
Titre:
Title:

Étude expérimentale du contrôle en pression et en température de 
la fabrication de composites par injection flexible

Auteur:
Author:

Chafik Abdellaoui 

Date: 2008

Type: Mémoire ou thèse / Dissertation or Thesis

Référence:
Citation:

Abdellaoui, C. (2008). Étude expérimentale du contrôle en pression et en 
température de la fabrication de composites par injection flexible [Master's 
thesis, École Polytechnique de Montréal]. PolyPublie. 
https://publications.polymtl.ca/8374/

Document en libre accès dans PolyPublie
Open Access document in PolyPublie

URL de PolyPublie:
PolyPublie URL:

https://publications.polymtl.ca/8374/

Directeurs de
recherche:

Advisors:
Edu Ruiz 

Programme:
Program:

Unspecified

Ce fichier a été téléchargé à partir de PolyPublie, le dépôt institutionnel de Polytechnique Montréal
This file has been downloaded from PolyPublie, the institutional repository of Polytechnique Montréal

https://publications.polymtl.ca

https://publications.polymtl.ca/
https://publications.polymtl.ca/8374/
https://publications.polymtl.ca/8374/


UNIVERSITE DE MONTREAL 

ETUDE EXPERIMENTALE DU CONTROLE EN PRESSION ET EN 

TEMPERATURE DE LA FABRICATION DE COMPOSITES PAR INJECTION 

FLEXIBLE 

CHAFIK ABDELLAOUI 

DEPARTEMENT DE GENIE MECANIQUE 

ECOLE POLYTECHNIQUE DE MONTREAL 

MEMOIRE PRESENTE EN VUE DE L'OBTENTION 

DU DIPLOME DE MAITRISE ES SCIENCES APPLIQUEES 

(GENIE MECANIQUE) 

DECEMBRE 2008 

© Chafik Abdellaoui, 2008 



1*1 Library and 
Archives Canada 

Published Heritage 
Branch 

395 Wellington Street 
Ottawa ON K1A0N4 
Canada 

Bibliotheque et 
Archives Canada 

Direction du 
Patrimoine de I'edition 

395, rue Wellington 
Ottawa ON K1A0N4 
Canada 

Your file Votre reference 
ISBN: 978-0-494-47646-8 
Our file Notre reference 
ISBN: 978-0-494-47646-8 

NOTICE: 
The author has granted a non­
exclusive license allowing Library 
and Archives Canada to reproduce, 
publish, archive, preserve, conserve, 
communicate to the public by 
telecommunication or on the Internet, 
loan, distribute and sell theses 
worldwide, for commercial or non­
commercial purposes, in microform, 
paper, electronic and/or any other 
formats. 

AVIS: 
L'auteur a accorde une licence non exclusive 
permettant a la Bibliotheque et Archives 
Canada de reproduire, publier, archiver, 
sauvegarder, conserver, transmettre au public 
par telecommunication ou par I'lnternet, prefer, 
distribuer et vendre des theses partout dans 
le monde, a des fins commerciales ou autres, 
sur support microforme, papier, electronique 
et/ou autres formats. 

The author retains copyright 
ownership and moral rights in 
this thesis. Neither the thesis 
nor substantial extracts from it 
may be printed or otherwise 
reproduced without the author's 
permission. 

L'auteur conserve la propriete du droit d'auteur 
et des droits moraux qui protege cette these. 
Ni la these ni des extraits substantiels de 
celle-ci ne doivent etre imprimes ou autrement 
reproduits sans son autorisation. 

In compliance with the Canadian 
Privacy Act some supporting 
forms may have been removed 
from this thesis. 

While these forms may be included 
in the document page count, 
their removal does not represent 
any loss of content from the 
thesis. 

•*• 

Canada 

Conformement a la loi canadienne 
sur la protection de la vie privee, 
quelques formulaires secondaires 
ont ete enleves de cette these. 

Bien que ces formulaires 
aient inclus dans la pagination, 
il n'y aura aucun contenu manquant. 



UNIVERSITE DE MONTREAL 

ECOLE POLYTECHNIQUE DE MONTREAL 

Ce memoire intitule : 

ETUDE EXPERIMENTALE DU CONTROLE EN PRESSION ET EN 

TEMPERATURE DE LA FABRICATION DE COMPOSITES PAR INJECTION 

FLEXIBLE 

presente par : ABDELLAOUI Chafik. 

en vue de l'obtention du diplome de : Maitrise es sciences appliquees 

a ete dument accepte par le jury d'examen constitue de : 

M. SANSCHAGRIN Bernard, D. Ing., president 

M. RUIZ Eduardo Antonio Julian, Ph. D., membre et directeur de recherche 

M. TROCHU Francois, Ph. D., membre 



IV 

« ...Au-dessus de tout detenteur d'un savoir, 

il y a un savant » 

Verset 76, Joseph, 

Traduction Saint Coran 



V 

REMERCIEMENTS 

Je remercie tout d'abord le Professeur Francois Trochu pour m'avoir donne 

l'opportunite de travailler dans son equipe et pour ses encouragements tout au long de 

cette experience ainsi que pour les moyens de recherche exceptionnels dont il m'a fait 

beneficier. 

Je remercie mon directeur de recherche, le Professeur Edu Ruiz, pour son encadrement, 

ses conseils eclaires, son enthousiasme pour la recherche et ses encouragements. 

Je tiens a exprimer ma gratitude a l'associe de recherche Paul Trudeau pour m'avoir 

accompagne dans mes recherches durant la premiere annee de ma maitrise et pour la 

genereuse contribution de ses connaissances techniques et de son savoir-faire. Je 

remercie egalement l'associe de recherche Catherine Billotte pour son aide sur la 

caracterisation des materiaux. 

Je remercie l'etudiant stagiaire Daniel Oellingrath qui m'a assiste lors des 

experimentations. Je remercie egalement les techniciens du laboratoire M. Christian 

Charles Mattel, Yazid Belkheir et Alexandre Bourgeois pour leurs precieuses aides, 

leurs disponibilites et leurs conseils pratiques. 

Enfin, je voudrais remercier chacun des etudiants de la Chaire sur les Composites a 

Haute Performance qui m'ont accompagne et encourage pendant mes etudes. J'ai eu 

durant ma maitrise la chance de collaborer avec Isabelle Ortega, Julien Barbo-Dumercy, 

Vincent Achim, Francois Lebel, Florent Cloutier, Mathieu Sola, Julien Fevrier, Robin 

Dube, Cristian Demaria, Julian Gutierrez et Chakib Boushel. 



VI 

RESUME 

Le procede de fabrication par injection flexible a ete developpe a partir du procede de 

moulage par transfert de resine RTM-light (Resin Transfer Moulding) afin de repondre 

au besoin de reduire le temps de cycle de fabrication a un cout moindre relativement aux 

precedes de fabrication traditionnels tels que le RTM, le RTM-light ou encore la 

fabrication sous autoclave. A la difference du RTM, le procede d'injection flexible 

emploie un contre-moule constitue d'une membrane flexible et d'une cavite a 

l'interieure de laquelle est injectee un fluide de compaction. Ainsi il est possible de 

controler la pression appliquee sur le composite durant tout le cycle de fabrication. 

Ce travail vise, dans un premier temps, a etudier l'impact de la pulsation de la pression 

du fluide de compaction sur la distribution d'epaisseurs de la piece composite et sur le 

temps d'impregnation. Dans un second temps, les investigations se pencheront sur 

l'efficacite du controle de la temperature du cycle de cuisson par le fluide de 

compaction. L'objectif etant de reduire le temps de cycle de fabrication. 

Afin de valider ces deux approches, un dispositif experimental assurant le chauffage, le 

refroidissement et la pressurisation du fluide de compaction a ete developpe et valide. 

Ce systeme a permis de recueillir en temps reel pendant le cycle de fabrication, les 

mesures de temperature, de pression et de flux de chaleur. L'evolution de la temperature 

de la piece a ete enregistree pour differentes temperatures de fluide de compaction, de 

conductivites et d'epaisseurs de membrane. La variabilite de la distribution d'epaisseur 

des pieces a egalement ete mesuree pour differentes frequences de pulsation du fluide de 

compaction. L'efficacite du controle en temperature par le fluide de compaction a ete 

demontre. Une amelioration de la variabilite de l'epaisseur a ete observee pour une 

frequence de pulsation de 25 Hz. 
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ABSTRACT 

Flexible injection was developed from the RTM-light moulding principle to respond to 

the need for a faster processing cycle and a lower tooling cost compared to traditional 

RTM or autoclave processes. In flexible injection process, a regulated pressure is 

applied by a fluid on a flexible membrane situated above the composite. As an attempt 

to control and speed up the injection and cure of the composite, a pumping unit for the 

compaction fluid with temperature and pressure control was developed. Experimental 

work was carried out to determine the impact of a heated and pulsed compaction fluid on 

the cycle time and on the quality of the composite part. Heat flux sensors and 

thermocouples were used to monitor the cure. The variability of the thickness of the part 

was measured for different pulsation frequencies. The composite temperature was 

monitored during the cure for different compaction fluid and mould temperatures, 

membrane conductivities and thicknesses. This study describes the experiments and 

discusses the results and the benefits of the flexible injection with temperature and 

pressure control. 
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INTRODUCTION 

L'utilisation des materiaux composites dans l'industrie a connu un essor fulgurant. 

Grace a leurs proprietes mecaniques et a leur faible poids, ces materiaux sont devenus en 

l'espace de quelques annees une alternative incontournable aux aciers et metaux. Le 

poids n'est pas la seule consideration qui incite les manufacturiers a utiliser les 

materiaux composites. Le cout des moules, inferieur de 40 a 60% comparativement a 

celui des moules pour la production de pieces en aciers, en est une autre. A cause des 

contraintes environnementales et du cout croissant de l'energie, les composites sont 

appeles a connaitre dans le futur une croissance encore plus rapide, particulierement 

dans les industries automobile et aerospatiale. L'efficacite energetique s'impose deja 

comme le grand defi a relever par les industriels. 

La repetitivite et la robustesse des precedes de fabrication ainsi que le temps de cycle 

sont les principaux indicateurs de performance dans un contexte de fabrication de pieces 

en grande serie tel que celui de l'industrie automobile. Ce projet, mene dans le cadre 

d'un partenariat industriel avec General Motors, un des leaders de l'industrie automobile, 

vise justement a reduire le temps de cycle et a produire des pieces composites avec un 

meilleur tolerancement geometrique. 

Le moulage par transfer! de resine est un procede de fabrication qui connait un succes 

grandissant dans le secteur automobile. H consiste a injecter une resine 

thermodurcissable dans un moule contenant des renforts fibreux afin d'obtenir, apres 

polymerisation, une piece en materiau composite. L'injection dite « flexible » est une 

variante de ce procede. Elle requiert l'emploi d'un moule constitue d'une partie 

inferieure femelle solide et d'une partie superieure flexible sous la forme d'une 

membrane en elastomere. La force de compaction est exercee par un fluide injecte au 

dessus de la membrane. Cette technique d'injection presente 1'avantage de reduire 

considerablement le temps de remplissage du moule. Les premiers essais experimentaux 



2 

menes au sein de la Chaire sur les Composites a Haute Performance ont employe un 

fluide de compaction statique durant la phase de cuisson. 

Afin de mieux comprendre le cheminement qui a conduit au sujet de ce memoire, il y'a 

lieu de rappeler quelques-uns des resultats saillants des travaux realises au sein de la 

Chaire sur les Composites a Haute Performance (CCHP). Les considerations thermiques 

sur la fabrication de pieces en materiaux composites ont fait l'objet de plusieurs 

recherches au sein de la chaire [1, 2]. En raison de leur importance, ces etudes font partie 

integrante du processus de developpement du procede d'injection flexible. Elles ont mis 

en evidence l'impact thermique de l'injection du fluide de compaction dans la cavite du 

moule. En effet, un fluide de compaction non chauffe puisera la chaleur transmise par le 

moule inferieur, diminuant ainsi la temperature de la piece et ralentissant par consequent 

sa cuisson. 

Des simulations numeriques ont ete realisees afin de predire les echanges thermiques 

dans un moule a injection flexible. Les travaux realises par J. Feuvrier (2007) [2] 

modelisent les echanges thermiques dans un moule en materiaux composites produisant 

des toits de voiture a echelle reduite. Plusieurs simulations numeriques ont ete effectuees 

avec le logiciel Fluent pour differentes temperatures du fluide de compaction (27, 42, 

62, 82 et 102°C). Les resultats de simulation ont mis en evidence, a la Figure 0.1, un 

impact substantiel de la temperature du fluide de compaction sur 1'evolution de la 

temperature du composite et de son degre de cuisson. 



3 

430 -, 
420 -
410 -
400 -
390 -

300 -i 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1 

Distance relative par rapport an port d'injection 

Figure 0.1: Distribution de temperature dans le composite a la fin de l'injection[2]. 

II a ete demontre numeriquement que l'ecoulement du fluide de compaction tend a 

uniformiser la temperature du composite attenuant ainsi les gradients de polymerisation 

dans le composite qui sont a l'origine des contraintes residuelles [3]. La presence du 

fluide de compaction attenue egalement les pics exothermiques de la reaction de 

polymerisation comme le montre la Figure 0.2 

- * - Sans fluide de compaction 

-*-TTc=300K 

. Tfc=315K 

*~TTc=335K 

- D - T F C = 3 5 5 K 

-*-Tfc=375K 
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Figure 0.2 : Pics de temperature au centre de la piece [2]. 

La Figure 0.3 montre revolution de la temperature et du flux de chaleur durant une 

fabrication d'une piece composite par injection flexible. Les deux capteurs 

(thermocouple et thermoflux) sont integres dans le moule inferieur a 2 mm de sa surface. 

Bien que la temperature du moule ne soit qu'a environ 60 °C et qu'une membrane d'une 

epaisseur de 8 mm ait ete employee, on remarque sur cette figure que les deux signaux 

sont tous deux affectes par 1'injection du fluide de compaction a temperature ambiante. 

Un flux de chaleur negatif et une baisse de la temperature sont observes. Cette 

experience suggere que le transfert de chaleur entre le fluide de compaction et le 

composite est signiiicatif et que Finjection d'un fluide de compaction froid ne pourrait 

que ralentir la cuisson du composite. Ainsi, le fluide de compaction pourrait constituer 
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une source de chaleur auxiliaire voire meme principale dont la temperature serait 

facilement et rapidement ajustee selon ies exigences du cycle de cuisson. 
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Figure 0.3 : Evolution de la temperature et du flux de chaleur lors de la fabrication 

d'une piece composite avec le procede d'injection flexible [1]. 

Le cyclage de la pression du fluide de compaction a des frequences inferieures au hertz a 

egalement ete etudie (Allard, 2006) [4] avec des resultats prometteurs en particulier sur 

les temps d'impregnation du renfort par la resine. Les pulsations de la pression de 

compaction ont aide a uniformiser la distribution de la resine dans la piece, reduisant 

ainsi la variabilite de Fepaisseur du composite. D'autres essais, realises a des frequences 
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situees entre 25 et 50 hertz, ont revele une tendance a la diminution du taux de vides 

sous l'effet de la compaction cyclique. 

Ce qui est propose, dans un premier temps, est de se servir du fluide de compaction 

comme fluide caloporteur pour le chauffage du composite et son refroidissement. 

Sachant que les reactions de polymerisation sont catalysees, entre autres, par la chaleur 

fournie a la resine, des gains de temps sont realisables lors de la cuisson du composite 

par le chauffage du fluide de compaction et son maintien en circulation. L'objectif est de 

transmettre de facon uniforme la chaleur a la piece composite a travers la membrane et 

de controler la temperature de cuisson durant le cycle de fabrication. Cela implique 

egalement le refroidissement rapide de la piece en fin de cycle pour permettre le 

demoulage. L'efficacite du transfert de chaleur est done cruciale pour minimiser le 

temps de reponse thermique et obtenir des rampes plus importantes de chauffage et de 

refroidissement. On s'interessera en particulier a l'influence de la temperature du fluide 

de compaction, a la conductivite de la membrane et a son epaisseur. 

Une autre opportunite offerte par l'injection flexible est le cyclage de la pression de 

compaction. En effet, des travaux anterieurs ont suggere que ceci pourrait aider a mieux 

impregner le renfort, a ameliorer la consolidation et a reduire le taux de vide. 

Afin de valider ces deux approches, un dispositif experimental gere par ordinateur a ete 

mis au point pour controler la pression, la temperature, le debit et de la frequence de 

pulsation du fluide de compaction. Deux moules chauffes et couples au systeme de 

pompage du fluide de compaction ont ete utilises pour les essais experimentaux. Le 

premier a permis de fabriquer un modele de toit de voiture a echelle reduite. Le second 

moule a servi a la fabrication de plaques composites sur lesquelles des mesures 

d'epaisseur ont ete effectutees. L'evolution de la temperature du composite lors de la 

cuisson a egalement ete enregistree pour plusieurs temperatures du fluide de 

compaction, differents materiaux et epaisseurs de membrane. 
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L'etude comporte done deux aspects : le premier volet thermique analyse la faisabilite et 

l'efficacite du controle de la temperature de cuisson avec le fluide de compaction; le 

second volet etudie l'effet de la pulsation de la pression du fluide de compaction sur la 

distribution d'epaisseurs du composite et sur le temps d'injection. 

Le Chapitre 1 presente l'etat de l'art sur le chauffage des moules et le moulage assiste 

par vibrations. Dans le Chapitre 2, on se penche, plus en detail, sur le procede de 

fabrication par injection flexible et sur les ameliorations proposees comprenant le 

chauffage du fluide de compaction et le cyclage de la pression de compaction. La 

description du systeme de controle de la temperature et de la pression du fluide de 

compaction est donnee dans le Chapitre 3. Les travaux experimentaux et leurs resultats 

sont decrits et discutes dans le Chapitre 4. Enfin, le memoire se termine sur les 

conclusions et les recommandations de l'etude. 
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CHAPITRE 1: REVUE BIBLIOGRAPHIQUE 

1.1. Thermique des moules 

La thermique des moules est une discipline abondamment etudiee depuis de nombreuses 

annees. Elle repond notamment aux besoins de l'industrie metallurgique pour la 

fabrication de pieces en acier ou en alliage. La comprehension des echanges thermiques 

est tout aussi essentielle dans le cas de la fabrication de pieces en materiaux composite a 

matrice thermodurcissable. En effet, la chaleur est un des catalyseurs des reactions 

chimiques qui produisent le durcissement de la resine. Ces reactions de polymerisation 

sont grandement exothermiques. H est done imperatif de controler la temperature du 

moule tout au long du cycle de fabrication. Cette tache est d'autant plus delicate et 

critique que les reactions de polymerisation sont completement irreversibles. 

1.1.1. Temperature et cycle de cuisson 

La resine thermodurcissable est generalement injectee a une temperature inferieure a 

celle du moule. Elle acquiert done de la chaleur par conduction et convection avec les 

parois du moule et avec la preforme. A la fin de l'injection, la resine qui a penetre le 

moule au debut est plus chaude que la resine injectee a la fin du remplissage de la cavite. 

Son temps de residence dans le moule est aussi plus long. En fin d'injection, un gradient 

de temperature s'etablit done dans le composite. Ce gradient de temperature peut 

engendrer un gradient de polymerisation dans le moule ce qui conduit a la creation de 

contraintes residuelles. Si des gradients de temperature et de degre de cuisson sont 

presents dans le composite lors de la cuisson, des contraintes residuelles sont generees 

par le retrait de la resine induit par la polymerisation, 1'expansion thermique et la 

solidification de la resine liquide [5]. Voila pourquoi il est communement admis que la 
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tolerance geometrique des pieces fabriquees par injection de resine est principalement 

liee a la polymerisation de la resine couplee a des facteurs thermiques [6]. La pression 

n'a qu'une faible influence sur ce volet. 

Des pics de temperature peuvent egalement etre atteints au centre des pieces epaisses. Si 

la chaleur generee par la polymerisation de la resine n'est pas dissipee suffisamment 

rapidement a cause de la mauvaise conductivite thermique du composite, la temperature 

au centre de la piece pourrait s'elever bien au-dela de la temperature de cuisson. Ce qui 

pourrait causer des contraintes residuelles et le delaminage du materiau. 

Voyouvitch [7] a mis en evidence des disparites de la temperature de transition vitreuse 

en differents points d'une piece epoxy fabriquee par procede d'injection isotherme 

(procede RTM). Ces variations de la temperature de transition vitreuse resultent des 

differences dans le degre de polymerisation. L'equation de DiBenedetto, modifiee par 

Pascault et Williams [8], est generalement acceptee comme relation donnant la 

temperature de transition vitreuse en fonction du degre de cuisson : 

Ta — T„0 A a 
s 

Tr, - T,0 1 - [1 - A] a (1.1) 

ou Tg est la temperature de transition vitreuse, Tgco et Tgo sont les temperatures de 

transition vitreuse respectivement pour a = 1 et a = 0. a est le degre de polymerisation 

et A un facteur. 

Les gradients de temperature dans le composite peuvent etre dus a plusieurs facteurs, 

tels que discutes ci-dessous : 

• Des gradients de temperature de la surface du moule consequence d'un chauffage 

non uniforme. Par exemple : Martz [9] a demontre l'importance d'une isolation 

thermique efficace entre la presse et le moule. En effet, en plus d'accroitre 
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inutilement la consommation d'energie du precede, les pertes de chaleur du moule 

vers la presse ont pour effet de creer des zones froides a la surface du moule. 

• L'injection de la resine a une temperature inferieure a celle du moule provoque un 

echange de chaleur entre la resine et le moule et le refroidissement local du moule. 

• Une quantite importante de chaleur peut etre generee au coeur du composite par la 

reaction de polymerisation. 

