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Résumé

Le procédé d’infusion de film de résine (RFI) est un procédé de fabrication de matéri-
aux composites. Surtout connu pour le peu d’investissement qu’il requiert, le procédé RFI
est de plus en plus utilisé dans le milieu aéronautique. Cependant, nombre d’aspects de ce
procédé sont trés peu maitrisés. En général, la qualité physique de la piéce finale dépend
du procédé utilisé. Pour le cas du RFI, le controle des caractéristiques physiques que sont
les épaisseurs, le taux de fibres et le taux de vide restent de gros enjeux. Ce mémoire
présente 'optimisation des propriétés physiques d’un composite carbone époxy fabriqué
par procédés RFI. Les normes ASTMD3171, et ASTM D792 ont été utilisées pour la

mesure de taux de vide, et de fibres

Nous avons tout d’abord introduit des modes de drapage dans le procédé RFI et évalué
leurs impacts sur les propriétés physiques du produit fini. Les résultats des expériences
montrent que le mode primaire A, avec les films de résine en bas permet d’avoir des piéces
de bien meilleure qualité, avec des épaisseurs, des taux de fibres et vide controlés. Le mode
primaire B (films dans le plan symétrique du laminé) donne des résultats identiques au
mode A a l'exception des épaisseurs qui sont plus irréguliéres et de faibles taux de fibres
V. Le mode primaire C ( films symétriques dans le laminé) crée localement des taux de
vide inacceptable. Le mode primaire D ( films de résine en surface du laminé) présente des
résultats bien meilleurs que A, mais a ’exception des épaisseurs qui sont plus irréguliéres
par rapport a A. L’ajout de gaps et overlaps de film de résine au-dela de 2.54cm (1”)
devient nuisible aux propriétés physiques, et est déconseillé.Une observation au C-scan

permet d’attribuer la majorité des défauts aux overlaps de résine.

Enfin, nous avons analysé le cycle de cuisson a la lumiére de modéles de porosités thermo-
dynamiques. Il apparait qu’au niveau des porosités, le phénoméne de diffusion est essentiel
dans ce procédé. Un meilleur conditionnement du film de résine produit par Cytec pourrait
étre efficace. Un design optimal avec brisure de cycle et retard de pression nous a permis

d’avoir un cycle de cuisson optimal pour le procédé RFI.
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Abstract

The RFT ( Resin Film Infusion) process is a composite materials manufacturing process.
Especially known for the small investment it requires, RFI processes are more and more
widely used in the aeronautical industry. However a number of aspects of this process are
still not well controlled. The quality of the final part depends on which process is used. In
the case of RFI, controlling physical characteristics such as thickness, fiber volume fraction
or void content remains a major challenge. This dissertation deals with the optimization
of the physical properties of a carbon composite manufactured with RFI processes. The
ASTMD3171 and ASTMD792 standards were used to measure the void content and fiber

volume fraction.

First, we introduced different layup sequences in the RFI process and evaluate their im-
pact on the physical properties of the final product. The experiments show the primary
mode A, with the resin film at the bottom, resulting in much better quality with controlled
fiber volume fraction and void content. Mode B ( film in the symmetrical plane) yields
results identical to mode A except more irregular thicknesses. Mode C ( symmetrical film
in the laminate ) produces locally unacceptable void contents. Mode D ( resin film on
the top of the laminate) yields much better results than mode A with the exception of
the more irregular thicknesses. Making gaps and overlaps with the resin film has negative
effects beyond 2.54cm (one inch) and should be avoided.Several C-scan observations of the
manufactured samples showed a large accumulation of porosity in the resin rich areas, as

well as surface defects

Ultimately we analyzed the cure cycle in light of the thermodynamic porosity models.
It is evident that the diffusion phenomenon is essential in this process. Therefore a better
conditioning of the resin film made by Cytec is required. An optimal design with a cycle

stop and pressure lag yields the optimal cure cycle for the RFT process.
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INTRODUCTION

Les matériaux composites ont longtemps été indexés comme futuristes : en effet, ils
présentent un ratio performance sur poids hors du commun et attirent ainsi beaucoup
d’industriels notamment ceux du secteur de I'aéronautique, de I'automobile, du sport, etc.
Cependant, leurs méthodes de production restent artisanales : de la production par éta-
lage a la main (hand lay up), aux procédés automatiques d’injections ou de placement,
en passant par l'autoclave. Beaucoup de techniques de fabrication ont été inventées et
introduites ces cent derniéres années en raison de 1’élan pris par les composites dans tous
les secteurs de développements industriels. La plupart de ces techniques visent d’une part
a accroitre le rendement de fabrication a I’échelle industrielle, et d’autre part a augmenter
les performances du composite, notamment augmenter le taux de fibres, en réduisant les
zones séches et le taux de vide dans la piéce finale. L’ingénierie de la fabrication des com-
posites est reliée a I’expérience, une approche d’essais et d’analyses des erreurs permet
d’améliorer les procédés de fabrication. La majeure partie des choix de procédés est dictée
par la familiarité et 'expérience, plus que le calcul et la méthodologie. Cette situation con-
duit a une fabrication non optimale, qui souvent cotite plus que son prix. Depuis quelques
années, les industriels ont compris que pour profiter pleinement du marché grandissant
des composites, il faut une rentabilité & trois axes, axes orientés respectivement vers les
cotits , la quantité et la qualité de la production. Cette rentabilité a trois axes oblige les
manufacturiers a se tourner vers des moyens quantitatifs, et qualitatifs pour formuler des
méthodologies et procédés de design adaptés pour chaque structure composite. De nos
jours, ces moyens restent pour la plupart assez rudimentaires, car souvent mal maitrisés.
La simulation numérique constitue un des outils clés, car permet de reproduire en environ-
nement virtuel, une expérience de fabrication, de détecter les erreurs et de proposer des
alternatives. Cependant, de nos jours, les procédés simulés restent trés limités et incom-

plets & cause de leurs complexités.

L’utilisation des matériaux composites a connue au cours des trente derniéres années une
évolution exceptionnelle, souvent soutenue par l'industrie aéronautique qui ne cesse d’en
consommer d’avantages. L’importance des matériaux composites dans ’aéronautique se
situe principalement dans les coiits d’exploitations, car la masse avion est un paramétre
essentiel pour les concepteurs, la réduire au maximum permet d’une part d’augmenter la
masse utile ( passagers) et d’autre part de réduire la consommation d’énergie. Les en-
jeux du monde actuel poussent donc les constructeurs d’avions a se mesurer sur ce plan
stratégique de réduction de masse, plan qui séduit une large gamme de compagnies aéri-
ennes, toutes soucieuses de réduire leurs coiits d’exploitations et maximiser leurs profits.

C’est ainsi que nous pouvons observer que le Boeing B787 ainsi que I’Airbus A350 ont



une structure réalisée a plus de 50% en composite.L’aéronautique est également I'un des
secteurs ol la sécurité est la plus élevée. Il faut que ’avion réponde & des normes de qualité
avant d’étre commercialisé. Ces normes imposent une contrainte essentielle sur les piéces
produites. Il faut donc optimiser la production de piéces composites sous une contrainte

de qualité définie par des normes, notamment celles de I’ ASTMP.

Eléments de la problématique

Les propriétés mécaniques et physiques des piéces composites fabriquées dépendent
fortement du procédé utilisé, cela révéle 'importance d’une aide a la décision conforme
pour le "manufacturing" des piéces composites. Dans I'industrie aéronautique, le procédé
le plus courant est le moulage préimprégné, cependant il est moins adapté pour les pieces a
géométries complexes car le plus souvent manuel, des erreurs humaines seront plus courante
.Une alternative consiste a I'usage de procédés directs appelés LCM ( Liquid Composites
Molding) composés du RTM (Resine Transfert Molding ), du LRI (Liquid Resin Infusion),
et du RFI (Resin Film infusion). Les procédés LCM sont de plus en plus utilisés pour leurs

colits et stabilités dimensionnelles.

Les procédés LCM cités plus haut ont une importance particuliére aussi bien pour I'in-
dustrie aéronautique que pour de petits industriels.T.Astrom [I] soutient et démontre
que ces procédés par infusion s’adaptent d’une part aux géométries grandes et complexes
et d’autre part aux procédés a moules ouverts, et requiérent peu d’investissements. Ces
procédés sont particuliérement intéressants, et leurs optimisations ont fait et font encore
I'objet de recherches. [’optimisation concerne les paramétres de fabrication qui régissent

la qualité de la piéce finale.

Les paramétres de fabrication concernent essentiellement le diagramme temps, tempéra-
tures et pression, ceux-ci permettent de controler I’écoulement de la résine a travers sa
viscosité. Le mouvement de la résine permet d’optimiser le temps de fabrication, mais aussi
le taux de vide dans la piéce, car plus elle est fluide plus elle s’infiltrera entre les interstices
des fibres. La pression quant a elle permet de chasser I'excés de résine,ce phénomeéne est
appelé compactage, et augmente le taux de fibre donc la rigidité de la piéce. La pression
lors de la fabrication influence aussi le taux de vide par la cavitation. Elle gére donc la
répartition, et le taux de micros bulle dans I’écoulement de la résine lors de la fabrication.
Les plages de pression, la durée, ainsi que la température jouent un role essentiel dans les

propriétés de la piéce finale.

Comment peut-on caractériser assez fidélement les paramétres de fabrications pour ré-

1. American Society for Testing Materials



duire les défauts 7 Une attention particuliére sera accordée au procédé RFI.

Objectifs de recherche

Les objectifs de la recherche sont de comprendre 'impact des cycles de fabrication sur
les propriétés physiques d’'un carbone-époxy fabriqué par procédé RFI. Il s’agit donc de
réévaluer les équations qui gouvernent les écoulements dans les procédés, de poser les con-
ditions nécessaires que doivent vérifier certains paramétres de fabrication pour améliorer le
taux de fibre, et donc réduire le taux de vide entre autres. Tout d’abord, une étude préal-
able bibliographique nous permettra de décrire un grand nombre de procédés, les plus
courants dans I'industrie aéronautique. Les principales équations d’écoulements et de car-
actérisations pourront étre rappelées. La cinétique de cuisson sera exposée, les parameétres
de cuisson ainsi que le mode de fabrication RFI seront nos variables a optimiser pour
améliorer la qualité physique de la piéce finale. Une étude expérimentale par la suite sera
menée, et concernera uniquement la fabrication de plaques rectangulaires. Cela permettra
de caractériser les propriétés physiques des piéces fabriquées, d’évaluer finalement 1'im-
pact des cycles/mode de fabrication, et de formuler des hypothéses pour 'optimisation du
procédé RFI.

Plan du mémoire

Pour atteindre nos objectifs,ce mémoire s’articulera en trois parties :

La premiére partie est consacrée a la présentation du cadre de 'étude et une revue de
littérature. Aprés une introduction sur les procédés de fabrication, les plus courants util-
isés de nos jours dans l'industrie aérospatiale, une modélisation mathématique propre a
tous les procédés sera décrite, il s’agit essentiellement de I’écoulement de la résine dans un
milieu poreux, et du mécanisme de réticulation ou polymérisation de la résine. Enfin, un

modéle d’apparition et de transport de vides sera discuté.

La deuxiéme partie sera exclusivement expérimentale, une fabrication par RFI de plaques
rectangulaires sera réalisée. Des tests physiques seront effectués sur le produit fini fabriqué,
afin de caractériser I'impact du cycle/mode de fabrication sur la qualité physique de la

piéce notamment le taux de vide.

La Troisieme et derniére partie consistera uniquement ’exposition des résultats expéri-
mentaux et de modélisations. Une analyse et discutions entre résultats expérimentaux et

numeériques nous permettrons de proposer des alternatives pour 'optimisation du procédé

RFT .



Une conclusion viendra rappeler les points clés de ce mémoire et nous permettra de poser
des jalons de perspectives pour continuer a améliorer les connaissances et maitrises des

procédés d’infusions de résine, principalement le RFI.



Chapitre 1

REVUE DE LITTERATURE

Dans cette section, nous allons exposer une revue des importants travaux effectués
afin de mieux comprendre le cadre, les objectifs et les potentiels compléments du présent
travail. La bibliographie étudiée a été concentrée sur les aspects suivant : une généralité sur
les composites, la présentation et définition des procédés les plus répandus dans le milieu
aérospatial, une modélisation mathématique des procédés de fabrication et un modéle de

transport de vide viendra conclure cette section.

1.1 Description du matériau étudié

1.1.1 Généralité sur les composites

Un matériau composite en générale est le produit de la combinaison de deux matériaux
de nature différente. En ingénierie, la définition peut étre étendue a la combinaison de deux
ou plusieurs matériaux distincts dans le but de supprimer les propriétés indésirables au
profit des propriétés voulues. Les combinaisons & 1’échelle atomique telle que les alliages

de métaux et les mélanges de polymeéres sont exclus de cette définition |[I.

Dans les composites & base de polymeéres, les composants sont essentiellement une ré-
sine polymeére et des renforts fibreux. Le role de la résine, encore appelée matrice, donne
au composite un beau fini de surface, une bonne durabilité et tolérance a son environ-
nement. Les fibres aussi connues sous le nom de phase de renforts, assurent la tenue des
charges appliquées au composite, réduisent les contraintes résiduelles dans la structure, et

sont responsables de la déformation macroscopique du composite |1, 2.

Du point de vue du procédé et de la fabrication, le type de la matrice joue un role essen-
tiel. Il existe deux types de résine : les thermodurcissables utilisés pour la fabrication des
composites, elles sont 50 & 500 fois plus visqueuses que 1’eau. Elles permettent de combler
I'espace vide qui sévit entre les fibres. Nous verrons plus tard que ce type de matrice re-
quiére une étape de cuisson L.L’étape de cuisson permet de produire une réaction chimique
au niveau des chaines de liaisons polyméres, dont 'effet macroscopique sera : la baisse et

la hausse de la viscosité, cela permet de controler le temps de remplissage et le taux de

1. diagramme Température-Temps-Transformation qui conduit & la polymérisation



vide. Quant a la seconde catégorie de résines, appelées thermoplastiques, elles sont utilisées
pour les applications plastiques. Les résines thermoplastiques sont des millions de fois plus
visqueuses que l'eau. Il est donc difficile de les faire couler et remplir les minuscules pores
entres les fibres. Le tableau [T résume les résines thermodurcissables , communément util-

isées par les industriels du composite.

Les équations constitutives qui décrivent le comportement chimio rhéologique des résines
thermodurcissables comme l'influence de la température, le module de cisaillement, le de-
gré de cuisson, sur la viscosité jouent un important role dans les étapes de la fabrication

du matériau composite.

Les renforts quant & eux, n’influencent pas de maniére significative la fabrication. Cepen-
dant, si les fibres sont courtes, leurs rapports de forme?2 seront plus importants pour
I'écoulement de la résine en affectant sa viscosité [3] lors de la fabrication.Pour les fibres
continues, leurs architectures jouent un roéle mineur lors de la fabrication. Généralement,
la facilité du procédé décroit des fibres courtes, discontinues aux fibres longues et contin-

ues.Quant a la performance du produit fini elle fait ’effet contraire.

TABLEAU 1.1 Propriétés et applications typiques des résines thermodurcissables les plus
répandues [4]

’ Résines thermodurcissables les plus rependues ‘

in saturé /

ique, faible résistance

Nom / | plage de tem- | propriétés impor- | Exemples d’applica-
Abrévia- pérature de dis- | tantes tions

tion torsion ° C

Polyester 60-120 bonne résistante chim- | partie structurale des

bateaux, voitures,

tance chimique, résis-
tance mécanique, et
ductilité

UP en fatigue et forte in- | quelques articles de
flammabilité sports et loisirs
Epoxy /| 90-200 haute performance en | parties  structurales
EP résistance et rigidité, | des aéronefs :Hélicop-
tére, pales de rotor,
fuselages, etc.
Phenolics 120-200 haute rigidité, mais | circuits imprimés, in-
/ PF fragile, inflammable térieurs des aéronefs,
voitures, etc.
Vinylesters | 100-130 cuisson a température | industries marines, car
/ VE ambiante, haute résis- | haute résistance a la

corrosion

. Rapport du diamétre sur la longueur




1.1.2 la matrice époxy

Les composites a base de carbone-époxy sont trées largement répandus a cause de leurs
propriétés remarquables. La résine époxy se caractérise par le groupement époxy comme

le montre la figure [T ci-dessous. Ce groupement illustrée sur la figure I joue un role

Ha / 0
ch cu-cn, o@- ~<: 0-CHy- CH-CH,- \ O-CH,-(H cH,
C l7_l

CH:
mwm grope époxy

FIGURE 1.1 Groupement Epoxy dans la résine |4

majeur dans les propriétés de ce dernier, notamment par le biais de la réactivité de celle-
ci : temps de gel, réticulations... La formulation la plus simple est le DGEBA, dont la
formule structurelle peut étre trouvée dans le livre [4] . L’équivalent époxy EE est défini
comme étant la masse de résine contenant une fonction époxyde.Le tableau T2 donne les

principales caractéristiques des résines époxy.

