduction

Les composites à fibres naturelles sont une alternative envisagée pour réduire l'impact environnemental des matériaux composites en particulier dans le secteur automobile [START_REF] Ismail | Review on natural plant fibres and their hybrid composites for structural applications: Recent trends and future perspectives[END_REF]. Les travaux de recherche dans ce domaine ont permis de montrer que les fibres de lin constituent une alternative écologique aux fibres de verre dans les composites à matrice polymère [START_REF] Yan | Flax fibre and its composites -A review[END_REF]. Comme tous les composites conventionnels, en conditions d'usage, les biocomposites peuvent aussi être soumis à des impacts à basse vitesse, suite à une chute d'objet par exemple. Ces impacts peuvent être invisibles à l'oeil nu et causer des endommagements internes [START_REF] Fischer | Impact damage assessment in biocomposites by micro-CT and innovative air-coupled detection of laser-generated ultrasound[END_REF] qui peuvent être dramatiques pour la durée de vie des pièces. Une meilleure compréhension du comportement à l'impact de ces matériaux est donc nécessaire [START_REF] Mahboob | Fatigue of flax-epoxy and other plant fibre composites: Critical review and analysis[END_REF][START_REF] Lebaupin | Influence of the stacking sequence on the low-energy impact resistance of flax/PA11 composite[END_REF]. En ce qui concerne le comportement à l'impact de stratifiés de lin/époxy fabriqués à partir du même renfort UD-mat que celui utilisé dans cette étude, Habibi et al [START_REF] Habibi | Experimental investigation on the response of unidirectional flax fiber composites to low-velocity impact with after-impact tensile and compressive strength measurement[END_REF] ont réalisé une étude mais avec un indenteur conique et uniquement pour une séquence d'empilement unidirectionnelle. D'autre part, aucune recherche n'a encore été menée sur le comportement en fatigue de ce type de biocomposites à renfort UD-mat. Cette étude a donc pour objectif d'étudier le comportement dynamique, à la fois à l'impact et en fatigue, de composites orientés à 0° et 0°/90° à renfort UD-mat de lin afin de mieux comprendre des mécanismes de dégradation en dynamique.

2.

Matériaux et méthodes Les essais de traction quasi-statique et de fatigue de type traction-traction sont effectués sur une machine servo-hydraulique Instron 8801 ayant une cellule de charge de 100 kN. Les essais de traction sont réalisés avec une vitesse de déformation de 2 mm/min et la déformation est mesurée en utilisant un extensomètre ayant une longueur de jauge égale à 12,5 mm. Les essais de fatigue cyclique ont été effectués à une fréquence de 5 Hz avec un rapport de charge de R = 0,1 et un pilotage en charge. Les trois niveaux de contraintes choisis sont 40%, 60% et 80% de la contrainte à rupture en traction quasistatique. Pour chaque niveau de contrainte, au moins trois éprouvettes sont testées. Les essais de fatigue sont arrêtés lorsque le nombre de cycles effectués dépasse les 10 6 cycles. Toutes les éprouvettes avaient les mêmes dimensions comme suit : 150 mm x 25 mm x e.

Résultats

Essais d'impact

La Fig. 2.a présente les courbes force-déplacement des éprouvettes LUM0 et LUM090 impactées à 5J et 11J. Les résultats montrent qu'à 5J il y a peu de différence entre les forces maximales des deux configurations. Cependant, les éprouvettes LUM090 ont des déplacements maximal et permanent plus faibles que ceux enregistrés pour les éprouvettes LUM0. Ces différences sont plus importantes à 11J, mettant en évidence la meilleure performance à l'impact de l'empilement croisé face à l'unidirectionnel. De plus, on peut remarquer la présence d'un plateau sur les courbes forcedéplacement qui reflète l'évolution de l'endommagement dans les stratifiés. En termes de résistance à l'impact, la force maximale enregistrée pour les LUM0 augmente progressivement avec l'énergie appliquée (Fig. 3.a). Cependant, une stabilisation de la force maximale est trouvée dans le cas des LUM090 dès une énergie de 8J. Il est intéressant de noter que le maximum d'écart entre les forces maximales pour les deux séquences d'empilement est atteint à 8J en faveur des LUM090. Pour les autres énergies d'impact, une légère différence entre les forces maximales des deux drapages est détectée, toujours en faveur des LUM090. Le déplacement permanent enregistré pour les LUM0 et LUM090 augmente progressivement avec l'énergie d'impact (Fig. 3a). Pour les LUM0, ce déplacement devient plus élevé que celui des LUM090 dès 5J.

L'énergie absorbée a été déterminée comme étant l'aire sous la boucle de charge-décharge de la courbe force-déplacement. La figure 3b montre que l'énergie absorbée augmente progressivement avec l'énergie d'impact, et est toujours inférieure à l'énergie d'impact. Cela signifie qu'aucun spécimen testé n'a subi de pénétration complète. Compte tenu de la bidirectionnalité des fibres UD dans les LUM090, on pourrait s'attendre à obtenir plus d'énergie absorbée, mais ce n'est pas ce que montre la Fig. 3b. Cela suggère que le liant mat dans les LUM0 contribue largement à la dissipation de l'énergie en supportant efficacement les charges dans la direction transversale aux fibres UD.