L'optimisation du cycle de chauffage pour des pieces epaisses a ete etudiee par plusieurs 

auteurs. Les simulations numeriques de transfer! de chaleur aident a estimer les rampes 

et les temps de chauffage afin de reduire le temps de cycle tout en prevenant les exces de 

temperature qui pourraient survenir a cause de la reaction exothermique. Pour des pieces 

epaisses fabriquees par RTM, Kim et al. (2006) [10] proposent un cycle de cuisson 

complexe avec refroidissement et rechauffage en milieu de cycle afin de contrecarrer le 

pic exotherme. De son cote, Li [11] a effectue une etude d'optimisation pour un cycle de 

cuisson en autoclave. 

Les travaux de Ruiz et al. [12, 13] ont permis de developper un modele numerique et un 

algorithme d'optimisation du cycle de cuisson en minimisant a la fois les contraintes 

residuelles et le temps de cuisson tout en maximisant le degre de cuisson final. En 

supposant un etat initial isotherme dans le moule, Antonucci et al. [3] proposent 

egalement une methode de minimisation du gradient de polymerisation a travers 

l'epaisseur du composite en controlant la temperature de la surface du moule pendant la 

cuisson. 

D'autres approches visant a reduire les gradients de polymerisation et le temps de cycle 

en modifiant la formulation chimique de la resine pendant 1'injection ont egalement ete 

etudiees [14, 15]. Comas-Cardonna et al. [15] ont demontre experimentalement que 

l'homogeneisation du temps de gel d'une resine vinylester pouvait s'obtenir en variant la 

proportion du catalyseur et de l'initiateur pendant l'injection. Une autre technique visant 
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a minimiser les gradients longitudinaux de polymerisation dans le composite est le 

chauffage du moule par zones [16]. On impose une temperature decroissante dans le 

moule en fonction du temps d'arrivee de la resine dans les differentes zones du moule. 

Dans la raeme optique, le prechauffage de la resine permet de diminuer l'impact de 

l'historique de sa temperature sur la polymerisation de la piece et done d'uniformiser le 

temps de gel et le degre de cuisson [17]. Lin et Young [17] ont montre qu'une reduction 

du temps de cycle de 30% pouvait etre realisee en prechauffant la resine a une 

temperature proche de la temperature de prechauffage du moule et de la preforme. 

Jonhson et al. [18] ont realise une etude similaire mais en prechauffant la resine a l'aide 

de micro-ondes. 

Dans le cas du procede d'injection flexible, il est important d'obtenir une temperature 

uniforme dans le moule, car la resine y penetre tres rapidement et fige tout aussi 

rapidement. Un chauffage par zone ou la variation de la proportion de catalyseur lors de 

l'injection ne sont done pas necessaires puisqu'a la fin de l'injection il n'y a pas de 

differences importantes dans l'historique de temperature de la resine, entre celle qui est 

injectee en premier et celle qui est introduite dans le moule en fin d'injection. Autrement 

dit, la polymerisation est peu affectee par l'historique de la resine dans le moule. 

Notons qu'un gradient controle de temperature a travers l'epaisseur du composite est 

parfois souhaitable. En effet, il a ete demontre que le gradient de temperature entre les 

surfaces haute et basse du moule a une influence sur la rugosite de surface de la piece. 

Lors de ses travaux avec un melange de polyesters insatures, Landry [19] a observe une 

rugosite minimale pour un gradient de temperature de 12 a 14°C entre les deux surfaces 

du moule. Dans le procede RTM par exemple, afin d'obtenir un bon fini de surface du 

cote de la cavite du moule inferieur, le moule superieur est chauffe a une temperature 

inferieure a celle du contre-moule. Ainsi, la resine cuit plus rapidement du cote du 

moule inferieur et le retrait de la resine fait que la piece aura tendance a se decoller de la 
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surface du moule superieur. En revanche, le contact de la piece avec la surface du moule 

inferieur sera maintenu et ainsi le fini de surface de ce cote de la piece sera preserve. 

1.1.2. Controle de la temperature 

Le controle en temperature des moules a ete largement etudie aux fins des industries 

metallurgique et plastique. D existe neanmoins peu d'etudes experimentales sur la 

thermique des moules produisant des composites a matrice thermodurcissable. Les 

transferts thermiques dans ces moules ont par contre fait l'objet de nombreuses etudes et 

simulations numeriques [20-22]. Le chauffage du moule et la cuisson a haute 

temperature presentent plusieurs avantages : 

• Reduction du temps de gel et de cuisson du composite de plusieurs heures a une 

vingtaine de minutes ou moins. Dans le procede RTM, ce temps peut etre reduit a 

10 minutes pour une piece de lm a condition de disposer d'un bon controle de la 

temperature et d'un bon design de moule [23]. 

• Reduction de la viscosite de la resine, ceci diminue le temps de remplissage du 

moule et ameliore ]'impregnation des fibres. 

• Reduction ou elimination du temps de post-cuisson. 

• Obtention d'un meilleur fini de surface, ceci requiert habituellement de controler 

le retrait de la resine par l'ajout d'agents anti-retrait. 

Dans la plupart des precedes d'injection, le moule est prechauffe avant l'injection. Ainsi, 

le temps de chauffage du moule ne vient pas augmenter le temps de cycle de fabrication 

et l'ecoulement de la resine dans la cavite est ameliore en diminuant la viscosite. 

Les methodes de chauffage les plus communement utilisees sont le chauffage electrique, 

le chauffage par fluide caloporteur circulant dans un circuit de canaux integres dans le 
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moule et le chauffage convectif dans un four ou dans une autoclave. II existe egalement 

des moyens de chauffage du composite par rayonnement, le plus repandu etant le 

rayonnement ultraviolet. La methode de chauffage de moule qui produit les meilleurs 

resultats est la methode qui consiste a concevoir le moule en meme temps que son 

systeme de chauffage. Chaque mode de chauffage presente des avantages et des 

inconvenients. 

Dans le cas d'un chauffage electrique, le dimensionnement et la distribution des 

elements chauffants doivent etre calcules. Le chauffage electrique ne permettant pas 

d'extraire la chaleur, un circuit de refroidissement a eau ou a huile vient souvent 

completer le systeme de controle de la temperature du moule. 

- Dans le cas d'un chauffage par fluide caloporteur, le debit et la temperature du fluide 

ainsi que le diametre, l'emplacement et le materiau des conduits doivent determines 

en fonction de la puissance calorifique a fournir au moule. L'analyse thermique du 

moule permet de planifier la configuration optimale du systeme de chauffage. 

- Le chauffage des moules en autoclave ou dans un four a convection est assure par un 

flux d'air chaud. Plusieurs moules peuvent ainsi etre chauffes simultanement. Le 

controle de la temperature des moules par flux d'air convectif a ete etudie par 

Abdullah et al. [24]. L'auteur propose d'optimiser les surfaces d'echange thermique 

dans le but d'ameliorer l'efficacite du transfert de chaleur. 

- Un procede brevete de fabrication en moule ferme appele Quickstep [25] emploie un 

fluide chauffe et pressurise pour le chauffage et la compaction de lamines de pre-

impregnes. Un moule est mis en equilibre entre deux chambres de pressurisation 

separees par deux membranes flexibles en elastomere. Le fluide de chauffage est 

maintenu en ecoulement dans ces deux cavites de pressurisation et sa temperature est 

controlee suivant le cycle de cuisson desire. Des etudes sur les performances du 

procede QuickStep et sur la qualite des pieces produites par ce procede ont ete 

publiees [26, 27]. Cette methode de cuisson a prouve son efficacite pour les 
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materiaux pre-impregnes [28]. Tel que decrit par Silcock [27], le procede permet 

egalement de fabriquer des pieces tubulaires. 

- Le chauffage de moule par induction est une approche nouvelle [29]. Un brevet est 

detenu par la compagnie Roctool pour ce type de chauffage [30, 31]. Le moule doit, 

neanmoins, etre constitue d'alliages d'acier magnetique contenant du nickel ou du 

chromium. La societe RocTool propose d'utiliser un revetement de moule d'une 

conductivite electromagnetique differente selon les zones de chauffage. 

1.1.3. Controle de l'ouverture du moule 

Le demoulage ne doit s'effectuer que lorsque la temperature du composite est, de 

plusieurs degres, inferieure a la temperature de transition vitreuse de la resine. Avant 

cela, la resine se trouve dans un etat caoutchouteux qui ne permet pas le demoulage sans 

risque d'obtenir d'importants defauts en plus de rendre beaucoup plus delicate 

l'operation de demoulage. 

Ces dernieres annees, plusieurs systemes ont ete developpes pour le suivi en temps reel 

de l'avancement de la polymerisation et de l'ecoulement de la resine dans le moule. Ces 

sondes exploitent differents principes comme le flux de chaleur, l'impedance, la 

viscosite ionique, les proprietes optiques [32] ou electromagnetiques [33] de la resine ou 

encore sa conductivite electrique [34]. Tous ces capteurs peuvent aider au controle du 

procede. 

L'ouverture du moule peut etre initiee, par exemple, par le signal d'un thermocouple 

place proche du point d'injection. Ce thermocouple detecte ainsi l'exotherme de 

temperature dans la derniere region de la piece a polymeriser. Les capteurs dielectriques 

donnent egalement un signal fiable de l'avancement de la polymerisation [35]. Rudd 

[36] suggere la possibilite d'utiliser des capteurs de pression pour detecter les variations 

de volume de la resine provoquees par son expansion thermique et son retrait. Ces deux 
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evenements etant caracteristiques du degre d'avancement de la polymerisation, leur 

detection est d'un grand support pour le controle et l'optimisation du procede. Noter que 

Faugmentation de la pression dans le moule induite par Fexpansion thermique de la 

resine est encore plus prononcee si la resine contient des agents anti-retrait [37]. Les 

capteurs de pression presentent Favantage sur les thermocouples de ne pas etre intrusifs 

et de pouvoir detecter de faqon fiable Farrivee de la resine. Le procede de fabrication 

peut etre optimise en reduisant le delai entre la fin de Fimpregnation et le debut de 

Fexotherme enregistre par un thermocouple. La chute de pression provoquee par le gel 

de la resine est un evenement encore plus interessant puisqu'il se produit avant le pic 

exothermique. II ouvre ainsi le champ a une optimisation encore plus poussee. 

Les capteurs de flux de chaleur ne sont pas intrusifs et le resultat de leur mesure n'est 

pas affecte par la temperature. lis sont en general encastres dans le moule aussi proche 

que possible de la piece. lis permettent de detecter le flux de chaleur genere par la 

polymerisation de la resine. Des capteurs de flux de chaleur ont ete exploites dans le 

cadre de cette etude. 

1.1.4. Materiaux du moule 

Le materiau constituant le moule a une importance considerable pour le controle en 

temperature [38]. D existe un large eventail de materiaux potentiellement utilisables pour 

la fabrication des moules. Le choix du materiau d'un moule depend du procede de 

fabrication, de la temperature et de la pression de moulage, du systeme de resine, de la 

qualite du fini de surface desiree, de la cadence de production, du cout, etc. Un materiau 

aux proprietes thermiques mediocres prolongera le temps de cycle et rendra le controle 

en temperature plus difficile a cause d'un temps de reponse plus lent et d'une efficacite 

de transfer! de chaleur moindre [39]. Un moule avec une masse thermique elevee et une 

conductivite thermique faible est done plus adapte a la fabrication a temperature 

constante. 
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o Les moules en acier sont durables et solides. lis permettent d'obtenir de tres bons 

finis de surface meme apres une utilisation intensive. Cependant, leur inertie 

thermique est tres importante, ce qui rend leur chauffage et refroidissement assez 

lent. 

o Les moules en aluminium sont facilement usinables ce qui reduit leur cout. La 

conductivite thermique elevee de 1'aluminium (200 W/m K) permet d'obtenir une 

temperature plus uniforme et des temps de reponse thermique plus courts. De 

meme, sa faible densite facilite le chauffage et le refroidissement du moule [40]. 

o Les moules en nickel fabriques par electrodeposition « nickel shell mold » ont une 

inertie thermique tres faible. lis sont generalement chauffes et refroidis par un 

circuit d'huile ou d'eau integre dans la couche de nickel. La proximite de la source 

de chaleur du composite permet des cycles rapides de chauffage. Des moules RTM 

en nickel d'une surface allant jusqu'a 10 m2 ont ete utilises avec succes dans 

l'industrie automobile [40]. 

o Le composite a renfort en fibres de verre (GRP) est couramment employe comme 

materiau pour la fabrication de moule RTM. Avec un moule en materiau 

composite, l'utilisation d'un systeme de chauffage electrique tel que des plaques ou 

des cartouches chauffantes est a eviter a cause du risque de surchauffe du materiau 

[40]. On prefere generalement le chauffage par un fluide caloporteur circulant dans 

des conduits integres dans le corps du moule. La conductivite thermique du GRP et 

du CFRP etant de l'ordre de 1 W/m.°K [40], ceci ne permet pas d'effectuer des 

cycles de chauffage et de refroidissement rapides. 

Le Tableau 1.1 resume quelques proprietes des trois principaux materiaux utilises pour 

les moules. 
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Tableau 1.1: Proprietes de materiaux de moules 

Conductivite 
thermique 
(W/m K) 

Capacite 
caloriflque 
(J/KgK) 

Densite 

Resistance 
Mecanique 

(MPa) 

Acier 

60 

420 

7,9 

>300 

Aluminium 

200 

913 

2,7 

50-500 

Composite a 
renfort en 

fibres de verre 

1 

1000 

1,5-2 

150-400 

1.1.5. Cinetique chimique de polymerisation et rheologie des resines 

thermodurcissables 

La cinetique de polymerisation d'une resine definit le temps de cuisson et fournit 

egalement une limite superieure au temps d'injection. La cinetique chimique est done un 

phenomene determinant qui gouverne le temps de cycle. Le degre d'avancement de la 

polymerisation compris entre 0 et 1 est appele degre de cuisson et est note a. La valeur 

«=1 correspondant a une resine completement cuite. Typiquement, la polymerisation 

est activee par la chaleur. Les modeles de cinetique de polymerisation sont exprimes 

sous la forme generale suivante : 

da 
— = f(a,T) 
dt 

(1.2) 
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doc 
ou — est la vitesse de reaction et T la temperature. 

dt 

Kamal-Sourour a propose le modele de cinetique chimique auto-catalytique suivant: 

^ - = {Ki£** +K2.e^.am).(\-a)n (1.3) 
dt 

ou K{ et K2 sont les constantes d'Arrhenius, 

El et E2 sont les energies d'activation de la reaction de polymerisation, 

m et n sont les ordres de reaction, 

et R est la constante des gaz parfaits. 

Lors d'un cycle de fabrication, la viscosite de la resine evolue en fonction de la 

temperature et du degre de cuisson. Le modele empirique de Lee est utilise pour decrire 

cette evolution [41]: 

ou a est une constante, E„ est 1'energie d'activation et^T,, est donne sous la forme : 

KM=a + ̂  (1.5) 

Afin de reduire le temps de cycle, il faut autant que possible rapprocher le temps 

d'inhibition du temps de remplissage du moule sans compromettre l'impregnation et le 

mouillage du renfort [42]. Autrement dit, la viscosite de la resine ne doit pas augmenter 

avant que le remplissage et l'impregnation du renfort ne soient completes. 
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1.1.6. Les resines vinylesters 

Une resine thermodurcissable vinylester a ete employee lors des essais de fabrication 

realises pour cette etude. Une presentation sommaire de ce type de resine est donnee 

dans cette section. 

Les resines vinylesters sont produites a partir de resines epoxy et d'acides 

monocarboxyliques insatures tels que les acides acryliques et methacryliques. Ce type de 

resines a ete developpe afin de combiner les proprietes mecaniques et thermiques de la 

resine epoxy avec la cuisson rapide des polyesters insatures [43]. Un grand nombre de 

resines vinylesters peut etre obtenu en fonction de la resine et de l'acide utilise. Bien que 

les resines vinylesters obtenues a partir d'epoxy bisphenol-A soient les plus couramment 

utilisees, celles qui sont faites a base d'epoxy novolaque possedent de meilleures 

proprietes mecaniques, chimiques et thermiques [43]. 

Les resines vinylesters sont largement employees dans des applications industrielles 

telles que les revetements, les cartes de circuits imprimes, les materiaux de construction, 

le pieces automobiles, et les composites renforces en raison de leur vitesse de 

polymerisation a basse temperature et de leur simplicite de mise en oeuvre. Les diluants 

reactifs utilises sont generalement le styrene et divers acrylates. Les resines vinylesters 

sont egalement tres utilisees pour la fabrication de grandes pieces avec des moules 

flexibles (VARTM, RTM-light, SCRIMP) [44]. Leur faible viscosite rend possible 

l'infusion de grandes pieces dans un temps raisonnable. Elles permettent aussi une 

cuisson a temperature ambiante. Les resines vinylesters sont caracterisees par un gel 

rapide a seulement moins de 5% de degre de cuisson et par un retrait assez important. 

Han [45] a effectue des mesures de rheologie sur de la resine vinylester promotee et 

catalysee en condition isothermes. Les resultats obtenus montrent une augmentation 

brutale de la viscosite durant la cuisson. En effet, la taille des molecules grandit lors de 

la polymerisation. Le comportement rheologique de la resine vinylester non chargee est 

parfaitement newtonien. Cependant, lors des tests en cisaillement oscillant, le signal de 
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sortie enregistre n'est plus sinusoidal pour des temperatures de cuisson superieures a 

40°C. Cette observation est typique d'un materiau au comportement viscoelastique non-

lineaire. Le degre de non-linearite augmente avec la temperature [45]. 

1.2. Controle de la pression 

L'ecoulement de la resine dans le renfort est decrit par la loi de Darcy pour les 

ecoulements en milieu poreux a faible nombre de Reynolds (Re < 1) [46] : 

v = - ' p ( V P ) (1.6) 
0.JU 

Cette loi stipule que la vitesse d'irnpregnation des fibres par la resine liquide est 

proportionnelle au gradient de pression VP. Elle depend egalement de la permeabilite du 

renfort exprimee par son tenseur [K] qui est fonction du taux volumique de fibres, et de 

la viscosite de la resine p.. Le couplage avec les equations de transfert thermique se fait a 

travers la viscosite qui depend a la fois de la temperature et du degre de cuisson. 

L'equation Erreur ! Source du renvoi introuvable. est communement utilisee pour 

decrire un ecoulement isotherme en RTM. 

Dans les procedes d'injection sur renforts, il existe deux strategies : l'injection a 

pression constante et l'injection a debit constant. Le controle de la pression pendant 

l'injection RTM se fait a travers le controle de la pression d'injection de la resine (ou du 

debit) et de la pression de vide appliquee a 1'event. Avec ce procede, 1'amplitude de ces 

deux parametres ne changera pas le taux volumique de fibres de la piece finale puisque 

le moule est rigide. Ces pressions determinent, par contre, le temps de remplissage du 

moule et le taux de vides dans la piece finale. La force de compaction exercee sur le 

renfort est produite par la fermeture du moule. Dans le procede RTM, il arrive souvent 

que la pression d'injection de la resine soit maintenue apres le remplissage du moule 
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[47]. D'apres Olivero et al. [48], cela permet de reduire considerablement le taux de 

vides present dans la piece surtout au voisinage de 1'event. 

Les precedes de fabrication en moule flexible ou semi-rigide comme le RTM-light ou le 

SCRIMP ou encore le VARTM emploient la pression atmospherique comme pression de 

compaction. Cette derniere est done limitee a la pression atmospherique moins la 

pression de vide dans la cavite de rnoulage. La pression d'injection de la resine est 

egalement limitee par la pression atmospherique, car une pression superieure risquerait 

de deformer le contre-moule flexible. De plus, 1'augmentation de la pression de vide 

implique la diminution de la permeabilite du renfort en raison de 1'augmentation du taux 

volumique de fibres. Un choix judicieux du renfort pour de tels precedes est done crucial 

pour ce type de precede. 

Les resines polyester et vinylester sont les plus utilisees pour la fabrication de grandes 

pieces au moyen de ces precedes [44]. La presence importante de styrene dans ce type 

de resine limite la pression de vide dans le moule. En effet, la pression de vapeur du 

styrene est de 13 mbar a 30 °C et de 53 mbar a 60 °C. L'evaporation du styrene sous 

l'effet de la pression de vide cree des bulles dans la piece composite. II faut done veiller 

a maintenir une pression de vide inferieure a 0,9 bar pour empecher un tel phenomene 

de se produire [44]. 

1.2.1. Loi de compaction du renfort 

Sous l'effet de la pression de compaction, la preforme se deforme et se comprime. Son 

epaisseur diminue et le taux volumique de fibres augmente. Un modele empirique donne 

la fraction volumique de fibres d'un renfort v/ pour une pression de compaction donnee 

vf=APc (1.7) 
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ou A et B sont des coefficients que Ton determine experimentalement. 

II est possible d'utiliser par la suite le modele de Kozeny-Carman (1927-1937), qui lie la 

permeabilite K au taux volumique de fibres v/: 

4k vf 

ou Rs est le rayon caracteristique d'une fibre et k la constante de Kozeny. 

Enfin, la loi de Terzhagi [49] stipule que la pression appliquee (Pappl) a un renfort sature 

de resine liquide est egale a la somme de la contrainte supportee par le renfort (<Trmf) et 

de la pression statique de la resine (Prisine) souvent appelee pression interstitielle en 

mecanique des milieux poreux : 

P =cr +P (19) 
appl renf resine \'-^/ 

1.2.2. Taux de vide 

Le taux de vides est le volume relatif des porosites presentes dans un materiau 

composite. Le taux de vides est le meilleur indicateur de la qualite d'impregnation du 

renfort par la resine. Les proprietes mecaniques dependent fortement de ce taux. 