1.1.3 Le renfort carbone

Les fibres de carbone se distinguent des autres fibres par un ratio résistance en trac-
tion/poids élevé. 11 existe des fibres & haut module, et des fibres & haute résistance. Néan-
moins prises dans sa globalité, les fibres de carbone offrent des caractéristiques trés in-
téressantes et se retrouvent ainsi en premiére loge pour les applications aéronautiques. Le
tableau I3 résume les propriétés des fibres de carbone.

Les fibres peuvent étre sous diverses formes, tissées ou unidirectionnelles.

Parmi les fibres tissées, on trouve :

* des tissus & mat aléatoire (voir figure [2)

* des tissus 2D dont quelques-uns sont illustrés sur la figure =3

Il est & mentionner Pexistence de tissus 3D, voir figure [4]. En pratique dans I'industrie
aéronautique on utilise le plus souvent des prés imprégnés, c’est un rouleau de fibres tissées

ou non, avec un film de résine généralement solide partiellement réticulé.



TABLEAU 1.2 Caractéristiques Principales de la résine époxy [4]

Résine Epoxy

Propriétés Avantages Inconvénients
L T rationnele = 1. grande plage de pro- 1. Cott élevé
180°C' a 250 o C' priétés  mécaniques 2. Temps de polymérisa-
2. gravité selon les matiéres tion long
spécifique=1.2 a prermfzres _ 3. Viscosité  élevée(p/r
1.4g/cm? 2. Un faible retrait pen- polyester)

3. Résistance mé-
canique= 50 a
90M Pa

4. Module
élastique=2.5
a4.0GPa

5. Coeff.
Poisson=0.2
a 0.33

6. retrait =1 [(a)|a
5%

Allong.rupture=2
a 6%

dant la cuisson

3. bonne résistance aux
produits chimiques

4. bonne stabilité dimen-
sionnelle et thermique

5. excellente adhérence
aux surfaces

6. Tension superficielle
faible aux surfaces

4. Reésistances limitées
a certains  agents
organiques

5. Nécessité d’un agent
démoulant

FIGURE 1.2 (a) mat de fibre longue. (b) mat de fibre courte [4]




TABLEAU 1.3 Caractéristiques Principales des fibres de carbone [4]

Fibres de carbone

Propriétés Avantages Inconvénients
1. Diameétre—=5 a 1. Rapport résis- . Cott élevé
10pm tance /poids éleve . faible résistance au
2. densité=1.8 a 2. Rapport mod- choc
2.2g/cm? ule/poids éleve . haute  conductivité
3. Résistance mé- 3. Expansion ther- électrique
canique= 1.5 a mique faible . Tmprégnation difficile
5.5GP fcd 5
a 4. haute résistance a la 5. Rayon de courbure
4. Module fatigue élevé (> 20mm )
élastique=220 5. Insensibilité a I'hu-
a700G Pa midité
5. Coeff. Poisson=0.2 6. Usinage facile(p/r
6. Allong. Kevlar)
rupture—=0.4 a

1.8%
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FIGURE 1.3 différents tissus de fibres [4]

1.2 Présentations des procédés de fabrication en aéro-

nautiques

1.2.1 Généralités

Les procédés de conceptions des composites peuvent étre classés en deux grandes caté-
gories :
x Les procédés par voie humide, ot les fibres et la résine sont mélangées, le composé résul-
tant du mélange est un préimprégné. Un agent de pontage chimique permet de maintenir
la résine dans un état partiellement réticulé appelé B-stage. Il doit étre réfrigéré jusqu’a
utilisation. Les préimprégnés sont généralement utilisés dans le procédé en autoclave. Les

colits de stockage et de matiéres premiéres sont tres élevés.

x Les procédés par voie séche, LCM qui sont moins chére comparés a la premiére catégorie.
Les fibres et la résine ne sont pas mixées avant le drapage. Généralement, la résine vient
épouser le drapage des fibres au cours de 'injection. Il existe deux catégories dans les
procédés LCM : l'infusion(écoulement par infiltration de la résine), et I'injection (écoule-
ment sous pression de la résine). Dans le secteur de I’aéronautique les plus répandues sont :
en terme d’injection le RTM , et d’infusion le RFI
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1.2.2 Technologie préimprégnée

la technologie de préimprégnés est de loin la plus utilisée dans l'industrie aéronautique,

car elle permet de fabriquer avec plus d’aisance des matériaux de bonne qualité mécanique.

préimprégné = Fibres séches -+ Résine organique
— ~ ~ 4
non périssable périssable, car résine a B-Stage

Le " B-Stage" est un un état de polymeérisation partiel(d).0 = f(temps, Température).
On dispose de tissus préimprégnés (figure [4), de faisceaux de fibres orientées et préim-
prégnées. De filaments unitaires de fibres préimprégnés sous forme de rouleaux. I.’avance-
ment de la réaction de polymérisation est controlé de maniére a optimiser les caractéris-

tiques suivantes :
1. Pégosité apte au drapage
2. longue durée de vie dans la salle de drapage
3. bonne adhérence entre couches du stratifié

L’ optimum est assuré par un stockage a —18°C

Le déstockage et I'utilisation consistent a :

1. sortir de la chambre froide environ 12h avant la mise en ceuvre

2. laisser réchauffer dans ’emballage plastique pour éviter la reprise de I’humidité

FIGURE 1.4 tissu préimprégné de carbone

1.2.2.1 Découpe et Drapage

Pour réaliser des formes complexes, 'on doit disposer d’un systéme de découpe assez
fiable. Généralement, deux grands groupes de moyens de découpe sont a signaler :

* Moyens manuels
1. Cutter
2. Ciseaux
3. Lames

x Moyens automatiques
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1. Jet fluide ( chargé ou pas)
2. Couteaux mécaniques
3. Couteaux ultras sonores

Le drapage consiste a la dépose des découpes de préimprégnés sur un moule a forme
connexe ou plate en respectant les angles d’orientations de chaque couche. Il existe trois

grandes familles de drapage qui sont :
1. Drapage manuel
2. Drapage Assisté (aux lasers)

3. Drapage Automatisé

1.2.2.2  Cuisson par Autoclave

[’autoclave (figure [3) est une enceinte ot 'on peut régler la température et la pression
simultanément. Elle sert donc a la cuisson d’un drapage déja réalisé. Le drapage se fait

généralement dans une salle blanche (figure [H)

FIGURE 1.6 Salle Blanche pour la découpe des fibres

La schématique générale est la suivante :

On utilise généralement des tissus préimprégnés de résine, la découpe peut se faire a la
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main, mais généralement est faite par des robots pour des formes complexes. Une projec-
tion laser peut étre également utilisée pour dessiner les contours de la piéce et faciliter
le drapage manuel de 'opérateur.L’opérateur peut étre un robot comme dans le cas de
I’AFP(Placement automatique des fibres) ou un humain. La piéce est ensuite placée dans

I’autoclave, pour la cuisson.

L’autoclave est un bon moyen pour cuire les piéces composites, nous verrons que la plupart

des procédés en aéronautique sont cuits en autoclave.

La cuisson est le terme employé en substitut de la polymérisation. Elle consiste en une
mise sous vide accompagnée d’'une montée en température qui abaisse la viscosité de la
résine qui migre entre les plis du stratifié. Par la suite une montée en pression évacuera
I’excés de résine, il s’en suit un gel rapide de la résine qui achéve sa polymérisation. deux

points sont & soulever dans les procédés en autoclave :

1. Un vide trop intense peut entrainer un dégazage de la résine ( évaporation du

solvant)== présence de zones séches/porosités.

2. Une pression prématurée peut entrainer une augmentation trop intense de la fraction

volumique de fibre et peut aboutir & la présence de zones séches/porosités.

La température et la pression d'un autoclave sont controlées suivant un cycle. Il existe
différentes méthodes de controéle, allant du modéle empirique au modéle expert nécessitant
une régulation automatique en passant par le modeéle théorique sans régulation.

en se basant sur les développement de P. R.Ciriscioli et coll. [5], il existe trois principaux
modéles de controle en autoclave :

* le modeéle empirique est uniquement basé sur I’expérience d’un grand nombre d’échantil-
lons fabriqués, et est généralement donné par le fournisseur des résines ou des préimprégnés.
x le modéle analytique est basé sur les lois théoriques de transport, permettant d’évaluer
I’évolution de la température et de la pression en fonction des propriétés voulues

x Le modéle expert est une combinaison des deux modéles précédents et fait appel a une
régulation automatique des valeurs actuelles de température et de pression en fonction
des erreurs et écarts de mesures entre les propriétés actuelles (expériences) et celles atten-

dues.C’est un modéle auto régulant (figure )
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FIGURE 1.7 Systéme expert de cuisson

Le tableau T4 résume les caractéristiques du procédé en autoclave.

TABLEAU 1.4 Caractéristiques principales de I'autoclave

’ Drapage et Autoclave

Avantages Inconvénients
1. Orientation des fibres dans la direction 1. Main d’ceuvre importante
voulue 2. Requiert une salle blanche pour le dra-
2. Composite a haute performance page
3. Possibilité de piéce a dimensions com- 3. Trés couteux ~ 100$/heure
plexes 4. Cadence de fabrication faible

1.2.3 Drapage par placement automatique des fibres :AFP

Le procédé de placement des fibres (AFP) a été développé vers la fin des années 70.
Cependant sa viabilité commerciale n’est apparue qu’au début des années 2000.L’AFP
consiste a appliquer un ruban de préimprégné a ’aide d’une téte robotisée sur un moule a
géométrie simple ou complexe (voir figure 22). Les bobines de préimprégné sont conservées
dans une enceinte frigorifiée. Un systéme de roulement permet I’acheminement des rouleaux
jusqu’a la téte du robot.Les fibres restent tendues entre le rouleau et la téte du robot. Le
préimprégné une fois au niveau de la téte du robot est chauffé, ce qui permet un écoulement
de la résine qui devient peu visqueuse. C’est ainsi que le préimprégné acquiére une propriété
d’adhésivité, et se colle bien au moule. Une fois adhésif, un rouleau de compactage vient
appliquer le préimprégné au moule (figure T9). Ce compactage permet d’éviter la formation
de gaps et de porosité |6]. Puis le ruban de pré imprégné est découpé sur les contours du

moule par la téte du robot qui dispose d’outils de découpes. La cuisson et polymérisation se
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fait ensuite a I’autoclave. Ce procédé apparait comme une forme robuste pour le drapage.

(a) machine AFP (b) Téte de la machine AFP

FIGURE 1.8 Téte du robot de placement de fibres
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FIGURE 1.9 Principe du placement de fibres [6]

Le tableau 3 résume les caractéristiques de I’AFP.
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TABLEAU 1.5 Caractéristiques principales du procédé AFP

| placement de fibre

Avantages Inconvénients [6]

1. Réduction du drapage manuel trés la- 1. Probléme de planéité

borieux et imprécis 2. Probléme de gaps et overlaps

2. Composite a haute performance 3. Probléeme de tow twist ( ruban se re-
3. Possibilité de piéce a dimensions com- tourne accidentellement)
plexes 4. Investissement important en robotique

4. Structures a rigidité variable

1.2.4 Liquide composite molding
1.2.4.1 Liquide composite molding : injection RTM

Le procédé RTM illustré sur la figure I, consiste : a injecter de la résine liquide dans
une préforme fibreuse séche contenue dans un moule recouvert du contre-moule. L’intérieur
du moule peut étre sous pression. La cuisson se fait en chauffant 'intérieur du moule. Les
points d’injection de la résine, la pression d’injection et la température de cuisson sont
des parameétres définis et dépendent de la complexité de la piéce. Un choix judicieux de
parameétres permet de gagner en temps et qualité de la piéce. Les ports d’évents permettent
d’aspirer 'excés de résine. Un mauvais choix des évents est source d’apparition de zones
séches /porosités dans le produit fini. Le procédé RTM reste cotteux, car I'utilisation d’un
moule et contre-moule est nécessaire. Le procédé VARTM® est une variante du RTM o
le contre-moule est remplacé par un sac a vide comme le procédé d’autoclave. Cependant,
le VARTM est moyennement utilisé, car les performances mécaniques sont moindres que
le procédé RTM, Il est I'un des procédés dominants dans I'industrie navale.Le tableau I8

résume les caractéristiques du procédé d’injection par RTM.

3. Vaccum Assisted Resin Transfert Molding



Point d'injection

contre motle

préforme

1- Préformage

chauffage

\ v/

N ./
/’="\

3- Polymérisation

.E‘vmt

17

arrivée résine
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FIGURE 1.10 Etapes d’exécution du procédé RTM [7]

TABLEAU 1.6 Caractéristiques principales de l'injection RTM

Injection RTM

Avantages

Inconvénients

1. Géométries complexes dans la mesure
du moule complexe

2. Composite a haute performance

3. Rapide en terme de cadence de produc-
tion

1. Besoin du moule et du contre-moule

2. Chauffer le moule est trés chére

1.2.4.2 Liquide Composite molding : I’'infusion RFI

Le principe du procédé RFT illustré sur la figure 11, est de placer un film de résine

solide sur le moule, par dessus duquel on drape la préforme fibreuse séche. Le film de

résine est & B-Stage ( partiellement polymérisé).Un contre-moule perforé peut étre utilisé

pour améliorer le compactage, des ports d’évents peuvent étre éventuellement placés afin

d’absorber ’excés de résine. Sous un cycle de température et de pression, le film de résine

perd sa forte viscosité et s’écoule dans la préforme fibreuse, la pression permet de chasser

I’excés de résine pour consolider la piéce. Tout comme le procédé en autoclave, le moment,

d’application de la pression joue un role sur la formation de zones séches/porosités. Le




cycle doit étre au préalable bien choisi.

sac a vide
tissus de pompage
contre moule perforé

préforme

film de résine

mastic
moule

1.2.4.3

Le procédé LRI illustré sur la figure II2, s’apparente au procédé RFI par sa nature
d’infusion.La différence est dans la nature de la résine qui est sous forme liquide. On drape
au préalable la préforme fibreuse séche dans le moule. Un tissu drainant est déposé par-
dessus la préforme et permet de former une couche de résine. L’ensemble est mis sous
vide et sous pression ce qui permet a la résine dans le drainant d’infuser la piéce dans le
sens de son épaisseur. Un cycle de température permet de mieux controler I'infusion et

la polymérisation de la piéce. De méme que le RFI un contre-moule perforé et des ports

pression

SRRRRR RN

FIGURE 1.

11 Procédé RFT [§|

Liquide composite molding : I’infusion LRI

d’évents permettent d’assurer un compactage meilleur.

Sac a vide

contre moule perforé
arrivée de résine
drainant

préforme

mastic

moule

Le tableau [ résume les caractéristiques de I'infusion (RFI/LRI)

pression

S j/

FIGURE 1.12 Procédé LRI [g]

1.2.5 Simulation et enjeux économiques

L’histoire retiendra que la détermination des paramétres optimaux de fabrications a

été effectuée pour le plus souvent par un couple d’essais expérimentaux et d’erreurs. Cette

évent
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TABLEAU 1.7 Caractéristiques de l'infusion (RFI/LRI)

| Infusion (RFI et LRI)

Avantages

Inconvénients

1. Géomeétries complexes avec des épais-
seurs

2. Composite a haute performance, taux
volumique de fibre élevée

1. Sac = épaisseurs non controlées donc,
le taux de fibre n’est pas uniforme.

2. Perméabilité transverse de la préforme
joue un role important, mais est trés

3. Mise en ceuvre aisée et peu couteuse difficilement quantifiable

technique archaique cotite beaucoup en temps et en argent, et est pour le moins toujours
employée dans des circonstances ou les modeéles et simulations font défaut.Nous sommes
a l'aube de la simulation numérique au niveau des procédés de fabrication composites,
trés peu de procédés sont maitrisés en termes de modéles et de simulations. La simulation
est I'un des parameétres clés des industriels, elle permet de sauver le temps et le budget
liés aux expériences. La simulation sous-entend la description en environnement compléte-
ment virtuel du procédé au moyen d’équations adéquates. Une description mathématique
du changement d’état des parameétres du procédé est donc un préalable a la simulation.
Cette description mathématique passe par les lois de la physique telles que la conservation
de la masse, de I’énergie, de la quantité de mouvements. Ces descriptions physiques du
procédé doivent ensuite étre liées aux changements de phase du composite, changements
gouvernés par la cinétique de cuisson de la résine. Finalement on complétera cette descrip-
tion par la formulation d’hypothéses et de conditions aux limites. Le systéme d’équations
couplé obtenu n’est généralement pas soluble analytiquement et requiert une formulation
et résolution numérique. La formulation numérique passe par les différences finies ou les
éléments finis, car il s’agit d’équations de conservation. Le logiciel PAM RTM du groupe
EST permet la simulation d’un grand nombre de procédés LCM dont le RTM, VARTM, le
VARI®?. Le Groupe ESI ces derniéres années a connu un succés majeur dans ce domaine,
car il offre un environnement de fabrication virtuel des piéces composites. Le logiciel PAM
RTM s’appuie en grande partie sur la librairie Pro — Flot™ [9]. Cette librairie est a la
base du solveur LCM — FLOT développé a I’école polytechnique de Montréal en 1998.