Des microtomographies par rayons X ont également été réalisées sur les échantillons après impact afin d'identifier les mécanismes d'endommagement à l'intérieur des stratifiés. La Figure 4 Des observations des faciès de rupture post-fatigue par MEB ont également été réalisées. On peut observer sur la Fig. 6, pour les deux drapages, un nombre élevé d'empreintes de fibres (1) et de fibres déchaussées [START_REF] Yan | Flax fibre and its composites -A review[END_REF]. Des décohésions fibre-matrice (3) sont également visibles et une rupture fragile de la matrice est observée. 

Conclusion

Ces travaux ont permis d'étudier le comportement dynamique de stratifiés lin/époxy constitués de renforts UD-mat inspirés de l'industrie papetière. Les résultats d'impact ont montré que les stratifiés à plis croisés présentent une résistance à l'impact plus élevée et un déplacement permanent plus faible que les stratifiés UD. Selon les observations par microtomographie, les UD lin/époxy présentent des fissures matricielles réparties dans presque toute leur épaisseur. Cependant, le délaminage est le mode de rupture prépondérant dans le cas des stratifiés de lin/époxy à configuration croisée. En ce qui concerne la durée de vie en fatigue, les UD de lin/époxy ont la durée de vie la plus élevée mais la sensibilité à la fatigue des stratifiés à plis croisés est plus faible. Les travaux se poursuivent avec l'analyse de la tenue en fatigue après impact de ces biocomposites.

2. 1

 1 Fabrication des renforts et moulage des plaquesLa fabrication des renforts UD-mat de cette étude est similaire à la procédure décrite dans des travaux antérieurs[START_REF] Habibi | Combining short flax fiber mats and unidirectional flax yarns for composite applications: Effect of short flax fibers on biaxial mechanical properties and damage behaviour[END_REF][START_REF] Bernaoui | High performance natural fiber composites from mat and UD flax reinforcements backed with a mat Binder: A study of mat fiber surface fibrillation[END_REF]. La partie UD du renfort est constituée de fils longs de lin Tex 400 (Fig.1.a) fournis par Safilin Inc. (France). Par le biais d'un système d'alignement, ces fils sont positionnés parallèlement les uns aux autres (Fig. 1.b). Par ailleurs, les fils de lin Tex 5000, également fournis par Safilin, sont coupés en fibres courtes de 6 ± 1 mm (Fig. 1.g) puis sont utilisés pour la partie mat du renfort. L'ajout des fibres courtes permet de créer une cohésion entre les fibres unidirectionnelles et de maintenir l'alignement lors du procédé d'élaboration du composite. Les fibres courtes sont mélangées dans l'eau avec un taux massique de 0,06 % et le mélange est placé dans le réservoir d'une formette dynamique (Fig. 1.c.h).

Fig. 1 .

 1 Fig. 1. Procédé de fabrication du renfort lin UD-mat : a) bobine de lin, b) système d'alignement, c) formette dynamique, d) rouleau séchoir (105°C), e) tranche à papier, f) renforts lin UD-mat, g) fibres courtes de lin, h) différents composants de la formette dynamique : tambour rotatif, réservoir et buse d'injection Une buse d'injection projette le mélange eau-fibres courtes sur la partie UD du renfort, placée sur une toile poreuse à l'intérieur du tambour rotatif. Par le moyen d'un rouleau séchoir (Fig. 1.d), le renfort préparé est ensuite séché. La densité de surface moyenne des renforts est de 299 ± 11 g/m 2 , y compris le liant de mat de 50 g/m 2 . Avant le moulage, les renforts sont séchés à 105°C pendant 15 minutes pour éliminer l'humidité. Deux configurations de stratifiés ont été choisies pour ce travail : [0]8 et [0/90]2S, désignés respectivement par LUM0 et LUM090. La production des stratifiés a été réalisée par un procédé de moulage par transfert de résine (RTM). La résine SikaBiresin CR72 et le durcisseur SikaBiresin CH72-3, fournis par Sika Industry (USA), sont mélangés pour un rapport massique résine/agent durcisseur de 100:18, conformément à la fiche technique. Un dégazage est appliqué pendant 10 minutes avant le début de l'injection de la résine. Après l'injection, chaque plaque est cuite à une température de 80°C pendant 12 heures. Les épaisseurs mesurées des éprouvettes, ainsi que leur taux
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 2 Fig. 2. (a) Courbes force-déplacement des éprouvettes LUM0 et LUM090 impactées à 5 J et 11 J, (b) images des faces arrière des éprouvettes LUM0 et LUM090 impactées à 5 J et 11 J La Fig.2b présente les images de la face arrière des éprouvettes LUM0 et LUM090 soumises à des impacts de 5J et 11J. Comme attendu, la zone d'endommagement est plus grande pour une énergie plus élevée. Pour une configuration donnée (unidirectionnelle ou croisée), la zone d'endommagement conserve une même forme. Pour les stratifiés LUM0, une grande fissure longitudinale est visible, ainsi qu'un endommagement transversal émaillé de fissures longitudinales plus courtes. À 11J, les endommagements deviennent plus prononcés avec des fissures plus nombreuses et plus longues. Au final, une forme globale elliptique des endommagements apparaît, avec des fissures longitudinales et transversales agissant comme axes primaire et secondaire. Pour les stratifiés LUM090, l'endommagement prend la forme d'un papillon, avec deux triangles situés de part et d'autre du point d'impact. Une augmentation progressive de la surface endommagée est visible à 11J.

