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Résumé

Les contraintes résiduelles thermo-induites ont suscité un intérét croissant ces derniéres années dans les composites thermodurcissables renforcés de
fibres de carbone continues. Les chercheurs ont tentés de mieux comprendre la formation de ces contraintes et comment elles peuvent étre maitrisées. Ces
études ont permis de mettre en évidence les effets des contraintes résiduelles sur les propriétés statiques des plis composites, en particulier leur résistance
a la traction. Cependant, I’'impact des contraintes résiduelles sur le comportement en fatigue reste une zone peu étudiée. La présente étude propose une
méthode permettant de générer deux états de contraintes résiduelles distincts avec des propriétés mécaniques identiques. Des essais en quasi-statiques et
en fatigue sont utilisés afin d’identifier I’impact des contraintes résiduelles. Alors que les tests statiques réveélent un impact sur I’historique de rupture des
échantillons sans toutefois affecter la rupture finale, une approche statistique de création de courbes de fatigue, impliquant la construction de courbes
S-N, ne révele aucune différence significative de durée de vie entre les deux cas étudiés.

Abstract

Thermal residual stresses in thermoset continuous carbon fibre-reinforced composites have received growing attention in recent years. Researchers have sought
to better understand how these stresses form and how they can be controlled. Such studies have led to insights into the effects of residual stresses on the static
properties of composite plies, particularly their tensile strength. However, the impact of residual stresses on fatigue behaviour remains a relatively uncertain area.
To address this gap, the present study proposes a method for generating two distinct residual stress states with identical intrinsic material properties. Static and
fatigue tests are used in order to identify an impact of the residual stresses. While the static tests show an impact on the history of failure of the samples, but not
on the final failure, a statistical fatigue approach involving S-N curve construction reveals no significant difference in lifetime.

Mots Clés : Composites stratifiés, Cuisson, Contrainte résiduelle, Fatigue

Keywords : Laminate composite, Curing, Residual stresses, Fatigue

1. Introduction

Dans un souci actuel d’économie d’énergie et d’amélioration des performances mécaniques, de nombreux fabricants de piéces com-
posites, se posent des questions sur I’optimisation de leurs procédés de fabrication. Une des problématiques récurrentes est celle de la
cuisson. Cette étape est souvent considérée comme la plus énergivore, mais est aussi I’une des plus importantes dans le procédé de
fabrication. En effet, les propriétés mécaniques d’un matériau composite sont fortement dépendantes du mode de fabrication [1]. L'un
des parametres clé étant le cycle de cuisson (température et temps des paliers de cuisson). C’est pourquoi, il pourrait étre intéressant de
proposer une méthodologie permettant de modifier le cycle de cuisson avec des objectifs de performances mécaniques ou de diminution
de I’'impact énergétique.

Lors de la cuisson, des contraintes résiduelles sont générées. Elles peuvent avoir pour origine principale le différentiel de dilatation
thermique entre les différents composants et entre les différentes orientations de plis [2, 3]. Nairn et Zoller et Chapman et al. [4, 5],
montrent que la majorité des contraintes résiduelles sont stockées lors du refroidissement de la piece. Ces contraintes résiduelles peuvent
conduire a des modifications de géométries apres démoulage des pieces. De nombreuses études portent sur 1’impact de ces contraintes
sur les propriétés mécaniques des composites, notamment sur la cinétique d’endommagement [6, 7, 8]. Il a alors été montré un impact
non-négligeable de ces dernieres en quasi-statique sur le seuil d’apparition des premiéres fissures transverses.

Il n’existe pas a notre connaissance d’étude portant sur 1’étude de I’influence de ces contraintes résiduelles sur la tenue en fatigue.
L'objectif de cette étude est de présenter une méthodologie permettant de prendre en compte 1’effet du cycle de cuisson sur la génération
des contraintes résiduelles pour étudier leur effet sur la tenue a trés grand nombre de cycles. Dans ce cas d’étude, seules les contraintes
stockées dans la phase de refroidissement seront considérées. Dans un premier temps, nous présenterons le matériau de 1’étude ainsi que
le procédé de fabrication. Un modele de Kamal-Sourour [9] adapté par Fournier [10] sera utilisé afin de créer deux cycles de cuisson
différents conduisant a un méme niveau de réticulation. Les niveaux de contraintes résiduelles issues de ces deux cycles seront estimées
expérimentalement a I’aide de la méthode du bilame par mesure de courbure [3]. Les deux états serviront alors a identifier un éventuel
impact du cycle de cuisson sur les performances mécaniques, en statique et en fatigue. Du fait de la dispersion des données des courbes
de fatigue, généralement observée pour les études de ce type de matériau, une approche probabiliste de création de courbe S-N, proposée
par Sendeckyj [11], sera utilisée. L'objectif étant de proposer une courbe moyenne de fatigue bornée par des probabilités de rupture
a 5% et 95%. Enfin, les résultats obtenus des deux courbes de fatigues seront comparés afin d’identifier et de quantifier I’impact des
contraintes résiduelles sur la durée de vie en fatigue.