1.3 Ecoulement de la résine dans les procédés

Le mouvement de la résine lors du processus de fabrication a un impact majeur sur la

qualité de la piéce finale.Les équation développées dans cette partie sont issues de [I-3, ]

4. Vaccum Assisted Resin Infusion utilisé majoritairement par I’industrie navale
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1.3.1 Ecoulement et conservation de la masse en générale

Nous allons dans cette partie considérer I’écoulement d’un fluide ( en occurrence la
résine) dans une région avec une vitesse U de densité p,. La modélisation dépend du
repérage, nous utiliserons le systéme cartésien :U et p, sont fonctions des coordonnées
spatiales z,y, z et du temps ¢ ainsi on note U(z,y, z,t) la vitesse d’écoulement de la résine
et p.(z,y, z) sa densité. La masse de fluide dans le volume arbitraire fixe ci-dessous appelé

volume de controle V a tout temps ¢ est :

M:/pTdv
%

La variation temporelle de la masse M est donnée par :

dM d dp,

La dérivée totale du terme a gauche de l'intégrale est indiquée a l'intérieur en utilisant
le théoréme de Leibniz® les termes additionnels de Leibniz sont nuls, car le volume de

controle V est fixe dans 'espace. La quantité de fluide ¢ qui entre dans V par la surface S

q= —/mUdS
S

avec n la normale extérieure a la surface S . S’il y’a un puits dans )V qui absorbe de la

est une intégrale de flux :

masse de fluide avec un taux massique /volume/ temps s, alors la quantité r de masse

perdue dans V au temps ¢ sera :

r:/s(x,y,z,t)dv
%

Le taux d’augmentation de masse dans le volume V est égale donc a la différence entre la

masse entrante a travers la surface S et celle perdue dans V, il s’en suit que :

dv=q—r
y Ot

/apTdU: —/prﬂds—/S(l’,y,Z,t>dU
y Ot s v

%Ptrdv + /div(prg)dv + /S(x,y,z,t)dv =0
1% v v
dpr
o —dv + div(p,U)dv + s| dv =0
%

Le volume de controle V est supposé étre une forme arbitraire dans une position arbitraire

UBmf 2,1) dm} Japs) 2Lt gy 1 4B f(B(t), ) — 94 F(A(1), 1)
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de I’écoulement. Donc, localement on peut écrire I’équation de continuité générale suivante :

dp

— +diw(pU)+s=0

r (pU)

* A I'absence de puits ( écoulement sans perte de masse ) = s = 0.

* Pour un fluide incompressible la masse volumique p est une constante le long d’une ligne
de mouvement — W =0

* Pour un écoulement permanent ( vitesse quasi invariante en un point de 1’écoulement)

0. _

1.3.2 Ecoulement et conservation de la masse en milieu poreux

Un milieu poreux est un milieu en présence de fibre, la figure I3 nous montre un
exemple de milieu poreux formé de fibres en mat aléatoire L’écoulement dans un milieu

poreux est régi par trois principales hypothéses :

1. La résine est incompressibles, ce qui rend 1’écoulement incompressible
2. La vitesse de ’écoulement est faible, il s’agit principalement d’infiltration

3. L’écoulement peut étre considéré comme quasi statique : la quasi-stationnarité est
physiquement équivalente a une succession d’écoulements stationnaires. En fixant
I’espace, la valeur doit étre indépendante du temps. L’approche quasi stationnaire
se justifie si le transfert de mouvement aux conditions limites est immeédiat, cela est
assuré si le matériau posseéde une grande inertie. La viscosité cinétique v qui gouverne
généralement la quantité de mouvement du fluide est trés élevée comparativement a

celle de 'eau. L’hypothése est donc valide pour les résines.

L’équation de conservation est quasi similaire au cas général d’écoulement. Le volume V

contient les fibres + la résine. On définit la quantité

Pa = ¢Ssatpr

avec :

pa est la densité équivalente de la résine dans le milieu poreux

Ssar désigne le taux de saturation du milieu poreux : Celui-ci est complétement vide si
Ssat = 0 et rempli si Sy = 1.9 varie entre 0 — 1

L’équation de conservation de la masse dans le milieu poreux s’écrira donc :

0pa
ot

+ div(p, U)+s=0

méme si la densité de la résine p, est quasi-constante (légére augmentation durant la phase

de cuisson), ce n’est le cas ni de la porosité ni de la saturation donc de p,.
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Des simplifications de Sy, et ¢ peuvent étre apportées selon le procédé mis en équation [3]
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FIGURE 1.13 Vue d’ensemble d'un milieu poreux

1.3.3 Mouvement de la résine dans les canaux libres du milieu

poreux ( échelle mésoscopique)

Dans les canaux libres du milieu poreux, le mouvement est incompressible et lent (
quasi stationnaire). La conservation de masse générale en absence de pertes de masse im-

plique donc I'égalité suivante :

div(U) =0

Le comportement de la résine est celui d'un fluide newtonien incompressible [[d]. Cette
hypothése est classique pour la modélisation des procédés par infusion donc 1I’équation de

mouvement est donnée de maniére générale comme suit :

dU

div(g) + f = pr—r

Le nombre de Reynold R, % dans les procédés d’infusions indiquent des écoulements de type
laminaire rampant, car trés faible [7]. Les forces d’inertie mises en jeu dans ces procédés
peuvent donc étre négligées devant les forces visqueuses. Par ailleurs

* g représente le tenseur de contrainte de Cauchy. ¢ = —pI + 7 pour un fluide newtonien

le tenseur déviatorique des contraintes 7 est relié a la vitesse du fluide par la relation

6. R. — Forces d’inertie
) Forces visqueuses
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suivante : T = Adiv(U)L + p [VU 4+ VUT]. La formule de Stokes? relie le coefficient de
Lamé A a la viscosité dynamique p en imposant un équilibre entre pressions mécaniques
et thermodynamiques. Il en vient que g = 1 [—%d@'v(ﬂ) + VU + VUT].

* f représente un vecteur force volumique dans le milieu. De maniére générale

PYx
=1 rgy
Py

dans un référentiel non inertiel g,, gy, 9. # 0, mais dans un référentiel inertiel g, = g, =
0,9. = g ou g est la constante de pesanteur du lieu de I’écoulement (g ~ 9.8ms—2 sur
terre). En tenant compte de la conservation de la masse, et en négligeant les forces d’in-
ertie, il en vient que ’écoulement de la résine dans les canaux préférentiels est régi par

I’équation de Stokes suivante :
~Vp+pVU =0

1.3.4 Perméabilité du milieu et échelle macroscopique de I’écoule-

ment

L’équation de mouvement de la résine décrite plus haut devrait étre résolue dans les
canaux ou réseaux fibreux du milieu poreux.Il en existe des millions de canaux dans un
simple échantillon type (cf. figure I3 ).Ces canaux sont créés par 'arrangement des
fibres. En somme, I’écoulement doit étre résolu dans chaque micro canal formé entre amas
de fibres. Il serait impossible méme pour le plus sophistiqué des ordinateurs d’y parvenir.
Il s’avére donc trés utile de pouvoir décrire une relation macroscopique entre I’écoulement
et son gradient de pression génératrice.C’est ainsi que la loi de H. Darcy [I0] permet
d’imbriquer l'effet des canaux d’écoulement dans un paramétre unique appelé perméabilité.
Cette perméabilité caractérise la mobilité de la résine dans le milieu poreux. La loi de H.
Darcy stipule que le débit qui traverse un milieu poreux de longueur L suit la relation

suivante :

—AKA
Q=—1
* (Q étant le débit de fluide ( la résine)
% A est la section de I’écoulement
« Ap le gradient de pression de I’écoulement ( négatif, car une dépressurisation est généra-
trice d’écoulement)
* K la perméabilité du milieu,son unité est le m?2.

La loi de Darcy peut également s’écrire de la sorte :
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18} K puL

Q 1

A
avec U vitesse moyenne de H.Darcy.La vitesse macroscopique de I'écoulement est donc lié
a sa caractéristique de perméabilité.
On comprend donc que la perméabilité dépendra de la fraction volumique de fibre V; et
peut aussi étre anisotrope suivant la direction de ’écoulement. De maniére conventionnelle
on la représente par un tenseur d’ordre 2 suivant les trois directions (x,y, z) possible de

I’écoulement. En écoulement stationnaire le tenseur K est symétrique

Ka: ny sz
£ = | Koy Ky Ky
sz Kyz Kz

Ce tenseur peut étre simplifié si on associe un des axes du repére (x,y, z) a la direction
des fibres : Le plus commun serait de prendre z suivant la longueur des fibres, y suivant

la transversale des fibres et z suivant la perpendiculaire au plan (xy) .
K, 0 0
=1 0 K, O
0 0 K,

=

Dans tous les procédés, il devient capital de connaitre la valeur de la perméabilité K dans
le sens de ’écoulement, car seul parameétre reliant la nature poreuse du milieu et I'écoule-
ment en son sein. Il permet de donner une prédiction fiable de I'imprégnation des renforts

par la résine.

Dans plusieurs procédés, I'estimation de la perméabilité peut nous permettre d’estimer
la pression de la résine dans I’écoulement. Si cette pression est faible, une insuffisance de
consolidation peut se produire et favoriser la formation de micros-vides/porosités comme
nous allons le voir. La perméabilité est une fonction de ’architecture des fibres qui forment

le réseau.

Les propriétés mécaniques du composite dépendant de la fraction volumique de fibres,
il est utile d’appliquer une pression pour consolider le réseau fibreux pendant la fabrica-
tion.Quand ce réseau est comprimé, il bloque ou resserre plusieurs canaux du milieu poreux
et cela réduit les possibilités d’écoulement de la résine. Cette réduction de la perméabilité
avec la fraction volumique V; doit étre caractérisée.Beaucoup de modéles[3| utilisant la
physique de la lubrification ou la théorie des écoulements capillaires ont été développés

pour décrire la variation de la perméabilité K dans le sens de ’écoulement. La premiére
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expression K (V;) a été développée en adaptant les modéles de capillarité de la mécanique

des sols. cette adaptation est due & Carman et Kozeny [I1], qui ont conclu la formulation
suivante : (1- V)
K=A~~——3'"
Vf

A, est un paramétre empirique supposé étre une fonction du réseau fibreux ( car le di-

ameétre des fibres circulaires d’origine se déforme en elliptique quand V; varie)

I a été montré par P. B. Nedanov et coll [I2] que pour un méme réseau fibreux, a différents
Vy, A, était différent. Aussi pour une couche de fibre alignée ot les fibres se touchent les
unes les autres, on devrait s’attendre a ce que K ~ 0. Le modéle de Carman et Kozeny n’est
donc pas capable de saisir toute la réalité physique. Plusieurs équations ont été dévelop-
pées pour expliquer ces anomalies |I3|. Bruschkle et Advani |I3| ont utilisé la théorie de
la lubrification et du modeéle moléculaire pour décrire la perméabilité a travers un milieu
poreux. Ils ont conclu que :

-1

K 1(1-L2)? 3Ltan '\ /122 12
= +—+1

r2 3 L2 N 2

4v
x avec L = Tf

x r désigne le rayon des fibres avec lesquelles le milieu poreux est constitué

Dans cette formulation, notons qu’aucun parameétre empirique ne figure. Beaucoup d’autres
formulations existent. Mais dans tous les cas, la perméabilité décroit quand V; aug-
mente.Cette tendance est logique, car la réduction de ’espace vide entre les fibres augmente
la résistance a 1’écoulement fluide.Cette résistance est fonction du type de fibres et leurs

arrangements.

La mesure de la perméabilité n’est pas chose facile, cependant, il existe des techniques
1D (K dans la direction de I’écoulement) 2D (K dans le plan des fibres par un écoulement
radial) et 3D (K dans le plan des fibres et perpendiculaire au plan des fibres). Le détail

des techniques de mesure peuvent étre trouver dans |2, I4)].

Les mesures de perméabilité pour un V; donné ne sont pas trés précises .S.G. Advani
et coll. [3] estiment a 10% d’erreurs la mesure pour un méme tissu dans le méme labo-
ratoire. Les résultats peuvent différer de 30 — 50% d’une technique d’un laboratoire & un
autre. Pour la perméabilité beaucoup de résultats expérimentaux et analytiques doivent
étre couplés. La difficulté d'une mesure stire de la perméabilité vient du fait que le tissu

fibreux présente deux échelles :
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1. L’un de l'ordre du diamétre des fibres, c’est la double échelle ~ micron

2. l'autre de 'ordre de la longueur des fibres ~ millimétre c’est la simple échelle

L’idée de vouloir associer une perméabilité pour les deux types d’échelles du milieu doit
étre remplacée par une approche qui consiste a avoir deux permeéabilités différentes pour
chaque échelle [B]. L’idée d’une infiltration a simple et double échelle des renforts fibreux
permet de percevoir la non-conservation de la masse. En effet I’écoulement & double échelle
a l'intérieure des fibres aussi appelées écoulement in-saturation est en réalité un effet de

puits qui dissipe la masse de la résine & travers les torons des fibres.

1.3.5 Paramétres influencant le mouvement de la résine

Le milieu fibreux caractérise le mouvement de la résine a travers sa perméabilité. Cepen-

dant, d’autres facteurs influencent I’écoulement de la résine

1.3.5.1 Viscosité de la résine

Comme tout fluide, la résine posséde une viscosité qui traduit sa résistance propre a
son écoulement. L’origine de cette viscosité est 'arrangement moléculaire du fluide. En
effet I’écoulement est marqué par un frottement les unes aux autres des couches molécu-
laires fluides. En général la viscosité est une fonction de la température, de la pression, du
taux de cisaillement fluide et du degré de cuisson. Les fluides newtoniens ont une viscosité
indépendante du taux de cisaillement fluide, leur viscosité peut étre interprétée comme
une fonction de la température et de la cinétique de cuisson [3]. La cinétique de cuisson est
la vitesse avec laquelle les chaines courtes moléculaires des monomeéres se lient entre elles
avec une réaction exothermique pour conduire au gel puis solidification de la résine. Nous
comprenons bien que pendant la cuisson, la viscosité croit, car plus de force est nécessaire
pour bouger des chaines moléculaires plus lourdes. Avant le début de cuisson, la viscosité
des résines thermodurcissables est comprise entre 100 — 500 Centi-Poiseuil (cP) [B]. Des
lois constitutives pour décrire la dépendance de la viscosité selon le degré de cuisson et la

température sont nécessaires.

De maniére générale, la viscosité de tout fluide newtonien décroit avec la température,
mais augmente avec le degré de cuisson. Le degré de cuisson est une mesure de la cuisson
de la résine (0 a I'état liquide et 1 a I’état solide ). En suivant la loi d’Arrhénius, on peut
écrire que la viscosité des résines thermodurcissables suit la loi suivante |[L3] :

°1
T +c3a

M(Ta Q) = Mot
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les ¢;, i € {1,2,3} dépendent de la résine utilisée, et 1 la viscosité a une température de
référence Ty. Deux phénoménes concurrentiels prennent place pour les résines thermodur-

cissables |[L3] :

1. L’un concernant I'intensification de la mobilité des molécules due a 'augmentation
de la température = (T, @ pize)

2. L’autre concernant l'augmentation du poids moléculaire pendant la cuisson —
#(Tive, @)
Williams-Landel-Ferry(WLF) [I6]ont développé un modéle empirique pour représenter le
premier phénomene.
i _ —C\(T —Ty)
po  Co(T —T)
x Cy, 1 € {1,2} sont des paramétres d’ajustement
x Ty est une température de référence.
Ce modéle est basé sur I'approche de volume libre dont I'une des grandes lignes est de sup-
poser que le mouvement des molécules est intrinsequement conditionné par le volume libre
disponible dans ’ensemble moléculaire. On comprendra que moins il y a de volume libre
plus les molécules vont entrer en collision les unes les autres. La quantité de mouvement
est transmise donc plus rapidement. |I7|. Pour prendre, en compter le second phénomeéne

Enns et Gillham [I8] ont proposé 'équation suivante :

E, —C(T —Tp)

Inje = 0 s + InM, -
"= M oo M e T e

* [l est la viscosité lorsque la température 7" — oo.

* IJ, est I'énergie d’activation

* M., est la masse moléculaire moyenne

x Ty est une température arbitraire choisie pour étre la température moyenne pour laquelle

I’équation de Enns-Gillham est valide pour décrire la viscosité selon la température.

Il y a beaucoup de relations dans la littérature pour décrire I'évolution de la masse
moléculaire moyenne comme fonction du degré de cuisson et du poids moléculaire d’un
monomeére [I8-21]. Mais beaucoup d’auteurs [22-24] utilisent une relation semi-empirique
proposée par Stolin et coll. [23] pour calculer la viscosité de la résine. Cette relation s’écrit :
&-‘1—5&
(T, 0) = o s
* B, est I'énergie d’activation de la viscosité du fluide, supposée indépendante du degré

de cuisson

x R la constante des gaz
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xS est une constante qui prend en compte les effets de la réaction chimique, de la masse

moléculaire sur la viscosité.

Une variante de la formulation précédente est aussi communément utilisée |26, 27] : :

a+ba
ayg }

Ep
T = A eRT
ILL( 7Oé) Me +|:Oég—04

Les paramétres dépendent du systéme de résine utilisé, voir exemple du tableau 8.

