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RESUME

Aujourd’hui, les matériaux composites a matrice polymere rerdgagent un réle important
dans des secteurs technologiques de pointe comme l'aéronautigegepgule. En effet, ces
matériaux conservent des propriétés mécaniques intéressantes pagowidsn réduit en
comparaison avec des matériaux plus standards comme les diffalsges métalliques.
L’autoclave reste la principale méthode de fabrication des corappsiais les procédés
d’injection sur renforts (kiquid Composite Molding (LCM})) sont de plus en plus utilisés pour
la fabrication des composites a haute performance. Dans lesl@sdd€M, le renfort fibreux est
d'abord déposé dans la cavité du moule. Ensuite, le moule est feame ®isine polymere est
injectée ou infusée sous vide a travers le renfort. Apres cdasoh et cuisson, la piece finale
est démoulée. Les renforts utilisés dans les procédés LCM possedgénéral une architecture
a double échelle de porosité avec des macropores entre les raedassmicropores dans les
meéches. Dans ces procédés la capillarité joue un réle impattariveau de I'imprégnation des
meches. Cependant, ce méme phénomene est aussi responsable epagtiandie la formation
de «vides ». Il est important de différencier la notion de egier» et les «vides ». La
« porosité » d'un renfort fibreux représente la somme des esliaEss entre les meches du
renfort et a I'intérieur de celles-ci, avant imprégnation par la rékag« vides » sont les espaces
résiduels qui n'ont pas été remplis par la résine apres liojedies porosités constituent une
caractéristique du renfort, alors que les vides sont propres &équmposite finie et dépendent
du procédé de mise en ceuvre. Afin de minimiser la formation des,\idest primordial de
comprendre les mécanismes d’'imprégnation du renfort fibreux danmsdeédés LCM. C’est
pourquoi une étude des écoulements capillaires dans les renfoetsxfibrdouble échelle de
porosité est nécessaire. A cette fin, un nouveau montage expériffemal sur la montée
capillaire a été développé afin de suivre I'évolution de I'écoulemegitlaire dans les meéches et

les renforts.

La méthode de suivi de la montée capillaire proposée ici a tiejatibsée non seulement en
mécanique des sols, mais aussi pour la caractérisation dessdibi@tix. Cependant, de telles
expériences sont complexes a réaliser. Les résultats obtenutadatéature restent surtout

qualitatifs en raison de certaines difficultés techniques résultanbdgeaiments des propriétés du
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fluide pendant I'expérience ainsi que du faible contraste entemfert et le front capillaire. Pour
contourner ces problémes, une technique de suivi du front capillaire fendde pénétration

d’'un colorant fluorescent (dye penetration inspectio(DPI) ») et l'acquisition d'images est
proposée. La masse de liquide absorbé dans I'imprégnation capillaingée avec le suivi de
I'évolution de la hauteur capillaire par une caméra, permet detéasar le comportement d’'un
renfort et une résine pendant l'injection. La masse de fluide absioli étre associée a
I’évolution du front de fluide sur les images au cours d’une montédaiagpilC’est pourquoi la

détection du front capillaire par traitement d'image est une é@améale qui doit étre réalisée

avec beaucoup de précision.

Dans le présent travail, la détection du front capillaire mEtetnent d'images a nécessité la
conception d’'un algorithme numeérique spécifigue a cause de (1) laeviiésbturation (durée
d'exposition) variable de la caméra semi-automatique; et (2Jadgmentation globale de
luminosité résultant de l'utilisation de liquides fluorescents. v@egbles ont un impact sur le
bruit et la qualité des images. En effet, les algorithmesaiternent d’images existant dans le
logiciel MATLAB ont également été utilisés, mais ils needétnt pas correctement la position
du front capillaire. Ceci a motivé la mise au point d’'un nouvel algoet afin. Cette nouvelle
approche combine plusieurs algorithmes numériques ainsi que deux djitfemlement créés

pour cette application.

Un montage expérimental automatisé a été couplé avec l'algeridlentraitement d'image afin
de caractériser les propriétés du renfort et d'étudier lesoptenes d'imbibition dans les
renforts. Cet outil a été utilisé pour une étude sur la caigatién de I'imbibition d’'un renfort et
I'évaluation de la vitesse optimale du front d'écoulement lorsggetion d’'une résine polymeére.
Il s’agit de développer un modele microscopique d'imprégnation optirgaletepose sur la
caractérisation de l'imbibition du renfort et les propriétés deédme. Ce modeéle est capable
d'évaluer a priori les conditions d'injection optimales qui minimisa formation des vides.
Enfin, cette approche permet de prédire la vitesse optimale dudgmésine sans recourir a une

fabrication longue et colteuse d’échantillons.
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ABSTRACT

Today, polymer matrix composites reinforced with continuous fipkrg an important role in
advanced technological sectors such as aeronautics and aerospagke their high mechanical
properties and relatively low weight compared to metallicyalloThe main manufacturing
method remains autoclave, but Liquid Composite Molding (LCM) processemcreasingly in
the fabrication of high performance composites. In LCM, afi@sure of the mold or covering of
the fibrous reinforcement with a plastic bag, a polymer rissgither injected or infused under
vacuum through the fiber bed. After consolidation and curing, the finisbeposite part is
unmolded. The fabrics commonly used in LCM exhibit in general a dad¢ sgchitecture:
microscopic pores exist between the filaments of the fibes,tovinile macroscopic pores are
created between the tows. Impregnation of the fiber towsedasut by capillary forces is largely
responsible of « void » formation. It is important to differentiatgorosity » and « voids ». «
Porosity » represents the sum of empty spaces between thtfilsesind inside the fiber tows of
the fibrous reinforcement before resin impregnation. « Voids tharanfilled spaces after resin
injection. Porosity is a characteristic of fibrous reinforcemehigreas the creation of voids in
the finished composite part is specific to the process. To understantdechanisms of resin
impregnation and the formation of voids in LCM, a study of capilldoyv in fibrous
reinforcements of dual scale porosity is necessary. For this pu@aogw experimental setup is
proposed in this research project to observe and monitor the evolutiopiltsfrgelows in fiber

tows and fibrous reinforcements.

The capillary rise method has already been used in Soil Meshamd to characterize
engineering fabrics. However, such experiments are not eaggrtorm, because of technical
deficiencies such as textile alterations, changes in fluid grepeand the difficulty to follow
accurately the progression of the capillary front that resath fimage fading. To circumvent
these problems, a new monitoring technique based on fluorescent dyeatmamehspection
(DPI) and image acquisition is proposed. In the experimental obser\atithe capillary front
and the measurement of the uptake fluid mass absorbed by the ifabges taken during the
capillary rise are associated with the mass absorbed owerTime mass of absorbed fluid is then

associated with the evolution of the fluid front on the images daringpillary rise. Therefore
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the detection of the capillary flow front by image procegssm crucial step, which must be
carried out with great precision. In the present study, the detedtthe capillary flow front by
image processing required the design of a specific numelgmaithm for the following reasons:
(1) the variable shutter speed of the semi-automatic cameraf2aritie global increase in
brightness resulting from the use of fluorescent liquids. These phendraeman impact on the
image quality and add noisy pixels to the images. The imagegsing algorithms of MATLAB
were not able to detect the capillary front properly. A new algorithncvesded for that purpose.
This automated tracking of the capillary front was found to be rolmdsieticient despite the
variable brightness of the images recorded. The new numeraldn created combines several

existing image processing techniques and two special filters.

This investigation provides an experimental setup allowing to cartrputomated tracking of the
capillary frontcoupled with automated image processing in order to study of theiilon of
fibrous reinforcements. The experimental setup has been used fongvatiaracterization in a
fibrous reinforcement and to evaluate the optimal speed ofdteffont during resin injection.
In order to predict the injection conditions that minimize void foramatan optimal microscopic
impregnation model is developed based on the wicking characdimizdtfiber tows and fabric
plies and on the physical properties of resins. This approach digesgptimal front velocity

without having to perform expensive and time-consuming fabrication tests.
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INTRODUCTION

Contexte

Les matériaux composites sont composeés d'au moins deux phasestifféle telle sorte que le
produit final est plus performant que ses constituants séparés. dtégaumx composites sont
généralement constitués d'un renfort fibreux et d'une matrice pou@ge une résine
polymérique. Le renfort joue un rble mécanique important, car il regeenthjeure partie des
charges. La matrice agit comme un lien en maintenant les #orelace et en assurant I'intégrité
structurelle du matériau. La matrice protege aussi lessfieela corrosion tout en transmettant

les charges mécaniques au renfort [1].

Aujourd’hui, les matériaux composites a matrice polymérique sontudeepl plus utilisés dans
de nombreux secteurs technologiques comme I'aéronautique, I'automdbilepett. La matrice

polymérique est constituée principalement d'une résine thermoplastiqghermodurcissable. En
outre, elle peut contenir de petites quantités d'additifs, des chiaggss ou des adhésifs.
Plusieurs types de fibres sont utilisés avec la matrice poutrgivesin matériau composite. Les

fibres de verre, carbone et aramide figurent parmi les plus courantes.

L’emploi d’'un procédé de fabrication fiable joue un rdle crucial dagtadoration des
composites. Les procédés de fabrication peuvent aller du moulagel marantact jusqu’a la
cuisson en autoclave de laminés pré-imprégnés et les procédeéstidimjsur renforts. Les
procédés d’injection, souvent appelés de moulage liquide, sont géremalegroupés en deux
principales catégories : moule ouvert et moule fermé. Plusieéitsodes de fabrication peuvent
étre employées. Le choix dépend de l'application, du volume de productiom gealité

demandée et du colt de piece.

Depuis les deux derniéres décennies, le développement de méthodswicktidn pour la
production de masse (100 a 200 pieces de I'heure pour les composants d’automobile par rapport a
qguelques centaines de pieces par an dans les applications aquasjus’est accéléré sous
I'impulsion de l'industrie automobile [2]. D’'un autre c6te, l'industréganautigue demande des
pieces performantes au niveau mécanique et thermique. La faesllprocédés d'injection sur

renforts Liquid Composite Molding; LCMoffre une solution alternative prometteuse dans ces



deux domaines d’application. Elle consiste a injecter ou a infuserésimee thermodurcissable
réactive liquide dans une cavité contenant un renfort fibreux secapacité a produire des
pieces de forme complexe pour des volumes de production relativeregés & motivé le

développement de cette famille de procédés [2].

Les deux procédés les plus utilisés de la famille LCM sontdelage par transfert de résige
Resin Transfer Molding »; RTMEt le moulage sous vide par transfert de réé&n¥acuum
Assisted Resin Transfer Molding »; VARTM existe des différences mineures entre ces deux
méthodes, mais tous les procédés LCM comprennent les cing étapeessdeta Figure 0-1. Le
renfort est d’abord préformé, puis placé dans le moule. Par B falitésine est injectée ou
infusée a travers le renfort. Une fois la préforme complétement impréglteesine réticulée, le

moule est ouvert et la piéce finale est extraite.