Comptes Rendus des JNC 23 — Besancon — 3 - 5 juillet 2023

2. Matériau et méthode
2.1. Matériau et fabrication

Le matériau utilisé dans cette étude est un composite pré-imprégné a matrice thermodurcissable (XB3515, Huntsman), renforcé de
fibres de carbone continues de module standard (UTS50, Teijin) imprégné par Vitech Composites. La fraction volumique de fibres
est de 51.5%. La fabrication des plaques a été effectuée dans les locaux de I’entreprise Avel Robotics (Lorient) et a bénéficié de leur
savoir-faire.

Les différentes plaques utilisées dans cette étude sont fabriquées manuellement par empilement de plis unidirectionnels sous température
et humidité contrdlées. Un compactage de -0.95 bar est effectué pour le premier pli de chacune des plaques, puis tous les deux plis
suivants. Les plaques sont cuites en autoclave, sous une bache étanche avec un suivi de la température a I’aide de 4 thermocouples : un
pour le marbre, un pour la température ambiante et deux dans I’épaisseur du composite. Un controle métrologique avant et apres cuisson
permet de quantifier la proportion de résine perdue au cours de la cuisson afin de s’assurer d’un volume de fibre identique avant/apres
cuisson.

Le matériau de I’étude est un stratifié quasi-isotrope [90 : —45 : +45 : 0];. Les éprouvettes (de taille 250 x 25mm?) utilisées pour
les essais en statique et en fatigue, sont découpées dans des plaques de 600 X 600mm?. Des plaques bilames [0, : 90;] (de taille
300 x 300mm?), sont fabriquées afin de caractériser 1’état de contraintes résiduelles (voir paragraphes 2.2 et 3.1). Différents essais
complémentaires (non présentés ici) ont permis d’obtenir les propriétés du pli présentées dans le tableau 1. On donne ici af, et ar les
coeflicients de dilatation thermiques, longitudinal et transverse, du pli nécessaires a 1’estimation des contraintes résiduelles générées
dans le composite.

Ep [GPa] | Er [GPa] | vir[-1 | Gor [GPa] | ap [°C71] [ er[°CTT]
120 7.7 0.34 3.5 —2¢0 47>

TaB. 1. — Propriétés thermomécaniques du pli composite (Isotropie transverse considérée)

2.2. Caractérisation post-cuisson

Lobjectif de cette partie est de présenter la méthodologie utilisée afin de fabriquer des plaques quasi-isotropes présentant le méme
niveau de réticulation, mais au niveau de contraintes résiduelles différent.

Afin de créer ces deux cycles, un modele phénoménologique de cuisson développé par Kamal et Sourour [9] et adapté par Fournier [10]
a été identifié pour notre matériau. Le modele défini par les équations Eq. 1, Eq. 2 et Eq. 3, permet via différents parametres, d’estimer
le niveau de conversion ¢ en fonction du cycle de cuisson imposé. ¢ = 0 correspond au matériau non réticulé et ¢ = 1 au niveau de
réticulation maximum. Les parametres m et n donnent I’ordre de la réaction, 1a ou les fonctions K; (Eq. 3), donnent la dépendance a
la température via un coefficient pré-exponentiel A;, une énergie d’activation E; et la constante des gaz parfait R. La fonction Eq. 2,
permet quant a elle de représenter les phénomenes de diffusion responsables du ralentissement de la réaction. Elle est définie par deux
parametres c s et b qui représentent respectivement le niveau de conversion maximal atteignable et la vitesse de réaction. Les différents
parametres du modele ont été identifiés a I’aide de mesures isothermes en calorimétrie différentielle a balayage (DSC) et sont introduits
dans le tableau 2.