TABLEAU 1.8 Paramétres du modéle semi-empirique de viscosité |26, 28|

| Paramétre |
Auteurs Résine A, E, Qg a b Plage de
(Pa.s) (J/mol. Validité
J.M Kenny | résine 3.41610711 64900 | 0.088 | 3.706 | —34.62| 30 — 60°C'
et coll. [28] | DSM
(RTM)

D.S.Kim et | DGEBA 3.61071Y | 58600 | 0.765 |1 5.2 70 —90°C
coll [26]

1.3.5.2 Cinétique de cuisson : modéle et mesures

Les propriétés finales d’'un matériau composite sont fortement influencées par les con-
ditions du processus de réticulation ou solidification de la résine. Ce dernier constitue
donc I'une des étapes les plus importantes de la fabrication. Le mécanisme de polyméri-
sation permet aux chaines monoméres de résine thermodurcissable de se lier pour former
un réseau tridimensionnel solide dans lequel sont emprisonnées les fibres. Ce mécanisme
peut étre activé thermiquement en chauffant les courtes chaines monomeéres ou en addi-
tionnant un agent chimique qui provoquera la réaction de polymérisation.Le phénomeéne
qui méne a la vitrification et solidification est généralement qualifié de cuisson. Le degré de
cuisson « est proportionnel a la fraction de réseau tridimensionnel formé. Le mécanisme
de polymérisation est exothermique : en effet les chaines courtes monoméres en se liant
cédent de I'énergie sous forme de chaleur. La raison principale de cette réaction exother-
mique est la rupture lors de liaisons monoméres monomeéres de la double liaison carbone
du monomeére. Le degré de cuisson « réalise une mesure du stade de la réticulation et peut

donc étre mesuré par calorimétrie. a est bien une fonction du temps et de la température.

Modéle de cinétique de cuisson : Différents modéles [29-31] existent dans la littéra-
ture pour décrire a l'aide de lois simples et semi-empiriques, I’évolution du degré de cuisson

selon le temps et la température. Le modéle le plus usuel [32] est le suivant :
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da
9 k(T
7 (1) f(a)

Cette expression découple la température et la réaction. k(7") ne dépend que de la tem-

pérature et est défini par une loi d’Ahrrenius :
k(T) = Ae~Fe/RT

A correspond a la fréquence de la réaction de polymeérisation et dépends donc du systéme
de résine mise en jeu. E, est I'énergie d’activation du systéme exprimée (J/mol). R est la
constante des gaz parfaits (R = 8.314J/mol/K).

Pour f(«), différents modeéles sont proposés dans la littérature dont les plus communément
utilisés sont :

x L’un relié au degré de cuisson « a 'ordre n :

fla) =1 —a)

Le modéle d’ordre n est généralement inadapté, car produit un flux de chaleur maximum
atteint en un temps trés court proche de zéro. Certains auteurs |33, B4| ont pourtant
adopté ce type de modeéle pour décrire la cinétique de deux formulations époxy-amine. Ils
ont justifié cet usage par le fait que la formation du réseau tridimensionnel dans de telles

résines se manifeste par une unique réaction.

La plupart des réactions de polymeérisation se déclenchent aprés un certain temps, c’est
alors que le modéle d’ordre n devient insuffisant pour représenter ce phénoméne selon
kamal et Sourour [35] car ne peut fournir le maximum de taux de réticulation pour une
cuisson isotherme. Ce modéle ne peut fournir également une description quantitative ex-
acte du taux de cuisson pour les résines époxy et polyester insaturé. Les auteurs [35] ont
donc proposé un modéle auto catalytique de la réaction plus fiable.

* Modéle auto catalytique de la réaction [35] :

fla) = (k1 — ko)™ (1 — )"

k1, ko sont des constantes. m,n sont telle que m + n constitue I'ordre de la réaction.
Cependant, Hans et Lems [36] ont trouvé que la présence d’agents promoteurs dans les
résines polyesters et quelques formulations de résines époxy accélérent le processus de
réticulation. Leurs expérimentations ont donc abouti a la disparition de k; de la formule

auto catalytique. Ce modéle est identique a celui proposé par Piloyan et coll. [37]

fla) = ka™(1 —a)"
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Les parameétres k, k1, ko, m, n servent a calibrer les différents modéles aux expériences. La
détermination de ces paramétres est d’autant plus simple dans le modéle d’ordre n que
celui auto catalytique. Les parameétres n,m et ko sont plus complexes a trouver, seuls
des techniques comme la régression linéaire ou les moindres carrés peuvent permettre

leurs estimations adéquates. Certains auteurs Dutta et Ryan [38| ont réussi a représenter

do
dt

auteurs [3Y] ont montré par analyse a I’état initial et maximal de réticulation, que :

[%L:o - kl et [%] maz @p

adéquatement la vitesse de réticulation(22) comme fonction du degré de cuisson («). Ces

xp
ap)2—m_k
L (ap) 1
n (27m)k1a11,7m

m—2ap
" Ln[ay)
(2 —m)kyoy™™
ko =
m — 2aqy,

Ces résultats résolus corrélent bien avec la méthode traditionnelle de régression linéaire.
La méthode de Dutta et Ryan 39| fut aussi appliquée avec succés a d’autres systémes de

résines tels les polyesters [40], vinylester [41] et époxy [42]

Un modéle numérique a été récemment formulé par Emna Ghazali [43]. Ce modéle montre

une certaine adéquation du modéle de Piloyan et coll.l [37].

Mesure de la cinétique de cuisson : Le degré de cuisson mesure le stade de la réac-
tion. Sa valeur a l'instant t de la réaction correspond au rapport entre la quantité de
chaleur libérée durant le temps t et celle libérée a 1’état de réticulation totale nommée H.,.

H, est généralement connu, car correspond a I’état de réticulation entiére de la résine.

Les phénoménes exothermiques sont étudiés par calorimétrie. Il existe plusieurs types
de calorimétres, cependant, trés peu sont adaptés a I’étude des polyméres. LL’un des plus
anciens a étre utilisé est le DT'A ( Differential thermal analysis), ce dernier était congu
pour évaluer la température de transition de phase pour un matériau donné. On doit
a Borschardt et Daniels [44]| I’extension du DT'A comme moyen de détermination des
paramétres cinétiques. Cette technique nécessite la présence de deux échantillons, 'un con-
stituant la référence ( échantillon réticulé dont on connait la quantité H, ).Comme son nom
Iindique; le DT A effectue une différence de température entre I’échantillon et la référence.
Borschardt et Daniels [44] dans leur extension ont formulé I’ hypothése de proportionnalité
entre la chaleur dégagée pendant le temps ¢ et le nombre de moles réagi.Cependant, cette
technique a une trés petite sensibilité( les signaux issus de changements de température
causés par une transition de phase sont trés faibles) [45]. Le plus standard des techniques
de nos jours est basé sur la mesure de changement d’enthalpie a 'aide de la DSC' (Differ-

ential Scanning Calorimetry).Il existe deux types de DSC' :
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* Une DSC' a flux de chaleur basé sur le design de Boersma [46]

« Une DSC a compensation de puissance |47, A8].

La DSC' a flux de chaleur mesure grace a des thermocouples, la différence de température
entre ’échantillon et la référence dans le temps. L’échantillon et la référence sont tous
chauffés dans un méme four (voir figure II4d ). Cette différence de température est en-

suite convertie en flux de chaleur calorifique.

La DSC' a compensation de puissance utilisant des fours et thermocouples séparés (fig-
ure [T4H ), ce qui permet d’appliquer des flux de chaleur différents afin de garder la tem-
pérature identique entre la référence et ’échantillon. C’est la variation du flux de chaleur
plus ou moins fourni a I’échantillon par rapport a la référence qui est enregistrée dans le
temps. La nature du chauffage isotherme ou dynamique avec une vitesse de chauffe S = %
influence les résultats des mesures. Dans le mode dynamique, on mesure plus facilement le
flux de chaleur totale H, et certains auteurs [49-51] ont mentionné 'indépendance pour
une formulation de résine donnée, de la quantité H, vis-a-vis du taux de chauffe Sr.

Par contre en mode isotherme, la quantité de chaleur qui se dégage H;,, représente une
fraction de la chaleur totale H,. dont la partie résiduelle H, est obtenue aprés une postcuis-
son [52]|. On a donc :

H; = Hiso + H,

Fava [b3] a constaté que la quantité H;s, + H, ne représentait pas vraiment H, c’est
ainsi qu’il a attribué la quantité manquante a une perte due a la stabilisation de la tem-
pérature au début de I'essai isotherme. Il en ressort que les essaies dynamiques sont plus
simples a réaliser que ceux isothermes, c’est la raison de leur popularité dans le milieu
industriel. Cependant, plusieurs techniques existent pour obtenir & partir d’un essai dy-
namique les résultats d’essais isothermes. Les plus récents travaux sont dus a A. Atarsia.et
R.Boukhili [54], leurs travaux ont été repris par Edu Ruiz et Catherine B. [65] dans le but
de proposer une carte de conversion dynamique-isothermique d’une résine époxy. Grace
aux idées introduites par A. Atarsia.et R.Boukhili [54], on est a mesure grace a un balayage
dynamique par DSC' a pentes S variables, de reconstituer I’évolution du degré de cuisson

pour une isotherme donnée, et donc pour n’importe quel cycle de cuisson.
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FIGURE 1.14 Principes des DSC' a flux de chaleur et & compensation de puissance

1.3.5.3 Contrainte dans les fibres

La contrainte dans les fibres influence ’écoulement de la résine lors de la fabrication,
a travers la perméabilité K du réseau fibreux. Il y’a une relation entre la contrainte dans
les fibres et le taux volumique de fibre. Intuitivement une compression transversale dans
le cas d’'un moulage, renforce le contact fibre-fibre en réduisant les interstices. Une con-
trainte axiale peut aussi étre appliquée, c’est le cas des procédés utilisant les préimprégnés
comme I’AFP en aéronautique, une tension dans les fibres permet d’augmenter la fraction

volumique de fibre V; en réduisant la perméabilité.

Le réseau fibreux est traité comme un milieu continu, car la section d’une fibre est trés
inférieure aux dimensions du composite. Comme le dénote [B7| grace a la mécanique des
sols de Terzaghi |b8|, la contrainte appliquée aux réseaux fibreux durant la fabrication est

supportée par les fibres d’une part et la résine de 'autre.

Tappliquée = “fibres T Mrésine

La contrainte appliquée o est toujours négative, car il s’agit d’'une compression.

appliquée
Plusieurs expressions existent dans la littérature [09-61] pour relier oy 0 au changement
de V. Nous retiendrons celles dues a Gutowski [62].

Dans le cas d’une tension des fibres, Gutowski [62] a proposé une relation non linéaire

entre la force et la fraction volumique des fibres.Cette relation s’écrit donc




33

x E est le module du réseau fibreux

x Vp est la fraction volumique de fibre sous aucune contrainte

xV, est la fraction volumique maximale atteignable, il dépend du procédé et du tissu.

x Ag est la section initiale d’application de la contrainte

* b, est un parameétre a trouver expérimentalement en calant le modéle sur des expériences
a différents V5

Dans le cas d’une pression transversale comme le cas des procédés en autoclave, LCM,

Gutowski [62] a proposé la forme suivante de la contrainte o,. dans les fibres :

022 = 24 T =4 1
o & ﬁ
Vo Vo

avec A, dépendant de la nature du réseau fibreux.

Il faut noter que la formulation de Gutowski |67, 62| pour les deux types de contraintes
dans le réseau fibreux est basée sur la mécanique des milieux continus, en supposant un

contact multiple entre eux et en négligeant les ondulations.

1.3.5.4 Cycle de cuisson :

Le cycle de cuisson est 'un des éléments majeurs dans la fabrication des composites,
surtout dans les procédés en autoclave. Nous avons déja mentionné que le comportement
chimiorhéologique de la résine est régi par la température.La qualité de la piece est régie
entre autres par le processus de compactage qui consiste a appliquer un cycle de pression

en méme temps que celui de la température.

Pour une cuisson parfaite, trois conditions doivent étre réunies :

x Une consolidation parfaite du composite par le biais de la pression qui doit étre ap-
pliquée au stade de viscosité minimum pour chasser I'excés de résine.Ce qui contribuera a
augmenter le V; et diminuer les porosités

* La résine doit étre parfaitement cuite, cela signifie un degré de cuisson proche de 1, la
réaction de cuisson est exothermique, et donc peut causer des dégradations thermiques®
dans le matériau lors de la fabrication

* Le temps de cuisson doit étre minimal a cause des cotits de 'autoclave, le gain de temps

entraine un bénéfice non négligeable dans les productions de masse.

Généralement, un cycle de Température conventionnel est donné par le fabricant de la
résine, c’est un cycle standard basé sur de larges expériences visant a permettre une as-

sez bonne cuisson, mais non optimal, car,ce cycle prend en compte toutes les situations (

8. Dégradation d’autant plus significative que le matériau est épais
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dégradations thermiques, fraction volumique de fibres moyenne, taux de vide moyen ect.)
Un exemple de cycle standard de cuisson de la résine EPON 862/W est présenté a la
figure I3
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FIGURE 1.15 Exemple de cycle standard de cuisson de I’époxy EPON 862/W [63]

La détermination et 'optimisation des cycles furent pour la plupart basées sur des
essaies expérimentaux, cependant, ces approches empiriques sont limitées par le matériau,
et la géométrie du composite [64]. Beaucoup d’autres approches ont été développées pour
obtenir un cycle optimal en temps, comme les abaques de G. Mychajluk [65] pour le procédé
RTM, les diagrammes d’optimisation de P. Olivier [66] et les simulations par réseau de
neurones de N. Rai [67]. Ces différentes méthodes permettent d’apprécier 1’évolution de la
cinétique de cuisson, et controler la cuisson parfaite de la résine, mais surtout en un temps
optimal de fabrication. Cependant, il est crucial que cet optimum de fabrication en temps
puisse satisfaire a la fois les propriétés mécaniques attendues du matériau, notamment sa
fraction volumique de fibre V;, micros défauts. En effet durant la fabrication, des micros
défauts prennent place dans la piéce finale, ce sont généralement :

x des zones riches en résines

 des zones séches (fibres sans résines)

x des poches de vide ou porosité dans le composite

Ces micros défauts sont fonction du procédé.Comme nous allons le voir dans la section
suivante, les porosités sont influencées par la pression d’écoulement de la résine lors de la

fabrication

1.4 Porosités au cours des processus de fabrication

Une porosité est définie comme étant la propriété d’un milieu ayant des vides intersti-

tiels.Cette définition est applicable au milieu poreux et aux matériaux également. Dans le
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cas des matériaux composites, il s’agit de trés petites cavités de 'ordre du millimétre et

moins, contenant du gaz.

Schoeller [68] a défini deux types de porosité (figure [I6a )

x L’une ouverte, formée de vides communicants entre partie interne et externe du matériau
* L’autre fermée, isolée dans le matériau

Schoeller a aussi classé les pores par leurs tailles, en se servant de la taille moyenne d’in-

terstices du milieu poreux et des états physiques de 'eau (voir figure [I6H) .
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(a) Classification des porosités par type (b) Classification des porosités par taille

FIGURE 1.16 Classification des pores [68]

1.4.1 Causes possibles de la formation de porosités

Deux causes principales sont a l'origine de la création de porosité dans les composites :
x L’une mécanique due & I’écoulement qui suivant sa nature peut emprisonner de I’air ou
du gaz dans de micros ou macros cavités constituantes des micros ou macros porosités.
*x Lautre thermodynamique, due a la pression et la température, qui sous certaines condi-
tions provoquent ’apparition de bulles dans le liquide. Bulles qui constitueront plus tard

des porosités dans le matériau.

1.4.1.1 Causes mécaniques

Les causes mécaniques sont dues principalement a 1’écoulement et la phase de drapage

L’écoulement : les études expérimentales d’E. Ruiz et coll. [69] ont montré que la vitesse
du front de la résine lors de la fabrication peut provoquer la formation de vide pour la

majeure partie des procédés LCM, surtout lorsque I’écoulement est dans le plan des fibres.

Une analyse des résultats de E. Ruiz et coll.(figure IT4) montre deux phénoménes suivant

la vitesse d’imprégnation des renforts fibreux :
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« A faible vitesse, les forces capillaires "emportent sur les forces visqueuses, ce qui entraine
une infiltration du liquide dans les renforts entre les torons des fibres, on parle de renforts

saturés. Cela entrainant la création de macros vides entre les fibres

* A l'inverse avec une grande vitesse d’imprégnation, les forces visqueuses sont prédom-
inantes, ce qui contribue & 'imprégnation de I’enveloppe des renforts, sans imprégnation
totale des torons a l'intérieur, on parle de renforts insaturés. Ceci entraine la création de

micros vides dans les fibres.