Fig. 3 .

 3 Fig. 3. Propriétés d'impact des LUM0 et LUM090 : (a) forces d'impact maximales et déplacements permanents (b) énergie absorbée.

  montre par exemple des images obtenues au centre des échantillons dans le plan (Y,Z) après un impact de 5J. Plusieurs fissures matricielles internes et une fissure de flexion en face arrière sont observées dans les stratifiés UD. Cette dernière fissure correspond à la fissure longitudinale montrée dans la Fig. 2.b. Le délaminage est le mode d'endommagement dominant pour les stratifiés croisés, plus particulièrement entre les plis proches de la face arrière. On observe également dans les LUM090 des fissures matricielles interne et une fissure de flexion en face arrière, qui était visible sur la Fig. 2b.

Fig. 4 .

 4 Fig. 4. Images faites par microtomographie des éprouvettes (a) LUM0 et (b) LUM090 impactées à 5J
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 5 présente les courbes S-N obtenues pour les deux séquences d'empilement. Les résultats des essais quasistatiques ont été reportés pour N=1. Les flèches indiquent les essais pour lesquels il n'y a pas eu de rupture en fatigue avant 10 6 cycles. Pour l'analyse des courbes S-N, des régressions linéaires sont considérées suivant le modèle de Wöhler comme indiqué selon l'équation (Eq. 1)[START_REF] Liang | Étude de comportement en fatigue des composites renforcés par fibres végétales prise en compte de la variabilité des propriétés[END_REF]. Nf est le nombre de cycles à rupture et A et B sont des paramètres expérimentaux :log(Nf)=A+B σmax (Eq. 1)Les modélisations ainsi obtenues sont représentées en lignes pointillées sur la Figure5. On observe sur la Figure5que pour une valeur de contrainte donnée, la durée de vie en fatigue est plus élevée pour le composite unidirectionnel LUM0 que pour les croisés LUM090. Ce résultat est rapporté dans la littérature par plusieurs chercheurs comme[START_REF] Liang | Properties evolution of flax/epoxy composites under fatigue loading[END_REF][START_REF] Bensadoun | Fatigue behaviour assessment of flax-epoxy composites[END_REF]. Par contre, la pente des courbes S-N des stratifiés UD est supérieure à celle des croisés. Donc, il est possible de dire que les stratifiés croisés ont une meilleure tenue en fatigue et une cinétique d'endommagement plus lente que les stratifiés UD. Une pente raide montre une influence importante des endommagements dominés par les fibres, alors qu'une pente plus faible est à relier à des mécanismes d'endommagements dominés par la matrice, pouvant à leur tour jouer le rôle d'amortisseurs. Selon les inspections visuelles, la rupture des LUM090 est perpendiculaire à l'axe de chargement, cependant pour les LUM0 une rupture longitudinale a eu lieu.

Fig. 5 .

 5 Fig. 5. Courbes S-N des éprouvettes LUM0 et LUM090 testées en fatigue traction-traction pour f=5Hz et R=0,1.

Fig. 6 .

 6 Fig. 6. Images MEB des faciès de rupture des éprouvettes (a) LUM0 et (b) LUM090 après rupture en fatigue à 80%σR.

  Essais d'impact, de traction et de fatigue Une tour de chute Instron CEAST 9350 est utilisée pour réaliser les essais d'impact avec un capteur de force de 22 kN. Les éprouvettes avaient les dimensions suivantes : 150 mm x 90 mm x e. La longueur de l'échantillon correspond à la direction longitudinale (fibre UD) du composite. Les énergies d'impact appliquées dans cette étude sont 3, 5, 8 et 11J. Pour chaque énergie d'impact, au moins trois éprouvettes sont testées. Les impacts sont réalisés avec un impacteur hémisphérique d'un diamètre de 20 mm. Les échantillons sont fixés dans un système de clampage à l'air comprimé de 7 bar sur un support circulaire de diamètres interne et externe sont respectivement de 40 et 60 mm.

	Matériau	Epaisseur	Taux volumique de fibres	Densité
		e (mm)	Vf (%)	ρ (g/cm 3 )
	LUM0	4,25 ± 0,07	39,08 ± 0,76	1,281 ± 0,005
	LUM090	4,36 ± 0,02	38,10 ± 0,16	1,272 ± 0,005
	Tab. 1. Quelques propriétés des stratifiés LUM0S et LUM090S élaborés.
	2.2			
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