de
5= (K1 + Kpc™)(1 =)' fd(c) (Eq. D)
2
L+exp(—+)
Ki(T) = A exp (- 2 (Eq. 3)
i = Aj exXp RT q.
m[=] | nl=1] A [s"T | E| [kJ/mol] | Ay [s™1] | E, [kJ/mol] cr b
1 2 417E10 1.08E02 4.60E09 8.96E01 5.49E-03XT | —1.94E—7xT

-1.2E00 +2.20E-02

TaB. 2. — Paramétres du modéle de Fournier [10] (voir (Eq. 1-Eq. 2-Eq. 3))

Les états de contrainte résiduelle sont caractérisés, qualitativement, en utilisant la méthode de la mesure de la courbure sur une plaque
asymétrique équilibrée. La méthode est détaillée dans [3]. Cette application est spécifique aux composites stratifiés asymétriques.
L’asymétrie d’un stratifié, engendre un couplage entre les effets de plaque et de membrane, créant une courbure dans la plaque. De plus,
du fait de I’orthotropie des coefficients de dilatation thermique, le cycle de cuisson a pour effet de mettre chacun des plis en compression
dans le sens des fibres et en traction dans le sens transverse. Plus le niveau de contrainte résiduelle est important plus la courbure sera
grande. La mesure de la courbure se fait par traitement d’image du flan de la plaque.

Enfin, un modele éléments finis permet 1’estimation du niveau de contraintes résiduelles dans les plaques quasi-isotropes [90 : —45 :
+45 : 0] 5. Dans notre cas, un simple modéle coque multicouche, thermo-élastique avec 3 points d’intégration dans chaque pli, est utilisé
dans Abaqus.
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2.3. Méthodologie pour la fatigue
2.3.1.  Essais de fatigue

Les essais de fatigue sont réalisés avec un chargement cyclique sinusoidal, oll 0y;ax €t 0yin SOt les contraintes maximum et minimum
appliquées. Le rapport de charge est R = 0in/0max = 0, 1 (sollicitation de traction/traction) et la fréquence de sollicitation est de 2Hz.
Cette fréquence permet de rester en accord avec la norme [12] et d’éviter un échauffement trop important (inférieur a 10°C). Pour éviter
une concentration de contrainte dans les mors, des talons sont collés aux extrémités de 1’éprouvette. Une machine servo-hydraulique
MTS est utilisée avec serrage hydraulique afin d’éviter le glissement de 1’éprouvette.

2.3.2.  Approche statistique

La méthode définie par Sendeckyj dans son article [11], est une approche probabiliste de construction de courbe de fatigue basée
sur la théorie de la résistance résiduelle dans les composites. Elle permet de construire avec une probabilité de rupture donnée (en
pratique la courbe moyenne bornée par deux probabilités de rupture a 5% et 95% est souvent utilisée). Cette approche est liée au type
d’endommagement subi par 1’échantillon au cours de la fatigue. Si le mode de rupture, en statique et en fatigue est identique, il est
possible de convertir les données obtenues en fatigue, en données de rupture a contrainte statique équivalente. Pour effectuer cette
conversion, il existe de nombreux modeles. Celui utilisé ici est de type "wear-out" a deux parametres. La formulation est donnée par
I’équation Eq. 4, ou C et S sont deux constantes a identifier. Le paramétre C se rapporte au plateau initial de la courbe de fatigue
(domaine oligocyclique) et le parametre S est quant a lui rattaché a la pente initiale de la courbe de Wholer dans le domaine d’endurance
limitée. L’identification de ces deux parameétres suit la méthode suivante :

1. sélection de deux parametres C et S

2. a partir des résultats de fatigue (couple 07;4x, nombre de cycle a rupture N, ), la contrainte a rupture équivalente est définie
(équation Eq. 4),

3. identification d’une loi de Weibull a deux parametres (équation Eq. 5).
4. choix d’un nouveau jeu de parametres C et S.