Figure 0-1 : Schéma des procédés LCM : (1) preformage du rgf2fpriiise en place du renfort

dans le moule; (3) injection de la résine; (4) consolidation et cuisson; (5) démoulage

Problématique

Les renforts fibreux constituent généralement un milieu poreux a déciuddle de porosité : des
micropores apparaissent entre les fibres contenues dans une mediseque des macropores

sont créés par les espaces qui restent libres entre les meches (veiOR2gur



Figure 0-2 : Renfort a double échelle TG15N60A de JB Martin : (a) échell@ssapique
(~ 10° m) des macropores (250-7pM); (b) échelle microscopique (~1fn) des micropores
(0,5-50um) ; images obtenues de JEOL JSM840 Scanning Microscope.

Le but final est d’obtenir une piéce de qualité en remplissantlésysores (microscopiques et
macroscopiques) du renfort avec la résine avant qu’elle n’atteameaint de gel [3, 4]. On
rappelle ici que les «vides » sont les défauts résiduels apjeetion de la résine et que la
porosité représente la somme des espaces disponibles danfoie sen avant injection. La
qgualité et la performance des composites ne sont pas toujourbaautiur des attentes. Par
exemple, des défauts de fabrication peuvent résulter la présendéedeet/ou de zones non
imprégnées dans les pieces apres démoulage. Ces vides peuventmse pendant
I'imprégnation et/ou a I'étape de consolidation de la résine. &sepce de vides est considérée
comme le défaut le plus critique ayant une influence sur lesigr@pmécaniques. En effet, les
vides peuvent étre responsables de [linitiation de fissures et cendluine diminution des
propriétés mécaniques de la piece en compression, flexion diepisait inter-laminaire [5, 6].
Par conséquent, les vides peuvent entrainer une rupture en servieechDétt des propriétés
mécaniques est visible sur la Figure 0-3. On observe ici une impohaisse de la résistance au
cisaillement inter-laminaire pour les pieces comportant 3 @eél¥%des. Ces vides ont également
un effet considérable sur I'absorption d'humidité et sur le fini de surface [7, 8].
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Figure 0-3 : Impact des vides sur la résistance au cisaillemenlanteraire d'un composite [2].

Pour de nombreux chercheurs, la nature a double échelle de porosité duestritoprincipale
cause de la formation de vides dans les matériaux compositequés par les procédes
d’injection sur renfort. En effet, puisqu’il existe deux échetlesporosité, I'écoulement de la
résine est gouverné par deux types de forces. A I'échelle migiosie, c’est-a-dire durant
I'imprégnation des micropores dans les méches, les forcdmirapisont dominantes par rapport
aux forces visqueuses [8]. A I'échelle macroscopique, c’est-addirant I'imprégnation des
macropores entre les meches, l'inverse se produit et la résigeegge sous l'effet des forces
visqueuses. Les vides macroscopiques qui se manifestent entre desesnuit une forme
sphérique, tandis que les vides microscopiques a lintérieur degsneetprésentent sous une
forme cylindrique [8-16]. Dans l'optique de minimiser la formataws vides, il faut d’abord
comprendre les mécanismes d’'imprégnation du renfort a I'échetlosnopique. A cette fin,

I'étude des écoulements capillaires dans les méches de renforte galigpensable.

Il existe plusieurs méthodes de caractérisation d’'imbibition ppillarité, parmi lesquelles la
technique de montée capillaire est la plus répandue. Le principendesure consiste a tremper



I'extrémité du milieu poreux (dans notre cas, un renfort fibred&)sairface d’un fluide pénétrant
(dans notre cas, une résine ou un liquide parfaitement mouillantjuile femontera dans le
renfort par capillarité. C’est la méthode dite de montgdlase, utilisée par Masoodi et Pillai

[17] pour les papiers, et Hsieh [18] et Pezron et al. [19] pour des textiles.

La caractérisation des propriétés microscopigues et macroscoggtiesus industriels (renforts
fibreux utilisés dans la fabrication des composites a haute perfoah a été effectuée par
Amico et Lekakou [20, 21], Batch et al. [22] et Sénécot [23] au moyeette méthode. Malgré
toutes les recherches menées pour améliorer cette technigaeadgsation, trois problémes
majeurs subsistent. (1) Tout d’abord, les modifications imposéesnéartrpar la compaction,
I'effilochage et les manipulations peuvent engendrer une varéabgihs les résultats des essais
capillaires. (2) Les changements de propriété des liquideséstien raison de leur volatilité
constituent une autre source d’erreur. (3) Enfin, la détection dudapiltaire n’est pas précise

pour des tests d’'imbibition de longue durée a cause d’'une décoloration progressive @3Jront [

Objectifs

L’objectif central de cette recherche est le développementrdamage expérimental amélioré
pour étudier les phénomeénes capillaires qui interviennent dans l&amfeeme des composites
fabriqués par des procédés d’injection sur renfort. Il s’agit eltrenen place un systeme de suivi
visuel du front capillaire par fluorescence, afin d’augmenteotgraste des images et d’analyser
avec preécision la montée capillaire. L'acquisition des imagesouplée avec l'enregistrement en
temps réel de la masse de fluide absorbé via une balanceearésolution. Cette méthode
permet d’enregistrer automatiquement et simultanément en tefepd’évolution du front

capillaire et de la masse de liquide absorbé avec un bon degré de précisiopé&tathdité.

Le second objectif de ce travail porte sur la mise en ceuvre d'étimde de traitement d’'image
pour extraire le front de liquide et permettre un meilleur sigvia montée capillaire a partir des
images enregistrées avec une caméra. De plus, une méthodreteemt d'image plus avancée
est proposée pour repérer les vides macroscopiques formés peeslagdshis de montée
capillaire. Cette analyse vise a déterminer une plage optidealdtesse d'écoulement, pour

laquelle la formation des vides est minimisée.



Ce mémoire comporte huit chapitres. Apres le chapitre d'intramycte second chapitre
présente une revue de la littérature sur la formation des videdetacomposites fabriqués par
injection et les solutions proposées pour minimiser ces phénomenesisigarte chapitre décrit
le montage expérimental développé pour observer la montée caplleicgatrieme chapitre
rappelle les modéles mathématiques de montée capillairs &isequi interviennent dans la
caractérisation de [limbibition par capillarité. Le chapitre 5 tgosur les protocoles
expérimentaux développés et contient une revue des techniques de nidmées pour
caractériser les renforts et la résine. Une étude pr&limei est effectuée dans ce chapitre pour
caractériser un renfort non tissé en fibres de verre, ume résiylester et une résine époxy. Le
chapitre 6 présente les algorithmes de traitement d’image déeslpppr la détection et le suivi
de la position du front capillaire. Finalement, une discussion généaals le chapitre 7 fait le
point sur I'ensemble des études meneées et les premiers gEsbifaus sur la vitesse optimale
d’'imprégnation. Pour terminer, une conclusion générale résume legxnaadisés et fournit un

certain nombre de recommandations pour la suite.



CHAPITRE1 REVUE DE LITTERATURE

Le probleme de la formation de vides existe dans la plupart degdaés de fabrication des
matériaux composites. Le cas de l'autoclave a été longuenuelié @ar Dave et al. [24, 25] et
Kardos et al. [26, 27]. Bien que plusieurs études sur l'écoulemerd désihe a I'échelle

microscopique dans les procédés LCM soient également disponiblesph&@®menes

d’apparition de vides sont plus critiques et moins bien compris damgoe de procédés. En
effet, dans la plupart des techniques traditionnelles comnwii$son de pré-imprégnés en
autoclave ou le moulage par compression, les fibres et la m&stent en contact pendant un
temps prolongé. Ceci assure une bonne imprégnation des fibres eepmedraison adéquate a
l'interface. La famille des procédés LCM est différentasdle sens ou les renforts fibreux sont
d'abord placés dans un moule, puis l'imprégnation du renfort jusqtuéatgan complete

s'effectue beaucoup plus rapidement [28].
1.1 Impact du vide sur les propriétés mécaniques

La présence de vides et le mouillage incomplet du renfort peuégmader les propriétés
physigues et mécaniques de la piéce. L'impact de ce type de défaitit’ objet de beaucoup
d’attention, comme [l'attestent un nombre important d’études sur lé. d1.ge recherches
antérieures montrent que l'influence des vides sur le comportenganique est négligeable,
s'ils sont répartis de maniére homogene et que leur taux \apienme dépasse pas 1% [29]. Par
contre, les propriétés mécaniques sont affectées de maniéifeaitye pour des taux de vides
plus élevés. Certains chercheurs ont étudié I'impact des vidkslatmouillabilité des renforts
sur les propriétés des composites comme la résistance en tracti@aildanuent et en flexion [5,
30, 31]. La présence de vides se manifeste par une chute nedteatgrhinte de cisaillement
interlaminaire a la rupture (wter Laminar Shear Stress », IUSSa diminution de cette

contrainte est représentée a la Figure 1-1 en fonction du taux de vide.
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Figure 1-1 : Variation relative de la contrainte de cisaillement imbénkgire a la rupture en

fonction du taux de vide pour des matériaux composites carbone/époxy [29].

Les vides dans les composites comme dans les matériauxiguétlieprésentent des sources

potentielles d'initiation de fissures. Ces discontinuités dansat&rm peuvent donc causer, sous

chargement, une rupture brutale de la piece en service. LesixtrdeaWisnom et al. [32]

montrent que l'initiation des fissures commence lorsque le diandetrvide est suffisamment

grand (diametre équivalent > 0.2 mm). Par ailleurs, ces travattennen évidence une

diminution de l'interface liquide/renfort en présence des vides agorike la rupture de la piece

en cisaillement interlaminaire. Dans l'industrie aéronautiquepilses structurales comportant

un taux de vide supérieur a 2% doivent étre rejetées [29]. Cefiejesicore une fois I'intérét de

cette recherche, qui vise a minimiser I'apparition de ce dgpadéfaut. Les causes de la formation

des vides sont détaillées ci-apres.



1.2 Sources de formation des vides

En régle générale, les phénomenes responsables de la créatiodedegeuivent étre d'origine
thermique (€bullition), mécanique (emprisonnement d’air) ou physico-ghér(nucléation, gaz
dissous). Dans les procédés LCM, trois principaux mécanismeaquexytl la formation des vides
[33]:

1. Emprisonnement mécanique d’air durant le remplissage du moule.

2. Formation de gaz due a la réaction chimique entre la résilecatalyseur lors de la
polymérisation.

3. Non évacuation de I'eau ou du gaz déja dissous dans la résine ayentitn (création

de bulles suite au mélange avec le durcisseur).