Olivero [48] a observe une diminution d'environ 15% de la resistance et du module de 

traction d'echantillons d'epoxy renforces par un mat en fibre de verre lorsque le taux de 

vides passe de 0,35 a 0,72 %. Les travaux de Chambers [50] revelent une correlation 

importante entre la presence de vides de grande taille (> 0,03 m2) dans un materiau 

composite et la diminution des proprietes mecaniques en fatigue. 

Liu [51] observe une diminution exponentielle du taux de vides par l'augmentation de le 

pression lors de la cuisson en autoclave de lamines carbone/epoxy . De meme, les 
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travaux recents de Kaynak et al. [52] ont mis en evidence l'impact de la pression de vide 

et des temperatures de la resine et du moule sur les proprietes mecaniques d'une plaque 

composite epoxy/verre fabriquee par RTM. Les resultats montrent que le vide dans la 

cavite de moulage ameliore grandement les proprietes mecaniques en reduisant le taux 

de vides present dans le composite. Kaynak a egalement montre que sur une plage de 

temperature allant de 25 a 120 °C, la temperature de moule produisant les meilleures 

proprietes mecaniques etait de 60 °C. Encore une fois, sont en cause les mecanismes de 

formation de vides lors de l'injection. L'augmentation de la temperature d'injection a 

deux effets antagonistes. D'une part la formation de vides est favorisee par la dilatation 

thermique des gaz dans la resine liquide, par le raccourcissement du temps de gel et 

enfin par une vitesse d'ecoulement plus elevee. D'autre part, la reduction de la viscosite 

de la resine ameliore 1'impregnation et reduit le taux de vides [53]. 

La resine est generalement injectee a temperature ambiante dans un moule prechauffe. II 

s'en suit, lors du remplissage du moule, l'apparition d'un gradient de temperature a 

travers l'epaisseur de la piece. Dans le cas d'injection de pieces de grande epaisseur, ce 

gradient de temperature est responsable d'un gradient de vitesse dans l'ecoulement de la 

resine. La resine proche des parois du moule etant plus chaude qu'au centre, sa viscosite 

est inferieure ce qui lui permet de s'ecouler plus rapidement. Lebrun [54] a observe que 

ce phenomene pouvait etre responsable de l'emprisonnement de bulles au centre de la 

piece. 

Dans l'objectif de reduire le taux de vides, Trochu et al. [55] ont realise une optimisation 

du debit de remplissage d'un moule rigide (RTM) ou a couvert flexible (VARI) grace a 

un modele numerique bidimensionnel. Les auteurs ont identifie un nombre capillaire, 

note Ca*, comme etant le parametre critique influencant le taux de vides : 

Ca=-^- (1.10) 
7COS0 

ou y est la tension de surface et 6 Tangle de contact entre la resine et les fibres. 
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Ainsi, le debit d'injection de la resine peut etre ajuste lors du remplissage du moule pour 

conserver un nombre capillaire proche de la valeur optimale minimisant le taux de vides. 

1.2.3. Injection assistee par vibration 

On trouve dans la litterature de nombreuses etudes sur le moulage des thermoplastiques 

assiste par vibration [56-64]. Dans l'industrie thermoplastique, Ibar [57] identifie trois 

categories de procedes ernployant les vibrations : 

1) L'emploi de vibrations dans le but d'homogeneiser et d'augmenter la densite et 

les proprietes mecaniques du materiau [61, 63, 64]. 

2) Le deuxieme type de procedes exploite le comportement rheologique des 

thermoplastiques soumis aux vibrations pour reduire leur viscosite. 

3) Enfin le troisieme type de procede utilise les vibrations comme source de chaleur 

additionnelle. 

Dans le cas des resines thermodurcissables, les travaux sur 1'impact des vibrations 

mecaniques sur les performances du procede et la qualite de la piece sont plus rares. Les 

travaux de Gibson et al., en 1996 [65], et plus recemment en 2004 [66], suggerent la 

possibilite de reduire le temps de remplissage du moule dans les procedes d'injection par 

l'introduction de vibrations mecaniques dans une gamme de frequences allant de 10 a 

60Hz. Selon ces auteurs une reduction de la viscosite de la resine peut etre obtenue en 

pulsant une resine non-newtonienne lors de son injection dans le moule, reduisant ainsi 

le temps de remplissage du moule. Selon Song (2004) [67] et Ayorinde (1997) [68], ces 

vibrations n'ont pas uniquement pour effet de reduire la viscosite de la resine par 

cisaillement, mais elles permettraient egalement de reduire le taux vides. Les gaz 

emprisonnes gagnent en mobilite grace aux vibrations et seraient plus facilement 

evacues. Les auteurs avancent egalement que 1'impregnation des fibres par la resine 

liquide peut etre amelioree grace a une plus grande mobilite des chaines polymeres 
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induite par les vibrations. Les zones riches en resine s'en trouveraient egalement 

reduites. 

Stabler [69] a effectue des mesures de taux de vides sur des pieces epoxy renforcees par 

des fibres de carbone fabriquees dans un moule RTM place sur une table vibrante. Les 

resultats obtenus avec une resine non-degazee montrent une diminution drastique du 

taux de vides pour une frequence de vibration de 10Hz. L'auteur n'apporte pas 

d'explication a cette diminution. Ghiorse [70] a realise une etude similaire a celle de 

Stabler mais avec un materiau pre-impregne en carbone epoxy (0/90)4S cuit sous vide 

dans un four. Un vibreur a air comprime fixe sur le moule ge"nere des vibrations a une 

frequence de 40 a 50Hz. Les vibrations sont maintenues jusqu'au gel de la resine. II 

obtient ainsi grace aux vibrations une reduction du taux de vides de 2.5 a 1.2%. Selon 

l'auteur, les vibrations ont facilite la migration et l'extraction des bulles du composite. 

Enfin, Song [67] a tente, en 2004, de modeliser numeriquement un moulage assiste par 

vibrations en introduisant dans le modele d'ecoulement un comportement non-

newtonien de la resine l'effet de thixotropie et la reduction de viscosite sous l'effet du 

cisaillement. 
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CHAPITRE 2 : TEMPERATURE ET PRESSION DU FLUIDE DE 

COMPACTION 

L'objectif de ce chapitre est de mieux comprendre les phenomenes physiques mis en 

jeux par le chauffage et la pulsation du fluide de compaction dans le procede d'injection 

flexible. Afin de cerner les problemes etudies, une description du procede de fabrication 

par injection flexible est donnee au debut de ce chapitre. Puis, le controle de la vitesse 

d'injection, de la temperature et de la pression du fluide de compaction sont introduits et 

leurs avantages discutes. Ce chapitre aide egalement a mieux comprendre les exigences 

techniques qui ont guide la conception du systeme de controle presentee dans le Chapitre 

3. II apporte aussi des eclairages sur les choix des variables d'etudes des travaux 

experimentaux exposes dans le Chapitre 4. 

2.1. Presentation du procede de fabrication par injection flexible 

Le procede d'injection flexible avec fluide de compaction est un procede de fabrication a 

moule ferme de pieces en materiaux composites a haute performance constitutes d'une 

matrice polymere renforcee par des fibres. Cette nouvelle approche fait l'objet d'un 

brevet en cours de validation [71]. Ce procede a ete developpe a partir du principe du 

moulage par transfert de resine afin de reduire la duree du cycle de fabrication et de 

diminuer les couts relativement aux procedes de fabrication traditionnels comme le 

R T M ou encore la fabrication en autoclave. 

A la difference du RTM, le procede d'injection flexible, tel qu'illustre a la Figure 2.1, 

emploie un moule constitue non pas d'une cavite, mais de deux chambres separees par 
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une membrane flexible etanche. La resine est injectee dans la chambre inferieure qui 

contient le renfort. Dans la chambre superieure est injecte un fluide dit de compaction. 

Figure 2.1: Description des differentes composantes d'un moule d'injection 

flexible. 

Lors de la phase d'injection de la resine, la plus grande partie de celle-ci s'ecoule 

rapidement entre la preforme et la membrane flexible (Figure 2.2). Elle est ensuite 

forcee a impregner la preforme transversalement par 1'injection du fluide de compaction 

(Figure 2.3). La consolidation du composite est ensuite realisee par la pression uniforme 

exercee par le fluide de compaction sur la piece (Figure 2.4). Ainsi, comme en 

autoclave, il est possible de controler la pression appliquee sur le composite pendant tout 

le cycle de fabrication. 
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Figure 2.2 : Injection de la resine. 
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Figure 2.3 : Injection du fluide de compaction. 



29 

Fermi r-

ftukte de compaction 

• % *• * P^^r**^ "' • - -r lr t i i i iml/ - ' - - ^ " -* —*i ft^-'VJliJi'i/iiiniiiMh •j? JBiiiBiftB 

Fermi Fermi 

Rsnfort impr©|jrs& 

Renfort sec 

Figure 2.4 : Compaction homogene des fibres impregnees. 

Le temps d'injection est considerablement reduit car la resine peut remplir rapidement le 

moule sans que le renfort n'y oppose de resistance. Le controle de 1'impregnation et de 

la compaction du renfort est assure ensuite grace a l'injection et la mise sous pression du 

fluide de compaction. 

Les principales etapes de la procedure d'injection flexible sont: 

1. La pression de vide est realisee dans les deux cavites mais en veillant a ce que le 

vide soit plus important dans la chambre de compaction. Ainsi, la chambre de 

compaction est videe de son fluide et la membrane flexible est soulevee pour 

permettre l'introduction rapide de la resine dans la chambre inferieure. 

2. Une quantite de resine bien definie est injectee dans le moule a une pression 

d'injection ne depassant pas 2 bars. 
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3. Une fois l'injection terminee, le port d'injection est ferme. 

4. Le fluide de compaction est injecte au debit, a la temperature et a la pression 

desires. 

2.2. Controle de la vitesse d'injection du fluide de compaction 

Les precedentes etudes menees par la chaire sur les parametres d'injection du fluide de 

compaction ont montre 1'importance de la vitesse d'ecoulement du fluide a l'interieur de 

la cavite du moule [72, 73]. Ces etudes employaient un differentiel de pression pour 

injecter le fluide de compaction. Une fois la cavite de compaction remplie, le fluide etait 

maintenu au repos. Dans ces conditions, il est alors difficile de controler le debit du 

fluide de compaction pendant son injection. Ces etudes ont conclu que si lors de 

l'injection du fluide de compaction, le front du fluide de compaction depasse celui de la 

resine, la partie non impregnee de la preforme se trouve alors compactee prematurement, 

rendant plus difficile son impregnation et conduisant a la formation de zones seches dans 

la piece. Afin de palier a ce probleme, le debit du fluide de compaction doit etre controle 

de maniere plus precise. 

Dans cette etude, une pompe volumetrique a ete employee pour l'injection du fluide de 

compaction, ce qui a permis de reguler le debit de fluide quelque soit la pression dans le 

moule. Ainsi, l'avancee du fluide de compaction dans le moule est mieux controlee. 

2.3. Controle de la temperature du fluide de compaction 

Avec le controle en temperature du fluide de compaction, le procede d'injection flexible 

se distingue du procede RTM traditionnel par le mode de transfert de chaleur et la source 

de chaleur. Les deux modes de transfert de chaleur en presence dans un moule a 
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injection flexible sont: 1) convection entre le fluide et la membrane; 2) conduction a 

travers la membrane, le composite et le moule rigide. En fait, ce mode de cuisson est 

plus proche de la cuisson en autoclave ou le fluide, en l'occurrence, de l'air chaud sous 

pression, est souffle sur la piece et le moule. 

Le controle en temperature au moyen du fluide de compaction presente un grand nombre 

d'avantages, enumeres ci-dessous : 

• Le temps de cuisson est plus court, puisqu'il y'a un apport de chaleur par le fluide 

de compaction. 

• Le controle en temperature du fluide de compaction offre la possibility de refroidir 

rapidement la piece une fois un degre de cuisson suffisant atteint. Le 

refroidissement s'effectue en injectant un fluide de compaction froid ou en 

refroidissant le fluide dans un echangeur de chaleur. Ainsi, le demoulage peut 

s'effectuer plus tot et la duree du cycle de fabrication est reduite. 

• Le flux convectif permet d'evacuer rapidement la chaleur du pic exothermique de 

la resine, diminuant ainsi les contraintes residuelles et le risque de defauts dans la 

piece. Cet aspect pourrait se reveler avantageux en particulier pour la fabrication 

de pieces epaisses. En employant un capteur de flux de chaleur, la temperature du 

fluide de compaction pourrait etre controlee en fonction de l'intensite du flux de 

chaleur et de sa direction. La temperature du fluide de compaction pourrait etre 

reduite lorsque debute l'exotherme de polymerisation afin de maintenir la 

temperature de la piece a la temperature de cuisson, chose plus difficile a realiser 

avec un moule RTM en acier. 

• Une plus grande precision est possible dans le controle de la temperature de 

cuisson, puisque le fluide de compaction est mis en circulation dans la chambre de 

compaction du moule et est constamment renouvele et sa temperature controlee. 

La capacite calorifique importante du fluide minimise les fluctuations de 
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temperature. La proximite du fluide de chauffage de la piece composite garantit un 

temps de reponse rapide. 

Une meilleure uniformite de la distribution de temperature. L'ecoulement 

convectif du fluide de compaction dans le moule devrait minimiser les gradients de 

temperature et done reduire les contraintes residuelles, ameliorant ainsi la 

tolerance dimensionnelle de la piece. 

Obtenir des temps de reponse courts. La resine doit etre maintenue liquide durant 

les phases d'injection, d'impregnation et de consolidation afin de ne pas 

compromettre le remplissage du moule ou la bonne impregnation des fibres. 

Sachant cela, le fluide de compaction peut etre injecte a une temperature plus 

elevee que celle du moule afin d'initier la polymerisation une fois l'injection 

terminee. Ceci est particulierement interessant avec un systeme de resine tres 

reactif. 

Plusieurs moules peuvent etre chauffes avec un seule systeme de fluide de 

compaction diminuant ainsi les couts d'exploitation. 

La chaleur transmise au composite par le fluide de compaction diminue la 

viscosite de la resine et par consequent, ameliore la mouillabilite des fibres et 

Fimpregnation du renfort. 

II n'est pas necessaire de chauffer (ou de refroidir) la partie superieure du moule, 

puisque la chaleur est fournie par le fluide de compaction. 

Le maintien en circulation du fluide de compaction a une temperature constante 

permet, dans une certaine mesure, de s'affranchir des pertes de chaleur du contre-

moule qui sont susceptibles de creer des gradients indesirables de temperature 

dans le moule. 



33 

2.3.1. Lois de transfert de chaleur dans le procede d'injection flexible 

La resine reactive presente dans le moule genere et echange de la chaleur avec le moule 

inferieur et une membrane situee au dessus. La membrane est elle-meme soumise a la 

convection forcee d'une huile chauffee. Ainsi l'apport de chaleur pour initier et soutenir 

la cuisson se fait simultanement a travers le moule inferieur et le fluide caloporteur y 

circulant. Le probleme de transfert de la chaleur est regi par des equations de conduction 

et de convection. La convection se produit entre le fluide de compaction et la membrane 

alors que la conduction est active dans la membrane et le composite. 

L'utilisation de modele unidimensionnel pour simuler le transfert de chaleur dans un 

moule est chose courante. En faisant ici l'hypothese d'une variation negligeable de 

temperature dans la largeur et la longueur de la piece [3, 74], il est possible d'ecrire le 

bilan de flux de chaleur dans la direction x perpendiculaire a la surface de la piece 

comme indique sur la Figure 2.5. La conduction dans la membrane est regie par la loi de 

Fourier: 

dx alm at 

ou t est le temps et am est la diffusivite thermique de la membrane donnee par : 

o*.=-V- (2-2) 

ou km, Cpm et pm sont respectivement la conductivity, la chaleur specifique et la masse 

volumique de la membrane. 
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Figure 2.5 : Schema de la disposition des media du flux de chaleur. 

Le transfert de chaleur dans le composite est gouverne par la meme loi mais avec un 

terme source supplemental : 

3Y ±_2_^L 
dx2 k a„ dt 

(2.3) 

ou kc est la conductivity thermique du composite, aK la diffusivite thermique du 

composite et q represente le terme source modelisant la generation de chaleur par la 

reaction de polymerisation. Ce terme source peut etre exprime en fonction de la vitesse 

de reaction a et de la chaleur totale de polymerisation AHr comme suit: 
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q = a-AHr (2.4) 

La condition aux limites de convection entre la membrane et le fluide de compaction 

s'ecrit: 

m
 D ox 

= h{T{x = 0 , t)-Tfluide] (2.5) 
x=0 

Le coefficient de convection h depend entre autre du debit du fluide de compaction. 

Etant donne que le debit est l'un des parametres etudies, il faut trouver ici une loi de 

variation du coefficient de convection en fonction du debit. 

Afin de caracteriser au mieux 1'importance des deux types de transferts (conductif et 

convectif), le nombre de Nusselt Nu peut etre utilise. II represente le rapport entre les 

deux modes de transfert: 

h- v 
Nu=—+- (2.6) 

, * / 

ou kf est la conductivite thermique du fluide, et y la coordonnee spatiale telle qu'indiquee 

sur la Figure 2.5. 

II est possible de predire le regime d'ecoulement du fluide s'ecoulant dans la chambre de 

compaction en calculant le nombre de Reynolds. Son expression est donnee par : 

Re = ̂  (2.7) 
v 

ou U est la vitesse du fluide et d est la profondeur de la chambre de compaction. Lors 

des essais realises dans le cadre de cette etude on avait: 

C/=l,53m/s 

d = 1,5 mm 
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v = 20-10" 6 m 2 / s ( r=100°C) 

Ce qui donne une valeur du nombre de Reynolds de 115. Le regime d'ecoulement du 

fluide de compaction dans le moule est done laminaire. En resolvant simultanement les 

equations des couches limites thermique et dynamique laminaire, on obtient l'expression 

suivante du nombre de Nusselt: 

Nuy = 0.332 • Pr^- Ref2 (2.8) 

ou le nombre de Reynolds Rey et le nombre de Prandtl Pr sont definis comme suit: 

(2.9) 

(2.10) 

ou v est la viscosite du fluide et Um la vitesse du fluide de compaction au-dela de la 

couche limite dynamique. 

On cherche a present, non pas une expression du coefficient de convection local hy, mais 

une valeur moyenne. Le nombre de Nusselt moyen sur une longueur L est donne par : 

Nu = 2-Nu\ , (2.11) 

Ainsi, on deduit: 

- Nu-kf 

h= i- (2.12) 

u. 
' 

Pr = 

.-y 
V 

V 

at 
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2.3.2. Facteurs influencant l'efficacite du controle en temperature par le 

fluide de compaction 

II ressort des equations de transfert de chaleur developpees plus haut que l'efficacite de 

l'echange de chaleur entre le fluide de compaction et le composite ainsi que le temps de 

reponse thermique du moule dependent principalement des proprietes thermiques de la 

membrane et du fluide de compaction, du debit et de la temperature du fluide de 

compaction, de 1'epaisseur de la membrane et enfin des resistances thermiques de 

contact. 

Proprietes thermiques de la membrane 

Pour evaluer la capacite d'un materiau a transmettre de la chaleur par conduction, on se 

refere generalement a sa diffusivite thermique souvent notee at: 

a=-l— (2.13 
' pCp 

ou k est: la conductivite thermique, Cp la chaleur specifique et p la densite. La 

conductivity des elastomeres peut etre amelioree par l'ajout de charges conductrices 

dans leur formulation. La membrane en silicone conducteur a une conductivite 

thermique qui se situe dans le meme ordre de grandeur que celle d'un moule en materiau 

composite, mais sa faible epaisseur permet un transfert de chaleur plus rapide du fluide 

chaud vers la piece composite. Le chauffage du fluide de compaction presente done un 

tres grand interet pour les moules en composites (GRP ou CFRP) dont le chauffage est 

assez delicat en raison de leur faible conductivite thermique. 
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Proprietes thermigues du fluide de compaction 

Les principales proprietes sont la chaleur specifique et la conductivite thermique. Ces 

proprietes font partie des criteres de selection du fluide de compaction. On les retrouve 

dans les nombres de Prandtl (Pr) et de Nusselt (Nu). 

Debit et regime d'ecoulement du fluide de compaction 

Le coefficient de convection h est proportionnel a la vitesse d'ecoulement du fluide. 

Dans le cas d'une chambre de compaction mince, le debit est limite par la perte de 

charge qui se produit entre l'entree et la sortie du moule. Le regime d'ecoulement dans 

la chambre de compaction doit etre turbulent afin de maximiser le transfert de chaleur. 

L'ecoulement pulse d'un fluide caloporteur est rapporte par Rohsenow et al. [75] corame 

ameliorant le transfert de chaleur particulierement pour des nombres de Reynolds se 

situant dans la zone de transition. L'auteur explique cette observation par le fait que les 

pulsations forcent la transition vers un regime d'ecoulement turbulent. 

Differentiel de temperature entre le fluide de compaction et la membrane 

Le flux de chaleur convectif du fluide de compaction vers la membrane est lineairement 

proportionnel a cette difference de temperature. Le fluide de compaction pourrait etre 

injecte a une temperature superieure a la temperature de cuisson pour creer une rampe de 

temperature plus rapide. 

Epaisseur de la membrane 

La membrane doit etre aussi mince que les contraintes de resistances mecaniques et de 

fiabilite le permettent. Notons que la membrane est soumise a la pression du fluide de 

compaction, qui la comprime et diminue son epaisseur. 
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Resistance thermique de contact 

Les resistances thermiques de contact entre la membrane, le composite et le moule ne 

peuvent etre minimisees. Cependant, la pression de compaction reduit la resistance 

thermique de contact entre le composite et la membrane et entre le moule et le 

composite. Elle maintient le composite en contact avec le moule tout au long du cycle de 

cuisson en depit du retrait de la resine. La membrane est egalement maintenue en contact 

avec le composite en depit des asperites et irregularites du renfort. 