Le jeu de parametres optimaux (C, S) est celui qui conduit a la dispersion la plus faible (c’est-a-dire que le parametre d’échelle y du
modele de Weibull est maximal).
Teq = Omax(1+(Ny = 1)C)* (Eq. 4)

_@7] 5
(ﬁ) (Eq.5)

P(Teq) = exp
3. Résultats et discussion
3.1. Estimation du niveau de contrainte résiduelle

En utilisant le modele de cuisson présenté en section 2.2 deux cycles de cuissons trés différents ont été définis afin de conduire a un
taux de conversion, ¢, identique de 96% (cf figure 1). Le cycle lent est constitué de rampes de chaufte/refroidissement a 1°C/min. Le
cycle rapide est constitué de rampes a 3°C/min et avec une température de cuisson maximale de 140°C contre 120°C. Dans un second
temps, les taux de conversion sont mesurés (par DSC) sur les plaques et démontrent une réticulation comprise entre 94% et 96%. La
méthode de la courbure donne ensuite une premiere distinction qualitative des états de contrainte résiduelle avec des rayons de courbure
de 487 mm et respectivement pour le bilame cuit lentement et rapidement. Cette observation expérimentale permet alors de
statuer sur une réelle différence de niveau de contrainte résiduelle généré par les deux cycles de cuisson.

140 ~ —— Cycle lent
Cycle rapide

QO 1201
o,
L 100
=]
)
o
@ 801
Q
qE) 60
|_

40 -

0 200 400 600 800 1000

Temps [min]

Fic. 1. — Cycles de cuisson utilisé pour I’étude
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Les plaques bi-lames permettent de montrer que 1’état de contraintes résiduelles obtenu est différent en fonction du cycle utilisé. Une
estimation de ces contraintes, dans les plaques quasi-isotropes, est faite a I’aide d’un modele éléments finis thermoélastique. Les résultats
obtenus sont donnés dans le tableau 3. On note une différence d’environ 4 MPa entre les deux cycles. Cet écart est non-négligeable et
représente 12% de la contrainte admissible par les plis a 90°

Refroidissement lent | Refroidissement rapide

oL or or or
-19 +19 =23 +23

TaB. 3. — Contraintes résiduelles en fonction du cycle de cuisson (en MPa) sur les plagues [90 : =45 : +45 : 0]

3.2, Essais quasi-statiques

Dans un premier temps, on s’intéresse a I’effet des contraintes résiduelles sur une sollicitation en quasi-statique. Les essais sont effectués
en accord avec la norme [13]. Pour chacun des essais, les éprouvettes ont ét€ instrumentées avec un systeme d’émission acoustique afin
de cerner les phénomenes se produisant au cours de 1’essai.

Les figures 2 et 3 montrent 1’évolution de la contrainte en fonction de la déformation AL/Ly mesurée a partir du déplacement de la
traverse. Il peut étre noté, dans un premier temps, sur ces deux figures une bonne répétabilité des essais. En effet, comme le montre le
tableau 4, dans les deux cas, la contrainte a rupture se produit au méme moment et avec une dispersion des résultats faible avec seulement
26 MPa d’écart au maximum pour la série ayant subit un refroidissement lent et 17 MPa pour celle ayant subit un refroidissement rapide.
Dans un second temps, il peut étre observé que ces courbes présentent toutes une chute significative du niveau de contrainte avant une
rehausse et la rupture finale. En combinant 1’analyse de la signature acoustique avec des essais interrompus, il a été possible d’incriminer
le délaminage apparaissant entre les plis & £45° comme responsable de cette chute brutale de contrainte. Dans les deux cas, le mode de
rupture final est celui de rupture de fibre.

Chute de contrainte [MPa] | Contrainte a rupture [MPa]
Refroidissement lent 598 + 15 681 +26
Refroidissement rapide 649 + 10 670 = 17

TaB. 4. — Valeur de chute de contrainte et de contrainte a rupture pour les deux cycles de cuissons
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Contrainte, o [MPa]
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100 1

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5
Déformation, AL/Lg [%]

Fi16. 2. — Courbes de traction pour les éprouvettes refroidies lentement

3.3. Essais de fatigue

Le tableau 5 donne les parametres obtenus pour les deux identifications a I’aide des équations Eq. 5 et Eq. 4. Les résultats montrent
que la principale différence entre les deux identifications apparait dans les parametres de plateau et de pente, respectivement, C et S.
Il montre également, par le parametre y, que la dispersion obtenue dans le cas des spécimens refroidis rapidement est plus importante
que celle obtenue avec les spécimens refroidis lentement. Cela peut s’expliquer par la présence d’un plus grand nombre d’essais pour
la seconde condition (19 essais contre 13).

y[-] | BIMPa] | C[-] S[-]
cyclelent | 29.5 671 0.0120 | 0.039
cycle rapide | 21.1 680 0.0802 | 0.040