L’évaporation partielle d’agent de démoulage et le retrait de la résivemtecgalement s’ajouter

aux causes possibles de la formation des vides.

Pour de nombreux chercheurs comme Hayward et Harris [34], la rpisocipale de la
formation des vides est 'emprisonnement mécanique de l'air edileat avec la double échelle
de porosité du renfort. Les mécanismes d’emprisonnement d’air soptes@s, car les vides
sont le résultat de l'interaction entre des écoulements a dbakescdifférentes : un écoulement
capillaire microscopique dans les méches et un écoulement visqueugsgopique entre les
meéches. L'existence de ces deux types de vides a été démontRetgbast Lee [35] sur des
pieces injectées qui ont fait I'objet d'une analyse approfondie. éS8ujet, plusieurs études
expliqguent comment l'architecture du renfort contribue a latioreades vides et par quelles
stratégies ceux-ci peuvent étre minimisés [35-37]. Pateldlal]ssi prouvé que la création des
vides, le changement de leur taille et leur mouvement sonttédfear divers facteurs qui
peuvent intervenir séparément ou simultanément. Ces facteurs gueiséon d'injection, la
température de moulage, la pression au cours du durcissement, legt@gsoda la résine
(viscosité, tension de surface, etc), les caractéristiques dutréiype et orientation des fibres,
traitement de surface, etc) et sa mouillabilité, qui estcténiaée par I'angle de contact entre la

résine et les fibres [38].
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1.3 Mécanismes d’emprisonnement d’air

1.3.1 Formation de vides macroscopiques

L'imprégnation et la saturation des méches sont considérées agamhdominées par les forces
capillaires (front d'écoulement microscopique). Selon les condittingection, pour une
combinaison donnée de renfort et de résine, de la résine peut avancer dans lesmeac@siu
front moyen de résine. La Figure 1-2 illustre la formationvabmées de liquide en forme de
doigts (appelées fingering » en anglais), qui résulte de I'architecture a double échehendort
fibreux. Ce phénoméne a lieu au front d'écoulement parce que la perméabiligsdaashes est
tres difféerente de la perméabilité entre des meches. Ce phéna®geemed de I'écart entre la
pression capillaire et la pression hydrodynamique. Ainsi, des pEsos@croscopiques peuvent

se former au front d’écoulement pour de faibles débits d’injection.

Fingering

Formation de vides macroscopiques Front de résine

Figure 1-2 : Phénomeéne ddirgering »résultant du retard du front saturé par rapport a

I’écoulement capillaire dans les méches; des vides macroscopiques sent crée

En général, 'emprisonnement d'air se produit dans les zones non homdgéeefort. C'est le

cas par exemple quand un renfort non tissé contient des fils de cdutiagit des filaments
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utilisés pour tenir les meeB ensemb. Les points decontact entre les méct fournissent
également autant de zones sensibles, proa la formation des vides. Les vidmacroscopiques
apparaisseribrsque le débit d'injection est fle, ce qui favorise les phénomeénes« fingering
». Etant donné que l'‘écoulement visqueux dans lesrapares est en retard par rappol
I'écoulement dans les meches (montée capillaire),écoulement transversal peut étre «
lorsque le liquide dansdemeéches arrive a un obstacle : une méche transversale). Figure

1-3 montre comment cet écoulement transversal est meapte del'apparition de vides
macroscopiques [39].

=

Figure 1-3 Création d’'un vide macroscopigpendant une injection a faibdigbit. L'écoulemer

de la résine est régi ples phénomenes capillaires [39].

1.3.2 Formation de videsmicroscopiques

Des vides microscopiquespparaissendans le cas d’écoulements a dédit pression élevés.
L’écoulement du liquide remplit d’abord les espdda®s autourdes meéches (les macropore
La Figure 1-4a matre que pendarun écoulement dans une méeche axi@e/ide microscopiqu
peut étre créé si un écoulementise a lieu. Cet écoulement est causé parfarte perméabilite
locale des mécheasi un mauvais arrangement des fibres. Souventjides microscopiques so
difficiles a prédirecar I'écoulement croisé peut avoir lieu en raisenlavariabilité intrinséqu

des meches, a cause d'utistribution hétérocne de la taille des pores ou diéfauts locaux d
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renfort. Une deuxieme&ause peut mer a la création de videmicroscopiqus lorsque les
meéches transversesont pas le temps d’étre imprégnées par la réauamtle gel (voir Figure
1-4b). D’apres les &ivaux de Santul[40], I'impact desvides microscopiques sur les proprié
mécaniques est plus important celui desvides macroscopiques. Par ailleurs, la formaties
vides microscopiques esirectementliée a I'hétérogénéité du renfort, gei rend difficile la

prédiction de ce type de défaut.
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Figure 1-4 Formation de vides microscopiques lors d’'une impecéfort débii : (a) pour une

meéche axiale et (b) pour une méche trans [39].

1.4 Solutionspour prévenir la formation des vides

Les premiers travaux sur la formation de 's dandes pieces fabriqguées par des procédés |
sont apparus en 198&r Hayward et Harri[34] et Morgan et al. [34, 41] es auteurs ont essa

de décrire l'apparition de défs dansle procédé RTM et de mesurer l'influence de di
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parameétres sur le taux de vide. La principale conclusion peutrétmnée comme suit: la
contamination des préformes par des composés volatils provenant denk aénplifie la
formation des vides. On a pu constater que la qualité des pieces despesit Etre ameéliorée
en tirant le vide pour toutes les injections réalisées aipnesgsnstante. Depuis, plusieurs études
ont été effectuées sur la formation des vides produits par desscanécaniques. Différentes
solutions ont été proposées pour les minimiser. Cing approches peuveah\és@gées pour

réduire le taux de vide dans les pieces composites fabriquées par les pr@iddés
1) Injection sous vide

Les premiers travaux sur la réduction du taux de vide dans lesdgotCM ont été effectués
par Hayward et Harris [34], qui ont montré I'effet positif dgtassion de vide sur la diminution
des porosités. D’autres chercheurs comme Lundstrom et Gebart][42t4donfirmé que les
propriétés mécaniques et le niveau de porosité étaient amélamésles procédés d’injection
assistés par le vide. Cela s’explique par la pression intensel@anoule qui devient plus faible,
facilitant ainsi la dissolution des bulles d’air emprisonnées arésine et leur mobilité durant
le remplissage. En effet, un gradient de pression plus important péngecation entre la partie
de la piéce saturée en résine et le reste du moule fordmilles d’air a passer a travers les
interstices du renfort. Par ailleurs, des effets bénéfiques existertinj@etion sous vide comme
une compaction accrue du renfort et une augmentation du gradientssgoprsur le front de
résine pendant l'injection. Par contre, l'utilisation du vide n’est q#fisante pour éliminer
totalement ce type de défaut, car de faibles taux de vide nenpeitve obtenus qu'avec des
équipements dispendieux permettant d’appliquer une pression de vide ingoXatdr aussi
que ceci n'est pas possible pour certaines résines comme let@olgess laquelle le styrene,

qui est un composant essentiel a la réticulation, se volatilise sous I'effet du vide

2) Dégazage de la résine avant injection

La deuxiéme option étudiée par Lundstrom et Gebart [42-44] porte siéghzage de la résine
avant l'injection. Une résine proprement dégazéee accélere caidatéent la dissolution des
vides. Par ailleurs, une forte teneur initiale en éléments wlatlulte en un taux de vide plus
élevé. Le dégazage peut étre accompli soit par agitation, paifugatton ou par application

d'une pression de vide. Cependant, le dégazage de la résine n’a iphserde sur
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I'emprisonnement de bulles au front de résine, qui constitue la gneewause de formation des
vides dans les procédés LCM.

3) Saignée («bleeding »)

Lundstrom et Gebart [43] ont observé que la région avec la teneudesnlaiplus significative
est située pres du port de sortie, tandis que prés du port d’enttér,\adie n’était détecté. La
solution industrielle utilisée depuis longtemps pour diminuer la présgmoees vides a été
étudiée par Labat et al. [45]. En poursuivant I'injection de réginesaemplissage du moule, les
forces hydrodynamiques réduisent la taille des vides dtdasportent ensuite a I'extérieur du
moule. Les inconvénients de cette solution résident dans l'augmentiiola durée de

fabrication et dans les pertes de résine.

4) Pression de consolidation

En plus de contribuer & réduire le volume des bulles pour facéiter@vacuation de la cavité,
une pression statique plus élevée que la pression de vapeur du gaz lgecuiasbn de la résine
peut amener une dissolution des composantes volatiles dans la résiliffupen, dans le cas

bien sir ou la phase gazeuse est soluble dans la résine. Notettquaateode demande des

moules plus rigides pour résister a la pression appliquée.

5) Vitesse d’écoulement

A haut débit d'injection, I'écoulement visqueux domine limprégnation e$ daes
microscopiques tendent a apparaitre a l'intérieur des mechesalttenc6té, a débit plus faible,
I’écoulement capillaire gouverne I'imprégnation et des vides mampagges sont crées entre les
meéches. Il existe donc une vitesse d'écoulement intermédiaire lpguelle les vides
macroscopiques et microscopiques sont minimisés. Patel [38] a proposk poemiere fois
cette solution, puis Rohatgi et al. [46] ont établi une relation éntrigesse d’injection de résine
et le taux de vide. Cependant, obtenir de telles valeurs regaierént d’injecter la résine a des
deébits plus faibles que ceux généralement utilisés dans l'ineluStela entraine des temps de
remplissage plus longs et diminue la rentabilité du procédé. Bieril £st possible d'utiliser
plusieurs ports d’injection, mais le contrdle du débit devient allms complexe. En revanche,

cette solution reste la plus sdre et la moins chére.
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1.5 Controle dela vitesse d’écoulement de la résii

Tel que mentionné auparavant, I'emprisonnement est reliéa la vitesse d'imprégnation

renfort par la résine. Comme le monta Figure 1-5, ds vides microscopiques apparais:

lorsque la vitesse d’imprégnation est élevvoir Figure 1-5b), et &k vides macroscopiqu

lorsqu’elle est faible (voiFigure 1-5g. Par conséquent, une gamme intermédiaire deset

d'imprégnation existe pour laquelle le vide semaihimum pour une combinaison donrd’un

renfort et d’'une résine.

écoulement

écoulement

Vitesse d’imprégnation

faible

macro micro

Aee, L]
. s

(@) (b)

Figure 1-5 Formation de vides macroscopiques et microscopilqussie I'imprégnation ¢

fibresenfonction de la vitesse d'écoulement [47].

Plusieurs études ont été effeaadpour évaluelimpact de la vitesse d’'imprégnation sur le ti

de vide. Tout d’abordles travaux de Patel et {38, 48] ont permisle mieuxcomprendre les

mécanismes d'@lution du front de résine de formation de vides dans |t procédés LCM.