2.4. Controle de la pression du fluide de compaction 

Le controle de la pression du fluide de compaction peut se faire par deux moyens selon 

le type de dispositif d'injection de ce fluide. Dans le cas de l'utilisation d'un reservoir de 

fluide de compaction pressurise, telle que montree par la Figure 2.6, la pression du fluide 

est controlee grace a un regulateur de pression d'air situe sur le pot de pression. Ce type 

de dispositif en circuit ouvert ne permet pas le chauffage ou la pulsation prolongee du 

fluide de compaction. Dans le cas de 1'emploi d'une pompe hydraulique tel que decrit 

par la Figure 2.7, une simple valve de regulation de la pression situee en aval du moule 

permet d'ajuster la pression du fluide de compaction. C'est une configuration en circuit 

ferme. 
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Pot de vide de la resine Pistolet d'injection de la resine 

Figure 2.6 : Injection flexible avec fluide de compaction en circuit ouvert. 
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Fluide de compaction 

Resine 

\ Systeme de pompage et de chauffage du fluide de 
Moule ^ ^ compaction 

/ 

Membrane 

de vide de la resine Pistolet d'injection de la resine 

Figure 2.7 : Injection flexible avec systeme de pompage du fluide de compaction 

(circuit ferme). 

Dans le precede d'injection flexible, la pressurisation du fluide de compaction lors des 

etapes de consolidation et de cuisson permet d'augmenter le taux volumique de fibres en 

compactant la preforme. Cela permet egalement de maintenir une pression dans la resine 

liquide apres que le port d'injection ait ete ferme. Cette pression est essentielle a 

l'obtention de proprietes mecaniques elevees puisqu'elle s'oppose a 1'expansion des 

vides a l'interieur du composite [48]. De plus, la pression du fluide de compaction 
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maintient la piece en contact avec la surface du moule inferieur pendant toute la duree 

du cycle, ameliorant ainsi l'etat de surface. 

La pression du fluide de compaction provoque la deformation elastique du renfort et 

l'ecoulement de la resine jusqu'a equilibre de la pression selon la loi de Terzagui decrite 

par 1'equationErreur! Source du renvoi introuvable.. Maintenir l'event ouvert 

pendant l'injection du fluide de compaction permet d'evacuer l'excedent de resine du 

composite et de drainer les bulks de gaz encore presentes dans la resine. 

Selon que Ton se trouve dans la configuration de la Figure 2.6 ou celle de la Figure 2.7, 

les pulsations du fluide de compaction peuvent etre creees par deux methodes distinctes. 

Dans le cas de la configuration en circuit ouvert, il est possible d'utiliser une ou deux 

valves hydrauliques directionnelles a commande proportionnelle. En alternant leur 

ouverture et fermeture a la frequence desiree, des oscillations de pression sont creees 

dans le fluide de compaction. Des essais realises au CCHP ont employe une valve 

Rexroth (4WREE10W). Des amplitudes de pression entre 1 et 2 bars a une frequence de 

1 a 50 Hz ont ainsi pu etre obtenues. Dans le cas d'une configuration en circuit ferme 

(Figure 2.7), l'emploi d'une pompe hydraulique axiale a pistons, amputee de un ou deux 

pistons, permet d'obtenir des oscillations de pression de l'ordre de 6,9 bar a une 

frequence allant de 5 a 60 Hz. 

Les oscillations de pression du fluide de compaction ont pour vocation d'ameliorer 

1'impregnation de la preforme par la resine et de favoriser son ecoulement en vue 

d'uniformiser la distribution d'epaisseur de la piece finale. 

Supposons que l'impregnation des fibres se produit uniquement transversalement. 

Durant la phase d'impregnation, la puissance fp des pulsations transmises au composite 

est le produit de la force de compaction F et de la vitesse de deplacement de la resine 

liquide v: 

3> = FV (2.14) 
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La force de compaction du fluide est le produit de la pression oscillante du fluide de 

compaction par l'aire S du moule, soit en se donnant une variation de pression 

sinusoidale d'une amplitude A et d'une pulsation co : 

F = S(A-sm(o)t) + F) (2.15) 

L'impregnation transverse s'effectue selon la loi de Darcy : 

K VP , „ . , , 
v = T-r (2.16) 

M{f) 

Notons ici que la viscosite du fluide JU a ete ecrite comme une fonction de la frequence/ 

pour rendre compte de la dependance de la viscosite du taux de cisaillement dans 

l'eventualite de l'utilisation d'une resine chargee de particules (phenomene rheologique 

de « shear thinning »). II aurait egalement ete possible d'ecrire la viscosite comme une 

fonction du temps dans le cas d'une resine au comportement thixotropique. En 

supposant que le gradient de pression en fin d'impregnation transversale est: 

VP=T.^^H±L (2.17) 
K 

ou x est un facteur d'amortissement des pulsations et hc est l'epaisseur du composite. Ce 

facteur a ete evalue experimentalement comme se situant entre 0,7 et 0,85. On obtient 

ainsi l'expression de la puissance instantanee transmise a la resine par le fluide de 

compaction : 

? = s{A.M<»t) + r)~-T-A'*in(m)+P (2-18) 
V K } > / / ( / ) he 

Notons qu'il est difficile de poursuivre le developpement en l'absence d'un modele 

empirique donnant 1'evolution de la permeabilite transverse d'une preforme sous l'effet 

d'une compaction cyclique rapide. L'hypothese d'une permeabilite constante est faite 
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pour le reste des calculs. La puissance moyennee sur la duree du cycle de fabrication 

tc est donnee par 1'integrate : 

9>=-\9>dt (2.19) 
t J 

V 0 

Enfin, en calculant l'integrale, on observe que quelque soit la frequence, la puissance 

moyenne se stabilise a la valeur de : 

9=^±2HL.S E T (2.20) 
2 M(f)-K 

II est done possible de conclure que, dans le cas d'une resine au comportement 

newtonien et d'une permeabilite de renfort constante, la puissance moyenne est 

independante de la frequence des oscillations de pression. Bien que la validite de ces 

calculs soit questionnable, ils font ressortir la difficulte d'obtenir une solution 

permanente a un ecoulement instationnaire dans un milieu poreux. Une expression de 

permeabilite dynamique permettrait peut etre d'expliquer l'effet des pulsations sur 

l'ecoulement de la resine. 
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CHAPITRE 3 : CONCEPTION ET FABRICATION D'UN SYSTEME DE 

CHAUFFAGE ET DE PULSATION DU FLUIDE DE COMPACTION 

Afin de mener la presente etude, un systeme experimental de controle de la temperature 

et de la pression du fluide de compaction a ete congu et realise. Ce systeme pompe en 

circuit ferme le fluide de compaction dans le moule et regule sa temperature, sa pression 

et son debit. Le systeme pulse egalement la pression du fluide a une frequence reglable. 

Ce chapitre presente ce systeme et decrit son fonctionnement. Les elements de 

conception sont egalement discutes pour les differents composants du systeme. Le choix 

du fluide de compaction et du materiau de la membrane ont une incidence sur les 

performances du systeme de pompage du fluide de compaction. Par consequent, ils 

peuvent etre considered comme parties integrantes de ce systeme. Leur selection est 

done egalement presentee dans ce chapitre. 

3.1. Conception du systeme 

Dans cette section, les elements et les choix de design du systeme de controle de la 

temperature et de la pression du fluide de compaction sont presentes. La Figure 3.1 

represente le schema fonctionnel du systeme de controle de la temperature et de la 

pression du fluide de compaction. Dans les paragraphes suivants, les numeros entre 

parentheses renvoient aux differents elements du diagramme de la Figure 3.1. 

Le fluide de compaction est pompe a partir d'un reservoir a une pression atmospherique 

(1) vers la pompe (4). Un filtre hydraulique a huile (3) de type « spin-on » protege la 

pompe des particules solides de plus de 10 microns. Une jauge de pression differentielle 

est montee en parallele sur le filtre pour surveiller son etat et changer la cartouche 
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lorsque la chute de pression creee par le filtre est trop importante. Une valve (2) placee 

juste avant le filtre coupe 1'arrivee du fluide pour permettre le remplacement de la 

cartouche du filtre. 

La hauteur entre le reservoir et la pompe cree suffisamment de hauteur de charge pour 

alimenter la pompe et prevenir la cavitation. Afin de reduire la depression a l'entree de 

la pompe, la canalisation entre la pompe et le reservoir a un diametre plus large que le 

reste du circuit. Une jauge mesure la pression d'aspiration a l'entree de la pompe. Cette 

jauge et remplie de glycerine pour amortir les variations brutales de pression. Un raccord 

flexible est installe sur cette canalisation afin de ne pas transmettre les vibrations de la 

pompe au reservoir. Une valve de securite ajustable (7) est installee a la sortie de la 

pompe pour prevenir toute surpression dans le circuit hydraulique. Sa ligne de decharge 

mene le fluide au reservoir. La pression d'ouverture de cette valve a ete reglee a 10,3 

bar. Une description detaillee de la pompe et donnee au paragraphe 3.3.1. 

En aval de la pompe, une valve trois-voies (8) permet de diriger le fluide sous pression 

vers le moule (9) ou vers la ligne de retour du systeme. Sur la ligne de retour du moule, 

une valve de precision (11) sert a ajuster manuellement la pression dans le moule. Afin 

de reduire les pertes de charges dans le systeme, des raccords rapides sans restriction 

pour debits eleves ont ete choisis pour connecter le moule au circuit. Une valve anti-

retour (10) previent l'ecoulement inverse du fluide dans la ligne de retour du moule. 
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Figure 3 .1 : Schema du circuit du fluide de compaction. 
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En aval de la valve de reglage de la pression, sur la ligne basse pression, se trouvent les 

elements de chauffage et de refroidissement. Une valve trois-voies (13) permet 

d'orienter le fluide vers 1'unite de chauffage (14) ou vers un echangeur de chaleur (15) 

refroidi par de l'eau. L'element chauffant a une puissance de 2000 W. Ces deux 

elements ont ete places en parallele sur le circuit afin de diminuer l'inertie thermique du 

systeme aussi bien lors du chauffage que lors du refroidissement. La circulation de l'eau 

de refroidissement est controlee par une valve solenoi'de (16). Un suppresseur de coups 

de belier (17) est monte proche de cette valve dans le but d'eliminer les surpressions et 

les bruits provoques par 1'ouverture et la fermeture de la valve. 

Un circuit auxiliaire relie le circuit principal a un pot de pression/vide (18). En 

appliquant une pression d'air (24) dans ce reservoir, le fluide peut etre pressurise 

statiquement sans demarrer la pompe. En appliquant le vide (23), la chambre de 

compaction dans le moule est mise sous depression permettant ainsi de soulever la 

membrane lors de l'injection, ou d'aspirer le fluide de compaction pour permettre 

1'ouverture du moule et le demoulage. Lors de 1'ouverture du moule, la pression du vide 

maintient egalement la membrane contre le moule superieur scellant ainsi la chambre de 

compaction et evitant de contaminer le moule inferieur avec du fluide de compaction. 

Deux valves trois-voies (19 et 20) sur le circuit auxiliaire permettent de diriger le fluide 

du moule vers le pot de pression/vide (18), puis vers le reservoir principal (1). En 

utilisant ce circuit, le fluide peut egalement etre vidange grace au raccord rapide (21). 

Le circuit hydraulique est recouvert de bandes de fibres de verre tressees et de mousse 

de polyethylene pour garantir 1'isolation thermique. Le systeme complet est monte sur 

un chariot mobile (Figure 3.2). 
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Figure 3.2 : Systeme de controle de la pression et de la temperature du fluide de 

compaction. 

Afin de reduire le temps de reponse du systeme, le volume de fluide a ete reduit a son 

minimum de 8 L. Quelques elements de conception facilitant la maintenance et 

accroissant la durabilite du systeme sont enumeres ci-dessous : 

• La majeure partie des conduits est constituee de Teflon recouvert d'une gaine 

tressee en acier inoxydable, offrant ainsi flexibilite, resistance chimique et 

thermique. La flexibilite des conduits empeche la transmission des vibrations. Ces 
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conduits resistent a une pression maximale de 100 bars. Les terminaisons de ces 

conduits sont pivotantes a 360° ce qui facilite l'installation et le demontage. 

• Toutes les connexions du systeme sont hydrauliques avec filetage conique NPT. 

• Tous les elements du circuit hydraulique resistent a une temperature de 120 °C ou 

superieure et a une pression de 10 bars ou superieure. 

• Les capteurs de pression sont compenses en temperature jusqu'a 120 °C. 

• Le moteur et la pompe sont montes sur un support en silicone pour amortir les 

vibrations. 

• Les differentes jauges installees sur le circuit permettent une lecture de la pression 

en differents points et aident a identifier les avaries sur le systeme. 

En raison de la temperature elevee du fluide et de sa pression, des tolerances severes de 

design ne suffisent pas a garantir une utilisation du systeme sans danger pour 

l'operateur. D'autres elements de conception viennent renforcer ces tolerances, tels que ; 

• Un bouton d'arret d'urgence coupant l'alimentation du moteur est place sur le 

panneau electrique du systeme. 

• Une valve de securite est installee sur la ligne de refoulement de la pompe. 

• Des mesures de securite supplementaires ont ete implementees dans le logiciel de 

controle du systeme (voir paragraphe 3.3.4) 

3.2. Instrumentation et controle 

La Figure 3.3 represente le digramme du systeme de controle en temperature et en 

pression avec son instrumentation. Le rectangle en ligne discontinue entoure tous les 
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elements qui sont fixes sur le chariot mobile. Dans les paragraphes suivants, les nombres 

entre parentheses renvoient aux elements de la Figure 3.3. 

L'instrumentation du systeme comprend un debitmetre (12) place sur la ligne basse 

pression. Une diode infrarouge emettrice/receptrice (34), fermant un circuit 5 V lorsque 

son faisceau est reflechi, joue le role d'encodeur optique. Un reflecteur est monte sur 

l'arbre d'entrainement de la pompe face au capteur optique. Le signal de sortie du 

capteur est done un signal carre 0/5 V. Ce signal est fourni au compteur de la carte de 

controle Labview qui le convertit en frequence. La frequence de rotation de la pompe 

permet d'obtenir la frequence des fluctuations de pression mais aussi le debit du fluide. 

Des capteurs de pression et des thermocouples sont installes a 1'entree et a la sortie du 

fluide de compaction dans le moule (30, 31, 32, 33). Un capteur de pression (28) 

transmet la pression de la ligne haute pression du circuit et un thermocouple (29) mesure 

la temperature a 1'entree du reservoir. Quatre capteurs de pression a cadran sont montes 

sur le circuit pour une lecture directe de la pression (35, 36, 37, 38). 

Les vibrations et les pulsations sont assez dommageables aux equipements et reduisent 

leurs durees de vie. Plusieurs instruments et elements du systeme ont presente des 

disfonctionnements ou se sont brises sous l'effet des pulsations. Les capteurs de pression 

sont particulierement sensibles aux variations rapides de pression. Apres une utilisation 

prolongee, un biais a ete observe sur ces capteurs. II aurait ete possible de les proteger 

avec des attenuateurs de fluctuation de pression tels que montres sur la Figure 3.4, mais 

cela aurait rendu impossible la mesure de pression a une haute frequence 

d'echantillonnage. Des attenuateurs de fluctuations de pression ont, en revanche, ete 

installes sur les capteurs a cadran du systeme afin de les proteger. 
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Figure 3.3 : Schema du circuit du fluide de compaction avec instrumentation. 
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Figure 3.4 : Attenuateur de fluctuations de pression. 

La commande de la valve solenoi'de et du calorifere se fait par le logiciel de controle a 

travers deux relais electriques. Toutes les acquisitions et les commandes du systeme 

s'effectuent grace a une carte d'acquisition National Instrument a interface PCI branchee 

sur un ordinateur. Sur le chariot est fixee une enceinte metallique contenant tous les 

branchements et composants electriques du systeme. Cette boite electrique renferme les 

elements suivants : 

• Deux relais permettant de commander le calorifere et la valve solenoi'de. 

• Un convertisseur de phase alimentant le moteur tri-phase. 

• Un transformateur 110/220 V. 

• Un conditionneur de signal pour le capteur de pression installe sur le circuit. 

• Une alimentation 24 V pour les capteurs de pression, l'encodeur optique et le 

debitmetre. 

• Un diviseur de tension 24/5 V pour l'encodeur optique. 

• Les fusibles de 20 Amp protegeant la circuiterie electrique. 
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• Lebouton d'arret d'urgence. 

• Un interrupteur marche/arret. 

• Deux ventilateurs assurant la ventilation de l'enceinte afin d'eviter une surchauffe 

et de diminuer le risque d'incendie. 

3.3. Composants du systeme 

3.3.1. Pompe hydraulique 

La pompe utilisee est une pompe haute pression a pistons axiaux. Trois pistons 

paralleles a l'axe de transmission sont actives sequentiellement par un plan 

incline tournant, appele « glace » (Figure 3.5). La pompe est lubrifiee par le 

fluide pompe, ce qui impose une viscosite cinematique minimale de 15 • 10-6 

m2/s a la temperature de fonctionnement. La temperature maximale de 

fonctionnement de la pompe est limitee a 120 °C par le joint en Buna-N monte 

sur 1'arbre de transmission. La pompe fournit un debit de 10,5 cm3 par 

revolution. 
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Figure 3.5 : Vue interieure de la pompe. 

L'interet de l'utilisation de cette pompe pour notre projet est la possibility de retirer un 

ou deux pistons, comme montre sur la Figure 3.6, pour produire un ecoulement pulse du 

fluide de compaction. La frequence et 1'amplitude de ces oscillations de pression 

dependent de la vitesse de rotation et de la configuration de la pompe. 
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Figure 3.6 : Retrait de pistons de la pompe. 

La pompe est entrainee par un moteur triphase de 2 HP et d'une frequence de rotation 

maximale de 1750 tpm. Le moteur est controle par un controleur a frequence variable. 

3.3.2. Calorifere 

Le calorifere d'une puissance de 2000 Watts est en acier inoxydable (Figure 3.7). II 

dispose d'une densite calorifique adiabatique de 2.9 Watts/ cm . Son thermostat interne 

a ete desactive afin de permettre son controle par le relais electrique. 
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Figure 3.7 : Calorifere. 

Un debit minimal de fluide doit etre maintenu dans le systeme afin de prevenir une 

surchauffe de la surface interne du conduit du calorifere qui pourrait provoquer la 

deterioration du calorifere et le vieillissement de l'huile. Afin de determiner ce debit 

minimal, la temperature de la surface interne du conduit du calorifere pour un debit 

donne doit etre calculee. L'equation de convection thermique est donnee par la loi de 

Newton : 

q = h-A-(Tf-Ts) (3.1) 

ou q est le flux de chaleur transmis par convection (2000 watts), A est 1'aire de la surface 

d'echange, 7} est la temperature du fluide et TJa temperature de surface. 
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On suppose qu'a l'entree du calorifere 1'ecoulement est deja etabli et que le profil de 

vitesse dans le conduit demeure inchange. Par consequent, c'est un probleme thermique 

de longueur d'entree ou le gradient axial de la temperature n'est pas negligeable. Le 

nombre de Reynolds Re a la vitesse nominale (1750 tpm) est de 2304 et le nombre de 

Prandtl de l'huile a 120 °C est 239. Ces valeurs calculees a partir des deux expressions 

de ces nombres adimensionnels : 

(3.2) Pr = 

Re = 

k 

pu D 
(3.3) 

ou D est le diametre du conduit du calorifere. Le nombre de Nusselt moyen NUD peut 

etre estime grace a une loi empirique pour un ecoulement laminaire dans la zone 

d'entree [76]: 

JVKD=1.86 
^ R e n P r W - ^ 

LID 

V-, / \0.14 

(3.4) 

Et le coefficient de convection h est obtenu a partir de 1'expression : 

h=™±± (3.5) 
D 

En remplagant ce coefficient de convection dans 1'equation (3.1), on obtient la 

temperature de surface du conduit Ts du calorifere pour une temperature d'huile de 120 

°C et une vitesse de moteur de 1750 tpm, soit : 

TS=186°C. 

Cette temperature est acceptable et ne risque pas de deteriorer le calorifere ou de 

degrader la qualite de l'huile. La temperature de surface du conduit du calorifere est 

file:///0.14
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tracee sur la Figure 3.8 en fonction de la vitesse du moteur. On voit sur cette figure que 

la vitesse du moteur minimale requise pour maintenir une temperature de surface en 

dessous de 200 °C est de 1000 tpm. 
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Figure 3.8 : Temperature de surface du calorifere en fonction de la vitesse du 

moteur. 
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3.3.3. Echangeur de chaleur 

L'echangeur de chaleur est utilise pour refroidir l'huile avec l'eau de ville. L'echangeur 

de chaleur est un echangeur compact a plaques en cuivre. Sa surface d'echange est de 

0,64 m2 (Figure 3.9). 

Figure 3.9 : Echangeur de chaleur. 

3.3.4. Logiciel de controle 

Un instrument virtuel programme sous logiciel LabView communique avec la carte 

d'acquisition National Instrument pour l'acquisition des donnees et la commande du 

systeme. Un fichier executable peut etre cree pour pouvoir lancer le logiciel de 

commande du systeme de controle du fluide de compaction sur n'importe quel 

ordinateur, sans besoin d'une licence Labview. Les variables du procede enregistrees par 

le logiciel sont: 

• La pression et la temperature du fluide de compaction a l'entree et a la sortie du 

moule ainsi que dans le circuit hydraulique. 