Impregnation velocity
Low High

Fhuid fhorw

Void formation phenomena
Macro Micro

Fhuid Thrw j

(a) (b)

FIGURE 1.17 (a)Macros vides causés par la capillarité (b) Micros vides causés par la
viscosité, [69]

La capillarité est un phénoméne qui dépend de la nature des fibres. Elle semble im-
portante pour la formation de vides (micros et macros).Leclerc |[70] a proposé d’évaluer la
distribution de vide avec un nombre dimensionnel C7 appelée nombre capillaire modifié
qui se défini comme étant le rapport entre force visqueuse et forces capillaires au front de

progression du fluide.
o UpHt

“ " ypgrcosd
vy est la vitesse de front de résine, 6 est I’angle de contact entre fibre et résine et ypp est la
tension superficielle fibre- résine. Certains auteurs |71, /2] ont formulé grace a des études
expérimentales une évolution logarithmique entre la distribution de vide € et le nombre
capillaire. Un modéle de ce type a été formulé par Leclerc et Ruiz |[Z0] pour les procédés

RTM.Le graphe I8 montre une corrélation entre le nombre capillaire et le taux de vide
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e. L’allure de ce graphe peut étre analysée comme suit : tout d’abord on observe un taux

Capillary number
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FIGURE 1.18 Taux de vide € en fonction C en procédé RTM |[70]

de vide qui décroit avec I’augmentation du nombre capillaire puis se met a croitre a par-
tir d’'un nombre capillaire donné.Les vitesses de front faible de résine (nombre capillaire
faible ) sont représentées par la courbe décroissante a gauche, et celle croissante a droite
correspond aux grandes vitesses de front( nombre capillaire élevé). Le nombre capillaire
faible est pouponniére de macros-vides tandis qu’'un fort nombre capillaire engendre des
micros-vides. L’intersection des deux tendances correspond en théorie a la plage d’écoule-

ment qui permet de minimiser la formation de vides

Le drapage : d’autre part la phase de drapage peut également étre responsable de
macros-vides dans I’écoulement, cela concerne beaucoup plus le drapage automatisé type
AFP, en effet les gaps et over-lapes [G] créent des micros cavités qui peuvent évoluer vers
des porosités. Le drapage par AFP idéale nécessite 'adhésion des plis entre eux, et une
bonne consolidation. C’est alors que la vitesse de dépose, la température de chauffe, la
pression appliquée ainsi que I’état du rouleau (rayon, nombre de tétes de dépose, etc.)

sont les paramétres & optimiser pour éviter la présence de porosités, dans la piéce finale
en procédé AFP.

Autres causes possibles : les porosités peuvent étre dues au dépot d’impuretés (pous-
siére, cheveux etc.) au cours de sa mise en forme. Cette derniére cause est moins fréquente,

car comme nous l’avons vu, les salles blanches ont été élaborées pour pallier ce probléme.
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1.4.1.2 Causes thermodynamiques

Les causes majeures de porosités dans la plupart des procédés restent thermody-
namiques. En effet, la température et la pression jouent des roles trés importants dans

le procédé de formation, transport de vide durant la fabrication.

Processus de création ou nucléation, et Dissolution : la diffusion moléculaire de
gaz dans la résine est régie par la pression et la température. Ces molécules finissent par
former un agglomérat suffisant pour créer une bulle. Kingery [73] a estimé entre 50 et
100 molécules pour une espéce chimique a faible masse molaire en se basant sur I'eau.
La formation d’une bulle nécessite la création d’un volume et d’une surface. Cela met en
évidence deux jeux d’énergies opposées :

* L'une de volume di a la saturation du gaz dans le liquide

x L’autre de surface qui résiste a la croissance de la bulle afin de minimiser 1’énergie de
surface.

Si la bulle est supposée de forme sphérique et de rayon R,

L’enthalpie libre AG s’exprime de la sorte :

TR3 9
AG = —LklnB, + 4T R, yLv

3Vin

ky désigne la constante de Boltzmann, T' la température du milieu V,, le volume d’une
molécule de gaz dans la bulle et vz la tension superficielle entre liquide(résine) et gaz. 3,
représente le degré de saturation du gaz dans la résine, il peut s’exprimer comme le rapport,
entre la pression du liquide et celui du gaz [74]. Le premier terme représente 1'énergie de
volume, on peut observer que dans le cas d’une dépression, 3, augmente et AG diminue,
ce qui crée une condition favorable a I'apparition de bulles.

Le second terme représente ’énergie de surface. Comme le montre le graphique I"T9 de
Veesler, I’avenir de la bulle dépend de ces deux types d’énergies. Il existe un rayon critique

Ry avec laquelle la bulle est instable, il s’agit du rayon de Gibbs-Thomson-Freundlish
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AG
Terme
de volume
I.-:lzrit r
AG
Terme
de surface

FIGURE 1.19 Enthalpie et formation de bulles d’air |75

2ViyLv
R: = SlmiLv
» = RTing,

R correspond & AG e, = %WR;;Q'YLV (voir figure [CTY).

R, < R; = la bulle est dissoute
R, > R; = la bulle croit

Stabilisation : une fois la bulle créée au sein du fluide, elle peut soit se stabiliser ou
étre dissoute suivant 1’équilibre de pression qui régne entre l'intérieur et 'extérieur de la
bulle.En effet Bruchon [76] a démontré que la stabilité de la bulle est effective si la pression
externe qui tend & minimiser I’énergie de surface de la bulle est compensée par la pression

interne. Il en ressort une loi trés simple :

YLv
Paz - Prsine =2—
g Rp

Phénoménes Thermo-Diffusif : a I’é¢tat non statique de température et de pres-
sion, aucun équilibre permanent de bulle ne peut exister. Kardos et coll. |67, [74, 78] ont
développé un modéle pour I’évolution des bulles dans la résine. Ces auteurs |54, 77, I8| ont
montré que le grossissement des bulles & une température donnée ne peut se produire si
la pression dans la bulle est plus grande que celle de la vapeur d’eau a cette température.
nous allons présenter sommairement leur modéle. On en tire une relation entre la pression

et la température pour éviter la propagation de vide. On suppose qu’initialement la bulle
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contient un gaz formé de mélange d’air et d’eau. L’eau proviendrait de la vapeur d’eau

formée par une élévation de la température. P, dans la bulle est :
Pgaz:Pair+Peau

Le composé air + eau est considéré comme un gaz idéal, on peut utiliser la loi de Raoult

pour calculer P,,, comme une fonction de la fraction molaire d’eau X.,, dans la bulle .
Peau = Xeangaz
On définit la pression de vapeur saturante P,qpeu, par la relation de Clausius-Clapeyron.

Pyopewr = Pebullitione[RTTleion] el 77
% Pyuition €st la pression de I’eau a 1’ébullition et vaut 10°Pa

§ ebullition ot ]a température d’ébullition de Peau et vaut 373K
* R est la constante des gaz parfait et vaut 8.305Jmol 'K !

* L est la chaleur latente de vaporisation et vaut 40626.Jmol "

En supposant que la chaleur latente L reste constant lors du processus on peut réécrire que :

_ 4892
T

Poapeur = 4.96210%¢

La concentration d’eau dans la résine C,g,. dépend de sa densité volumique p,., de sa

fraction massique W, et de son humidité RH

RH?p,

Orsine -
100W,.

k est un paramétre qui prend en compte les molécules libres en eau qui peuvent diffuser
au sein des agrégats moléculaires de la résine. Il dépend des conditions industrielles et sa
valeur a été estimée a 90% [79]. la concentration d’eau lors de la fabrication dans la résine

ne dépend que des conditions initiales donc de I’humidité initiale RH

_ RH{p,
~ 100W,

L’ humidité est controlée en environnement industriel, et vaut dans le pire des cas 60%.

Crsine = Coo

Cyat st la concentration d’eau a la surface de la bulle, il est plus difficile & trouver a cause
de la variation de I’humidité. En définissant C,,; comme celle de la résine et 'humidité
SH = 1005ex— il s’en suit donc :

Puapeur

p I ?
Coar = k " 100—=—
£ oow;, ¢ [ Pm,,eml
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T XeauOPaz 2
Oy = k—L *{100 g }

100W, 4.96210-5¢= 1"

En tenant compte de la stabilité de la bulle, on a :

C B k Or . OXeau |:Prsine + 2%} i
1000, 4.96210-5¢~ %

Kardos et coll. |77, 78] en se basant sur la diffusion de la vapeur d’eau, on conclut que le

rayon R,(t) de la porosité varie proportionnellement a la racine carrée du temps t :

R,(t) = 4B[D(T)1]'*

D(T) est le coefficient de diffusion de I’eau qui dépend de la température et est régi par
la loi de Fick®

B est la force de croissance de diffusion et dépend de Cyy et de Cy

Kardos et coll. [[74] ont déduit que pour prévenir la croissance des bulles par diffusion,
il faut que la pression dans la bulle soit plus grande que celle de la vapeur saturée, cela
s’exprime par :

B< 0= Cy < Cyu

Cette condition permet donc aux porosités de croitre plus lentement pour finir par se dis-

soudre.

Phénoménes Thermo-Mécanique : des causes thermomécaniques peuvent influencer
I’évolution d’une porosité dans la résine.

— Py, désigne la pression imposée au systéme

— P, est la pression du gaz a I'intérieur

— R, est le rayon de la porosité

— vrv Tension superficielle liquide vapeur

En absence de toutes forces volumiques, ’équation d’équilibre locale s’écrit en mécanique :

0-7‘7‘

dr

1
dZ"U(O’) =0= +;(0rr—099) =0

9. D(T) = Doe% E, énergie d’activation, Dy constant du liquide, T' température en °K
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Pimp

resin

FIGURE 1.20 [Modéle d’une porosité dans la résine |79|

la cinétique de déformation de la porosité [[76] est :

. -2
R,R>
r3

E:

0 0
0 10
0 01

Le tenseur visqueux de Cauchy s’écrit :

Urr(+oo) = _Pimp

a. Equation d’équilibre de Laplace-Young
Si la porosité renferme un gaz parfait, on a :

(0= R {Rf?if

La cinétique thermomécanique de la porosité sera donc

3
. Tt [ R,
R, _Tow [Rp&)] —Bm(t)
Rp (t) n(Ta Oé) 277(T7 a)Rp(t)
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1.4.2 Influence des porosités sur les propriétés mécaniques du

composite

Intuitivement les bulles qui conduisent aux porosités dans les composites vont con-
tribuer a diminuer leurs propriétés mécaniques.
La présence de porosités affecte particuliérement la matrice qui ne peut plus jouer son
role de transfert de charge. Les auteurs [R0-83] ont montré expérimentalement que les pro-
priétés mécaniques telles que le module de flexion, de compression et 'ILLS(InterLaminar
Shear Stress) sont largement affectées . Une formulation semi-empirique de la baisse des
propriétés meécaniques est due a Ghiorse [84]. Cette formulation suppose que la propriété
mécanique S d’un matériau avec un taux volumique de porosité € est reliée a sa propriété

théorique sans porosités Sy de la sorte :

S = Sge_be

ou b est une constante empirique dépendant des dimensions, de I'orientation des porosités
et des propriétés du matériau. Les travaux de Ling LIU |83] ont montré (cf figures 20 [22)
une corrélation entre la chute de propriétés mécaniques due au taux de vides/porosités et
la formulation de Ghiorse [84]. Ces travaux [83] ont également confirmé certaines prédic-
tions [80] que I'ILLS est la propriété mécanique la plus affectée par les porosités , elle
présente une réduction moyenne de 'ordre de 6% par unité volumique de taux de porosité
e pour des stratifiés carbone/époxy.

Les auteurs [80-83] ont également observé expérimentalement que les porosités provoquent
une baisse de la durée de vie en fatigue du matériau. Cependant, les auteurs |80-83| s’ac-
cordent tous qu'entre 0.5%™ et 1%, le taux volumique de porosité, € n’a aucun effet sur

les propriétés mécaniques . Il est donc crucial d’avoir € le plus faible possible.

10. 11 est difficile, voir impossible de descendre en dessous de cette valeur
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FIGURE 1.21 Validation de la loi de Ghiorse [83] :cas de la traction
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FIGURE 1.22 Validation de la loi de Ghiorse [83] :cas de I'ILLS

1.4.3 Etats de art sur Poptimisation des porosités par le cycle

Les études de |83, 86| ont traduit I'existence d’une plage de temps/température idéale

a lapplication de la pression (figure [23). Cette plage se situerait & quelques degrés pres,

entre la température favorisant 1'évaporation de matiéres volatiles( déterminée par TGA

(thermogravity analysis)) et avant la réticulation de la résine. Dans cette zone particuliére,

la viscosité est proche du minimum. Boey et coll. [87] ont étudié I'influence de la pression

de vide sur les porosités, dans le cas du procédé de moulage au contact et il en ressort

deux observations capitales lices a la pression du vide (figure [24) :
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x L’augmentation de la pression de vide contribue a augmenter le taux de vide dans la

piéce par l'extraction de matiéres volatiles qui finissent emprisonnées dans le fluide (cf.

fig. T244).

« L’augmentation de la pression de vide permet aussi la décroissance des bulles(cf. fig. [Z24H).
En effet la pression d’écoulement de la résine devient plus grande, il en résulte une aug-

mentation de Cy,; et d’aprés les développements théoriques de Kardos |74, 78|, la force de

croissance de diffusion se mettra a décroitre, ce qui entrainera une réduction volumique de

la taille des porosités.

0 11 11 od P
5 . R
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APPLICATION
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FIGURE 1.23 plage optimale d’application de la pression hydrostatique 83|
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FIGURE 1.24 Pression de vide et évolution de porosités [87]
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Dans cette section, nous allons exposer I’ensemble des tests et expériences réalisés.

Deux grands volets sont a distinguer :

x Le premier concerne la fabrication de panneaux rectangulaires par procédé RFT.

* Le second concerne la caractérisation des propriétés physiques des panneaux fabriqués.

2.1 Matériaux utilisés

Le matériau utilisé est un composite carbone époxy. Les fibres de carbone sont de

type NCF T produit par Saertex? et la résine est de type époxy produit par Cytec?. Les

propriétés des tissus NCF et de la résine sont illustrées respectivement sur les tableaux
20 et 22.Des panneaux de dimension 31.75x263.5cm? (12.5"x25”) sont fabriqués. De ces

panneaux sont découpés des échantillons de 2.54x2.54cm? ( 1”x1”) a I'aide d’une scie

diamantée refroidie par de I'eau. La découpe aurait pu étre a sec a cause de ’absorption

d’eau mais aurait entrainer des dommages sur le systéme de découpe

TABLEAU 2.1 Propriétés du tissu NCF de carbone

| Propriétés des fibres de carbone

Masse surfacique Aw g/m?

534

Masse Volumique p; g/cm?

1.78

Orientation

bidiagonale +45°/ — 45°

TABLEAU 2.2 Propriétés de la résine époxy

’ Propriétés de la résine

T,°C 212

Masse volumique p, g/cm® | 1.31
Viscosité FigurelT
Durée de vie lans a —18°

1. Tissu non ondulé et Non-Crimp Fabrics en anglais

2. Nite Saertex
3. KSite Cytec


http://www.saertex.com
https://www.cytec.com/
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FIGURE 2.1 Courbe de viscosité indiquée dans la fiche technique de Cyctec|88|

2.2 Procédure de fabrication

Nous avons entrepris la fabrication de panneaux rectangulaires par procédé RFI, le but
étant d’atteindre un taux de fibre moyen maximal de V; = 60% =+ 2% en minimisant le

taux de vide global et local. Le tableauZ=3 résume les conditions générales de fabrication

TABLEAU 2.3 Conditions de fabrication

Conditions générales de fabrication

Dimensions plaques 31.75x26.5cm?

Tissus NCF bidiagonal 6—12plis & +45°/ — 45°
Propriétés symétrique/ équilibré
taux de fibres V; 60%

2.2.1 Calculs préliminaires théoriques basés sur les conditions générales

de fabrication

Ayant fixé les conditions de fabrication, notamment le nombre de couches NCF et le
taux volumique de fibres V; ainsi que les dimensions de la plaque, il faut a présent calculer

la masse de résine a infuser. Le tableau2Z4 propose un cheminement de calcul de la masse
de résine a infuser.
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TABLEAU 2.4 Calculs préliminaires théoriques selon les conditions générales de fabrication

] Calculs préliminaires théoriques selon les conditions générales de fabrication

Propriété Formule Valeur numérique
Surface plaque S, Lx 1 0.2016m?
Masse des fibres my nxAwxSy n=6plis 650g

Masse volumique composite p. Vispr+ (1 —=Vy)*p, || 1.59g/cm?
Volume occupé par les fibres Vol s % 364.94cm?
Volume total du composite Vol V‘;flf 608.24cm?
Volume occupé par la résine Vol, | Vol-Vol; 243.29¢cm?
Masse de résine théorique a in- | Vol xp, ~ 318.72¢g
fuser my 4,

Masse de résine pratique® m, Mypth -+ 15%mM0sh, ~ 366.5280¢g
Epaisseur théorique hy, % é;i’;’; 3mm

a. ceci tient compte d’une perte de résine évaluée a 15%

Deux couches de résine de 31.75x263.5cm? (12.5"x25") sont requises pour 6 plis NCF.
Les dimensions ont été convenablement choisies pour éviter des overlaps de résine afin de

respecter la masse a infuser

2.2.2 Etapes de la fabrication des panneaux

On peut dénombrer cing grandes étapes dans le procédé RFI :
* La découpe et pesée des fibres/films de résine
* Le drapage
* Ensachage
* Cuisson ( cycle de température et de pression)

* Démoulage

2.2.2.1 Deécoupe et pesée des fibres et du film de la résine

La phase de découpe correspond a la découpe des fibres et du film de résine a la forme
rectangulaire de dimensions 31.75x263.5¢m? (12.5"x25")
Les quantités découpées sont ensuite pesées.
* La découpe des fibres (cf. figure P-24)
Pour la découpe des fibres, un masque de protection est nécessaire en raison de la nocivité
du carbone.
* La découpe du film de résine (cf. figure 22H)
Le rouleau de film de résine doit au préalable étre sorti du congélateur 6 — 7h avant la
découpe. Il faut noter que deux couches de résine de 31.75x263.5cm? (12.5"x25”) sont
requises pour 6 plis NCF.
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(a) Mode opératoire de la découpe fibres  (b) Mode opératoire de la découpe du film de
résine

FIGURE 2.2 Mode opératoire de la fabrication : découpe de fibres/ films de résine

2.2.2.2 Drapage

Dans ce travail nous avons distingué deux modes de drapage :
* Les modes primaires
Les modes primaires concernent la répartition du film de résine dans le stratifié. Nous

avons testé quatre modes primaires de drapage illustrés par les figures 223 et 24 .