L'objectif de son étude était de comprends mécanismes de formation dedes et de les relier

aux parametres qui gouvernen procédé de fabrication. Patel et al. [proposeniun modeéle
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expérimental qui prédit le taux de vide en fonction du nombre capillandifié (nombre
adimensionnel caractéristique de la vitesse d’écoulement, dedtsités de la tension de surface
et de la mouillabilité; voir plus loin équations 2.4 et 2.5). Plusiduescbeurs se sont inspirés de
ces travaux pour la modélisation numérique [49-53] ou ont conduit des éxpEsnentales
[39, 54] afin de mieux comprendre les mécanismes d’emprisonnement Edie autres,
I'approche de Patel a été suivie par Labat et al. [39] efete et Ruiz [47] pour contréler la
vitesse d'imprégnation moyenne du front de résine afin de déterl@mparametres optimaux

d’injection.

1.5.1 Modele de Patel

Comme mentionné précédemment, il devient impératif de minimiséoriaation des vides
(particulierement les vides microscopiques). Une fois formésyitess microscopiques sont
difficiles & déloger. Aucune des solutions proposées ne sembleofomtiaussi bien que le
controle de la vitesse d’écoulement. C’est pourquoi Patel et gl.pfgposent un modéle
dépendant des propriétés de la résine et de la vitesse de fiontdés sont formés en raison du
phénomene de fingering »qui dépend de I'équilibre entre les forces capillaires et visgaielese
nombre capillaire adimensionngC@) donne un rapport entre les forces visqueuses et les forces
capillaires pendant I'écoulement. Ce nombre est défini par la relation :

1-1
cazHYs (1-1)

W

ou H(Pa.s) est la viscositg;, (N/m) est la tension superficielle liquide-vapeuvgim/s) est la

vitesse du liquide dans le renfort fibreux. Patel [48] a caiaété taux de vide en fonction du
nombre capillaire pour trois liquides différents, soit I'nuile DO&3u et I'éthyléne glycol (voir

Figure 1-6a). Sachant que le renfort était identique pour les trois ésgaésle nombre capillaire
est adimensionnel, Patel s’attendait a observer le méme comenttpaur les trois liquides. Or
le résultat obtenu a révélé qu’'un phénomene n’est pas pris en compee ragport entre les

forces capillaires et visqueuses reste identique pour un méme milieu poreux.

Le nombre capillaire tel que défini par I'équation (1-1) ne prendrpasrapte I'angle de contact
0 entre les trois phases liquide-solide-air. L'huile DOP et tdesdsuiles silicone ont un angle de

contact proche de zéro, tandis que les angles de contactadeet'd'éthylene glycol sont
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respectivement 66° et 56°. Pour cela, un nombre capillaire mdaﬁiéfut introduit en divisant

le nombre capillaire par le cosinus de I'angle de contact. Ce nombre est ddémebation :

¥, cosé

x 1-2
ca = MY (1-2)

Les taux de vide sont tracés en fonction du nombre capillaire daalifi la Figure 1-6b. Les
courbes obtenues pour les trois liquides sont proches. Le nombre aapiltadifié optimal au-

dessus duquel aucun vide ne se forme entre les méches (macropores)neodwort tissé de type
tricot & double échelle de porosité est de I'ordre de>61@0 & 3.43x 10°.
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Figure 1-6 : Imprégnation d’un renfort tricot a double échelle de porositédigpides
différents effectuée par Patel [48] : (a) taux de vide en fonction de nombitaicgb) taux de

vide en fonction de nombre capillaire modifié.
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Suite a ces travaux, Patel et Lee [35] ont montré que l'arthidedu renfort et le modéle
d'écoulement peuvent affecter la sélection des conditions opticalesulage. C’est la raison
pour laquelle les mémes chercheurs ont proposé dans un autre E@ficlein modele

expérimental qui donne le taux de vide en fonction du nombre capillairdiénddin modele
phénoménologique pour décrire I'évolution du taux de vide macroscopiguen fonction du

nombre capillaire modifié s’écrit sous la forme :

V,, =—A-Blog C, (1-3)

ou A etB sont des constantes qui dépendent du couple résine/renfort.

Macrovide E Microvide
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Figure 1-7 : Evolution du taux de vide (microscopique et macroscopique) en fonction du nombre

capillaire modifiéC. selon le modéle de Patel et al. [55].

Une équation similaire est utilisée pour décrire I'évolution du thixide microscopiqu¥,, en

fonction du nombre capillaire modifié :

Vo= A+ Blog G (-9
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ou A, etB, sont des constantes qui dépendent du couple nésifat. Le modele de Pa et al.

[55] pourles vides macroscopiques et microscops est montré sur la Figure7l

Patel et Lee [37] onépété ses expériences pour deux autres huileéabme et avec une résit
industrielle Les liquides utilisés sones huiles de silicone avec des viscosités cinénmnegidyés
différentes (10 cS et 200 cS) et une résine padyassaturée. Tous les liquides ont testés
avec un renforttissé de typetricot double échelle de porosité. lEgure 1-8a illustre le
mécanisme de la formation desles macroscopiques dans ce renfbg.formation de vids
macroscopiques en fonctialu nombr: capillaire modifié pour les six liquides est momstsur |
Figure 1-8b. Patel et al. [56ht beaucoup contribué a la comgension du comportement mi-
mécanique de I'écoulemepbul différents débits d'injection, mais le modele n&s @té valid

dans des conditis de fabrication industriel

— 25
1 [ DOP oil, expt.
(8] v
* o O Silicone oil 10 ¢S, expt.
20 A Silicone oil 200 ¢S, expt.
v v + UP resin, expt.
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Figure 1-8 : Formation de videsacroscopiqgLs : (a) pour un débd’injection faible; (b) taux de
vide macroscopique en fonctiolm nombre capillaire modifi€, pour un renfort unidirectionn

avec plusieurs liquides [37].
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1.5.2 Approche Labat/Ruiz

Labat et al. [39] ont repris le modele de Patel et mis etegee la relation qui existe entre les
vides (microscopiques et macroscopiques) et la vitesse d'impiggrdua renfort dans des

conditions isothermes. Ces auteurs se sont concentrés sur I'étladeelddion entre la pression

d'injection et le taux de vide dans une piece composite [39]. Uge giaparametres d’injection

(appelée fenétre d'injectabilité) a été déterminée pour legleetaux de vide est minimum. Ce
terme définit un ensemble de parametres qui permettent d’assurer une quasi-dbskrauts.

Une autre approche a été suivie par Leclerc et Ruiz [47] powver la vitesse dimprégnation
optimale du front de résine. Des analyses expérimentales ont étaédtesur différents types de
renforts fibreux. Des conditions d'imprégnation optimale reliandle de vide avec le nombre
capillaire ont été trouvées [47]. Des essais mécaniqueséahtiser gain de performance atteint
quand on s’approche de la vitesse optimale. La Figure 1-9a montpadirde la vitesse du front
de résine sur le taux de vide de piéces composites injectéesséprconstante, et la Figure 1-9b
donne le module élastique en fonction de cette vitesse pour les mp@&res La méme vitesse

optimale du front de résine est obtenue avec les deux approches.

1.5.3 Méthode proposée dans ce projet (montage capillaiye

Les approches de Labat et al. [45] et de Leclerc et Ry#dmeposent sur le concept de vitesse
d’'imprégnation optimale, mais plusieurs injections sont nécesgaire déterminer la relation
entre le taux de vide et la vitesse optimale d’'imprégnation.t Giesaison pour laquelle il est
important de développer une approche expérimentale afin de dimimmmnhkae d’essais requis
pour optimiser la fabrication. Une nouvelle méthode de caracténistt donc proposée dans ce
mémoire afin de prédire la vitesse optimale du front sans re@urne modélisation numérique
complexe et sans effectuer des tests de fabrication longs et dispenditexéibode est fondée
sur la caractérisation de I'imbibition par capillarité deshee@t des renforts. Les propriétés et la

variabilité des renforts fibreux ainsi que des résines sont égalementrisaspte.

Un montage expérimental fondé sur la montée capillaire pour éasactl’écoulement capillaire
est proposé dans un renfort & double échelle de porosité. Ce montage a laenouvelle

méthode proposée pour caractériser a priori la vitesse optimalprdnation. Les avantages et
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inconvénients des montages capillaires existams talittérature sont présenté-apres, puis

un nouveau montage capillaire est prog.
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Figure 1-9 Matériau composite fabriqué par un renfort en sde verre (Rovcloth 2454) av:

une résine époxy industriellda) modéele de formation des vides obtenu; @jation du modul

élastique enraction erfonction de la vitesse d'imprégnation [47
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0 Montages existants

Le suivi du front capillaire et la mesure de la masse de liqabderbé par un milieu poreux (sol
ou renfort fibreux) ont été utilisés par plusieurs chercheurslafsuivre I'écoulement capillaire.
Batch et al. [22] ont employé une technique de caractérisation deomdee capillaire en
mesurant la masse de liquide absorbé par des poudres compactésds @ d'autres types de
milieux poreux. Le montage schématisé dans la Figure 1-10 aspégadement de caractériser la

montée capillaire dans les meches fibreuses.

fibers

holding screw (2)

sample tube

balance

—

—

Figure 1-10 : Montage utilisé pour les milieux poreux et les meches par Balcf22}.a

La Figure 1-11 montre un autre montage utilisé pour les expéridagasntée capillaire dans un

milieu poreux granulaire. Les particules ont été placées mlamezit dans les petites colonnes
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de verre, puis le fond des colonnes a été fermé par un renfort norafiiss#e retenir les
particules dans le tube. La diminution de la masse du récipiemneontun liquide mouillant est
enregistrée a chaque seconde avec une balance électroniqueareli@eordinateur. Cette
approche a permis a des chercheurs comme Dang-Vu et Hupka [57]radgertser la
perméabilité, I'architecture des milieux poreux et la pressamilaire dans différents types de
sols.
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Figure 1-11 : Montage utilisé pour les milieux poreux et les méches par Dang-Vpket [37].

Pezron et al. [19] et Hsieh and Yu [18, 58] ont été parmi les prerolercheurs a étudier
I'imbibition verticale de liquides a l'intérieur des renforts d&dintes matieres comme le coton
et le polyéthyléne téréphtalate en utilisant I'analyse dealsse de liquide absorbé. lls ont choisi
un tensiomeétre électronique ou une microbalance pour suivre I'évolutionndaste dans les
renforts. Ces expériences ont été effectuées sur des pbttdibans, par exemple Pezron et al.
[19] ont réalisé leurs expériences de montée capillaire swenfiort d’environ un pouce de large
avec des fluides non volatils comme I'huile de silicone, lerdgda dodécane, I'nexadécane et le
décanol. L'analyse de I'imbibition des renforts par capillanté&ensidérant seulement la masse
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de liquide absorbé est difficile car la nature double échellenfont ne permet pas d’étudier la

répartition du liquide entre les micropores et les macropores.