• Le debit du fluide de compaction. 
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• La frequence de rotation du moteur. 

• Le logiciel moyenne les variables selon la frequence d'echantillonnage et calcule 

par transformees de fourrier la frequence des oscillations de pression. 

Les fonctionnalites du logiciel de controle sont: 

• Affichage graphique de tous les parametres du procede comme montre sur la 

capture d'ecran de la Figure 3.10. 

• Acquisition et enregistrements des variables du procede en temps reel et a la 

frequence d'echantillonnage desiree. Les donnees sont formatees et enregistrees 

dans un tableur. Des informations peuvent etre ajoutees par l'utilisateur en temps 

reel durant l'acquisition pour reporter la chronologie des evenements tels que 

l'injection, la fermeture de l'event ou le refroidissement. 

• Le controle du systeme : Les variables de commande sont la temperature du 

fluide, la position (ouverte/fermee) de la valve solenoi'de et la frequence de 

rotation du moteur. 

Afin de rendre le systeme plus sur, les mesures de securite, cities ci-dessous, ont ete 

implementees dans le logiciel: 

• Limitation de la temperature de fonctionnement a 120 °C. 

• Arret du moteur si la pression excede 10 bars. 

• Si la vitesse du moteur est nulle, le calorifere est eteint par le programme. 



62 

PRESSURE » TEMPERATURE t 

1 »» F» 

1 n»«3 

i T m t 

' MStttftMfMHK fMtMMMHK 

• J J 
' ' nvwir sun 

MOTOR CONTROL 

600 RPM 

ACTUAL SPEED , 

B02 KPM 

SILICONE OIL 

I M M " " ' " 

Ilissu l"' 

t IlllWKfl't-

0 0 Iftnln • 

> 0 0 dfeeG 

T i 'mm jtfwiiBflHtittfcji" 

Figure 3.10 : Capture d'ecran du logiciel de controle. 

3.3.5. Resume des fonctionnalites du systeme de controle 

o Controle de la temperature, de la pression et du debit du fluide de compaction. 

o Acquisition des donnees du procede. 

o Injection du fluide de compaction dans le moule. 

o Pressurisation et mise en circulation du fluide de compaction. 

o Chauffage et refroidissement du fluide de compaction. 

o Depressurisation de la chambre de compaction pendant l'injection. 

o Aspiration de 1'huile de la chambre de compaction avant le demoulage. 
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3.4. Selection du fluide de compaction 

La selection du fluide de compaction adequat pour le procede d'injection flexible fait 

partie integrante du design du systeme de controle presente plus haut. Le choix du fluide 

de compaction s'est realise sous les contraintes et les exigences suivantes : 

• 

• 

• 

• 

Bonnes proprietes thermiques. Une capacite calorifique et une conductivite 

thermique elevees maximisent l'efficacite de transfert de chaleur par convection. 

Compatibilite avec le materiau de la membrane flexible. La durabilite de la 

membrane ou ses proprietes mecaniques ne doivent pas etre affectees par sa mise 

en contact prolongee avec le fluide de compaction chaud. Certains elastomeres ont 

tendance a absorber certains liquides, ce qui a pour effet d'augmenter leur volume 

et de modifier leur proprietes mecaniques [77]. L'elastomere constituant la 

membrane flexible est aussi susceptible de presenter une incompatibilite chimique 

avec le fluide de compaction. Certains additifs presents dans les elastomeres, tels 

que les anti-oxydants, peuvent se faire dissoudre par le fluide de compaction [77]. 

Les chartes de compatibilite chimique aident a identifier les possibles interactions 

dommageables qui peuvent se produire entre un elastomere et un fluide [78]. 

Bonne compatibilite avec les resines. En cas de contamination du moule inferieur 

par le fluide de compaction, l'innocuite du fluide de compaction sur la piece 

composite dispense des laborieux travaux de nettoyage et de reconditionnement du 

moule et previent les defauts de fabrication qui disqualifieraient la piece au 

controle qualite. 

De bonnes proprietes de lubrification et qui ne se degradent pas avec le temps. La 

viscosite de l'huile doit demeurer au-dessus de la viscosite minimale requise pour 

la lubrification de la pompe. 

Facilite de nettoyage. Cela reduit la duree d'arret du moule, en cas de fuite du 

fluide de compaction. 
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• Non toxicite. Le fluide ne doit pas presenter de risques pour la sante s'il est inhale 

ou mis en contact avec la peau. Si des vapeurs sont generees lorsque le liquide est 

chauffe, elles ne doivent pas etre toxiques. 

• Non inflammabilite. Le fluide doit etre non inflammable avec des points d'eclair 

et d'inflammation eleves. 

• Sans danger pour Venvironnement. La prise en consideration de l'aspect 

environnemental dans les exigences techniques et lors de la phase de conception 

du systeme du fluide de compaction fait parti des imperatifs d'une implementation 

reussie du precede en milieu industriel. Le liquide de compaction ne doit pas 

constituer un danger pour l'environnement et devrait etre facilement elimine. 

Differents candidats potentiels ont ete identifies pour servir de fluide de compaction. 

L'huile de silicone est le fluide utilise dans le passe pour les experiences sur l'injection 

flexible a la chaire CCHP. Elle presente l'avantage d'etre disponible a differentes 

viscosites et peut etre manipulee en toute securite. Le principal obstacle a l'utilisation de 

cette huile est son incompatibilite avec le composite. En effet, une contamination du 

moule ou de la piece avec de l'huile de silicone compromet les operations subsequentes 

de peinturage sur les pieces contaminees. Dowtherm G est un fluide de transfert de 

chaleur efficace, mais il ne garantit pas la lubrification de la pompe selectionnee (2 • 10"6 

m2/s a 100 °C). Le di-isodecyl phtalate (DIDP) est un fluide largement utilise dans 

l'industrie comme plastifiant. Sa bonne compatibilite avec les thermodurcissables, sa 

tenue au vieillissement et son faible cout (relativement aux autres huiles 

preselectionnees) en fait un candidat interessant pour un systeme ne necessitant pas une 

lubrification importante. Tout comme le fluide Dowtherm G, le DIDP n'a pas ete choisi 

parce qu'il ne repond pas a l'exigence de viscosite minimale de la pompe. 

Apres comparaison des differentes solutions possibles, l'huile Ucon 50HB-660 de Dow 

Chemicals a ete selectionnee. En plus de satisfaire toutes les exigences techniques 

precedemment etablies, elle possede les avantages suivants : 
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• Non corrosive et non oxydable pour le fer, l'acier, laiton, le bronze et l'aluminium. 

• Cette huile induit une absorption negligeable par la plupart des elastomeres 

naturels et synthetiques. 

• L'huile Ucon ne se decompose generalement pas a haute temperature creant des 

residus carbones qui pourraient provoquer le vieillissement de l'huile, l'usure du 

calorifere et une chute de son efficacite. 

• L'huile Ucon ne produit pas de vapeurs toxiques ce qui la rend utilisable dans un 

reservoir ouvert jusqu'a 204 °C. Elle ne contient pas de biphenyle polychlore 

(PCBs). 

• En raison de sa masse moleculaire elevee (1590), l'huile Ucon n'a pas de reel point 

d'ebullition. 

• Sa solubilite dans l'eau en dessous de 40 °C la rend facilement rincable et lavable. 

• L'huile Ucon possede d'excellentes proprietes de transfert de chaleur, superieures 

a celles des huiles minerales de viscosite comparable. 

• Cette huile possede des points d'eclair et d'inflammation eleves, et presente une 

tendance minime a encrasser les surfaces de transfert. 

• C'est un excellent lubrifiant avec une bonne stabilite en temperature. 

L'huile UCON 50-HB660 est une huile synthetique a base de polymeres polyalkylene 

glycols. Elle est constituee de chaines polymeres lineaires comportant des proportions 

massiques egales de groupes d'oxyde d'ethylene et d'oxyde de propylene ainsi qu'un 

groupe hydroxyle. La formule chimique generale des polymeres des oxydes d'ethylene 

et de propylene est: 
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I 
RO-[CH2CHO]n [CH2CH20]m -H 

Parmi les utilisations industrielles de cette huile on cite : agent plastifiant non-volatile, 

agent de demoulage, agent anti-emulsion et lubrifiant pour compresseur. 

3.4.1. Compatibility chimique de l'huile avec la membrane flexible 

La membrane utilisee dans le procede d'injection flexible est generalement en 

elastomere. On s'interesse done a la compatibilite chimique de l'huile avec les 

elastomeres. 

La compagnie Dow, fabriquant de l'huile UCON fournit une table de compatibilite 

chimique de l'huile avec differents elastomeres. Cette table a ete etablie en immergeant 

des echantillons d'elastomere dans un bain d'huile UCON 50-HB 660 a 100 °C pendant 

95 jours. Apres ce traitement, les variations de durete et de volume de l'echantillon sont 

enregistrees. Les resultats de ces essais sont reportes dans le Tableau 3.1. 

Tableau 3.1: Resultats des tests de compatibilite entre l'huile 50-HB660 et 

differents elastomeres. Source : Dow. Technical Data Sheet. UCON Fluids & 

Lubricants. 

Elastomere 

Aflas 

Durete 
Durometer 

Shore A 
avant/apres 
traitement 

82/79 

Absorption 
Mg/cm2 

1 

Pourcentage 
de 

changement 
de volume 

-4.9 

Evaluation 

1 

Commentaires 

Changement 
minime 
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BunaN 

BunaS 

Butyl 

EPDM 

Fluoraz 

Fluorosilico 
ne 

Caoutchouc 
gomme 

Kalrez4097 

Neoprene 

Silicone 

VitonA 

75/87 

46/63 

53/58 

67/74 

80/82 

64/71 

45/43 

75/68 

65/74 

52/59 

72/71 

0 

-20 

-7 

1 

1 

-4 

-5 

1 

2 

-4 

3 

<1 

-8.7 

-5.3 

<1 

<1 

3.5 

-5.6 

<1 

<1 

-1.5 

<1 

2 

4 

1 

2 

1 

1 

1 

2 

2 

2 

1 

Durcissement 
modere 

Durcissement 

Durcissement 
leger 

Durcissement 
leger 

Changement 
minime 

Durcissement 
leger 

Changement 
minime 

Durcissement 
leger 

Durcissement 
leger 

Durcissement 
leger 

Changement 
minime 

: degre de resistance : l=eleve, 4=faible 

Le Tableau 3.1 montre que le fluide UCON selectionne a une bonne compatibility avec 

tous les elastomeres excepte le Buna-S. Cet elastomere devra etre banni des composants 

du systeme de controle de la temperature et de la pression du fluide de compaction. 
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Considerant la temperature a laquelle ces tests de compatibilite ont ete realises, leurs 

resultats et conclusions sont considered pertinents et valables pour notre cas d'etude. 

3.4.2. Proprietes physiques et thermiques de l'huile Ucon 

Les tableaux 3.2, 3.3, 3.4 et 3.5 donnent les proprietes physiques et thermiques de l'huile 

Ucon. Le diagramme de viscosite en fonction de la temperature est donne en Annexe A. 

Tableau 3.2 : Viscosite de l'huile Ucon 50HB-660 a differentes temperatures 

Temperature (°C) 

40 

50 

80 

100 

120 

Viscosite (10~6 m2/s) 

130 

85 

34 

25.6 

18 

Tableau 3.3 : Chaleur specifique de l'huile UCON 50-hb660 

Temperature (°C) 

20 

60 

80 

100 

Chaleur specifique (J/g °K) 

1.91 

2.01 

2.05 

2.09 

120 2.14 
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Tableau 3.4 : Conductivite thermique de l'huile UCON 50-hb660 

Temperature 
(°C) 

93 

204 

Conductivite 
thermique (W/m °K) 

0.16 

0.14 

Tableau 3.5 : Densite de l'huile UCON 50-hb660 

Temperature (°C) 

20 

40 

100 

Densite 

1.05 

1.03 

0.98 

3.4.3. Sante, securite et environnement 

L'huile Ucon 50-HB-660 ne presente aucun risque de toxicite pour les operateurs. II est, 

cependant, preferable de porter des lunettes et des gants pour manipuler l'huile et 

d'assurer une bonne ventilation du local ou se trouve le systeme de chauffage de fluide 

de compaction. Aucune protection respiratoire n'est necessaire. L'huile Ucon 50-HB-

660 ne genere pas d'emanations toxiques en cas de combustion. Le point d'eclair eleve 

de cette huile (Tableau 3.6) rend son utilisation sans danger pour notre application. 



70 

Tableau 3.6 : Points d'eclairs de l'huile UCON 50-hb660 

Point d'eclair, Pensky-Martens a 
contenant ferine (ASTM D93, IP 34) 

Point d'eclair, Cleveland a contenant 
ouvert (ASTM D92, IP 36) 

202°C 

229°C 

L'huile Ucon 50-HB-660 ne presente pas de danger de pollution pour l'environnement. 

Elle peut etre incineree sans risque. Cela exempte des couts afferent a la gestion et au 

traitement des dechets industriels dangereux. 

3.5. Choix du materiau de la membrane 

Cette section resume une partie des travaux realises dans le but de selectionner un 

materiau adequat pour la membrane flexible. 

La membrane est un element important du procede d'injection flexible dont dependent 

les performances. Le choix du materiau constituant la membrane est determinant. La 

membrane doit endurer un environnement operationnel agressif. La temperature elevee, 

la pression, les contraintes de deformation et l'attaque chimique de la resine reactive 

constituent les principales causes de l'usure de la membrane. Ces facteurs ont un effet 

synergique au fil des cycles de fabrication. L'effet de la temperature est, par exemple, 

considerable sur la compatibilite chimique entre materiaux. Pour illustrer ce phenomene, 

rappelons que l'effet d'un acide sur un elastomere double pour chaque elevation de 10°C 

de la temperature [77]. L'attaque chimique de la resine sur la membrane peut etre 

amoindrie par 1'application sur la membrane d'un agent scellant et d'un agent 

demoulant. Differentes combinaisons de materiaux et d'agents demoulant ont ete testees. 

La compatibilite chimique entre la membrane et la resine fait toujours 1'objet de 

recherches au sein de la chaire. 
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II est possible de classer les materiaux potentiellement utilisables pour la membrane en 

trois categories : 

Les elastomeres tels que le silicone, le Viton, le latex, les fluoropolymeres (PTFE, 

ETFE). Ces materiaux ont l'avantage d'une grande elasticite et flexibilite. Neanmoins, a 

des temperatures elevees, des problemes d'adhesion avec le composite peuvent 

apparaitre. Des formulations de silicone pulverisable sont disponibles sur le marche et 

permettent la fabrication de membranes en pulverisant successivement des couches de 

silicone sur un moule. 

Les thermoplastiques tels que le PerFluoroAlkoxy (PFA), le polyetherethercetone 

(PEEK) et le polyethylene (PE). lis presentent l'avantage d'une bonne compatibility 

chimique avec les resines thermodurcissables. 

Les composites a matrice thermodurcissable flexibilisee par des additifs d'elastomere. 

Plusieurs formulations ont ete investiguees en ajoutant des elastomeres liquides 

miscibles dans la resine (tels que Albiflex ou Hycar) a des resines vinylester ou epoxy. 

L'interet principal de cette approche est la facilite de fabrication de membranes aux 

geometries complexes par infusion ou eventuellement par RTM. 

Le polyurethane est egalement un materiau qui a ete evalue. Les resultats des tests 

effectues sur des echantillons du produit Vacuspray, commercialise par la compagnie 

ACTR, ont montre une faible resistance a la chaleur. La possibilite de pulveriser ce 

polyurethane lui confere une facilite de mise en oeuvre pour des geometries 

tridimensionnelles (Figure 3.11). 
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Figure 3.11 : Pulverisation du polyurethane sur un moule pour la fabrication d'une 

membrane tridimensionnelle. 

3.5.1. Expansion thermique de la membrane 

L'expansion thermique et la stabilite dimensionnelle de la membrane font partie des 

questions qui ont ete traitees. Lors d'un moulage non-isotherme, la chaleur a pour effet 

de dilater le materiau de la membrane engendrant des ondulations qui affectent la qualite 

de la surface de la piece. La chaleur a egalement pour effet de provoquer le fluage de la 

membrane. Des deformations permanentes apparaissent sur la membrane apres plusieurs 

cycles de fabrication a haute temperature, comme montre par la Figure 3.12. Cela 

introduit de la variabilite dans le procede et nuit a la repetitivite. 
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Figure 3.12 : Deformation permanente d'une membrane en silicone non renforcee 

utilisee a haute temperature (180 °C). 

Les problemes d'expansion thermique et de fluage ont ete resolus par deux solutions 

techniques simples : la premiere est d'exercer une precontrainte en tension sur la 

membrane de facon a contrecarrer son expansion thermique (Figure 3.13). La deuxieme 

est l'emploi de materiau renforce par de la fibre de verre. 

Figure 3.13 : Membrane fixee sur le moule superieur a l'aide d'un cadre de pre 

tension. 
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L'expansion thermique d'un echantillon de silicone avec et sans renfort a ete mesuree 

sur une machine DMA. Le test consiste a placer un echantillon de silicone en tension sur 

le serre-joint de la DMA. Une condition de tension quasi nulle est ensuite imposee. Une 

rampe de temperature est realisee avec equilibre isotherme de dix minutes tous les 10 °C 

et ce, de 30 a 150 °C. A chaque palier, la longueur de l'echantillon est mesuree par la 

DMA. Le coefficient d'expansion thermique lineaire, CET, est determine par la 

relation : 

C£X = - ^ — ^ (3.6) 
LT-T0 

On obtient ainsi, pour le silicone non renforce, un CET situe entre 1,2 et 1,310"4 / °C 

(Figure 3.14), tandis que le CET de l'echantillon de silicone renforce par de la fibre de 

verre etait trop faible pour etre mesure par la methode employee. 
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Figure 3.14 : Expansion thermique d'un echantillon de silicone non renforce. 

(Mesure sur machine DMA). 

3.5.2. Conductivity thermique de la membrane 

La conductivite thermique de la membrane est une propriete essentielle a 1'efficacite du 

controle en temperature du procede via le fluide de compaction. Dans le cas des 

elastomeres, cette propriete peut etre amelioree par l'ajout de charges conductrices dans 

la formulation du materiau de la membrane. En 2007, Zhou [79] a montre que l'ajout de 

particules d'oxyde d'aluminium AI2O3 de differentes tailles permettait a du silicone 

renforce par de la fibre de verre d'atteindre une conductivite thermique de 0,92 W/m K. 

Dans une autre etude, Zhou obtient une conductivite du silicone de 1,48 W/ m K par 

l'ajout de nitrure de silicium. La meme annee, Wen-Ying [80] arrive a de meilleurs 

resultats par l'adition de poudre de nitrure de bore. Par ailleurs, Qiuhong [81] propose 

d'utiliser de l'oxyde de zinc comme additif conducteur . 
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Toutes ces etudes ont analyse le seuil de percolation des additifs et concluent toutes sur 

l'avantage de l'ajout de particules conductrices de tallies hybrides. Notons que ces 

etudes visaient l'obtention d'un materiau qui soit a la fois un isolant electrique et un 

medium de transfer! de chaleur. De meilleures proprietes thermiques pourraient etre 

obtenues sans la contrainte de l'isolation electrique. 

La conductivite thermique des feuilles de silicone que Ton trouve sur le marche est de 

l'ordre de 0,3 W/m K [82]. Certaines compagnies specialises telles que Shin Tsu, Delta 

Enterprise et St-Gobain proposent egalement des feuilles de silicone renforcees par de la 

fibre de verre avec une conductivite thermique superieure, allant jusqu'a 5 W/m K 

(silicone avec charges de nitrure de bore). Ces materiaux sont principalement destines a 

l'industrie electronique ou ils servent de medium de transfert de chaleur entre des 

dissipateurs de chaleur et des composants electroniques tels que des processeurs. 
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CHAPITRE 4 : ETUDE EXPERIMENTALE 

Ce chapitre presente les deux plans d'experiences relatifs aux deux volets de cette 

etude: le controle en temperature et le controle en pression. Les deux plans 

d'experiences ont ete executes en fabriquant des plaques en resine vinylester renforcees 

par des fibres de verre. Les resultats obtenus lors de la fabrication d'une piece de 

geometric tridimensionnelle sont egalement discutes. 

4.1. Dispositif experimental 

Les essais de fabrication des deux plans d'experiences ont ete realises par procede 

d'injection flexible decrit dans la Figure 4.1. Un pistolet d'injection relie au port 

d'entree de la resine dans le moule a ete utilise a une pression d'injection de 1,4 bar. Le 

pistolet permet d'injecter de maniere assez precise la quantite de resine desiree sans 

perte de resine ou risque d'introduire en fin d'injection de l'air dans le moule comme 

cela peut se produire avec un pot de pression. Un pot de vide branche a l'event permet 

de creer un vide de -0,86 bar dans la cavite de moulage. Le systeme de pompage du 

fluide de compaction est connecte au moule en circuit ferme. 



78 

A 
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Fluide de compaction 

Resine 
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Moule 
Systeme de pompage et de chauffage du fluide de 

compaction 

Membrane 

de vide de la resine Pistolet d'injection de la resine 

Figure 4.1: Schema du dispositif experimental. 

4.1.1. Moule 

Le moule utilise pour les deux plans d'experiences est un moule en aluminium monte 

sur une presse hydraulique de 40 tonnes. Deux plaques chauffantes d'une puissance de 

1500 W chacune, reliees aux controleurs de la presse permettent de chauffer les parties 

superieure et inferieure du moule. Le moule inferieur dispose d'un circuit de 

refroidissement et de deux canaux pour l'injection et l'aspiration de la resine (Figure 

4.2). 
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Figure 4.2 : Moule inferieur (dessin Catia). 