Film de résine

Tissus de carbone
MNCE
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(a) Mode primaire de drapage A (b) Mode primaire de drapage B

FIGURE 2.3 drapage : Modes primaires de drapage A et B

s

(a) Mode primaire de drapage C ) Mode primaire de drapage D

FIGURE 2.4 drapage : Modes primaires de drapage C et D

x Les modes secondaires
Les modes secondaires concernent la répartition du film de résine dans le plan du laminé :
la masse totale a infuser et la surface de la résine restent conservées, seule la facon de la
disposer dans le plan du drapage est discontinue avec la présence de gaps et d’overlaps de
résine.La série de gaps et d’overlaps effectuée sur le laminé est représentée sur la figure 23
. Deux modes secondaires seront testés, tous basés sur un mode primaire A. Le premier
AA contient une série de gaps/ overlaps inférieure a 2.54cm (1”). Pour le second, AB ces

gaps/overlaps s’étendent entre 2.54 — 6.45¢m (1”7 — 2.5")
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Erierlap de rélane

FIGURE 2.5 Modes secondaires : position de gaps et d’overlaps dans le laminé

2.2.2.3 Ensachage

Le composite ainsi drapé est placé sur une plaque d’aluminium (moule) préalablement
recouvert de téflon.Le tout est recouvert de release film, breather et d’un sac de cuisson
(voir figure 28).

Breather
|

. | .

b 72 =

e = . =
’__\\ Moule \ |

Mastique Tellon

Pompe a vide Sac Release Film

Suce a vide

FIGURE 2.6 Composants d’ensachage

Le role de chaque composant d’ensachage est illustré dans le tableau 23

2.2.2.4  Cuisson dans ’autoclave

Nous avons utilisé au départ un cycle de température basique recommandé par 'in-
dustriel Cytec (voir figure 271 ). Ce cycle consiste a cuire a 180°C' (355°F") pendant 3h
avec une pente de monté/ descente inférieure a 3°C/minute. La pression est appliquée au
laminé jusqu’a son maximum 0.689M Pa soit 100P ST en simultané avec la température .
Un vide de—0.078 M Pa ( —23inH g) est maintenu durant le cycle.
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TABLEAU 2.5 Roles des composants d’ensachage dans le processus de cuisson

] Roéles principaux des composants d’ensachage

|

plaque

composant role

Suce a vide A faire le vide

Mastique Assure I’étanchéité entre sac et plaque d’aluminium
teflon Empéche le composite une fois cuit de coller sur la

Protége le laminé de la dilatation thermique de 1’alu-

minium durant la cuisson

Release Film

Par ses micros pores retient la résine tout en laissant
passer ’air autour si le vide est fait

Breather

Uniformise le vide au sein de la plaque

Sac de cuisson

Sac a haute résistance thermique qui assure

cuisson du laminé

une bonne

200

Cycle de cuisson en Température

150 -

Température en C
=
o
o
T

0.8

50

100 150 200
temps de cuisson

Cycle de cuisson en Pression

250

300

0.7
0.6~
0.5
0.4

Pression en MPa

0.3

0.2

0.1
0

FIGURE 2.7 Cycle de cuisson proposé par Cytec ||

2.2.2.5

50

I
100

1 1 1 1
150 200 250 300
temps de cuisson

Démoulage et découpes des bords

I
350

I
400

450

Aprés cuisson la plaque est démoulée, pesée et environ 2.54cm (1”) de matiére est

découpé sur tout le pourtour de la plaque afin de sécuriser la manipulation, car les bords

sont de nature coupante.Au final nous obtenons une plaque de 27.94x58.42cm? ( 11”x

23").La pesée des plaques apres le démoulage permet d’évaluer la quantité de résine perdue

durant le processus de fabrication.
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2.2.3 Propriétés théoriques équivalentes

Etant donné la difficulté d’obtenir expérimentalement avec une trés grande certitude
les masses et surfaces déterminées par les calculs théoriques préliminaires (voir tableau
24),a chaque fabrication nous péserons systématiquement la masse des fibres, de résine,
et nous mesurerons les dimensions exactes de la plaque avant la découpe des bords apreés
cuisson. Ainsi nous pouvons réévaluer les propriétés théoriques équivalentes réelles de nos
plaques. Un exemple de mesures lors de la fabrication est illustré par le tableau 278. De ces
mesures, nous pouvons recalculer les propriétés physiques équivalentes de cette fabrication(
voir tableau 22)

TABLEAU 2.6 Exemple de mesures lors d’une fabrication

| Exemple de mesures |

Masse des fibres my,, découpée || 0.673kg
(6plisNC'F')

Masse de la résine m,..,, découpée || 0.38kg

(2plis)

Surface Sy, réelle aprés deé- || 27.94x58.42cm?®
moulage

a. Cette différence est due a la difficulté expérimentale d’avoir les dimensions exactes théoriques de
découpes

TABLEAU 2.7 Propriétés physiques équivalentes

’ Propriétés physiques équivalentes

Propriétés Formules Valeurs
Volume de la résine % 290.07cm?
Volyeap

Volume des fibres m;—;”” 378.08cm?
Vol fexp

Volume de la plaque || Vol,ezp + Vol fegp 668.16
VOlPe:rp

V théorique équiva- %}fz 56.59%
lent

épaisseur  théorique %Z:p 3.20mm
équivalente hy,

Nous voyons bien un léger décalage par rapport aux calculs théoriques préliminaires
(voir tableau E4).Ce décalage est di aux conditions réelles expérimentales ( la masse de
fibres et de la résine ainsi que la surface de fibre et de la résine réellement utilisées affectent
les propriétés finales de la plaque) .Les conditions expérimentales sont donc a prendre en

compte pour une analyse efficace.
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2.3 Caractérisation physique

Des échantillons de surface 2.54x2.54cm? (1”x1”) sont prélevés dans les plaques fab-
riquées ( voir figure Z8). En récapitulatif, un total de 32 échantillons sera prélevé par
plaque afin de mesurer leurs épaisseurs e.,p, leurs taux de fibres V4, et leurs taux de vide

€

- Echantillon local

FIGURE 2.8 Echantillonnage des mesures

2.3.1 Mesure de densité

La mesure de densité des échantillons a été réalisée selon la procédure A de la norme
ASTMDT792.
La procédure est la suivante :
* Les échantillons sont nettoyés avec de I'acétone pour les purifier de tout corps étranger.
* Conditionnement au four a 100°C' pendant 1h pour enlever ’humidité absorbée
x Mesure de leurs masses dans air, M,
x Mesure de leurs masses dans de I'eau distillée & température de 24°C', M4,

La procédure expérimentale est illustrée sur la figure 29
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F__j:‘if K' Echamtillon
_—

== balance
alance

balance

FIGURE 2.9 mesure de la masse volumique du composite

La différence entre M, et M., donne la masse de 'eau déplacée.En accord avec la
poussée d’Archiméde, cela correspond au volume de I’échantillon. la masse volumique p.

du composite vaut :

Mair

Pe= Mair - Meau

2.3.2 Principe de digestion : mesure de taux de vide/fibres

La digestion des échantillons composite a été faite selon la norme ASTM D3171.Les
étapes sont les suivantes :
* Conditionnement au four a 100°C' pendant 1h pour enlever ’humidité absorbée
* Placez chaque échantillon dans un bécher contenant 25mL d’acide sulfurique (H2SOy)
* Chauffez les bécher a I'aide de plaque chauffante jusqu’a I’assombrissement et dégagement
de fumé de la solution
« Rajoutez 35mL de peroxyde d’hydrogéne (H50,), la solution s’éclaircit
x Filtrez la solution a l'aide de filtre de verre
* Laver les fibres avec de I'eau distillée et de I’acétone
x Faire le vide pour aspirer toute la solution et laisser les fibres dans ’entonnoir
x Enrouler les fibres dans le filtre, puis les sécher au four pendant 1H
* Mesure de la masse des fibres ( la masse des filtres étant connue ).
Ces étapes sont illustrées par les figures 210,2°11,27T2.
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(a) Préparation des échantillons  (b) Chauffe dans ’acide sulfurique

FIGURE 2.10 Procédure de digestion ASTM D3171

(a) Dégagement de fumé (b) Ajout de peroxyde d’hy-
drogéne

FIGURE 2.11 Procédure de digestion ASTM D3171

(a) Fibres lavées (b) Fibres enroulées dans les filtres

FIGURE 2.12 Procédure de digestion ASTM D3171

2.3.2.1 Mesure du taux de fibres V; et taux de vide

Nous pouvons distinguer deux grands modes de calcul de la fraction volumique de fi-
bres V; selon la norme ASTM D792 :

* Le premier consiste a calculer un V; en supposant un taux de vide nul
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* Le second consiste a calculer un Vy en considérant le vide
En notant M ey fibre; 1a masse mesurée en réalité, la fraction massique Wy se calcul de

la sorte

MfiltreJrfibre - Mfitre
Mair

La densité théorique du composite py, se calcul de la sorte

Wy =

Pun = PfPm

pr(1 = Wy) + pn Wy
Ph
Py

Vf(sans vide) — Wf

Pe
Vf(avec vide) — Wfp_f

Dans ce travail nous considérerons que Vy = Vy(avec vide) De sorte qu’en notant e taux

de vide, V; celui des fibres et V;, celui de la matrice
Vf +V,+e=1

2.3.2.2 Mesure du taux de vide ¢

Le taux de vide se mesure selon la norme ASTM D371 — 09 en considérant la dif-
férence entre la densité théorique du composite py, et celle mesurée par I'expérimentation
ASTM D792 | p.

Pth — Pec
€= ———
Pth

2.3.3 Précisions et sensibilité des mesures de V; et ¢

Nous noterons Am la précision de la balance.

2.3.3.1 Sensibilité pour p,.

o Mair
Pe = Mair Meau
_ _ r 2
Ape _ Am1? n V2Am
Pc \ _Mair_ Mair + Meau
_ _ r 2
Ap, B Am 12 L V2
- Mair Meau
pe \ Mo ] | R o B
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2.3.3.2  Sensibilité pour W,

D’aprés les développements précédents, nous pouvons écrire :

AWf B Am 2+
Wf B Mair

Mfitre+fibre + Mfitre
Am Am

2.3.3.3 Sensibilité pour py,

En supposant que les quantités ps et p,, sont déterminées sans incertitudes, on peut

écrire que :

Apth AWf
Pt W,

2.3.3.4  Sensibilité pour V;

o T
Vi Wy Pe

2.3.3.5  Sensibilité pour ¢

Ae _ [Apcr ., [Apmr
€ Pec Pth

2.3.3.6  Sensibilité pour les épaisseurs

Il est a noter qu’un pied a coulisse sera utilisé pour la mesure des épaisseurs. L’épaisseur

nominalee étant de 3mm. Notre pied a coulisse présente une précision de 0.02mm

A
=° ~ 0.67%

e
2.3.3.7 Précisions des instruments de mesure

L’instrument principal de mesure sera la balance.
Nous utiliserons une balance de type METTLER AFE240 a deux plages de pesée.
x L'un a 40g pour les petites pesées
x L’autre a 200g pour les plus grandes pesées Nous utiliserons principalement la premiére

plage de mesure. La précision Am d’affichage a neuf de la premiére plage est indiquée
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sur la fiche technique du METTLER AFE240 et vaut 0.01mg. L’usure dans le temps de
la balance a fait régresser cette précision. Aujourd’hui, la précision d’affichage tend vers
0.1mg. Am vaut donc 10~*g. La plus petite masse mesurée sera la masse des fibres de
carbone dans une surface 2.54x2.54cm? (1”x1”). Cette masse est de I'ordre du gramme g.

Nous pouvons déduire que

A A
2] 3o
max Mf

M.Z‘Z‘

FIGURE 2.13 Balance METTLER AE240

2.3.3.8 Tableau récapitulatif des précisions de mesure

Le tableau 28 donne un récapitulatif numérique des calculs de précisions évoqués

précédemment
TABLEAU 2.8 Limites des mesures
| Précisions de mesure
Epaisseurs e 2~ 0.67%
taux de fibres V AT‘;’I ~ 0.0173%
taux de vide € % ~ 0.0173%

2.3.4 Observation Qualitative au C-scan
2.3.4.1 Généralité sur le C-scan

Le C-scan illustré sur la figure 214 est un dispositif ultrasonore, trés répandu dans le mi-
lieu industriel, le C-scan fait partie des méthodes d’inspections non destructives (NDI). Les

porosités/ irrégularités d’épaisseurs dans le matériau viennent perturber la propagation du
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signal dans le composite. Cependant, il permet de détecter la présence de non-conformités

dans la piéce sans pour autant préciser la nature du défaut.

systéme motorise
permettant le

déplacement de la

sonde

échantillon

FIGURE 2.14 C-scan

2.3.4.2 Principe de fonctionnement du C-scan

Une onde ultrasonore est émise par une sonde et est réfléchie en présence d’une dis-
continuité dans le matériau.LLe C-scan permet de détecter les défauts dans le volume du
matériau. La figure 213 illustre le principe.La profondeur des défauts est donnée en mm
en partant de la surface de la plaque en contact avec la sonde. Un exemple de résultat est

I'illustré la figure ZZI8.Un méme principe de balayage sera appliqué a toutes nos plaques.

Hﬂf Sonde a ultrasons
! /{hﬂeﬂrasm

\ R Matériau

N oo

FIGURE 2.15 Principe de fonctionnement d’un C-scan
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FI1GURE 2.16 Exemple de résultat d’un balayage par C-scan
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Chapitre 3

RESULTATS EXPERIMENTAUX ET
MODELISATIONS

3.1 Mesures, et Approximations statistiques

3.1.1 Généralité

L’ensemble des mesures (épaisseurs H, taux de fibres V} | taux de vide €) réalisé est de
nature discréte sur la plaque.Les points de mesure discrets sont illustrés sur la figure 228
du chapitre B section I”Z1T24. Une méthode optimale d’interpolation spatiale statistique
appelée krigeage a été utilisée pour avoir une évolution qualitative continue des propriétés

mesurées de facon discreéte.

Le krigeage est une méthode utilisée couramment dans le domaine du génie minier, dans le
but d’évaluer la quantité de gisement a partir d’informations discrétes. C’est une méthode
d’interpolation trés utile.Les débuts du krigeage remontent a I'ingénieur minier sud-africain
D.G.Krige qui dans les années 50 a introduit des méthodes statistiques empiriques dans
le but d’évaluer la distribution spatiale de minerais en fonction d’un ensemble de forages
discrets.Nous devons au Frangais Matheron la formalisation mathématique de I'approche
de Krige avec l'introduction de corrélations spatiales entre forages. Matheron[89] intro-
duit par la suite le terme géostatistique dans ses notions et baptisa la méthode spatiale

"krigeage" en ’honneur de son précurseur.

La méthode de krigeage trouve son application dans de nombreux domaines : de la météorolo-

gie a 'océanologie en passant par I’économie, etc.
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3.1.2 Application 4 nos mesures

La formulation détaillée du krigeage 2D adapté a nos mesures est illustrée en An-
nexe.Cependant, nous rappellerons les grands points de cette théorie. On suppose la fonc-
tion G représentant la propriété mesurée, G est de nature probabiliste dont les réalisations
G(z;,y;) sont des propriétés locales de 1'espace aux points P;(z;,y;). le modéle probabiliste

de la variable aléatoire G est :

G(r,y) = a(z,y) +w(z,y)

a(x,y) est appelé dérive et représente la valeur moyenne de G et w(z,y) représente les

fluctuations autour de cette valeur moyenne

Le krigeage s’effectue en deux étapes :
% construire a partir des réalisations de GG un estimateur linéaire sans biais.

* minimiser la variance de cet estimateur sous la contrainte de non-biais.

Il en ressort deux choix fondamentaux :

x La forme de la dérive qui a été prise constante pour toutes nos mesures, car en théorie
nous avons une valeur constante pour chaque propriété (H, Vy, €)

% la covariance généralisée qui dans notre cas est de forme cubique ce qui rend l'inter-
polation au sens d’Hermite, dont les polynémes sont utilisés en CAO pour régulariser les

courbes et surfaces.