Sénécot [23] et Kissa [59] ont suivi 'avancement du front capilireours du temps, mais sans
détecter le front par un algorithme de traitement d'image. igar& 1-12 montre le montage
développé par Sénécot [23] pour caractériser la progression capiliair liquide dans un tissu.
D'autres chercheurs tels que Tagaya et al. [60] ont utilisé utfodeéfondée sur la capacité
électriqgue pour enregistrer la position avant et pendant la remoapdaire des électrolytes
liquides dans les tissus. Law [61] a critiqué car cette appmthiaison de certaines limitations
comme des impuretés dans le liquide servant a I'imbibition qui peu®duire la précision des

résultats.
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Figure 1-12 : Montage expérimental utilisé pour les tissus par Sénécot [23].

Le nombre de recherches combinant un suivi du front capillaire ‘aeegiisition de la masse est
limité. Amico [62] est parmi les rares chercheurs qui ont mené de tefiésences sur la montée
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capillaire dans les renforts tissés. Ces études ont étéuétscsur des meches et des renforts en
fibres de verre. Les liquides de filtration choisis sont I'huilsitieone et une résine époxy non
réactive. Malgré |'utilisation d'un colorant de couleur standardoie €oloré n'apparait qu’apres
une longue période. Amico et Lekakou [63] ont utilisé leurs données mgutales pour
modéliser mathématiquement I'écoulement capillaire. L'écoulem@ntoscopique dans les
meéches est simulé au moyen de réseaux orthogonaux de canauxctimihieds. L'observation

de la montée capillaire a été effectuée manuellement paoABR] pour les renforts tissés. La

Figure 1-13 montre un schéma du montage expérimental adapté patércsen la montée

capillaire dans une méche de fibres.
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Figure 1-13 : Montage expérimental utilisé par Amico pour observer la montéaioajpidns les

meches et les renforts [62].
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Les travaux de Zhuang et al. [64] ont proposé une stratégie pour suiamatiguement la
montée capillaire avec un appareil photo numérique et l'analysagdinCette approche est
moins sujette aux erreurs de l'opérateur et peut donc étre aénsiokdme plus robuste.
Récemment, Benltoufa et al. [65] ont utilisé un montage fondé somofdée capillaire pour
déterminer le changement de diametre des méches dans la capilége. Un cric a été utilisé
ici pour mettre le liquide en contact avec le renfort tel qu'illustréagare 1-14.
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Steel muler
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Stand

Figure 1-14 : Montage expérimental utilisé pour observer la montée capillairkeganaches

par Benltoufa et al. [65].

Plusieurs applications dans le domaine des textiles et desnmmiliereux demandent une
caractérisation précise et fiable de la montée capill@ependant les méthodes expérimentales

utilisées jusqu’ici ne sont pas toujours automatisées. Parrgjlleuprobleme de décoloration de
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la zone imprégnée persiste. C'est pourquoi le développement d'un nouveaugemonta

expérimental, automatisé et pour précis est nécessaire.

o Montage proposeé

Le nouveau montage expérimental développé pour observer la montdaireapdmbine un
suivi visuel du front de résine avec une caméra numérique avecquisitaan de la masse par
une balance a haute résolution. Le suivi du front capillaire aveafepphoto est amélioré par
I'utilisation d’'un colorant fluorescent (technique dite DPDye Penetrant Inspectiof. Cette
approche présente I'avantage d'étre reproductible, peu codteuse et tdpfplication d’'une
telle méthode nécessite la mise en place d'un protocole mgéel ainsi qu’'une méthode
numerique de traitement d'image adéquate pour extraire avecigméeis positions du front de

liquide pendant I'expérience de montée capillaire.
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CHAPITRE2 DEVELOPPEMENT D’'UN NOUVEAU MONTAGE
EXPERIMENTAL POUR LA MONTEE CAPILLAIRE A
TEMPERATURE AMBIANTE

2.1 Montage capillaire avec visualisation par fluoresaece

2.1.1 Problématique

Le principe de Wilhelmy consiste a mesurer la force requisenetiter d'un liquide une plaque
immergée. Cette approche peut également étre utilisée poutédaracla tension de surface
(voir Chapitre 4, Figure 4-1). Elle permettra ici de suivreoléwon de la masse de liquide
absorbé verticalement dans une méche fibreuse ou dans un renfort suspenadhe adoitémite
est en contact avec le liquide. Cette méthode a déja étéeufilmé étudier le transport de
colloides dans les milieux poreux granulaires [66] et I'écouleroepillaire a l'intérieur des
meches de fibres de verre E [63]. Ce type d’expérience n'sdiapde a réaliser a cause de la
variabilité de I'architecture du renfort, des changements @gripté du liquide et de la difficulté

a suivre la progression du front capillaire avec précision.
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Figure 2-1 Photographie de deux renforts en fibres de verre pendant une imprégmpétairec

(a) tissu bidirectionnel; (b) tresse unidirectionnelle [63].
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La Figure 2-1 montre une expérience avec les faiblesses techmigudionnées [63]. Dans ces
deux images, la détection de front capillaire est difficdele contraste entre le front et le renfort
est trés faible. Par ailleurs, une décoloration de front est obsemyé@ augmente
considérablement I'erreur sur la mesure de la hauteur cepittealgré I'utilisation de logiciels

d’analyse d’'image.

2.1.2 Description générale du montage

Pour contourner ces problemes, une nouvelle technique de suivi du frorgtieafolhdée sur la
visualisation de la pénétration d’un liquide contenant un colorant fluoregcdpé penetration
inspection » et I'acquisition d'images est proposée. Il s’agit d’ajoutarradine, sans changer ses
propriétés, un pigment fluorescent excité par ultraviolet (UV) digffectuer un suivi visuel du
front capillaire couplé avec l'approche de Wilhelmy pour mesurerasse de liquide absorbé.
L’effet visuel du pigment fluorescent est amplifié par la lumigltraviolette afin d’obtenir un
front capillaire plus net. Ce nouveau montage permet d’explor@reatities configurations de
meches et de renforts (un ou plusieurs plis) a I'état compaat®rauLa Figure 2-2 montre le
montage de montée capillaire (appelé aonssntage capillairg qui est composé d’'un appareil
photo, d’'une balance de précision, d'un moteur de déplacement, d’'une souramiée |
ultraviolette et d’'un systéme de contrdle et d’acquisition de données.

2.1.3 Choix du pigment fluorescent

La méthode d’'inspection par fluorescence consiste a appliquer urardoftuorescent sur la
surface d’'une piece pour mettre en évidence des défauts. La fermresest un phénomene
d'émission de lumiere par une substance qui a absorbé le rayonnesognimegnétique d’'une
source d’excitation (lumiére ou autre). La Figure 2-3 montre pin@ographie de minéraux

fluorescents qui émettent une lumiére visible lorsqu'ils sont exposés a leelultridviolette.
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Figure 2-2 : Configuration du montage capillaire congu pour suivre les positions du front de

liquide en méme temps que mesurer la masse absorbée.

Il existe de nombreux produits fluorescents, mais le pigment ctoitsiétre soluble dans les

fluides filtrants (ex : vinylester, époxy et hexadécane) shasger leurs propriétés. Par ailleurs,

la source d'énergie pour exciter ce colorant doit étre sibbe®t peu dispendieuse. Ceci favorise

le choix de la lumiére ultraviolette. Les pigments testéslegoyrromethene 567A, le bis-MSB,
le Popop, I'exalite 392.A, I'exalite 428, le BPBD-365 et le coumarin 50&Xkaiton
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Figure 2-3 : Minéraux fluorescents exposeés a la lumiere ultraviolette [67].

La Figure 2-4 montre des images d’'imprégnation réalisées quatce pigments fluorescents
mélangés avec I'hexadécane. Parmi tous les pigments, le pymemadi67A donne le contraste
le plus net entre le renfort et 'hexadécane, qui facilitsida détection du front capillaire (voir
Figure 2-4). Les Figures 3-4b, 3-4c et 3-4d montrent un faible contatele front de liquide

et le renfort. Par conséquent, le pyrromethene 56 E&aitonest choisi comme colorant pour les
essais de montée capillaire. Ce colorant émet une fluorestceanse de couleur jaune-verte
sous rayonnement ultraviolet de longueur d’onde 365 nm. Tous les liquidekratioh sont

mélangés avec le pigment fluorescent a une concentration de @lpdiir augmenter le
contraste entre le front capillaire et le renfort de verreci @ermet d'éviter aussi une
décoloration du front d'écoulement au cours de temps. Noter que la luginesihange pas

pour les concentrations plus grandes que 0.1g/litre.
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(@) (b) (€) (d)

Figure 2-4 : Comparaison des pigments fluorescents : (a) pyrromethene 56&%glifie) 392.A;
(c) exalite 428; (d) pyrromethene 567A et exalite 428.

2.1.4 Moteur du déplacement

Pour contrdler la vitesse d’approche du renfort ou de la méche quenitdet est établi avec la
surface du liquide, un moteur a déplacement linéaire de Newport edpleantenant du liquide.
Le moteur de déplacement a été fixé sur un support rigide i@neadu montage (voir Figure
2-5). Sur la face avant de moteur, une plate-forme en porte-a-$auo@onnée sur la partie
mobile (voir Figure 2-5). Le modéle UTM100CC de la compagnie Newpa@té choisi, qui

permet de travailler avec une vitesse d’approche minimale den®4d du méme ordre de

grandeur que les tensiometres commerciaux.
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(a) Connexion au

~ ' (c) Partie mobile du
contréleur ESP3000

moteur de
déplacement

d) Plate-forme en

porte-a-faux

(b) Support rigide
pour le moteur

Figure 2-5 : Moteur de déplacement Newport avec une plate-forme rigideida configuration
en porte-a-faux fixée a la partie mobile.

2.2 Acquisition de données

2.2.1 Mesure de la masse

Ce montage a été mis au point pour suivre simultanément la pahitivant d'écoulement et la
masse de liquide absorbé par imbibition spontanée pour des essgglaétéa long terme. Les

composantes principales du montage pour le suivi de la masse sont les suivantes :

+ Balance a haute résolution de Sartorius

Une balance a haute résolution est requise pour ce genre deértsaton capillaire car les
masses de liquide absorbé sont de I'ordre du dixieme de milligrabenmodéle trés sensible

CP225D de la compagnie Sartorius est choisi, car les variatianaske sont de I'ordre de 0,01
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milligramme. La balance est connectée a I'ordinateur par un cable via wgeperet la masse est

enregistrée instantanément par un programme Labview développé au lahoratoire

2.2.2 Suivi visuel du front capillaire

Les composantes requises pour effectuer un suivi visuel du frontagapsiont une source

lumineuse et une caméra.