L'etancheite du moule est assuree par deux joints toriques en Viton et une force de 

fermeture de 13 tonnes exercee par la presse hydraulique. Pour prevenir toute fuite, de la 

graisse de silicone haute temperature est appliquee sur les joints toriques. 

Les profondeurs de la cavite de moulage et de la chambre de compaction sont 

respectivement de 2,5 et 1,5 mm. Leurs dimensions sont de 114 x 405 mm. Sur la Figure 

4.3, on voit le moule monte sur la presse et relie au systeme de pompage du fluide de 

compaction. La Figure 4.4 montre plus en detail l'agencement des differents elements du 

montage du moule. 
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Figure 4.3 : Moule et presse. 

Un thermocouple gaine est insere dans chacune des deux moities de moule. La pointe de 

ce thermocouple est positionnee au centre du moule a 5 mm de sa surface. Lebrun [54] a 

montre qu'il etait possible d'obtenir une bonne mesure de la temperature de la surface 

du moule en inserant, sous la cavite de moulage, un thermocouple avec une gaine 

metallique. Les deux thermocouples sont relies aux controleurs de la presse pour le 

controle en temperature du moule. 
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Entree de ia resine 

— Plaque chauffante 
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Figure 4.4 : Elements constituant le montage pour la fabrication de plaques. 

Preparation du moule 

Afin d'eviter l'adhesion de la resine au moule et de faciliter le demoulage, la surface du 

moule doit etre traitee avec des agents scellant et demoulant. Cinq couches d'agent 

scellant Frekote Mold Sealer sont appliquees sur le moule avant son utilisation. Ce 

traitement permet de sceller les porosites a la surface du moule. Par la suite, six couches 

d'agent demoulant Frekote Wolo sont appliquees. L'application de 1'agent demoulant 

doit etre renouvelee apres 7 ou 8 fabrications. 

4.1.2. Renforts 

Le lamine de renfort en fibres de verre est constitue de deux plis d'une nappe 

quadraxiale 0/-45/90/+45 et d'un pli de fibres quasi-unidirectionnelles place au niveau 

du plan median. Le lamine est recouvert des deux cotes, d'un taffetas (toile) fin, jouant 
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le role de voile de surface. De la resine vinylester est pulverisee sur chaque pli, puis la 

preforme est mise sous vide et cuite a temperature ambiante pendant 24 heures (Figure 

4.5). La masse de la resine vaporisee sur une preforme est d'environ 4g. 

Figure 4.5 : Fabrication d'une preforme sous vide. 

Le principal interet du voile de surface est l'amelioration du fini de surface de la piece 

composite. En effet, le retrait induit par la polymerisation engendre des ondulations sur 

la surface de la piece refletant la trame du renfort. Le voile de surface permet d'attenuer 

ces ondulations. De plus, le voile de surface aide a controler l'epaisseur de la surface 

exterieure de la piece riche en resine. Le voile augmente egalement la resistance de cette 

zone critique de la piece. 

Le renfort unidirectionnel utilise est le SaerUni de Saertex. Sa densite surfacique est de 

970 g/m2. La nappe quadraxiale provient de la meme compagnie. Elle a une densite 

surfacique de 1180 g/m2. Le voile de surface, d'une densite de 197 g/m2, est fourni par la 

compagnie Hexcel. La densite surfacique totale du renfort est de 3724 g/m2. 
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La preforme est decoupee 5 mm plus petite que la longueur de la cavite de moulage 

(Figure 4.6). Ainsi, un canal preferentiel d'ecoulement de la resine est cree au niveau du 

port d'injection. Cela reduit le temps d'injection de la resine et produit un remplissage 

du moule plus uniforme. II est important de decouper les preformes a la largeur exacte 

de la cavite du moule afin d'eviter les effets de bord. De plus, l'epaisseur de la preforme 

joue un role important lors de 1'injection et de 1'impregnation. II est essentiel de se 

rapprocher le plus possible de l'epaisseur de la cavite. L'epaisseur de la piece doit 

correspondre au volume de resine injectee afin d'obtenir le taux volumique de fibres 

desire. 

Figure 4.6 : Dimensions de la preforme et de la cavite du moule. 

L : Longueur totale de la preforme = 400 mm 

Lj : Longueur de la cavite = 405 mm 

B : Largeur totale de la cavite =114 mm 
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4.1.3. Formulation de resine 

La resine utilisee est une vinylester Derakane 411-350 de la compagnie Ashland. C'est 

une resine obtenue a partir d'epoxy bisphenol-A. Elle contient 45% de styrene et 

possede une viscosite de 370 mPa • s a 25 °C. Une fois polymerisee, cette resine a une 

densite de 1.14 et une temperature de transition vitreuse de 120 °C. Elle presente un 

retrait de 7,8%- Le retrait peut etre reduit par l'ajout d'agents anti-retrait (« low profile 

additives ») ou de charges telles que l'hydrate d'alumine ou le carbonate de calcium. 

A cette resine est ajoutee 1 phr de catalyseur et 0,083 phr d'accelerateur. Le catalyseur 

utilise est le Trigonox 93 de la compagnie Akzo Nobel. C'est un tetra-butyle peroxyde 

benzoate dans une solution d'acetyle acetone. Ce peroxyde a ete developpe pour la 

cuisson de resines polyester et vinylester a une temperature superieure ou egale a 60 °C. 

L'accelerateur est une solution de naphtalene de cobalt (CoNap) a 12% de la compagnie 

Dussek. La cinetique chimique de polymerisation de cette formulation de resine a ete 

caracterisee. Les resultats sont presenter a la section 4.3.2. 

4.1.4. Membrane flexible 

La membrane est fixee sur le moule superieur par un cadre en metal visse au moule 

(Figure 4.3). Au prealable, elle est chauffee a une temperature de 120 °C et tendue au 

moyen de pinces. Ainsi, la membrane ne se deforme pas sous l'effet de son expansion 

thermique lors d'un moulage a une temperature de 100 °C. Dans le cas d'une membrane 

fragile ne permettant pas une fixation au cadre de tension, elle doit etre chauffee a 120°C 

avant la fermeture du moule. Puis le moule est ferme et refroidi a la temperature de 

moulage. 

A chaque fabrication, un agent scellant et un agent demoulant doivent imperativement 

etre appliques sur la surface de la membrane en contact avec la resine. Autrement, une 

forte adhesion de la membrane sur la piece degraderait la membrane et la rendrait 
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inutilisable. L'agent demoulant utilise sur la membrane est le Enviroshield de la 

compagnie Zywax. L'agent scellant est le GP Mold Sealer de cette meme compagnie. 

Noter que l'application de l'agent scellant a pour effet un durcissement de la surface de 

la membrane, mais il ameliore grandement 1'efficacite de l'agent demoulant. 

Trois materiaux de membrane ont ete employes lors de cette etude : 

• Silicone renforce par de la fibre de verre. Cette membrane presente l'avantage 

d'une tres grande resistance mecanique et d'une bonne stabilite thermique jusqu'a 

plus de 150 °C. Neanmoins, elle possede une conductivite thermique mediocre. Le 

renfort en fibres de verre lamine dans le silicone agit comme un isolant thermique. 

Dans le reste de ce chapitre, on referera a cette membrane par la locution 

« membrane non conductrice ». 

• Silicone a la conductivite thermique amelioree et renforce par de la fibre de verre 

(TC-80CG de la compagnie Shin-Tsu). Ce materiau beneficie d'une conductivite 

thermique amelioree (1.9 W / m • K). Cependant, l'experience a revele une faible 

resistance au dechirement. Dans le reste de ce chapitre, on referera a cette 

membrane par la locution « membrane conductrice ». 

• Latex. II a l'avantage d'une tres grande elongation (300%), ce qui rend possible 

l'utilisation de feuilles de latex non preformees dans des moules de geometries 

complexes (voir section 4.6, Fabrication d'une piece 3D et mesures du flux de 

chaleur). 

En raison de sa fragilite, la membrane en silicone conducteur a ete placee entre deux 

joints de silicone renforces afin de la proteger au niveau du plan de joint du moule 

(Figure 4.7). Ces deux joints jouent aussi le role d'isolant thermique entre les deux 

parties du moule. Ainsi, le transfert de chaleur entre le moule et le contre-moule au 

niveau du plan de joint est limite. 
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Figure 4.7 : Membrane en silicone conducteur (au centre) avec joint de 

renforcement sur le plan de joint du moule. 

4.2. Procedure de fabrication 

1. Prechauffer le moule et la preforme jusqu'a stabilisation de la temperature du 

moule a la temperature de moulage desiree. 

2. Faire circuler le fluide de compaction dans le moule jusqu'a obtention de la 

temperature de fluide desiree. 

3. Arreter la circulation du fluide de compaction dans le moule et faire le vide dans 

les deux cavites (chambre de compaction et cavite de moulage). 

4. Injecter la resine a une pression de 1,4 bar et demarrer le chronometre. 

5. Fermer le conduit d'injection de la resine apres que la totalite de la resine ait ete 

injectee. 
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6. Fermer la valve d'aspiration dans le circuit du fluide de compaction et injecter le 

fluide de compaction. 

7. Fermer 1' event une fois 15 cm du conduit de 1'event rempli de resine. 

8. Arreter le chronometre. 

9. Cuire le composite pendant 20 min en maintenant l'ecoulement du fluide de 

compaction a une pression et a une temperature fixes. 

10. Arreter le chauffage du moule et du fluide de compaction. 

11. Diriger le fluide de compaction dans l'echangeur de chaleur. 

12. Ouvrir les vannes d'eau pour le refroidissement du fluide de compaction et du 

moule. 

13. Attendre que la temperature du moule inferieur ait atteint 60 °C. 

14. Arreter la circulation du fluide de compaction dans le moule. 

15. Aspirer le fluide de compaction de la chambre de compaction. 

16. Ouvrir l'entree d'air en amont du port d'injection du fluide de compaction afin 

d'evacuer le fluide present dans le moule. 

17. Ouvrir le moule. 

18. Demouler la piece. 

La Figure 4.8 est un exemple des donnees du procede qui sont recueillies pendant une 

fabrication. Cette figure trace revolution de la temperature et de la pression du fluide de 

compaction enregistrees par le logiciel de contrdle. On voit sur cette figure qu'une 
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importante chute de pression du fluide de compaction se produit entre l'entree et la 

sortie du le moule (1,6 bar). Le chauffage de la partie superieure du moule previent la 

perte de chaleur du fluide de compaction dans le moule. Les temperatures d'entree et de 

sortie du fluide de compaction sont done proches. Apres 20 min de cuisson, le fluide de 

compaction est refroidi et evacue du moule pour permettre le demoulage. 
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Figure 4.8 : Evolution de la temperature et de la pression du fluide de compaction 

pendant une fabrication (1200 tpm). 

La contamination de la cavite de moulage par le fluide de compaction represente un 

risque a considerer au meme titre que la contamination du circuit du fluide de 

compaction par la resine liquide. Un defaut d'etancheite entre les deux cavites pourrait 
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etre a l'origine de ce type d'incident. Dans le deuxieme cas, il faut noter que les 

consequences pourraient etre plus nefastes, puisque tout le systeme du fluide de 

compaction aurait a etre vidange. Une contamination du fluide de compaction par la 

resine liquide modifierait les proprietes de l'huile et pourrait endommager le circuit du 

fluide de compaction. Par consequent, il est preferable de veiller a ce que la pression du 

fluide de compaction soit toujours superieure a la pression de la resine durant l'injection 

et jusqu'a ce que la resine soit gelee. Ainsi, en cas de perforation de la membrane, le 

fluide de compaction passera dans la cavite de moulage, mais en quantite limitee, 

puisque cette cavite est deja occupee par la resine et le renfort et que les deux ports 

d'injection et d'event sont fermes. 

Le demoulage ne doit s'effectuer que lorsque la temperature de la resine baisse en 

dessous de la temperature de transition vitreuse de la resine de plusieurs degres. Avant 

cela, la resine se trouve dans un etat caoutchouteux qui ne permet pas le demoulage, au 

risque d'obtenir d'importants defauts en plus d'une difficulte a demouler la piece. 

4.3. Travaux preliminaires 

4.3.1. Compatibilite du fluide de compaction avec la resine 

La compatibilite entre les deux fluides, resine et fluide de compaction est un facteur 

important pour la robustesse du precede. Parmi les travaux preliminaires de notre etude, 

la compatibilite du fluide de compaction avec la resine vinylester a ete evaluee. Une 

preforme a ete volontairement et abondamment impregnee d'huile Ucon afin de simuler 

une contamination majeure de la cavite de moulage par le fluide de compaction. Par la 

suite, la resine a ete injectee en suivant la procedure d'injection flexible. La cuisson a 

ensuite ete effectuee a 100 °C pendant une duree de 20 min. 
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Le resultat de cette experience est que la resine injectee a bien polymerise, y compris 

dans la zone contaminee par le fluide de compaction comme on peut le constater au 

niveau du coin inferieur droit de la piece sur la Figure 4.9. Une plus grande flexibility de 

la piece a ete observee au niveau de la zone impregnee de fluide de compaction a cause 

de 1'effet plastifiant du fluide Ucon. L'impregnation de la preforme par la resine est 

egalement moins bonne en cette zone. 

Cette experience a permis de demontrer que le fluide de compaction est bien assimile 

par la resine et n'empeche pas sa polymerisation. Le melange de la resine avec le fluide 

de compaction ne genere ni emulsion, ni emanation de gaz. Plus tard, lors de l'execution 

des plans d'experiences, il a ete confirme que la presence dans la cavite de faibles 

quantites de fluide de compaction ne compromet aucunement la qualite de la piece 

finale. 

Figure 4.9 : Piece fabriquee avec une preforme contaminee par le fluide de 

compaction (cote inferieur droit). 

4.3.2. Caracterisation de la cinetique chimique de la resine 

Afin de reduire le temps de cycle, il faut autant que possible rapprocher le temps 

d'inhibition de la resine du temps de remplissage du moule sans compromettre 
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l'impregnation et le mouillage du renfort [42]. Les resines vinylesters exhibent un gel 

assez brutal a un faible degre de polymerisation. Le calorimetre differentiel a balayage 

(DSC) permet de mesurer le flux de chaleur genere par la reaction de polymerisation et 

de retracer ainsi 1'evolution du degre de cuisson. 

La cinetique chimique obtenue par des mesures DSC peut etre assez differente de celle 

observee dans le moule a temperatures egales. Selon les proprietes thermiques du moule, 

la chaleur de reaction du thermodurcissable est dissipee avec une efficacite variable. Le 

renfort a egalement un impact sur les echanges thermiques et par consequent, sur la 

cinetique chimique de la resine. Si la preforme est a la temperature du moule durant 

l'injection et que la resine n'est pas chauffee, les fibres contribuent a chauffer la resine. 

Par la suite, pendant la cuisson, une partie de la chaleur de reaction est transmise au 

renfort. Par ailleurs, l'ensimage des fibres peut avoir une influence non negligeable sur 

la cinetique chimique [46]. 

Des mesures DSC isothermes ont ete realisees sur la formulation de la resine decrite au 

paragraphe 4.1.3. La reactivite de la resine oblige a effectuer un saut de temperature vers 

la temperature de l'isotherme et ce, afin d'eviter une polymerisation pendant le 

chauffage de 1'echantillon. Cela est plus representatif d'une injection isotherme, pendant 

laquelle, la resine est injectee dans un moule deja chaud. En raison des emanations de 

styrene, une membrane en kapton a du etre utilisee pour sceller la cupule de 

1'echantillon. Les courbes de flux de chaleur des essais a 80, 90 et 100 °C sont tracees 

sur la Figure 4.10. 
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Figure 4.10 : Resultats DSC. Isothermes a 80,90 et 100 °C. 

Pour connaitre la chaleur totale de reaction et pouvoir ainsi calculer 1'evolution du degre 

de cuisson pendant un isotherme, un essai dynamique doit egalement etre realise. Les 

resultats de cet essai et le calcul du degre de cuisson sont illustres sur les figures de 

VAnnexe C. Apres 20 minutes de cuisson a 100 °C, la resine atteint un degre de 

polymerisation de 92%. La temperature de cuisson est fixee a 100 °C et le temps de 

cuisson a 20 min. 
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4.3.3. Mesure de la pression de la resine 

L'objectif de cette experience est d'enregistrer 1'evolution de la pression de la resine, 

une fois 1'injection terminee, et d'evaluer, par la meme occasion, la transmission des 

pulsations du fluide de compaction a la resine liquide. Pour cela, un capteur de pression 

est place sur la ligne d'injection de la resine entre le moule et le pistolet d'injection 

comme le montre la Figure 4.11. Au prealable, le capteur de pression est protege par un 

film adhesif et de la glycerine injectee a l'aide d'une seringue, comme illustre sur la 

Figure 4.12. 

Capteur de 
pression 

Pistolet 
d'injection 

Figure 4.11: Mesure de la pression de la resine lors de 1'injection du fluide de 

compaction. 



94 

Figure 4.12 : Injection de glycerine dans le capteur de pression. 

Le graphique de la Figure 4.13 montre revolution de la pression de la resine et du fluide 

de compaction lors de la fabrication d'une plaque. La premiere augmentation est 

provoquee par l'injection de la resine. Lors de la phase d'injection de la resine, la 

chambre de compaction est sous vide. La pression negative n'est cependant pas 

mesurable par le capteur installe sur le systeme du fluide de compaction. A environ 14 

secondes intervient l'injection du fluide de compaction, ce qui provoque une hausse de 

la pression de la resine a un niveau superieur a celui de la pression du fluide de 

compaction. Cela s'explique par la pression dynamique du fluide injecte 

perpendiculairement a la surface du moule qui vient s'ajouter a la pression statique 

mesuree par le capteur. On observe par la suite une chute de la pression de la resine qui 

s'ecoule dans la preforme en direction de l'event. La difference entre la pression de 

compaction et la pression de la resine est la pression supportee par le renfort. Ainsi, a 

mesure que la resine impregne le renfort, ce dernier supporte une pression croissante. 
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Figure 4.13 : Evolution des pressions de la resine et du fluide de compaction au 

debut du cycle de fabrication (5 mesures par seconde, 1010 tpm, Tmouu = 80 °C, 

Tfluide = 60 °C). 

Afin d'enregistrer les fluctuations rapides de pression, la pression de la resine a ete 

mesuree avec une frequence d'echantillonnage plus elevee, soit 1000 mesures par 

seconde pendant 1 seconde. La Figure 4.14 montre clairement que les oscillations de 

pression du fluide de compaction sont transmises a la resine a la fois en frequence et en 

amplitude. Les frequences du fluide de compaction et de la resine calculees par FFT sont 

les memes, soient environ 17 Hz. La vitesse de rotation du moteur etait de 1010 tpm et la 

pompe comprenait deux pistons. L'amplitude des oscillations de pression du fluide de 
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compaction est de 4,8 bar, tandis que dans la resine, on mesure une amplitude de 4,1 bar. 

L'amortissement est done suffisamment faible pour permettre une bonne transmission 

des vibrations. 
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Figure 4.14 : Fluctuations des pressions du fluide de compaction et de la resine 

(1000 mesures par seconde, 1010 tpm, Tmouu = 80 °C, Tfluide = 60 °C). 

La Figure 4.15 montre revolution de la pression de la resine pendant l'etape 

d'impregnation. Sur cette figure, la mesure commence apres injection de la resine et 

fermeture du port d'injection. La pression de la resine chute pendant 1'impregnation. Les 

fluctuations de pression sont alors moins intenses dans la resine. Sa pression se stabilise 
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apres 2,5 s. En raison de la temperature de moulage elevee (100 °C), le gel rapide et le 

retrait de la resine a 4 s font chuter la pression. 

Fluide de 
Compaction 

Resine 

Temps (s) 

Figure 4.15 : Evolution des pressions de la resine et du fluide de compaction apres 

l'injection de la resine (1000 mesures par seconde, Tmouie = 100 °C, Tfiui&e = 90 °C, 

1500 tpm). 
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4.4. Etude de la pulsation de la pression du fluide de compaction 

4.4.1. Plan d'experiences 

On se propose d'evaluer l'impact du cyclage de la pression du fluide compaction sur la 

variability de l'epaisseur de la piece composite et sur le temps d'impregnation. La 

principale variable d'etude est la frequence du cyclage du fluide compaction qui est 

controlee par la vitesse de rotation de la pompe. La relation donnant la frequence en 

fonction de la vitesse de rotation du moteur (tpm) est: 

Les observations et mesures effectuees dans le cadre de ce plan d'experiences sont: 

• Mesures d'epaisseur realisees a l'aide d'un micrometre electronique a gorge 

profonde en vingt differents points de la piece composite, comme indique sur la 

Figure 4.16. L'epaisseur moyenne, l'ecart maximal et l'ecart type des mesures ont 

ete calcules. Noter que l'axe des differents points de mesure d'epaisseur sur la 

piece est oriente du port d'injection vers l'event. 

• Mesure du temps d'impregnation pour chaque fabrication tel que defini dans la 

procedure de fabrication au paragraphe 4.2. 
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Figure 4.16 : Positionnement des points de mesure d'epaisseur sur une plaque 

(mesures en mm). 

Les variables fixees sont: 

• Pression d'injection de la resine : 1,4 bar. 

• Pression de compaction : la pression du fluide de compaction est ajustee de fa§on a 

avoir un pic a 8,3 bar. 

• Temperature du moule inferieur : 100 °C. 

• Temperature du fluide compaction : 100 °C. 

• Temps de cuisson : 20 min. 