En utilisant les équations développées dans l'annexe et le logiciel Matlab, nous avons
pu quantifier ’évolution globale de chaque propriété mesurée localement & partir de 32
échantillons de mesure. Le nombre d’échantillons influe sur la précision que nous avons
tenté d’estimer figures B et B2
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3.2 Optimisation du drapage

Les expériences sur les modes de drapage nous ont permis de mieux cerner les enjeux

existants entre la position du film de résine et les propriétés physiques de la plaque.

3.2.1 Drapage Mode primaire

Les modes primaires concernent la position du film entre les plis du laminé. Une descrip-
tion visuelle est représentée par les figures 223 et 24. Nous allons donc analyser ’évolution

des épaisseurs, taux de fibres et vides pour chacune de nos fabrications du mode primaire.

3.2.1.1 Analyse de I’évolution des épaisseurs

En utilisant le modéle d’approximation par krigeage introduit nous avons cartographié
les épaisseurs de chaque plaque du mode primaire (figures8=3 et B4).Ces figures montrent
que les fortes épaisseurs sont surtout dans les modes primaires C' et D. Le champ des
épaisseurs témoigne du champ d’écoulement lors du processus de fabrication.Ce champ
a été figé aprés le gel de la résine donnant naissance a des irrégularités d’épaisseurs. La
dispersion des épaisseurs sur chaque plaque a été évaluée, il s’agit de I’écart type entre
la mesure des 32 échantillons (figureZ®) prélevés sur la plaque. La dispersion nous ren-
seigne sur la fiabilité de la plaque. Une trés forte dispersion est synonyme d’une plaque a
rigidité variable. Les plaques a rigidité variables sont des siéges de fortes concentrations
de contrainte et nécessitent un design particulier selon le champ des efforts .La figure B3
ci-dessus, témoigne d’une dispersion maximale pour les plaques B et D tandis que celle des
plaques A et C reste minimale. L’écart moyen représente ’écart entre la valeur théorique
équivalente (cf section 23) et la moyenne de I’échantillonnage de mesure expérimentale.
[’écart moyen nous renseigne sur la fiabilité du procédé a respecter le cahier des charges
Les figures B3 etBBrévelent que les plaques A et C' présentent une plus grande régularité

d’ épaisseurs et fiabilité vis-a-vis du design théorique.

3.2.1.2 Analyse de I’évolution du taux de fibres

Les cartographies du taux de fibres Vy sur nos plaques du mode primaire sont illustrées
par les figures B74 et B8. Celles-ci montrent une certaine homogénéité du mode A et B. Le
mode C présente de grandes variations a son sein. La figure3™ relate une moyenne de taux
de fibres V; proche de la théorie pour chaque plaque.Nous verrons par la suite qu’avec des

irrégularités dans la dépose du film de résine, cette moyenne augmentera(figure BI0)

3.2.1.3 Analyse de I’évolution du taux de vide

Les cartographies du taux de vide e sur nos plaques du mode primaire sont illustrées

par les figures BID et BI2. A travers ces figures nous pouvons remarquer que le taux de
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vide de la plaque C (figure BIZd) est inacceptable, car le champ montre une évolution de
2% a 11% cela s’explique par le fait que l'air qui se trouve entre les deux plis de résine (
dans les couches de fibres) peut difficilement sortir lors de la fabrication et devient donc
des poches de vide. La plaque D(figure BI2H) a par contre une meilleure répartition du
taux de vide. En ce qui concerne le taux de vide moyen, la figure BT3 montre qu’en général
le taux de vide de la plaque est inférieur & 1% sauf pour le cas de la plaque C qui reste
légérement supérieur a 1% Les maximums locaux de taux de vide constituent des zones
critiques de charge, il est donc essentiel de les avoir aussi bas que possible. La figure 314
représente le taux de vide maximum sur chaque plaque du monde primaire. On y voit un
meilleur résultat sur la plaque D et une plaque C' totalement inacceptable, car localement

le taux de vide peut atteindre 11%.

champ des épaisseurs : plaque A champ des épaisseurs : plaque B

Abscisse, X plaque Largeur 11po
o

Abscisse, X plaque Largeur 11po
o

[1] 32
6 -6 3.15
15 10 5 0 -5 -10 -15 15 10 5 0 -5 -10 -15
Ordonnée, Y de la plague longeur 23po Ordonnée, Y de la plague longeur 23po
(a) champ des épaisseurs mode A (b) champ des épaisseurs mode B

FIGURE 3.3 champ des épaisseurs en mm : Modes primaires de fabrication A et B

champ des épaisseurs : plaque C champ des épaisseurs : plaque D
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FIGURE 3.4 champ des épaisseurs en mm : Modes primaires de fabrication C et D
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FIGURE 3.6 Ecart moyen des épaisseurs :modes primaires de fabrication
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Abscisse, X plaque Largeur 11po

Abscisse, X plaque Largeur 11po

champ de taux de fibre : plaque A
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(a) champ de V; mode A
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Abscisse, X plaque Largeur 11po
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champ de taux de fibre : plaque B

FIGURE 3.7 champ de V} : Modes primaires de fabrication A et B

champ de taux de fibre : plaque C
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FIGURE 3.8 champ de V} : Modes primaires de fabrication C et D
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Analyse Moyenne Vf
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FIGURE 3.9 Maximum des V
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FIGURE 3.10 Moyenne V; :modes secondaires de fabrication
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FIGURE 3.11 champ de vide : Modes primaires de fabrication A et B
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FIGURE 3.12 champ de vide : Modes primaires de fabrication C et D
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Analyse du taux de vide Moyen
1.2
08 -

o4 -
02
[i]

Maode de fabrication RF

Tk de vide meyen an %
®

FIGURE 3.13 Taux de vide moyen :modes primaires de fabrication

Analyse du maximum de taux de vide
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FIGURE 3.14 Taux de vide maximum :modes primaires de fabrication

3.2.2 Drapage secondaire

Les modes secondaires concernent la position du film dans le plan du laminé. Une
description visuelle est représentée par la figure2Zd.Deux plaques ont été produites : AA
et AB. La plaque AA posséde des gaps et overlaps entre 0.6 — 2.54cm et AB des gaps
et overlaps plus grands 2.54 — 6.45cm. Le mode primaire de drapage de ces deux plaques
restant A. Comme pour les modes primaires, nous allons donc analyser ’évolution des

épaisseurs, taux de fibres et vides pour chacune de nos fabrications du mode secondaire.
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3.2.2.1 Analyse de I’évolution des épaisseurs

Les figuresBI3 et B8 représentent I’approximation de cartographie des épaisseurs.
Nous pouvons tirer de ces cartes, la présence de franges témoignant d’irrégularités dues
aux gaps et aux overlaps de résines. La dispersion des épaisseurs illustrée par la figure B-I4
est bien croissante avec des gaps et overlaps. Le mode A étant le mode primaire dépourvu
de gaps et overlaps. En ce qui concerne la valeur moyenne, sur la figureBI8 Il apparait

que les trés petits gaps permettent de se rapprocher en moyenne de I’épaisseur théorique.

3.2.2.2 Analyse de I’évolution du taux de fibres

Comme le témoignent les figures B19a et B19H les champs de taux de fibres V; sont
dispersés suivant ceux des épaisseurs. Par contre il apparait qu’avec ’empaleur des gaps
et overlaps, la moyenne globale de V; augmente (figure B10). Cela est di aux irrégularités

qui créent localement des V; élevés, ce qui contribue a I'augmentation du V; d’ensemble.

3.2.2.3 Analyse de I’évolution du taux de vide

Les champs de vide (figures B=20H, ) montrent la présence de poches de vide
a volume plus élevé localement dans la plaque AB que AA. Les figures B22I et B22 qui
représentent respectivement le taux de vide moyen et le taux de vide maximal montrent que
la plaque AB est la plus critique avec un taux de vide moyen et maximal élevé.Cependant,

la plaque AA montre un meilleur résultat que la plaque traditionnelle A
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FIGURE 3.15 Champ des épaisseurs : mode de fabrication secondaire AA en mm
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FIGURE 3.16 Champ des épaisseurs : mode de fabrication AB en mm
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Epaisseurs: Ecart entre valeur moyenne mesurée et celle
théorique : gap-overlap
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FIGURE 3.18 Ecart moyen des épaisseurs :modes secondaires de fabrication
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champ de taux de fibre : plaque AA champ de taux de fibre : plaque AB
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FIGURE 3.19 champ de V} : Modes secondaires de fabrication AA et AB
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FIGURE 3.20 champ de vide : Modes secondaires de fabrication AA et AB
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Analyse du taux de vide moyen : gap-overlap
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FIGURE 3.21 Taux de vide moyen :modes secondaires de fabrication
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FIGURE 3.22 Taux de vide moyen :modes secondaires de fabrication

3.3 Observation qualitative des plaques au C-scan

Nous avons effectué quelques observations avec un C-scan d’une région bien précise de
la plaque illustrée a la figure BZ3. Nous avons effectué une observation sur chacune de nos

plaques.

* Observation de la plaque du mode primaire A
En comparant cette observation (figure B24) avec le champ des épaisseurs (figure B=3a) il

apparait de légers défauts a U'intérieur ( zones plus profondes que 3.15mm).
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x Observation de la plaque du mode primaire B 3723
En comparant cette observation avec le champ des épaisseurs (figure B23H) il apparait des

défauts surfaciques ( zones plus profondes que 3.6mm)

* Observation de la plaque du mode primaire CB28

En comparant cette observation (figure BZ8) avec le champ des épaisseurs (figure BZal)
il apparait des défauts a I'intérieur ( zones plus profondes 3.15).La plaque C est la pire
de nos résultats et cela se voit, car prés du plan milieu (a la profondeur de 1.5mm ) il
apparait des défauts, probablement des poches de vide. Il est susceptible que des poches

d’air soient restées emprisonnées dans le plan milieu durant la phase de cuisson.

* Observation de la plaque du mode primaire DB=21

En comparant cette observation (figure B27) avec le champ des épaisseurs (figure B0
) il apparait des défauts a l'intérieur ( zones plus profondes 2.8).I1 s’agit probablement
de poches de vide emprisonnées dans la résine, car rappelons que le film de résine est en

surface dans ce mode.

* Observation de la plaque du mode secondaire ABEZ8

Il apparait localement sur la figure que les défauts notamment les poches de vide se
concentrent dans les zones a fortes épaisseurs donc a fort taux de résines, les figures3=24
confirment ce fait. On peut donc découpler les effets de gaps et overlaps, et une

corrélation peut étre faite entre le taux de vide et le taux de résine ( overlaps).

B

FIGURE 3.23 Zone d’observation C-scan
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FIGURE 3.24 C-scan plaque du mode primaire A
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FIGURE 3.25 C-scan plaque du mode primaire B
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FIGURE 3.26 C-scan plaque du mode primaire C
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F1GURE 3.27 C-scan plaque du mode primaire D
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F1GURE 3.28 C-scan plaque du mode secondaire AB
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3.4 Modéles et Simulations

Deux grands modéles d’évolution de porosités seront simulés et discutés tous basés sur
les développement de la section 412 :
x Le premier concerne I'influence thermomécanique vue au chapitre basé sur le modéle de
Ledru [i79].

3
. @) [ R,
R, _ Pogy” [Rp((;)] — Pimp(t) _ YLv
Rp(t) U(Tu a) 2n(T7 Q)Rp(t)

« Le second concerne 'influence thermodiffusive basé sur le modéle de Kardos|b4, [77, 8|
R,(t) = 4B[D(T){]?

que vaut n(7T, a) « indispensable pour la résolution des équations ci-dessus ? La cinétique
de cuisson pour chaque palier de cuisson est modélisée par le modéle de Springer-Loos [5].
qui est un variant de celui de Kamal-Sourour [33] :

da

— = (D) + ka(T)a] (1 = ) by — aJaveck; = Ajemt

La viscosité quant a elle suit le modéle moléculaire de Kenny [28] :
A+B
n* — A“e% ( Qg >

ag—ao

Le temps de gel est caractérisé par une viscosité & valeur complexe, et sera utilisé pour
mettre fin & la simulation, car la résine perd ses propriétés fluides aprés ce temps et ’état
des porosités se trouve donc figé en son sein. Un tableau de résultats de degré de cuisson
issue de cuissons isothermes et dynamiques (tableau B). peut étre exploité. Il en est
de méme pour la viscosité (tableau B32). Les modéles ci-dessus ont été calés par "curve
fitting".

TABLEAU 3.1 Résultats d’isothermes DSC|90]

’ Paramétre de o

Isotherme | Ay(min~1)As(min=1)B,; E, E,

en ° C

188 3.142107 | 7.71210% | 1 9.75210* | 3.69210%
182 5.652107 | 1.03210°% | 1.03 9.96210* | 3.78x10%
177 5.412107 | 1.09210% | 1.05 9.89210% | 3.84x10%
171 7.90210° | 1.54210% | 0.94 1210° 3.852104
160 9.36210” | 1.78210* | 0.93 1210° 4.69210%
149 1.47210% 2.10210% | 0.85 1.01210° | 3.88210%
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TABLEAU 3.2 Résultats d’isothermes : Mesures Rhéométrie[90]

Paramétre de 7

Isotherme | A,(Pa.S| E,(KJmpld') | B ay
en °

188 281.3 14.37 429 | —9.32 0.42
182 78.70 17.52 459 | —9.14 0.44
177 274.35 14.23 4.02 | —=8.27 0.43
171 85.20 18.11 4.12 | —8.96 0.41
160 264.24 14.47 3.26 | —6.50 0.44
140 332.51 14.16 270 | —5.24 0.44

3.4.1 Approximation :Temps caractéristiques du systéme

Vu la dimension des plaques (surface et épaisseur), nous calculerons certains parameétres
de temps caractéristiques pour ensuite négliger/découpler certains phénoménes. L’équa-

tion thermochimique de la résine s’écrit :

Or _ k 99T  H oo
ot pC,0z 0t  C, 0t

Le degré de cuisson est régi par

i = Ae%f(a)

On définit les temps caractéristiques suivants : Le temps moyen t. de diffusibilité ther-

mique a travers ’épaisseur H,H, = %

Le temps moyen ¢, de réaction chimique

E
U]
t’f‘ —= —6R<TO+ATC )

On définit durant la phase de cuisson la température de la réaction AT,

ar, B
Cp

Le nombre de Damkohler D, est le rapport entre : la cinétique de température de réaction

et Cinétique de température de cuisson.
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AT,
Do ATat_c
¢ AL AT,

Avec les données cinétiques de la résine époxy 977 — 2 [40] :
z—j ~ 107 < 1 == Un degré de cuisson uniforme dans le composite
D, ~ 107® = Un découplage température et cuisson : I'exothermie de la résine est

négligeable

3.4.2 Simulations : Validation des modéles de 1 ,«

Gréce aux idées introduites par Atarsia.et Boukhili [64],et le modéle de Springer-Loos
[5] utilisé pour chaque palier de cuisson , nous pouvons quantifier par mapping de cuisson,
le degré de cuisson pour un cycle de cuisson donné voir Annexe. Une vérification de la
formulation a été faite ( figureB=29) en se servant de la mesure du degré de cuisson pour un
cycle donné par Soltani|90] et notre modéle.De méme la figure BZ30 propose une compara-
ison de viscosité entre le schéma donné dans la fiche technique de la résine et le modéle de

Kenny [28] utilisé.

Température de cuisson
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FI1GURE 3.29 Validation du modéle du degré de cuisson suivant un cycle complexe



x10° viscosité et Temperature

16

180

T T T T T
— — — Viscosite ** |
*  Temperature *** |
14 P [
* |
o 1
#* |
12 £ |
*
** |
o |
I
s 10 P
2 * |
2 *
3 * I
a *
c ¥ !
5] ’
RIS o L=
@ \ * ,
2 A Mol ’
8 N X /
2 N X
S 6 N ¥ ’
N & /
N K /
N K
* ’
4 AN /
* ~ /
X ~_ ,
l S~ ’
* ~— -
2 & - __ -
o
*
:k
0 I I I I I I I
[ 10 20 30 40 50 60 70

temps de cuisson

(a) Modéle de viscosité de Springer

20
80

Temperature T en celsus

A G10, (1] et e b
Flow Ho. = 1.42 min /poiig
E"'l:-'-'"'"l. H_.': min e e —
16,000
10000
108 I
10
“elmin
e e e g o M ’
100

86

Fieves [Miraitng)

(b) Fiche technique 977-2
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la fiche technique [8§|

3.4.3 Reésultats numeériques et discutions

3.4.3.1

Diagnostique du cycle nominal proposé par Cytec

Le cycle original de Cytec illustré a la figureB=31 fait état d’une simultanéité entre

I’évolution de la pression et de la température. La simulation de I’évolution des porosités

avec le cycle nominal de Cytec est illustrée a la figureB=32. Nous remarquons une chute de

la composante thermomécanique de porosité qui est inversement proportionnelle a ’aug-

mentation de la pression. Lorsque la pression devient constante, a température croissante,

il y a une légére augmentation de la composante thermomécanique. A température et pres-

sion constante, ’évolution de la composante thermomécanique devient constante jusqu’au

temps de gel de la résine.