¢ Source lumineuse

Deux ampoules UV noires de 15 Watts ont été utilisées dans cegaaiia d’amplifier I'effet
du colorant fluorescent dans la résine et faciliter ainsi le suivi de dagssion du liquide filtrant.
La configuration complete du montage capillaire illustrée adargi2-6 a été installée dans une
chambre noire afin de faciliter I'enregistrement de la montée cegillai

« Caméra

Il s’agit d'un appareil photo numériqgue Powershot G10 de Canon (14,7 nedgppqui est
controlé a distance avec le logiciEmelapse Gale Granite Bay Softwarel.es images ont été
enregistrées en temps réel sur un disque dur a une fréquence de(68dit ldne image a toutes

les 5 secondes).
2.2.3 Pilotage du systeme

Le pilotage du systeme est un élément critique du montage afmni@iser I'intervention de
I'opérateur dans I'acquisition et le contréle. Le systeme deggje est composé de trois outils

majeurs :
o Controleur ESP3000Newport)

Le moteur de déplacement est contr6lé par un ordinateur via uaeleastbmmande GPIB-USB
de National Instruments et un contréleur ESP3000 de Newport. Le eamtet connecté d’'un

c6té au moteur (voir Figure 2-5a) et de 'autre au poste de travail.
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Moteur de déplacement avplat-forme
en porte-a-feu

Source de lumiére ultraviolette

T

Svstéme d’acauisition de donné BalanceSartoriu:CP225L

Figure 2-6 : Configuration compléte du montage capillaire.

0 Ordinateur [BM Intel Xeon(CPU 3.07 GHz))

Un poste de travail IBM Intel Xeon (CPU 3,07 GHz) est utilisé peffectuer un contrdle
synchronisé de I'acquisition de données de la balance, du moteur et de I'appareil pléoigueum

au moyen d’'un programme Labview.
0 Programme Labview

Le programme commence en ouvrant une fenétre qui demande desaiidos essentielles
avant commencer une expérience de montée capillaire. La Figuradire cette fenétre avec

les 5 champs disponibles pour nommer le fichier d’acquisition, noteadaerde la meche ou du
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renfort et enregistrer les conditions environnementales (tempg&rai@ssion et humidité). En
appuyant sur le bouton OK, un fichier .xls (Microsoft Excel) e gour enregistrer les données

de la fenétre de commande (voir Figure 2-8).

B Création du fichier d'enregistrement

Yeuillez entrer les informations suivankes:

Mo du Fichigr

Tesk_méche_sens chaine

Masse séche (mag)
62257 -

Tempétature (degl)
22 -
Pression (hPa)
1011

4

Hurnidite (%)
42

L1

(o] Annuler

Figure 2-7 : Programme Labview : fenétre de création du fichier distmegent.

La fenétre de commande du montage comprend quatre partiesntiarprpartie est le Contréle
du Moteur qui contrdle la vitesse de déplacement et la directiorotiur (voir Figure 2-8a). La
masse mesurée par la balance est affichée dans la sestionelde Masse de la Figure 2-8b, qui
permet également de fixer un seuil pour la masse. Le moteamr@tst automatiquement lorsque
le seuil est atteint. La Figure 2-8c est consacrée aux ismeegents du temps pour relier la
masse mesurée (a la seconde pres) aux instants de prise des phfitg I'enregistrement des

données comprend les informations suivantes :



37

1. le chemin pour enregistrer le fichier d’acquisition issu du progmanabview (voir
Figure 2-7);

2. le chemin du dossier d’enregistrement des images;
3. les informations initiales entrées dans la fenétre générale.

Chaque fois qu'une image est ajoutée dans son dossier, le progranseré dans le fichier
Excel comme montré sur la Figure 2-9. Le nom de ce fichier et les informadiocercant le test
capillaire (la date, la masse seche de la meche ou dutrdafdempérature, la pression et
I’'humidité) sont données dans la fenétre du programme Labview montl& Bigure 2-7. Par
ailleurs, lorsque la masse dépasse le seuil fixé, le momerdtdia moteur peut étre trouvé dans
le fichier Excel. Le nom de cette image est indiqué a colé desse enregistrée a cet instant.
Cela permet une synchronisation entre la masse du liquide absdfiméage du front a un

instant précis.

| B capLvi

Fichier Egiton Affichage Projet  Exécution Outils  Fepétre de .
B[] [@n] !
(I P R T '_'5 ____________________ .
| (a)  Contréle du Moteur ' (b) Lecture de Masse :
{ Rt Vitesse absolue i .
l & i -
| B oo uwse) | 115162 | mg |
e S oo ocooooooooooooooooso oo 1 0
JAREY " 1
. \c) Temps (s) Temps Abs ! Depassement 0
1 y.
|| meser muz] | 5 | 17:27:19 : ,‘]0.00100 mg !
L(d) Enregistrement :
1
: (Chernin du fichier masse: 1(\I0m du fichier Pression (hPa) | | 1
: - 9 C | Doruments and SEtt\mi\atqu\s\tlun\Bureau\Mntnr\[ONTROL | |2012-05-27_Test_méche_sens chaine.xds (1011 :
: (;jﬁemi'n'du dossier images N < Masse séche (mg)  Température {degC)  Huridité (%) :
1 | ‘ =i | |ez2s7 | {22 | 42 1
: A :
---------------------- NN N
(1) (2) 3)
< > 7

Figure 2-8 : Programme Labview : fenétre de commende pour I'acquisition de slebihee

contréle du systeme.
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a9 - AlFiel = L2012-05-27 Test_ méche sens_chaine xls_sdylicrosoft Excel
o
- Accueil Insertion Mise en page Formules Donnees Revision Affichage
_'J & Calibri fin ~ e B o= = Standard - j";_,"-r.hse en forme conditionnelle - Nom de fichier
=3 EEE - 8- % {5 Mettre sous forme de tableau =
Cali - ]| Sy = —r
e ¢ | o I § — S A iE iE | & 0 =7 Styles de cellules ~
Presse-pap,., 's Polite s Allgnement ] Mombire - Style
H7 - ]
— = . -
“———__ Informations
générales
. 0
Enregistrement du T
. temps ayec 7 2 0 17:38:52
lintervalle fixe et 3 0 17:38:53
le temps absolue | s 4 0 17:38:54
10 5 1] 17:38:55
(T = i -
= - e iMa e A Nomde l'image
12 7 17:38:57 . z
,’"‘G"' S enreglstre avec
13 8 I 17:38:58 t
14 5 " 11.7 17:38:59 emps
15 2l - 17:3%00_
i 1 12651733007 | IMG_0092.jpg ___ |
Arrét de moteur/ 17 12 12.95 17:35:02
18 13 13.25 17:33:03

Figure 2-9 : Fichier d’enregistrement des informations sur I'acquisitida uasse et le suivi du

front capillaire.

Le programme Labview permet aux utilisateurs de réglesté&sse d'approche du renfort en
direction du plateau contenant la résine et d’indiquer un seuil deerpasir détecter le contact
résine-renfort. Lorsque ce seuil est atteint, un signal estyénao moteur pour cesser
immeédiatement son déplacement. Cet événement déclenche le débupéieence de montée
capillaire.

2.3 Montage pour une meche

L'expérience consiste a suspendre une seule méche de fibrasalarice qui entre en contact
avec le liquide grace au moteur de déplacement. Dans une pr&tapee les fibres ont été
retirées avec soin du renfort d'origine, découpées sur la longoebaitée, puis une extréemité a

éte fixée avec un ruban adhésif sur le support des fibresutre l'a été suspendue prés du
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contenant du liquide. Une attention particuliére doit étre accquoigeéviter I'effilochage de la
meéche, qui modifierait les caractéristiqgues de I'écoulementaiapile liquide est disposé dans
un contenant déposé sur la plate-forme du moteur. L'opérateur délfeapérience avec le
programme Labview : le moteur commence a faire monter le liquidetegistrer la masse et a
prendre des photos jusqu’au moment ou le liquide entre en contact agefole A cet instant,
le programme arréte le déplacement du moteur et lI'absorption dieliogi pression capillaire se
produit. La lecture de la masse et de la hauteur capillaise (e photo) du liquide se déroulent
en continu jusqu'a la fin de I'expérience. Les expériences onréglésées a température
ambiante et isotherme. La Figure 2-10 montre le montage cepilléilisé pour réaliser les

expériences dans les meches de fibres.

Regle auto-
adhésive

Méche
suspendue s

la balance

Contenant du

liquide

Figure 2-10 : Montage expérimental pour réaliser I'expérience de montdaioagilr une

meche de fibres.
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2.4 Montage pour le renfort

La démarche expérimentale décrite a la section précédégaement été utilisée pour mesurer
les changements de masse et de hauteur capillaire du liquidéedansort (voir Figure 2-12).
En revanche, il existe deux différences mineures entre lesi@xqes pour la meche et le renfort.
Dans I'expérience avec la méche, le liquide s’approche de la malohe que dans le cas de
renfort, c’est le renfort qui est déplacé vers le liquide (@mrdifférence). Par ailleurs, la méche
n'était pas en capsulée dans un moule. En revanche, le renfortogstiates un moule en verre
(deuxieme différence) dans le but de suivre visuellement la maaigdaire du liquide a
I'intérieur du renfort fibreux tout en conservant I'architectduerenfort pour le taux volumique

de fibres fixé pendant l'imbibition.

Pince de bouteille
d'échantillons

Regle auto-adhésive

Moule en verre

(0.56 mm-
Support stan(_JI ard épaisseur)
de laboratoire
Renfort en

fibres de verre

Figure 2-11 : Mise en place du renfort pour les expériences de montée reapillai
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Deux moules d’épaisseurs différentes ont été usinés par commanéiequena partir de feuilles
de verre. Le verre était le seul matériau offrant a larigigité et transparence, ainsi que la
résistance chimique nécessaire pour cette application. Uneatdgtadhésive a été collée sur le
moule pour fournir une référence visuelle lors de l'imprégnation aaeillLes moules sont tenus
par une pince standard de laboratoire (voir Figure 2-11). lls sont dispoBi@térieur de la
chambre de verre de la balance Sartorius CP225D, qui peut étéefatnbesoin. Un niveau a
éte utilisé pour faire en sorte que le moule reste vertigarpendiculaire au récipient de liquide.
Pour assurer I'étanchéité du moule, de la graisse est appligutss ords du moule, puis les
pinces sont disposées sur le cadre. La suite de I'expériestecidentique a celle réalisée pour
une meéche. La Figure 2-12 montre les principales composantes du moriliagepatr le
renfort. Le renfort est mis en contact avec la résine pour provbiguigibition par capillarité en

déplacant le moule (installé sur le support de laboratoire) vers le liquide (daptséaance).