Les valeurs des variables utilisees dans le plan d'experiences sont donnees dans le 

Tableau 4.1. 
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Tableau 4 . 1 : Plan d'experiences 

Experience Nombre de pistons Frequence (Hz) 
Vitesse moteur 

(tpm) 

1 1 10 600 

2 1 15 900 

3 I 17 1000 

4 1 20 1200 

5 I 25 1500 

r> i : « rsii 

7 2 10 WK) 

8 2 15 900 

*) 2 20 1200 

10 2 25 1500 

11 2 2l» 1750 

12 - 0 0 

Ce plan d'experiences comprend done 12 essais, plus les repetitions. Les essais avec 

deux pistons dans la pompe ont ete repetes au moins trois fois, tandis que les essais avec 

un seul piston n'ont pas ete repetes, exception faite pour l'essai numero 1. L'essai 

numero 12 a ete realise sans circulation du fluide de compaction, simplement en 

appliquant une pression statique dans le fluide a l'aide de la pression d'air. Cet essai est 

destine a comparer une fabrication avec circulation et pulsation du fluide de compaction 

et une fabrication avec une compaction statique. 
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4.4.2. Resultats 

Noter que deux plaques de reference ont ete fabriquees par le procede RTM sur le meme 

moule avec le meme renfort mais a temperature ambiante. La mesure d'epaisseur sur ces 

deux plaques a donne une epaisseur moyenne de 2,5 mm avec une variability maximale 

de l'ordre de 3% (0,08 mm) et un ecart type de 0,02 mm. Le temps d'impregnation du 

renfort de ces deux fabrications se situe autour de 10 min. Sur les figures de cette 

section, les resultats a frequence nulle ont ete obtenus par les essais sans circulation ni 

pulsation de fluide de compaction. Les resultats detailles de ce plan d'experiences sont 

fournis en Annexe D. 

4.4.2.1 .Epaisseur moyenne du composite 

La Figure 4.17 montre l'epaisseur moyenne des plaques en fonction de la frequence de 

pulsation du fluide de compaction. Une tendance a la diminution de l'epaisseur des 

plaques avec la frequence de pulsation apparait a partir de 15 Hz, se rapprochant ainsi de 

l'epaisseur de la cavite du moule de 2,5 mm. On observe egalement une diminution de 

l'epaisseur moyenne de 0,08 mm entre les plaques obtenues sans pulsations et celles 

fabriquees avec une frequence de 29 Hz. 

La diminution de l'epaisseur h des pieces se traduit par une augmentation du taux 

volumique de fibres v/, puisque pour un nombre n de plis de renfort, ces deux proprietes 

sont liees par la relation suivante : 

v, - ^ (4.2) 
h A. 

ou ps est la masse surfacique d'un plis de renfort etpv la masse volumique du verre. 
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Figure 4.17 : Epaisseur moyenne des plaques composites pour differentes 

frequences de pulsation du fluide de compaction. 

La Figure 4.18 donne le taux volumique de fibres en fonction de la frequence de 

pulsation. Elle montre une augmentation du taux volumique de fibres de 54 a 57% pour 

une augmentation de la frequence de 15 a 30 Hz. 
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Figure 4.18 : Taux volumique de fibres en fonction de la frequence de pulsation du 

fluide de compaction. 

4.4.2.2.Variabilite de l'epaisseur du composite 

La variabilite de l'epaisseur sur une plaque est le parametre principal de ce plan 

d'experiences. II est estime par l'ecart type et l'ecart maximal des mesures d'epaisseur 

sur une plaque composite. La Figure 4.19 fournit les ecarts types des plaques fabriquees 

a differentes frequences de pulsation. Elle montre que les ecarts types des plaques 

fabriquees sans pulsation sont en moyenne superieurs aux ecarts types des plaques 

fabriquees avec pulsation, toutes frequences confondues. Un ecart type minimum de 

0,07 mm est observe pour une frequence de 25 Hz. Cela represente une diminution de 

27% de la variabilite de l'epaisseur par rapport a une compaction statique. 
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Figure 4.19 : Ecart type des mesures d'epaisseur en fonction de la frequence de 

pulsation du fluide de compaction. 

La Figure 4.20 donne les ecarts maximaux d'epaisseur mesures sur les pieces 

composites. L'ecart maximal d'epaisseur Ah est obtenu par la relation : 

Ah — h -h 
max mm 

(4.3) 

ou hmax et hmin sont respectivement les epaisseurs maximale et minimale mesurees sur 

une plaque. Ce parametre revet une grande importance, car il revele la presence d'une 

variation locale de l'epaisseur de la plaque. Encore une fois, la variabilite, estimee ici 

par l'ecart maximal d'epaisseur, presente un minimum a la frequence de 25 Hz. On 

obtient des resultats semblables si Ton rapporte l'ecart maximal Ah a la valeur de 

l'epaisseur moyenne hm)y, c'est-a-dire en calculant la valeur Ah/hmoy. 
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Figure 4.20 : Ecart maximal Ah des mesures d'epaisseur en fonction de la 

frequence de pulsation du fluide de compaction. 

Afin de mieux cerner l'origine de la variability d'epaisseur, des mesures d'epaisseur ont 

ete effectuees sur une preforme puis sur la piece fabriquee avec cette preforme. La 

Figure 4.21 reporte les resultats de ces mesures. Elle revele une nette correlation entre 

les variations d'epaisseur de la preforme et celles de la piece composite. On peut done 

en deduire qu'une partie des irregularites d'epaisseur de la preforme se reflete sur la 

piece. 
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Figure 4.21: Mesures d'epaisseur sur une piece et sa preforme. 

Le Tableau 4.2 donne les epaisseurs et les ecarts types de deux pieces et de leurs 

preformes. Les preformes ont ete comprimees dans le moule a une temperature de 140°C 

pendant deux heures. Les resultats reportes dans le Tableau 4.2 montrent qu'on ne peut 

mettre en cause uniquement la qualite du preformage dans la variabilite de l'epaisseur de 

la piece. En effet, l'ecart type des pieces est superieur a celui des preformes comprimees. 

L'inspection visuelle des pieces revele de faibles ondulations dans la direction des 

chaines de 45°. Le retrait important de la resine fait ressortir l'empreinte des chaines du 

renfort. La distribution de la resine dans le renfort et la qualite d'impregnation 

influencent egalement la variabilite de l'epaisseur de la piece composite. 
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Tableau 4.2 : Resultats de mesures d'epaisseur sur renfort et piece 

Preforme 

Preforme apres 
chauffage et 
compression 

Piece 

Essai 1 

Epaisseur 
moyenne 

(mm) 

2.97 

2.72 

2.53 

Ecart 
type 
(mm) 

0.09 

0.04 

0.06 

Essai 2 

Epaisseur 
moyenne 

(mm) 

3.05 

2.66 

2.56 

Ecart 
type 
(mm) 

0.03 

0.03 

0.06 

II est important de souligner que l'ecoulement du fluide de compaction au dessus de la 

membrane ne semble pas causer de variations d'epaisseur du composite. La Figure 4.22 

illustre et confirme cette observation, puisqu'elle compare la distribution d'epaisseur de 

deux pieces, la premiere fabriquee avec un debit maximal de fluide de compaction (deux 

pistons, vitesse moteur = 1750 tpm) et la seconde produite sans circulation du fluide de 

compaction (vitesse moteur = 0 tpm). D'apres les deux droites de tendance calculees, la 

diminution de l'epaisseur est plus prononcee pour la plaque fabriquee sans circulation du 

fluide de compaction. Aucune correlation n'a ete trouvee entre le debit du fluide de 

compaction et la variabilite de l'epaisseur. 
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Figure 4.22 : Mesures d'epaisseur sur une plaque fabriquee a une frequence de 29 

Hz et avec deux pistons dans la pompe. 

4.4.2.3.Temps d'impregnation 

Ce plan d'experiences a egalement porte sur 1'influence de la frequence de pulsation du 

fluide de compaction sur le temps d'impregnation du renfort. La Figure 4.23 compare les 

temps d'impregnation chronometres lors de la fabrication des plaques avec un, deux 

pistons et avec la compaction statique. Deux resultats importants ressortent de cette 

figure. Tout d'abord, pour les essais avec deux pistons, un temps d'impregnation 

minimal est observe a une frequence de pulsation de 20 Hz. Ce minimum est inferieur de 

9 s au temps d'impregnation d'une fabrication avec compaction statique. Le deuxieme 

resultat significatif est que les essais realises avec un seul piston presentent les temps 
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d'impregnation les plus bas comparativement a ceux realises avec deux pistons et ceux 

realises avec une compaction statique. 
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Figure 4.23 : Temps til'impregnation en fonction de la frequence de pulsation du 

fluide de compaction. 

4.4.3. Conclusions 

Les conclusions suivantes decoulent de ce plan d'experiences : 

• Impact de la pulsation du fluide de compaction sur I'epaisseur moyenne des 

plaques composites. Entre 15 et 29 Hz, I'epaisseur moyenne diminue quand la 

frequence de pulsation augmente. A 29 Hz, on observe une diminution de 

I'epaisseur moyenne de 3% par rapport a I'epaisseur moyenne des plaques 
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fabriquees sans pulsation. Un rearrangement des fibres du renfort sous l'effet 

d'une compaction cyclique pourrait expliquer cette diminution. Cependant, cette 

diminution est faible si Ton considere la dispersion des resultats. 

Impact de la pulsation du fluide de compaction sur la variability de I 'epaisseur 

des plaques composites. La pulsation a une frequence de 25 Hz a cause une 

diminution de 27% de la variabilite de l'epaisseur relativement aux fabrications 

sans pulsation. Une pulsation a cette meme frequence a egalement reduit l'ecart 

maximal d'epaisseur mesure sur les plaques. Cela montre que la pulsation de la 

compaction aide a uniformiser l'epaisseur du composite. L'ecoulement du fluide 

de compaction au dessus de la membrane n'engendre pas de variations d'epaisseur 

le long de la piece. 

Impact de la pulsation du fluide de compaction sur le temps d'impregnation du 

renfort. La pulsation a une frequence de 20 Hz a produit les temps d'impregnation 

les plus bas des essais realises avec deux pistons. Les essais realises avec un seul 

piston ont donne, en revanche, des temps d'impregnation plus bas que ceux 

realises avec deux pistons. De plus, les temps d'impregnation sans pulsation sont 

superieurs a ceux obtenus avec pulsation. On peut done conclure que la pulsation 

du fluide de compaction avec un seul piston dans la pompe permet de reduire 

sensiblement le temps d'impregnation en ameliorant l'ecoulement de la resine 

dans le renfort. 
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4.5. Chauffage du fluide de compaction 

4.5.1. Plan d'experiences 

L'objectif de ce plan d'experiences est d'evaluer l'efficacite du controle de la 

temperature du composite grace au fluide de compaction, en vue de reduire le temps de 

cycle du procede. Les variables d'etudes sont: 

• Temperature du moule. Elle se situe dans une plage de temperature de 50 a 100°C. 

• Temperature du fluide compaction entre 30 et 100 °C. 

• Conductivity de la membrane. Cette variable sera variee en interchangeant les 

deux membranes en silicone decrites dans la section 4.1.4. 

• Epaisseur de la membrane variee entre 0,8 et 1,6 mm. 

L'evolution de la temperature du composite dans le moule pendant la cuisson sera 

enregistree en meme temps que les autres variables du procede grace au logiciel de 

controle. Afin de mesurer cette temperature, un fil thermocouple fin (calibre 36 AWG) 

est insere a travers l'event du moule et place au centre de la preforme, au milieu de son 

epaisseur. Les variables suivantes seront gardees constantes pour toutes les experiences : 

• Pression d'injection : 1,4 bar. 

• Pression de compaction : 8,3 bar. 

• Nombre de pistons : 3. 

• Vitesse de rotation de la pompe : 1500 tpm, soit un debit de 15,75 1 / min et une 

vitesse d'ecoulement du fluide de 1,53 m / s. 
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• La temperature du moule superieur est fixee a la meme temperature que celle du 

fluide de compaction afin de limiter les pertes de chaleur vers le moule. Avant 

1'injection, un certain temps est laisse pour equilibrer la temperature de la 

preforme. 

• Temperature de la resine injectee : temperature ambiante. 

Le Tableau 4.3 presente les 13 experiences realisees. 

Tableau 4.3 : Plan d'experiences. 

Temperature Temperature 
du fluide de du moule Epaisseur Conductivity 
compaction inferieur membrane membrane 

(°C) (°C) 

Experience 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

100 

100 

100 

100 

100 

100 

100 

100 

100 

100 

100 

'«) 

90 

100 

100 

so 

95 

50 

50 

50 

90 

50 

l.f! 

1,6 

\.t 

0,8 

O.X 

0,8 

O.S 

0,8 

1.6 

1,6 

1.6 

non-
conduLince 

non-
conductrice 

non-
ciMiductnt'e 

conductrice 

I'onducinco 

conductrice 

conductrice 

conductrice 

condLictiicc 

conductrice 

conductrice 
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12 100 100 1,6 

13 30 95 1.6 

non-
conductrice 

non-
conductiice 

4.5.2. Resultats 

La Figure 4.24 trace les evolutions en temperature du composite pour trois fabrications a 

des temperatures differentes du moule et du fluide de compaction. L'injection de la 

resine se produit a t = 0. Sur les trois courbes, on observe que lorsque la resine atteint le 

thermocouple, le signal de temperature chute brusquement sous l'effet du passage de la 

resine froide, puis le composite se rechauffe grace a la chaleur du moule et du fluide de 

compaction. La diffusivite thermique elevee du materiau constituant le moule ainsi que 

la minceur de la piece ne permettent pas d'observer un exotherme important de 

temperature lors de la cuisson. La chaleur generee par la reaction de polymerisation ne 

suffit pas a elever la temperature de la piece de facon significative. Celle-ci est 

rapidement dissipee dans le moule et dans le renfort. 

Sur le graphique de la Figure 4.24, on voit que pour la premiere fabrication (Tm = 100°C, 

Tfc = 100 °C), la temperature du composite se maintient a 100 °C autour de la 

temperature du moule pendant toute la duree de la cuisson. A la difference des deux 

autres fabrications, celle avec un fluide de compaction non chauffe (Tm = 95 °C, 

Tfc=30°C) a ete realisee avec une membrane non-conductrice thermiquement. La courbe 

de temperature de cette fabrication montre qu'en depit du chauffage du moule a 95 °C, 

la temperature du composite ne depassera pas 75 °C a cause de l'effet de refroidissement 

du fluide de compaction non chauffe. Enfin, dans le dernier essai (Tm = 50 °C, 

7}t=100°C), le moule inferieur a ete chauffe a une temperature de 50°C, ainsi 

1'augmentation de la temperature de la piece au-dela de 50 °C n'est due qu'a l'apport de 

chaleur du fluide de compaction. On voit sur le graphique que la temperature de la piece 
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augmente tres rapidement lors de la premiere minute suivant l'injection du fluide de 

compaction, puis evolue lentement en hausse. La chaleur du fluide de compaction 

transmise par convection vers la membrane, puis par conduction au composite est 

dissipee par le moule inferieur en aluminium. II est interessant de remarquer aussi que 

les temperatures du composite pour les deux derniers essais evoques precedemment se 

rejoignent apres les trois premieres minutes du cycle de fabrication, bien que leurs 

configurations de chauffage soient opposees. 

no 

-Tm= 100 "C, Tfc=100*C 

Tm = 95"C, Tfc = 30"C 

•Tm = 50°C, Tfc= 100 "C 

4 6 8 10 12 14 16 

Temps (mill) 

Figure 4.24 : Evolution de la temperature du composite pour differentes 

temperatures de moule T,„ et de fluide de compaction 7}c. 
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La Figure 4.25 compare 1'evolution de la temperature du composite de deux 

fabrications, l'une avec une temperature de moule de 90 °C et 1'autre de 50 °C. La 

temperature du fluide de compaction a ete fixee a 100 °C dans ces deux essais. Pour 

l'essai a une temperature de moule de 90 °C, la temperature du composite se stabilise a 

93 °C. Lors de l'essai avec une temperature de moule de 50 °C, le fluide de compaction 

eleve la temperature du composite de 15 °C dans la minute suivant son injection. Par la 

suite, l'elevation de temperature se fait avec une rampe d'environ 0,5 °C / min. Le 

transfert de chaleur par conduction avec le moule domine alors largement le transfert par 

convection a partir du fluide de compaction. 
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Figure 4.25 : Evolution de la temperature du composite pour deux temperatures de 

moule Tmouie {TfC = 100 °C, membrane conductrice de 0,8 mm). 



116 

La Figure 4.26 donne revolution de la temperature du composite pour deux epaisseurs 

de membrane, 0,8 mm et 1,6 mm. Apres 1'injection du fluide de compaction, 

F augmentation de temperature se fait a une vitesse similaire pour les deux fabrications. 

90 i 

Figure 4.26 : Evolution de la temperature du composite pour differentes epaisseurs 

e de membrane conductrice (Tmouie = 50 °C, T/c = 100 °C). 

La Figure 4.27 compare la variation de temperature du composite pendant la phase de 

refroidissement par le fluide de compaction pour deux epaisseurs de membrane. Le 

refroidissement sur cette figure debute a exactement t = 1 min. On constate que la 

membrane de 1,6 mm d'epaisseur produit un temps de reponse sur le signal du 
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thermocouple du composite legerement superieur a celui de la membrane de 0,8 mm 

d'epaisseur. La vitesse de refroidissement du composite ne semble pas etre affectee 

substantiellement par 1'epaisseur de la membrane. Ceci va dans le meme sens que les 

resultats de la figure precedente. 

e = 0,8 mm 

- e = 1,6 mm 

Temps (min) 

Figure 4.27 : Evolution de la temperature du composite lors du refroidissement 

pour differentes epaisseurs e de membrane conductrice (Tm0„ie = 50 °C, T/c = 

100°C). 

La vitesse de refroidissement est davantage affectee par la conductivite de la membrane 

flexible comme en temoigne la Figure 4.28. Comme precedemment, le refroidissement 

debute a exactement t = 1 min. La vitesse de refroidissement du composite avec une 
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membrane non conductrice est d'environ 4,3 °C / min. Tandis qu'elle s'eleve a 20 °C / 

min avec une membrane dont la conductivite thermique est amelioree. 

no 

• Membrane conductrice 

Membrane non-conductrice 

Temps (min) 

Figure 4.28 : Evolution de la temperature du composite lors du refroidissement 

pour deux conductivities de membrane (Tmouie = 100 °C, T/c = 100 °C). 

La Figure 4.29 trace revolution du gradient de temperature entre le fluide de 

compaction et le composite (7); - TL) pour une membrane thermiquement conductrice et 

une membrane non conductrice. Sur le graphique de la Figure 4.29, l'injection de la 

resine debute a t = 0. On observe qu'apres la premiere minute suivant l'injection de la 

resine, la difference de temperature TfC - Tc ne depasse pas 5 °C pour les deux 

experiences. Neanmoins, l'ecart de temperature s'accentue avec temps pour la 

fabrication avec une membrane non conductrice 
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Figure 4.29 : Evolution de la difference de temperature entre le fluide de 

compaction et le composite (TfC - Tc) avec une membrane conductrice et non-

conductrice (TmouU = 100 °C, Tfc = 100 °C). 

4.5.3. Conclusions 

II convient de preciser que la diffusivite thermique elevee du moule en aluminium a 

domine en grande partie les echanges thermiques observes dans ce plan d'experiences. 

Cependant, le controle en temperature du fluide de compaction apparait comme un 

imperatif au procede d'injection flexible. L'absence de chauffage du fluide de 

compaction induit des pertes de chaleur a travers la membrane qui ralentissent la cuisson 

du composite. L'injection du fluide de compaction a une temperature de 100 °C dans le 

moule chauffe a 50 °C produit un saut de temperature de 15 °C en une minute. Le 

refroidissement du fluide permet, en fin de cuisson, de baisser la temperature du 

composite de 20 °C / min. Ces vitesses de chauffage et de refroidissement ne sont 
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possibles qu'avec la membrane en silicone a la conductivite thermique amelioree. En 

effet, la conductivite thermique de la membrane influence grandement 1'efficacite du 

transfert de chaleur et par consequent, du controle en temperature. Neanmoins, aucune 

amelioration significative du temps de reponse n'a ete observee lorsque Ton reduit 

l'epaisseur de la membrane conductrice de 1,6 a 0,8 mm. La membrane conductrice de 

0,8 mm d'epaisseur etant jugee trop fragile, on preferera done utiliser une membrane 

plus resistante de 1,6 mm d'epaisseur. 

4.6. Fabrication d'une piece 3D et mesures du flux de chaleur 

Les objectifs de cette experience sont les suivantes : 

• Evaluer 1'efficacite du transfert de chaleur entre le fluide de compaction et le 

composite dans un moule de geometrie tridimensionnelle avec une membrane en 

latex. 

• Experimenter la possibilite d'utiliser une membrane en latex non preformee pour 

la fabrication d'une piece 3D. 

• Experimenter et valider le procede d'injection flexible avec circulation du fluide 

de compaction dans un moule de geometrie tridimensionnelle. 

• Evaluer la detection de la polymerisation par un capteur de flux de chaleur afin 

d'optimiser les parametres et le minutage du procede. 

4.6.1. Experience 

L'idee de cette experience est d'injecter une resine vinylester avec une formulation basse 

temperature dans un moule non prechauffe, puis d'initier la polymerisation par 

l'injection du fluide de compaction a une temperature de 100 °C et a un debit de 
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12,61/min. Ainsi la temperature du fluide de compaction est la seule variable de controle 

en temperature du procede. La piece fabriquee est un modele reduit simplifie d'un toit de 

voiture. Le moule utilise est un moule en composite qui se prete bien a cette experience 

puisqu'il dissipe peu la chaleur. 