Tas. 5. — Parametres de la loi de Weibull (y,f) et Sendeckyj (C,S) du modele statistique
4
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FiG. 3. — Courbes de traction pour les éprouvettes refroidies rapidement

Les différents essais pour les deux états de contraintes résiduelles ont été effectués pour le méme rapport de charge et la méme fréquence
de sollicitation. De ce fait, il est possible de comparer les résultats sur la méme courbe. La figure 4, montre la superposition des deux
courbes de fatigue bornées, obtenues a 1’aide de 1’approche de Sendeckyj. Cette figure présente la différence de plateau initial des
deux courbes. Elle permet aussi de visualiser la superposition des deux jeux de données ayant permis 1’identification des modeles. En
comparant les jeux de données, on note alors que les deux séries de points semblent mélangées. Dans la zone d’intérét principale, entre
10% et 10° cycles, il ne semble pas y avoir de différence significative entre les points jaunes (données du refroidissement rapide) et les
points violets (données du refroidissement lent). En considérant I’approche par courbe moyenne, on note une différence de durée de vie
d’une décade a contrainte appliquée égale. Cela tend a traduire un impact non-négligeable des contraintes résiduelles d’un point de vue
mécanistique. A I’inverse, du fait de 1a dispersion et de 1a faible pente des courbes de fatigue, les bornes obtenues permettent de noter
que les deux courbes moyennes se retrouvent entre les deux bornes de I’autre modele. Cela traduit cette fois-ci un impact faible des
contraintes résiduelles sur la durée de vie d’un point de vue dimensionnement. En effet, la différence entre les deux courbes de fatigue
est trop peu marquée pour pouvoir étre pris en compte de facon précise dans une approche de dimensionnement.

La faible différence entre les deux états est aussi notable si I’on considere les points de fatigue interrompue représentés par des fleches.
On peut noter que pour des points ayant tenus plus de 10° cycles, la contrainte maximale admise est quasiment identique. Une nouvelle
fois, la courbe moyenne indique une contrainte maximale admissible d’environ 450 MPa pour le refroidissement lent et d’environ
430 MPa pour le refroidissement rapide. Cet écart de 20 MPa n’est pas suffisamment conséquent pour distinguer de fagon notable les
deux états.
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0 . . . . . .
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Fi6. 4. — Superposition des courbes S-N obtenues pour les deux cycles de cuissons
4. Conclusion

Deux plaques composites carbone/époxy stratifiés d’UD ont été fabriquées. Deux cycles de cuissons ont été créés afin de générer
deux états de contraintes résiduelles différents dans chacune des plaques. Les cycles ont été créés de facon a rester cohérents avec une
application industrielle, en utilisant les limites de pilotage de I’autoclave disponible. La méthode de la courbure a permis de valider les
deux cycles, en donnant deux rayons de courbures différents de 487 mm et 409 mm, respectivement pour le cycle lent et le cycle rapide.
Le niveau de contraintes résiduelles généré dans les plaques quasi-isotropes [90 : —45 : 45 : 0] a ensuite été estimé a 1’aide d’un
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modele élément fini thermo-€lastique. Ce dernier a permis de constater une différence de 4 MPa entre les deux niveaux de contrainte
résiduelles.

Une analyse en quasi-statique a ensuite permis de montrer un impact des contraintes résiduelles sur I’historique de rupture avec la
présence d’un délaminage important a des niveaux de contrainte différents dans les deux cas. Aucune différence n’a été notée sur la
contrainte a rupture. Une étude en fatigue dans des conditions identiques de chargement sur le stratifié a été menée en traction/traction.
L’utilisation d’une approche probabiliste a permis d’identifier une courbe S-N ainsi que la confiance associée. Cette superposition a
montré qu’aucune différence majeure n’existe entre les bases de données. Elle a aussi montré que chacune des courbes moyennes se
trouvait dans les bornes du second modele. On peut alors en conclure que pour le cas de fatigue, en traction/traction, a rapport de charge
R =0, 1, sur un composite stratifié quasi-isotrope [90 : —45 : 45 : 0] et dans un cadre de cuissons industriellement imaginables,
les contraintes résiduelles ne semblent pas avoir d’impact majeur sur la durée de vie en fatigue du stratifi€. La différence observée
expérimentalement reste trop faible pour pouvoir étre intégrée de fagcon précise lors de la phase de dimensionnement de structure.
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