Figure 2-12 : Montage expérimental pour réaliser I'expérience de montdaicapibur le

renfort : (a) en pleine lumieére; (b) accentuation du colorant fluorescent sifeisdéela

lumiére UV.
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CHAPITRE3  MODELISATION DES PHENOMENES CAPILLAIRES
DANS LES RENFORTS FIBREUX

Afin d'analyser la progression du front capillaire dans les mechesrenfests, une modélisation
de I'écoulement capillaire et des mécanismes d’'imbibitionesgtise. Il existe quatre modéles
mathématiques pour effectuer une caractérisation et une modélisathplete de I'écoulement
capillaire. Ce chapitre commence par une discussion sur I'écoulelmestun renfort a double
échelle de porosité, les phénoménes de capillarité et la pelitdéédbs renforts, puis quatre

équations qui modélisent I'imbibition dans un milieu poreux sont introduites.

3.1 Ecoulement dans un renfort a double échelle

Les premiers travaux sur les écoulements en milieux poreux remontentys( T8fY8-1858) [68],
qui a introduit la constante de proportionnali€é reliant la vitesse de filtration au gradient de la
charge hydraulique dans la loi de Darcy (équation (3-1)). Lataue¥ est une grandeur
caractéristique du milieu poreux appelée permeéabilité. L'écoulediantfluide newtonien a

travers un milieu poreux peut ainsi étre modélisé par la loi de Darcy, qui s@oribe suit :

v=2Igp -1

U

oun P (Pa/m) représente le gradient de pressﬁmp(mz) le tenseur de perméabilitg; (Pa.s) la

viscosité de la résine efle vecteur du débit volumique de la résine par unité d'aire. Cet
écoulement se produit dans les espaces entre les méches (meropm considérant la

géomeétrie des micropores, la force responsable de I'écoulenmlitica peut étre décrite par

I'équation (3-2). La pression capillaif@,,est donnée par la loi de Young-Laplace comme suit :

2 (3-2)
Peap = T W, cosd

ou r (m) est le rayon du tube capillaire 'angle de contact entre les phases liquide et solide et

¥, (N/m) la tension superficielle liquide-vapeur. L'équilibore ou tsetjuilibre des forces

interfaciales (aussi appelé tension d'adhérence) favoriseofdée de liquide dans les pores
capillaires. C’est un écoulement spontané de liquide dans les ppittaires appelé imbibition
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par capillarité («wicking »en anglai). Cette imbibition est le régat du mouillage spontar
d’'un milieu poreux [69, 70]La relation entre les forces interfaciales estvgonée par I'équatio

suivante :
ysg - ysl - ylg cosf = 0 (3-3)

ou y, et y,sont respectivement les tensions interfacialesde-vapeur et solic-liquide. La

progression capillaire d’un liquide dans un milporeuxou dans un tube capillaire dépend
interactions entre leotide et le liquide, des lois d’écoulements du iitguet de la géométrie d

canaux [23]. La Figure 3-llustre les phénomeénes qui ont lieu entre les ghas contac

L]
e,
e
‘e

v,
*
-
.
.
.
.
-
.
.
.
.
.
-
.
-
.
.,
e

Figure 3-1 :lllustration des forces distribuées sur la lignecdetact entre les fibres et la rés
[71].

3.2 Pression capillaire et perméabilit

3.2.1 Capillarité

La pression capillaire peut étre définie commeiféknce de pression hydrostatique a trs
une interface liquide/solide qui résulte des forde tension de surface. En d’autres termes
montée capillaire ou la capillarité peut étre défioomme I'écoulement d'un liquisous I'effet

des forces interfaciales la surface de contact du lide avec un solide. Leferces responsable
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du mouvement d'un liquide a travers un renfort fibreux sont les farapslaire [72]. Les
phénomenes capillaires reposent sur les forces intermolécul@ireshésion et d'adhésion. Le
mouvement capillaire se produit si les forces d'adhésion enicpiilde et la paroi du tube sont

supérieures aux forces de cohésion entre les molécules du liquide (équation (3-3)).

L’écoulement capillaire est similaire a d'autres typesaliements hydrauliqgues causés par une
différence de pression. Le mouvement spontané du front d'écoulementitapparaéduire le
gradient de pression en diminuant la quantité d'énergie de es@adiacontact entre le solide et le
liquide. L’écoulement cesse lorsque la difference de pression dewidet D'aprés I'équation

(3-2), plus le rayon capillaire est petit, plus la hauteur capillaire est impo(iair Figure 3-2).

Figure 3-2 : lllustration de l'ascension capillaire dans des pores deddieentes [73].

3.2.2 Imbibition

L’imbibition par capillarité («wvicking») a fait I'objet de nombreuses recherches [36-38, 48]. Les
forces capillaires sont responsables de la pénétration spontarigeides («wicking») dans un

matériau poreux [36, 37]. Physiquement, I'imbibition par capillarigulte de I'écoulement
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spontané d'un liguide dans un milieu poreux sous l'effet des forceBaicepi Ce type
d’écoulement dépend des propriétés du liquide, de I'interaction a l'interfadée/solide et de la
structure des pores. Les propriétés des liquides sont connues ou petwedét@&minées
expérimentalement, mais la structure des pores d'un renfaufilest plus complexe et difficile
a quantifier. 1l n'est pas toujours possible d’étudier avecigicdcla structure de pores surtout
lorsque le renfort est compacté pendant I'étape de préformagefammééendant le drapage
[74]. Noter également que I'écoulement d'un liquide a travers uartdififreux peut provoquer a

la fois un déplacement des fibres et des changements dans la structure ddé8jpores
3.2.3 Permeéabilité

La perméabilité d’'un milieu poreux caractérise la capatia fluide a pénétrer dans ce milieu
(Figure 3-3). La perméabilité est une grandeur caractéristiqumilieu poreux, qui dépend de
I'architecture du renfort, de la fraction volumique de fibres dedeensimage [3]. En pratique,
dans les procédés de fabrication des composites avec une résimadtirerssable, la résine est
injectée a travers le renfort ou extraite au cours de la consmfican autoclave. Cet écoulement
de la résine est gouverné par la loi de Darcy. Le renfortuftbest un milieu poreux anisotrope,
car il présente généralement des résistances difféererdaescbalque direction spatiale. Pour cette
raison la perméabilité est considérée dans I'équation (3-1) comtaaseur dans la loi de Darcy

afin de rendre compte de I'anisotropie des renforts.

3.3 Modéles mathématiques de montée capillaire

Pour une caractériser I'écoulement capillaire dans un reinfoeiik ou une méeche de fibres, |l
faut utiliser les modéles dimbibition. Quatre équations d'imbibitiont sintroduites pour
modéliser I'évolution de la hauteur capillaire avec (I) ou saasitgr (II), et de la masse de
liquide absorbé avec (lll) ou sans gravité (IV). La gravité meutvent étre négligée car la
hauteur a I'équilibre (voir section 3.3.1) est beaucoup plus grande (d’'underdrandeur) que la
hauteur atteinte au début d’une expérience de montée capillaimriRgquent, les modeles sans
gravité Il et IV (également appelés équations de Lucas-Washlsamt) choisis ici pour
caractériser I'imbibition par capillarité des meches Heef et des renforts fibreux. Les modeles
d’'imbibition de Lucas-Washburn sont fondés sur la loi de la Jurin dtéguilibre global des
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forces pour le liquide absorbé. Ces modeles seront utilisés paiigrdtécoulement capillaire a
I'intérieur des renforts fibreux a double échelle de porosité.

: —/_- ;

. . 8
Profil de vitesse de™,
résine >80
\‘u..* = @
BYENS
OE90
O

Vitesse moyenne de Darcy

Figure 3-3 : Volume moyen de liquide déplacé par unité de temps dans un milieu poreux

correspondent a la vitesse de Darcy.

3.3.1 Loi de Jurin

La montee capillaire tend asymptotiquement vers une hauteur diéegili pour laquelle les
forces capillaires et gravitationnelles s'équilibrent. Ceditteur capillaire est également appelée
hauteur deJurin z,,,,. La Figure 3-4 montre un exemple d'un tel equilibre apres une montéee

capillaire dans un tube cylindrique de rayon
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Figure 3-4 : Vue schématique de la loi de Jurin et concept de hauteur d'équilibre ddes un t

capillaire [75].

Lorsque les forces capillaires et gravitationnelles s’éqeifihyia pression au poiBtest donnée

par la relation suivante :
F)B = FlaUn -Aﬁj EJ 2%(1 (:3'41)

ol pPu,(Pa), z, (M), g (m7s) et o (kg/m’) représentent respectivement la pression

atmosphérique, la hauteur capillaire, la gravité et la densitégdiddi. Or la pressionPg est
égale a la pression atmospheériqueAemoins la pression capillair@,,, qui est a l'origine de la

montée capillaire, soit :
pB = patm - pcap (3'5)

Les équations (3-4) et (3-5) donnent avec I'équation (3-2) la hautellnicaypde I'équilibre

statique comme suit :

z

Jurin

-z _4 Vi cosfd (3-6)
“ D, pg



48

ou D, est le diametre hydraulique équivalent du milieu poreux considémheam assemblage
de tube capillaire cylindriques, paralléles et tortueux de rayoD, /2. Le diamétre hydraulique

est utilisé pour calculer le diametre équivalent d’'une conduite de forme quelcondéeooiede
liquide. Pour une conduite de section circulaire, le diametre hydradaqvespond au diametre

de la conduite selon la relation :

_4A_4(77d2/4) iy (3-7)

ou A(m?) est I'aire de la surface d'écoulemeRtym) est le périmetre mouillé de la conduitedet
(m) son diamétre. Les renforts tissés sont des milieux poreux comgmsésches orientées qui

contiennent des micropores. La porosité des méches peut étre neodélis@e un ensemble de
tubes capillaires cylindriques, paralléles et tortueux. Par conséde® diametres hydrauliques

équivalents des micropores et macropores peuvent étre évalués a parmuateohé(3-7).
« Diametre hydraulique équivalent des micropores

Si V, représente le taux volumique des fibres de la meclde letdiametre moyen des fibres, le

diameétre hydrauliqgue équivaleDfdes micropores a lintérieur de meches est donné par la

relation :

4N, 7(d2/4)@-V,)_d, (1-V;) (3-8)
P.. N,7d,V, Y

pore

4
Dr:n — Apore _

pore

ol A __ (m? est l'aire de la section transversale libre de la meehe, (m) représente une
évaluation du périmetre des fibres contenues dans la section tralesderta meche et estle

nombre de fibres dans une méche tel qu’illustré sur la Figure 3-5a et la Fgcire
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Avap

(b) ()

Figure 3-5 : Diametre hydraulique équivalant : (a) représentation du diarpétaellique
équivalenD"des micropores pour trois méches; (b) Aiyg et périmétréy,, des macropores;

(c) aireAyore €t périmetrd®,oedes micropores.