La composante diffusive quant a elle augmente durant tout le cycle jusqu’au temps de gel.

Twrmgsrmtiim
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Porosité thermo—mécanique vs Porosité thermo—diffusive
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3.4.3.2 Effet de brisure en palier du cycle en température

Nous avons réalisé respectivement deux brisures en palier du cycle de température
appelées premier dwell respectivement a 160°C' et & 140°C'.La figureB=33 représente trois
divers cycles dont seul le profile de température varie selon le niveau du premier dwell.
L’effet de ces brisures se situe quasi essentiellement comme le montre la figure Bz34 sur la
composante diffusive de la porosité. Cependant, on retiendra (voir figure B=34) que plus le

niveau de brisure (premier dwell) est bas et plus la porosité diffusive augmentera.

Cycle de cuisson en Température
200 T T T

Température en C

1 1 1 1
0 50 100 150 200 250 300 350
temps de cuisson

Cycle de cuisson en Pression
0.8 T T T T

0.7 b

0.6 4
0.5 q

0.4 b

Pression en MPa

0.3 B

0.2 b

01 1 1 1 1 1 1 1 1
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
temps de cuisson

F1GURE 3.33 Cycles brisés en température
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Porosité thermo-mécanique
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FIGURE 3.34 Evolution de porosités

3.4.3.3 Effet d’un retard de pression

On introduit retard de pression, décalé d’'une vingtaine de minutes par rapport a la
température (figure B=33). Il apparait comme l'indique la figure que l'influence de la
pression se fait ressentir au niveau de la composante thermomécanique.Ce qui est évident,
car plus la pression est retardée et plus la porosité grossira, la résine tendant vers le gel

empirera la situation finale de porosités.



Cycle de cuisson en Température

200 T T

Température en C

0 1 1 1 1 1 1
0 50 100 150 200 250 300 350
temps de cuisson
Cycle de cuisson en Pression
0.8 T T \
o |
o
=
p |
(]
c
R=]
[} -
0
<
a
_02 | | | | |
0 100 200 300 400 500 600

temps de cuisson

FIGURE 3.35 Cycle brisé avec retard de pression
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3.4.3.4 Explications des effets combinés de température et de la pression

En Posant R,,(t) et Ry(t) respectivement le rayon de la porosité thermomécanique et
de la porosité thermodiffusive, les conclusions suivantes sont tirées a partir de la figure
B3
* Evolution de porosités thermomécaniques R, ()

— P et T constantes = R, (t) \y~ 1

— P constante et T = R,,(t) "

+ Evolution de porosités thermodiffusives Ry(t)

— P et T constantes = Ry(t) /'~ /1

— P constante T' ' = Ry(t) /'~ el

— T constante P 7 = Ry(t) \/®
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FIGURE 3.37 Influence du cycle de cuisson sur 1’évolution de porosités

3.4.3.5 Processus de design et optimisation de cycle de cuisson

Dans le design de cycle de cuisson, il existe trois parameétres principaux que sont :

le temps du premier dwell de température t; sa durée d;, son niveau 717, et le temps
d’application de la pression

* Role du dwell de température : le premier dwell de température est le siége

de croissance de porosités surtout diffusives. Cependant, I'importance du dwell se situe
au niveau du taux volumique de fibres. En effet la viscosité devient assez basse pour

"squeezer" (chasser) la résine du composite afin d’augmenter la quantité du taux de fibres.

2. lois Boyle-Mariotte
3. lois Boyle-Mariotte
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Ceci est bien décrit par Dave et Loos [91] sur la figureB=38.
Question porosité, il apparait que le dwell influence plus la composante diffusive de la

porosité.

0 curing
o -

e E—
g Ind dusell
2
g
E- 1xt dweed]
=

Timme

FIGURE 3.38 Design de cycle

x Role de la pression : [l'influence de la pression est la réduction au maximum des
porosités mécaniques. Une chose est stire, cette pression doit étre maximale au niveau
du dwell de température pour augmenter au maximum le taux de fibres V;. Le temps
d’application de la pression influe légérement sur la porosité mécanique. Cependant, une
pression constante avec une température croissante n’est pas conseillée car permet une
croissance de porosités. Avec ces concepts, nous avons concu un cycle avec retard de pression

et présence de dwell dont les résultats figurent sur le tableau B33 ci-dessous.

TABLEAU 3.3 Cycle de cuisson optimal mode primaire A

] Retard de pression avec présence d’un dwell \

cycle Epaisseurs | V; vide

nominal M= =3.34 | M=58% M= 0.6%
E-TT 8% | E-T=2.7% | E-T—=0.6%
E-M*® E-M— vide Max=3.3%
=1.7% =5.1%

Optimal M =3.32- | M=59.7% | M = 0.6%
E-T=10% | E-T=1.96 | E-T=0.5%
E- E-M=4.7% | vide Max—1.8%
M=0.95%

a. Moyenne
b. Ecart Type

¢. Ecart Moyen



94

CONCLUSION

Dans ce travail nous avons présenté une étude expérimentale et numérique de I’évolution

des propriétés physiques d’un composite carbone époxy suivant le mode opératoire du
procédé RFI

Synthése des travaux

L’origine des porosités dans le procédé RFI peut étre rangée en deux grandes familles :
* L’une liée au mode de drapage

* L’autre au cycle de cuisson

* Mode de drapage : a cycle de cuisson constant, la position du film de résine dans le
laminé initial joue un role majeur dans la formation de porosités. Deux modes de drapage
principaux ont été introduits :

x Le premier appelé mode primaire est lié a la position du film de résine dans le drapage
du laminé. On distingue les modes A,B, C et D.

x Le second est appelé mode secondaire et concerne uniquement la répartition du film de
résine dans le plan de la couche de fibre. On distingue le mode secondaire AA a faibles
gaps et overlaps et AB, a forts gaps et overlaps. Les modes secondaires s’appuient sur le
mode primaire A. Les modes secondaires permettent d’analyser une situation courante liée
a la masse de résine a injecter qui se traduit dans la majorité des cas par la présence de

gaps et overlaps locaux.

De ces études il apparait que le mode primaire A avec le film de résine en bas permet
une meilleure fabrication avec un taux de vide controlé ainsi que des épaisseurs et taux de
fibres fiables V. Le mode primaire B quant a lui permet un meilleur design au niveau du
taux de vide, mais est le siege d’épaisseurs irréguliéres et de faibles taux de fibres V. Le
mode primaire C' quant a lui se révéle inacceptable, car présente quelques maximums lo-
caux de taux de vide de I'ordre de 11% cela est di au fait que les films de résine prennent en
sandwich les fibres de carbone, emprisonnant par la méme occasion une importante couche
d’air.Enfin le mode primaire D présente le meilleur compromis entre taux de vide et taux
de fibres. Seule la régularité des épaisseurs présente un manque a gagner par rapport au

mode primaire A.Il en ressort que le mode primaire A et D sont les plus optimaux. La
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présence de gaps et overlaps intuitivement conduit a des irrégularités d’épaisseurs/taux de
fibres.Il faut donc les éviter autant que possible. Par ailleurs les faibles gaps et overlaps
(inférieurs & 1”) ne sont pas tant nuisibles et contribuent méme a faire baisser légérement
le taux de vide local. L’observation au C-scan permet d’attribuer la majorité des défauts

aux overlaps de résine.

* Mode de cuisson : ['analyse du cycle de cuisson fait état qu’'une certaine amélioration
peut étre faite en jouant sur les paliers de température et aussi sur 'instant d’application de
la pression.C’est dans ce sens que le cycle du fabricant Cytec peut encore étre amélioré.Des
modéles de formations de porosités thermodynamiques ( mécaniques et diffusives) nous ont
permis d’élucider certains comportements :quelques grandes observations que voici sont a
rappeler :En Posant R,,(t) la porosité thermomécanique et R,(t) celle thermodiffusive on

peut écrire :

P /et T constante = Ry, (t) \»~ 1
— P constant et T * = R,,(t) /"
— P et T constants = Ry(t) /'~ \/t

— P constant T = Ry(t) /'~ el
— T constant P " = Ry(t) \,®

Le phénomeéne de diffusion ne dépend que de la quantité d’eau initiale a l'intérieur de
la résine. Il serait donc judicieux de bien conserver le film de résine. Le fabricant Cytec

pourrait revoir le conditionnement du film de résine, a la lumiére de celui des préimprégnés.

Pour confectionner un bon cycle de cuisson, il faut tenir compte de ces remarques : la
présence d’un dwell de température permet d’évacuer le maximum de résine pour aug-
menter la fiabilité des épaisseurs et le taux volumique de fibres V;. Dans ce sens nous

avons pu démontrer que le cycle de Cytec n’était ni optimal en V7 ni en taux de vide pour
le procédé RF'I.

Limitations des résultats

Les limitations des solutions proposées sont doubles :

* Le nombre de plis du laminé, ainsi que I'effet dimensionnel, car il s’agit dans notre étude

4. lois Boyle-Mariotte
5. lois Boyle-Mariotte
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de plaques plane

x Le film de résine utilisé n’était pas conservé sous vide, ce qui favorisait la prise d’hu-
midité a chaque dégel empirant ainsi le phénoméne de diffusion lors des différentes fab-
rications.Cela n’altére en aucun cas la validité des résultats, car les plaques du mode
primaire ont été fabriquées en méme temps, il en est de méme pour les plaques du mode
secondaire.En plus avec un taux d’humidité croissant nous avons pu fabriquer a ’aide d’un

cycle optimal la meilleure plaque en terme de propretés physiques.

Améliorations futures

Une étude hygrométrique du film de résine peut permettre d’évaluer les conditions
optimales de conservation. Nous pouvons aussi améliorer le cycle par l'introduction de
principe automatique de controle-régulation. Nous aurons donc en ce sens une méthode
de fabrication intelligente. Il faudra donc modéliser la porosité et le taux de fibres comme

des fonctions d’états du systéme.Le cycle étant la commande.
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Annexe 1 : Krigeage 2D

On suppose la fonction G représentant la propriété mesurée, G est de nature prob-
abiliste dont les réalisations G(z;,y;) sont des propriétés locales de ’espace aux points

Pi(x;,y;). le modéle probabiliste de la variable aléatoire G est :

G(r,y) = a(v,y) +w(z,y)

a(x,y) est appelé dérive et représente la valeur moyenne
w(z,y) représente les fluctuations autour cette valeur moyenne.

Le krigeage s’effectue en deux étapes :

Estimateur linéaire sans Biais Connaissant les G(z;,y;) pour i € [1 N| on considére

alors un estimateur U, ,

N

Uz,y (G(xlu y1>7 G(x% y2)7 "'G<'TN> yN)) = Z )\1(1}, y)G(SC“ yz)

i=1

Les conditions de non-biais s’écrivent donc :

E [Ux,y (G($17 y1)7 G(‘r% y2)7 "'G(xf\“ yN))] =K [G(l’, y)]
La moyenne étant linéaire, il apparait donc

N

S A 9) B [Glai )] = B (Gl )

=1

Minimisation de la variance de ’erreur L’idée est de minimiser la variance de ’er-
reur avec les variables \;(z, y)

soit €, , l'erreur d’estimation.

oy = Uy (G(z1,71), G(22,92), ...G(2Nn, yn)) — G(T4,Yi)
Var (€,,) = E [(€ry — Elesy))’]

Les développements donnent :
Var (e,,) = 30, 200 M@, 9) (2, 9)) E [Glwi, 4:) G(x;, y))]
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L’idée du krigeage sera donc de trouver le couple (A\j, Ap..Ay) € RY qui minimise
Var (e;,) sous la contrainte de non-biais. Pour simplifier la formulation, deux hypothéses

ont été introduites : 'une fondamentale et 'autre intrinséque

I’hypothése fondamentale qui représente le phénomeéne sous forme d’une valeur moyenne

appelée dérive, entourée d'une fluctuation ou bruit blanc.

G(x,y) = a(z,y) + W(z,y)

derive fructuation

EG(z,y)] = Ela(r,y)]
Les conditions de non Bias s’écrive donc :

N

Z Ai(z,y)a(zi, y:) = a(x,y)

i=1
On doit faire a présent une hypothése sur la variable a(z,y) selon la nature du phénoméne
étudié.Dans notre cas le phénoméne est approximativement constant a quelques fluctua-

tions aléatoires prés.® Nous en déduisons du fait de la constance de a(z,y)

N

Z Ni(z,y) =1

=1

L’hypothése intrinséque permet de corréler des points dans I'espace. Ainsi
E[G(xy,Y), G(xy, yy)] qui représente la covariance & une constante prés d’aprés I’hy-
pothése fondamentale, dépend de la distance entre les points de 'espace P,(z.,y.) et

P,(z,,y,). La notion de distance sera euclidienne.

EG(zy,y2), Gy, yy)] = K (\/(xw - my)Q + (Y — yy)Q)

K est appelé covariance généralisée et sera de type cubique dans notre cas, ce qui rend
notre systéme équivalent au modéle d’Hermite utilisé en C'AO pour lisser les courbes et
surfaces. En utilisant le principe de minimisation de Lagrange, nous aboutissons a une

équation de type matricielle a résoudre.

6. Il faut noter qu’un mauvais choix de la dérive ne nuit pas a l'interpolation, car la composante de
fluctuation s’adaptera
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K (h11) 0 e 0 1 = by G,
K (ha) K (hg) --- 0 Lz oy ba Gy
M= 0 0 K(hny) 1 zn yn by | = | Gw
1 0 0 O ag
Ty T e TN 0O 0 O
! (% e YN 00 0] 0] I |

G; = G(x;,y;) sont les points de mesure.

L’estimation G(z,y) s’écriera donc :

N

G(z,y) =ap+ Y bK (\/(x —x) + (y — yi)z)

=1

on rappel que K(h) = h3
G(z,y) représente donc la propriété mesurée localement dans tout P'espace.
Le logiciel Matlab a été utilisé et chaque point de mesure a été identifié selon les coordon-

nées (x;,y;) d’'un systéme d’axes orthogonal centré au milieu de la plaque.
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Annexe 2 : Résolution numérique des

équations de porosités

Deux types d’équations ont été abordés : 'une thermomécanique et 'autre thermodif-

fusive

* Equation thermomécanique

3
. T [ R
R, Py |:Rpp((2):| — Pinp(t) YLv

Ry(t) (T, ) 20(T, ) Ry(t)

comme le conseil Ledru[79] un dimensionnement s’avére nécessaire.

Ry=qz =1 0@t) =28 r(t) =L

RPO teure PO

dﬁp . tcurepoe(t) tcurePOﬂ—(t)Ep rYLVtcure

ot ay(r,0)R,  4n(T.e)  2Ren(T,a)

-2 = -3 -2
deRp . tcm«ep()6<t) tcurePOﬂ_(t)Rp RpﬂyLVtcure

dr  4n(T,q) (T, 0)  2Ry(T, )

en posant le schéma implicite avec un pas de temps h :

dRp . EZH B EZ
dr h
R, = Tz;‘“

. N , —Hntl , N . .
On obtient un polynome de degré¢ 3 en R, ~ que 'on peut résoudre de maniére récursive
avec des algorithmes Matlab Il s’agit d’une équation non linéaire : nous avons utilisé une

discrétisation implicite d’Euler.

+ Equation thermodiffusive  Aucune difficulté de simulation, tous les paramétres sont
pris du modéle de Kardos voir chapitrell & ’exception des propriétés de la résine qui sont

les notres.
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Annexe 3 : Méthode de mapping de
cuisson pour évaluer ’évolution du
degré de cuisson suivant un cycle

complexe

La méthode d’Iso-conversion par exemple d'un cycle standard avec deux dwells se fait
de la sorte : trois tests sont nécessaires :
* Une dynamique avec un taux de chauffe £
*x Une Isotherme 1 de valeur le premier dewll 1

* Une Isotherme 2 de valeur le second dewll 1

Ces tests ont, été réalisés par des travaux connexes que nous avons utilisés.

On part du cycle composé suivant :

FIGURE A3.1 cycle de cuisson complexe
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4 étapes nous permettent de faire un bon compromis pour tracer I’évolution du degré
de cuisson
x Sur I’essai dynamique un tracé vertical sur le temps t; coupe la courbe en oy
% Sur ’essai isotherme 1 on trace la ligne horizontale correspondant au degré de cuisson
aq puis on lit le temps ¢, associé & ce temps, on rajoute la durée du dwell 1 d; = (to — t1)
et le tracé vertical du temps ¢, + d; coupe la courbe de cuisson en as.
% Sur ’essai dynamique, on trace la ligne horizontale correspondant au degré de cuisson
ap puis on lit le temps ¢, associé, a ce temps on rajoute la durée de la monté dynamique
dy = (t3 — to) et le tracé vertical du temps ¢, + dy coupe la courbe de cuisson en asg.
* Sur I'essai isotherme 2 on trace la ligne horizontale correspondant au degré de cuisson
a3 puis on lit le temps ¢, associé a ce temps, on rajoute la durée de la monté dynamique

d3 = (t4 — t3) et le tracé vertical du temps ¢, + ds coupe la courbe de cuisson en ay.
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