Une preforme constitute de quatre plis de mat en fibres de verre a filaments continus a 

ete deposee dans la cavite du moule. Une simple feuille de latex non preformee est fixee 

sur la partie superieure du moule pour remplir la fonction de membrane flexible. 

L'epaisseur de cette membrane est de 1 mm. C'est un latex haute temperature de la 

compagnie Latex Technology. La tres grande elasticite du latex permet de l'inserer dans 

le moule sans avoir a le preformer. La Figure 4.30 montre la disposition de la membrane 

et de la piece dans le moule. La resine injectee est la vinylester Derakane 411-350, a 

laquelle on ajoute 1 phr de catalyseur peroxyde MEKP, 0,1 phr d'accelerateur 

naphtalene de cobalt (CoNap) a 12% et 0,08 phr d'inhibiteur 2,4-pentanedione (2,4-P). 

Pour cette formulation, le fabriquant de la resine donne un temps de gel de 60 min a 

35°C. 

Afin de proteger le moule en composite de l'attaque de la resine vinylester, six couches 

d'agent scellant, six couches d'agent demoulant et quatre de cire ont ete appliquees sur 

la surface de la cavite de moulage. 

Pendant le cycle de fabrication, les temperatures de la piece, du moule et du fluide de 

compaction sont enregistrees. On enregistre egalement le flux de chaleur dans le moule. 

La temperature de la piece est mesuree par un fil thermocouple qu'on insere au milieu de 

l'epaisseur de la preforme et qu'on fait sortir du moule par l'event. La temperature du 

moule et le flux de chaleur sont mesures respectivement par un thermocouple et un 

capteur de flux de chaleur lamines dans le moule a 1 mm de la surface de moulage. Le 

fil thermocouple insere dans la piece est positionne juste au dessus de ces deux capteurs. 
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Figure 4.30 : Schema du moule et agencement de la membrane et de la piece. 

4.6.2. Resultats 

Le graphique de la Figure 4.31 trace revolution des temperatures de la piece, du moule 

et du fluide de compaction lors de la fabrication de la piece composite. L'enregistrement 

des donnees commence au debut de 1'injection de la resine a t = 0. A 10 min environ du 

debut de l'essai, le fluide de compaction est injecte a une temperature de 100 °C. II se 

refroidit sensiblement dans le moule froid pour se stabiliser a 82 °C. La chaleur 

transmise par le fluide de compaction au composite fait elever la temperature de ce 

dernier de 20 a 60 °C en 2 min 12 s, soit une rampe de plus de 18 °C / min. Apres 20min 

du debut de la fabrication, sous l'effet de la chaleur degagee par la polymerisation, la 

temperature du composite excede la temperature du fluide de compaction de deux 

degres, puis diminue et se stabilise a 75 °C. Le pic de temperature du composite est 
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suivi, a 1,5 min d'intervalle, par un leger pic de la temperature du moule de 4 °C au 

dessus de sa temperature d'equilibre. A 35 min, le fluide de compaction est refroidi dans 

1'echangeur de chaleur. En 5 min, sa temperature chute de 85 a 33 °C, soit une baisse de 

10 °C / min. La temperature du composite, quant a elle, diminue de 75 a 41 °C dans le 

meme laps de temps, soit une vitesse de refroidissement de 6,8 °C / min. 

120 -| 
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Figure 4.31: Evolution des temperatures du moule, de la piece et du fluide de 

compaction pendant la fabrication (injection de la resine a t = 0). 

La Figure 4.32 ajoute revolution du flux de chaleur aux evolutions de temperature du 

moule et du composite. A 30 s du debut de l'injection, le capteur de flux de chaleur 

enregistre le passage de la resine. L'injection du fluide de compaction provoque un flux 

de chaleur en direction du moule. Par la suite, ce meme capteur mesure le flux de 

chaleur generee par la polymerisation de la resine. Toujours sur cette meme figure, on 
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peut voir que le pic de flux de chaleur intervient 30 s plus tot que le pic de temperature 

dans le composite et 2 min avant le pic de temperature dans le moule. Une fois le pic 

exothermique termine, a 25 min du debut de l'essai, les temperatures et le flux de 

chaleur semblent se stabiliser a des valeurs d'equilibre thermique. Le refroidissement du 

fluide de compaction fait chuter le flux de chaleur qui s'inverse apres 5 min de 

refroidissement. 
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Figure 4.32 : Evolution du flux de chaleur et des temperatures du moule et de la 

piece pendant la fabrication (injection de la resine a / = 0). 

Dans le but de distinguer, sur le signal du capteur de flux de chaleur, la partie du flux 

produite par la reaction exothermique de la partie generee par l'apport de chaleur du 

fluide de compaction, une deuxieme experience a ete conduite avec la piece composite 
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polymerisee. Le moule, ainsi que la piece polymerisee ont d'abord ete ramenes a 

temperature ambiante, puis le fluide de compaction a ete injecte de nouveau dans le 

moule a la meme temperature et au meme debit que lors de la premiere experience. Les 

temperatures de la piece, du moule et du fluide de compaction ainsi que le flux de 

chaleur ont ete enregistres de nouveau. Noter qu'entre les deux experiences, plus de 24 

heures se sont ecoulees. La deuxieme experience s'apparente a une post-cuisson, mais la 

chaleur de polymerisation residuelle peut etre negligee. La Figure 4.33 montre une 

comparaison des temperatures dans la piece pendant la cuisson et la post-cuisson. 

Pendant les cinq premieres minutes de la phase de chauffage, les deux temperatures sont 

proches, puis l'exotherme fait elever la temperature du composite durant la cuisson de 

17 °C au dessus de la temperature du composite pendant la post-cuisson. Les deux 

temperatures se rejoignent en fin d'experience, signe que la chaleur generee par la 

polymerisation a ete completement dissipee. 

10 15 

Temps (min) 

20 25 30 

Figure 4.33 : Comparaison des temperatures de la piece pendant la cuisson et la 

post-cuisson (injection du fluide de compaction a f = 0). 
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La Figure 4.34 fait une comparaison semblable a celle de la figure precedente, mais pour 

les flux de chaleur. Cette figure permet de situer dans le temps le debut et la fin de la 

polymerisation. Les deux flux de chaleur se separent apres 3 min 30 s de chauffage 

marquant le debut de la reaction. Ce temps peut etre vu comme le temps d'inhibition de 

la resine. Le pic exothermique se produit a environ 10 min, puis les flux de chaleur des 

essais de cuisson et de post-cuisson se rejoignent a nouveau a 19 min du cycle de 

cuisson. 

1 

Cuisson 

Post-cuisson 

10 15 20 

Temps (min) 

25 30 

Figure 4.34 : Flux de chaleur lors de la cuisson et de la post cuisson (injection du 

fluide de compaction a t = 0). 
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La Figure 4.35 trace la difference des deux flux de chaleur de la Figure 4.34 et 

l'integrale de cette courbe qui represente l'energie mesuree par le capteur de flux a un 

instant t. Le debut et la fin de la courbe correspondent approximativement au debut et a 

la fin de la reaction de polymerisation. 

350 

+ 300 

+ 250 

+ 200 

Differentiel de flux 
de chaleur 

Difference de 
chaleur mesuree 

£ 

e 

150 g 

100 

+ 50 

Figure 4.35 : Difference de flux de chaleur et chaleur totale. 

II n'est pas valide de considerer, d'un point de vue quantitatif, le differentiel de flux de 

chaleur instantane entre les deux experiences comme etant le flux de chaleur genere par 

la reaction de polymerisation, car la temperature de la piece est differente lors des deux 

experiences. De plus, la variation des diffusivites thermiques allant jusqu'a 100% entre 

les pieces polymerisee et non polymerisee [83, 84], ne permet, encore une fois, pas le 
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calcul du flux de chaleur de polymerisation. Pour obtenir la veritable valeur de terme 

source ou du flux de chaleur produit par la polymerisation, il faudrait maintenir egales 

les proprietes thermiques et les temperatures de la piece lors des deux experiences, avec 

et sans polymerisation. Neanmoins, une fois que l'equilibre thermique est atteint et si les 

temperatures de la piece lors des deux experiences sont egales, comme c'est le cas ici, 

alors, il serait possible de considerer l'integrale du flux de chaleur differentiel comme 

l'energie de polymerisation transferee au moule. Pour cela, on devra egalement faire 

l'hypothese de 1'absence de gradients de temperature longitudinaux. 

La courbe discontinue sur la Figure 4.35 represente l'integrale de la difference de deux 

flux de chaleur. A la fin du cycle de fabrication, cette energie notee H s'eleve a 286 850 

J / m2. Elle peut etre ramenee a une unite d'energie par masse de resine H' grace a la 

relation : 

# ' = - / , H x (4-4) 
e\\-vf).pr 

ou Vf est le taux volumique de fibres de la piece fabriquee (13,12%), e est 1'epaisseur de 

la piece (3,6 mm) et pr est la masse volumique de la resine (1140Kg/m3). Onobtient 

done : 

# ' = 80,48 Jig 

Une mesure DSC de la chaleur de reaction de la resine donne une valeur de 320 J / g. Le 

capteur de flux de chaleur a done permis de mesurer 25% de la chaleur degagee par la 

polymerisation de la resine. Le reste de l'energie a servi a elever l'energie interne des 

materiaux de la resine, du moule, des fibres et de la membrane ou a ete dissipee dans une 

direction parallele au capteur. 
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4.6.3. Conclusions 

Ces experiences ont montre la faisabilite du controle en temperature grace au fluide de 

compaction dans un moule de geometrie tridimensionnelle. L'injection du fluide de 

compaction a une temperature elevee a permis de realiser une rampe de 18 °C / min sans 

compromettre l'impregnation du renfort par la resine. Le refroidissement a ete effectue a 

une vitesse de 10 °C / min. Ce resultat peut etre nettement ameliore par l'injection d'un 

fluide de compaction froid au lieu de refroidir le fluide deja en circulation dans le moule. 

Le capteur de flux de chaleur a permis de detecter 1'arrivee de la resine et d'enregistrer 

les echanges de chaleur entre le moule et le composite. L'essai consistant a mesurer le 

flux de chaleur lors d'une post-cuisson a permis de discerner le flux de chaleur generee 

par la polymerisation de la resine du flux de chaleur resultant du chauffage du fluide de 

compaction. Ainsi, le debut et la fin de la polymerisation peuvent etre situes dans le 

temps avec plus de precision que par l'utilisation du signal du thermocouple moule dans 

la piece. Cela donne une meilleure visibilite des phenomenes thermiques se produisant 

dans le moule. Plus important encore, cela offre la possibility d'optimiser la formulation 

de la resine et les parametres du procede tels que la temperature du fluide de 

compaction. 

Ces deux mesures de flux de chaleur permettent egalement d'optimiser le minutage des 

operations telles que le refroidissement et le demoulage. Par exemple, si le temps 

d'inhibition de la resine est trop long, on choisira d'augmenter la temperature du fluide 

de compaction ou d'ajuster la formulation de la resine pour la rendre plus reactive. Le 

debut du refroidissement peut egalement etre determine en fonction de la fin de la 

reaction de polymerisation enregistree par le capteur de flux de chaleur. Quand a la 

determination de 1'instant de demoulage, on preferera se fier au signal du thermocouple 

donnant la temperature du moule ou de la piece. Ces deux temperatures doivent etre 

nettement inferieures a la temperature de transition vitreuse de la resine pour initier le 
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demoulage. Enfin, il est important de preciser que la membrane en latex a correctement 

joue son role et n'a pas engendre de defauts sur la surface de la piece. 
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CONCLUSION 

Deux idees originales ont ete proposees pour ameliorer la performance du procede 

d'injection flexible. La premiere est la pulsation de la pression du fluide de compaction 

qui vise a accelerer 1'impregnation du renfort par la resine et a uniformiser la 

distribution d'epaisseur de la piece. La seconde est le controle de la temperature du cycle 

de cuisson grace au fluide de compaction. Cette derniere amelioration a pour but de 

reduire les gradients de temperature dans le composite et d'accelerer la cuisson et le 

refroidissement de la piece. Un systeme experimental de controle de la temperature et de 

la pression du fluide de compaction a ete conc.u et realise. Ce systeme a permis de faire 

une premiere evaluation du potentiel des deux ameliorations proposees. Une huile 

synthetique satisfaisant aux contraintes techniques et compatible avec le procede a ete 

selectionnee pour jouer le role de fluide de compaction. Cependant, l'utilisation d'un 

fluide moins couteux comme le DIDP pourrait etre envisagee. 

Les resultats des mesures de temperature et de flux de chaleur ont mis en lumiere la 

necessite du controle en temperature du fluide de compaction. En effet, l'absence de 

chauffage du fluide de compaction induit des pertes de chaleur a travers la membrane 

qui ralentissent la cuisson. Des rampes de temperature dans le composite de 15 °C / min 

ont pu etre obtenues grace au chauffage du fluide de compaction. Le refroidissement du 

fluide en fin de cuisson permet d'abaisser la temperature du composite de 20 °C / min. 

La proximite du fluide de chauffage et de refroidissement de la piece composite permet 

d'obtenir des temps de reponse thermiques tres courts. Un chauffage rapide grace au 

fluide de compaction accelere la cuisson et offre la possibility d'injecter une resine plus 

reactive dans le moule, puis d'initier la polymerisation par l'injection du fluide de 

compaction. Une fois la polymerisation terminee, le composite est rapidement refroidi 
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grace au fluide de compaction en dessous de la temperature de transition vitreuse. 

L'operation de demoulage peut done intervenir plus tot. 

La faisabilite du controle en temperature au seul moyen du fluide de compaction a ete 

demontree dans le cas d'un moule composite de geometrie tridimensionnelle. L'injection 

du fluide de compaction a une temperature elevee dans un moule composite non 

prechauffe a permis de realiser une rampe de temperature dans le composite de 18 °C / 

min. Le refroidissement s'est effectue a une vitesse de 10 °C / min. II est important de 

souligner qu'une membrane en latex non preformee de 1 mm d'epaisseur a ete utilisee 

avec succes pour cette fabrication, bien que la piece presente de fortes courbures. II 

ressort de cette experience que le controle en temperature du fluide de compaction revet 

tout son interet avec des moules de faible conductivite thermique, tels que les moules 

composites. Pour ces moules, le fluide de compaction constitue une source de chaleur 

uniforme qui permet d'atteindre des vitesses appreciates de chauffage et de 

refroidissement. La duree du cycle de fabrication s'en trouve ainsi considerablement 

reduite. Non seulement ne pourrait-on pas obtenir une telle performance avec des 

moyens de chauffage conventionnels, mais la presence d'un fluide de compaction a la 

temperature controlee permet de se passer de tout autre source de chauffage ou de 

refroidissement. 

La performance du controle en temperature par le fluide de compaction depend 

grandement de la conductivite thermique de la membrane flexible. La vitesse de 

refroidissement, notamment, peut etre multiplied par quatre grace a l'emploi d'une 

membrane en silicone de conductivite thermique elevee. En revanche, les resultats 

experimentaux ne montrent pas d'influence significative de l'epaisseur de la membrane 

sur le temps de reponse et sur les vitesses de chauffage et de refroidissement. II est done 

possible d'ameliorer la resistance mecanique de la membrane en augmentant son 

epaisseur, sans pour autant penaliser les performances thermiques du procede. 
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Dans la plupart des procedes de fabrication des composites, la duree de la cuisson 

constitue la majeure partie du temps de cycle. Sa detection est done essentielle au 

controle de la temperature. Le capteur de flux de chaleur a permis de detecter l'arrivee 

de la resine et d'enregistrer les echanges de chaleur entre le moule et le composite. Plus 

particulierement, il a permis de detecter la chaleur generee par la reaction de 

polymerisation. Dans le but de situer dans le temps le debut et la fin de la polymerisation 

avec precision, une methode originale fondee sur l'emploi d'un capteur de flux de 

chaleur a ete proposee. Deux essais successifs de chauffage, le premier avec 

polymerisation et le second sans polymerisation, ont permis d'isoler, dans le signal du 

capteur, la chaleur produite par la reaction. Ainsi, le debut et la fin de la polymerisation 

ont pu etre determines avec plus d'exactitude qu'avec la mesure de temperature d'un 

thermocouple. Tel qu'explique a la fin du chapitre 4, la technique proposee offre la 

possibility d'optimiser et d'ajuster les variables du procede en vue de reduire la duree du 

cycle de fabrication. 

Concernant le volet du controle en pression, les resultats des mesures de pression de la 

resine lors d'une fabrication avec une compaction cyclique montrent que les pulsations 

du fluide de compaction sont transmises efficacement a la resine liquide. La pulsation de 

la pression du fluide de compaction a un effet positif sur la variabilite de l'epaisseur du 

composite. La pulsation a une frequence de 25 Hz permet de reduire de 27% la 

variabilite de l'epaisseur relativement aux fabrications sans pulsation. Les pulsations 

n'ont eu qu'une faible influence sur l'epaisseur moyenne des plaques. Une elevation de 

15 a 29 Hz de la frequence de pulsation a provoque une faible diminution de 3% de 

l'epaisseur moyenne. Contrairement a ce qu'on aurait pu craindre, l'ecoulement du 

fluide de compaction dans le moule et la perte de charge qui en resulte entre les points 

d'entree et de sortie n'ont pas cree de variations significatives de l'epaisseur du 

composite le long de la piece. 

Les essais ont egalement revele que la compaction cyclique pendant la phase 

d'impregnation a un impact substantiel sur la vitesse d'impregnation du renfort par la 
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resine. Le temps d'impregnation est reduit de 40 % entre une fabrication sans pulsation 

et une fabrication avec pulsation a une frequence de 20 Hz. La reduction est encore plus 

importante pour l'essai a 10 Hz avec un seul piston installe dans la pompe, mais il est 

plus difficile de conclure en raison de 1'absence de repetitions pour cet essai. De plus, 

une configuration de la pompe comprenant deux pistons est preferable afin d'augmenter 

le debit du fluide de compaction pour le controle en temperature du moule. 

Perspectives et travaux futurs 

A Tissue de ce travail, il est possible de formuler des propositions de travaux futurs et de 

suggerer des ameliorations au procede de fabrication. L'automatisation du systeme du 

fluide de compaction et son integration complete a la commande du procede 

apparaissent comme la prochaine etape de developpement. L'injection du fluide de 

compaction, le controle de sa pression et de son debit doivent etre automatises. La 

temperature du fluide de compaction pourrait etre ajustee en temps reel selon les 

mesures de temperature et de flux de chaleur dans le moule. Une elevation trop 

importante de la temperature du composite peut etre temperee par le refroidissement du 

fluide de compaction. Le signal du capteur de flux de chaleur pourrait egalement etre 

employe pour declencher le refroidissement du fluide. L'installation de trois reservoirs 

du fluide de compaction, le premier a la temperature de cuisson, le deuxieme a haute 

temperature et le troisieme a basse temperature, diminuerait considerablement les temps 

de reponse thermiques et par consequent, la duree du cycle de fabrication. 

Le choix d'un materiau approprie pour la membrane fait toujours l'objet de recherches. 

En raison du potentiel demontre du controle en temperature avec le fluide de 

compaction, 1'amelioration de la conductivity thermique de la membrane devra 

egalement etre considered. L'influence de l'ajout de charges conductrices dans la 

formulation du materiau de la membrane sur sa conductivity thermique devra etre 

etudiee. Bien qu'elle soit renforcee par des fibres de verre, la membrane en silicone 
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conducteur employee pour ce present travail reste fragile. Elle presente une bonne 

resistance a la traction et a la compression, mais se dechire facilement. Augmenter la 

quantite de renfort en fibres de verre ameliorera ses proprietes mecaniques, mais 

diminuera d'autant ses proprietes thermiques. Un compromis devra etre trouve entre les 

proprietes mecaniques et thermiques. Un renfort metallique, par exemple, pourrait 

remplacer les fibres de verre. 

On propose egalement d'etudier le controle en temperature du cycle de fabrication avec 

le fluide de compaction pour des pieces epaisses. Pour ces pieces, l'exotherme de 

temperature est intense. Le fluide de compaction pourrait aider a controler la 

temperature au coeur du composite afin de prevenir des exces de temperature 

dommageables pour la piece. L'effet du chauffage du fluide de compaction sur la 

distribution de temperature dans le composite pourrait egalement etre analyse. 

Etudier l'impact de la pulsation du fluide de compaction sur la qualite de 1'impregnation 

des fibres constitue une voie interessante de recherche. La variation du taux de vides en 

fonction des parametres de pulsation en pression du fluide de compaction (frequence, 

amplitude) pourrait etre etudiee. En raison de son comportement non newtonien, 

Futilisation d'une resine chargee de poudre, comme le carbonate de calcium, produirait 

des resultats plus significatifs. Une reduction de la viscosite de la resine sous l'effet du 

cisaillement provoque par les pulsations pourrait eventuellement accelerer et ameliorer 

l'impregnation des fibres. La reduction du retrait de la resine grace aux charges ajoutees 

ameliorera le fini de surface et diminuera la variability de l'epaisseur de la piece. Enfin, 

il serait interessant de mesurer avec une machine DMA la deformation produite par une 

compaction cyclique a differentes frequences sur une preforme a la temperature de 

moulage. 
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ANNEXES 

ANNEXE A : Viscosite de 1'huile Ucon 50HB-660 en fonction de la temperature. 
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ANNEXE C : Mesures DSC 
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Figure C . l : Test DSC dynamique et calcul de la chaleur totale de reaction 
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Figure C.2 : Calcul de la chaleur degagee par la resine lors d'un isotherme a 100 °C 
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ANNEXE D : Details des resultats du plan d'experiences sur la pulsation du fluide 

de compaction 

Cette annexe detaille les resultats presentes a la section 4.4.2. Les resultats presentes 

dans les figures suivantes sont les resultats bruts des essais experimentaux et ne sont pas 

moyennes. 
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