» Diametre hydraulique équivalent des macropores
En utilisant l'aire moyenneA , de la section transversale des canaux entre les meches et le
périmetre moyen mouille des macroporeg, (voir Figure 3-5b), le diametre hydraulique

équivalenD," des macropores dans les deux directions du tissu peut étre estimé comme suit :

ot = A _ 4Ny, W) (3-9)
" Pgap 2(how + Wgap)

ol w,,, estla largeur moyenne des macropores, ereprésente I'épaisseur des meches dans les

sens chaine et trame.
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3.3.2 Loi de Jurin pour les renforts a double échell

Tel que discuté déjaes renforts fibreux utilisés sont généralementrddigux poreuxa double
échelle de porosité constitude deux structures distinctes de p : les micropores entre |
filaments des fibres contenues dans une méches ehderopores entre les méeches. Le dian
des micropores est environ fln et celui des macropores est de I'ordre mm. Le: renforts
peuvent étre modélisés comme un ensemble bimodalbes capillaires cylindriqu, paralléles
et tortueux [14, 23, 76, 71§l qu’illustré sur leFigure 3-6.

Micropores a l'intérieur de la

meche N
0
Macropores entre
A les méches L. (E) __ | fouz(d
(@) (b)

Figure 3-6 :Origine de la tortuosité des meches et des filasn@ains urrenfort fibreu :

(a) motif tissé d'un renfort 2 (b) tube capillaire tortueux.

A partir dudiamétre hydraulique équivalent des tubes capfaal'intérieur des méchedéfini

par I'équation (3-8)une expression odifiée de la loi de Jurig’écrit comme su :

, = Pap :( Fgeo][E Y cosej (3-10)
Jurin ,09 Dh pg

ou F,est une constante qui dépend de la distributiotadeille des pores et de la directi
d'écoulement [78]. Les facteugéometriqueF ., ont eté géneralisés sous forme tensorielle
Ahn et al. [78]. Une valeur dparametre géometriqiF . entre 2 et 4 est habituellement oble

par ajustement non linéaire de I'évolution dartemeps de la hauteur capilla
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3.3.3 Modeles d’imbibition

L’évolution typique de la hauteur capillaire au cours du temps dafittration d’'un liquide
incompressible et newtonien a travers un milieu poreux est masuréka Figure 3-7. Cette
figure illustre également le régime d'écoulement linéaird uteas-Washburn (détaillé par la
suite), pour lequel la contribution de la gravité peut étre négligée au debut oletés roapillaire.
Par conséquent, on considere dans cette zone que les forces capibairéquilibrées seulement

par les forces visqueuses.

= o ) mm e mm m mm omm mm mm mm e e e o

Régimed’écoulement de
Lucas-Washburn

e
il

Temps

Figure 3-7 : Evolution du front d'écoulement lors d'une montée capillaire typique & waver

milieu poreux.

Plusieurs forces interviennent pendant la montée capillaire. L'éqgui@ill) donne le bilan des

forces d'inertie, capillaires, visqueuses et de gravité selon l'axe z :

D ,_d’z__D;? , _dz _D? (3-11)
T porz—=m—"P_-8mur z—-m— z
4’0 dt? 4 H dt 4'0 g

inertie capillaire la trainée visqueuse gravité
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ouu, P_,D,, p et r sont respectivement, la viscosité dynamique du fluide, la pression

cap !
capillaire dans la méche, le diamétre hydraulique équivaledgnsité du liquide et la tortuosité
de la méche. En négligeant la gravité et le terme d’inedigation (3-11) se simplifie et donne
un régime d’écoulement linéaire (voir Figure 3-7). Selon Szekely [@9orce d’inertie est
significative seulement pendant quelques millisecondes. En néglijeartie, I'équation (3-11)

prend la forme suivante :

O—nDﬁpgz —-8mur? zdz—ﬂDﬁpgz (3-12)
4 . Jurin ,U dt 4
- la trafnée visqueuse gravité

« Modeéle d'imbibition |

En réarrangeant et en simplifiant I'équation (3-12), une équatiagrafifielle ordinaire (EDO)

décrivant la progression axiale de la hauteur capillaire ais @mitemps est obtenue dans une

meéche :
d_Z - Dr? PY ( ZJurin _1) (3'13)
dt 32u r’\ z
A,

Le premiere modele d'imbibition provenant de l'intégration de Ht@qué3-13) s’écrit comme

suit:

_M =In (1—ij+_z (3-14)

ZJurin ZJurin %urin

+ Modele d'imbibition Il
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Pour les courtes distances imbibitioa({) << z,,,), la contribution de la gravité peut étre

Jurin
négligée. L'équation précédente se simplifie donc pour donner le madednt dit de Lucas-

Washburn d'évolution de la vitesse :

dZ — ZJurin (3'15)
aal)

L'intégration de I'équation (3-15) donne le deuxieme modele d'imbibition, connulesowwsn

classique de loi de Lucas-Washburn, qui gouverne I'évolution de la hauteur cdgillhire

ZZ :2 A ZJurin 1 (3-16)
By

Le parametreB, représente la pente de Lucas-Washburn (LW) du carré de I'@roldé la

hauteur capillaire pendant le régime linéaire d'écoulemveitt Figure 3-7). Ce terme est appelé
quelquefois coefficient de diffusion fs) ou coefficient de la vitesse capillaire [81]. Le

parameétreB, peut étre obtenu par régression linéaire sur I'évolution du carréhdritieur du

front capillaire dans le temps.

* Modéle d'imbibition 11l
La masse absorbé@(t)peut également étre considéree sur de courtes distances d'iombibiti

pour une section géométrique constante dans I'hypothése d'un écoulemerdangrer
L’expression suivante peut étre utilisée pour déterminer la nassarbée par imprégnation

capillaire :
m(t)=p [Aés (1-v;) sr}Dz( } (3-17)

ouA.est la surface de la section transversale de la meche perpamdica la direction

d'écoulement,s, 0<s<1, représente le niveau global de saturation de la mechesttla

tortuosité de la meche. La hauteur capillaire isolée dans (3-17) prend la tivardes :
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o m(Y) (3-18)
- P A, (1—Vf) ST

2(1)

En substituant I'équation (3-18) dans I'équation (3-13), si la gravigt pg&s négligée, la masse

de liquide absorbé est solution de I'équation différentielle suivante :

(3-19)

Jurin S 1_Vf
dd_r:]:[pﬂs (1_Vf) Srj| ph (Z |:10A ri ) ST]_l

L'intégration de cette équation donne le troisieme modele d’'imbilgtiodécrit I'évolution de la

masse capillaire dans le temps :

_At :In[l— m j+ m (3-20)
ZJurin rT!Jurin n]urin
ou
Myyin = P [A&S (1_ Vf) ST] 0 Z i (3-21)

« Modeéle d'imbibition 1V

Lorsque la gravité est négligée, un modele d’'imbibition plus et obtenu en substituant

I’équation (3-19) dans I'équation d'imbibition du modele Il (cf. équation (3-15)) :

am_ o [ Zouin 3-22
dt A“( mj ( )
ou
A=A [ A (V) st]” A=(pg) A (3-23)
[

Dans I'équation ci-dessus, le paramétyeeprésente la capacité volumétrique de rétention fluide

(m*m) de la méche fibreuse [82]. Cette grandeur ne dépend que détdeture de la méche ou
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du renfort. L'intégration de I'équation (3-22) donne le nouveau modeéle d'imbibi/,
également appelé loi classique de Lucas-Washburn, qui décrit liéwotlgns le temps de la

masse de liquide absorbé :

m =(pg)’ B t (3-24)
—
ou
B, =(pc,)’ B, (3-25)

Le parametr®_ représente la pente LW du carré de I'évolution de la masskicagendant le

régime linéaire d'écoulement de Lucas-Washburn. Il peut étre obéemegression linéaire sur

I’évolution du carré de la masse absorbée par la méeche fibreuse dans le temps.

3.4 Calcul de la vitesse optimale

Les modeles d’imbibition de Lucas-Washburn ont été exposés dans ce chapdeeddterminer
la vitesse optimale du front de résine, qui est le parameétiguergouvernant la formation de
vides par emprisonnement d’air. L’évolution temporelle du taux dimpté&gnapontanée
(vitesse du front capillaire) du renfort peut étre obtenue enituawtI'équation (3-16) dans
(3-15) :

. (3-26)
a0 = 5= [ B )22 B B

L’imbibition dans une méche (ou un renfort) peut étre modélisée &aantiles équations (3-16)

ou (3-26) tel qu'illustré dans la Figure 3-8.
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Figure 3-8 : Schéma d’évolution de I'imbibition selon la loi de Lucas-Washbuyrari@ de
I’évolution de la hauteur d'imbibition au cours de temps donnée par I'équation (3-16);

(b) évolution la vitesse d'imbibition au cours du temps donnée par I'équation (3-26).

Cependant, la vitesse optimale ne peut pas étre trouvée sansreofarahitecture du renfort.
Pour cela, une hypothese de travail est nécessaire : on censgigerla vitesse optimale
d’injection est égale a la vitesse d’'imbibition spontanée désiae sur la distance caractéristique
du renfort ;). Autrement dit, la formation des vides sera minimale sini@sopores et les
macropores de la maille élémentaire sont remplis a la méesse, c'est-a-dire si la vitesse du
front de résine est égale a la vitesse d’imbibition spontanée tmeapillarité. La distance
caractéristique du renfort est la distance entre les cedigesleux meches consécutives
perpendiculaires a la direction d’écoulement. La longueur cardicpgegmontrée sur la Figure

3-9) peut en général étre trouvée a partir des spécificatiofmithisseur du renfort ou par des
mesures sur le renfort.
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Maille
élémentaire

| Ecoulement I
i ¥ i

Figure 3-9 : Maille élémentaire et longueur caractéristique d'un tenfor

Le temps requis par le liquide pour parcourir cette distancapesié le temps caractéristique de
remplissage {( ). Ce temps est calculé comme suite a partir de laoeldd = B, t (équation

(3-16)) :

. L2 (3-27)

B,

La vitesse d'imprégnation optimale du renfort peut donc étre estimée gapritairelation :

L L B, (3-28)

On obtient le nombre capillaire modifié optimal pour lequel le taux de vide est mirimum

MV (3-29)

Ca, =1 oot
%o y,, c0s8
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Selon I'égquation (3-28), la vitesse optimale est fonction de la destaaractéristique du renfort (

L.) qui est trouvée sur la fiche technique du renfort et de la penteiais-Washburn B,)

obtenue partir du carré de la hauteur capillaire. Les hautenirsi&terminées a partir des images
prises pendant I'expérience de montée capillaire. Cela nécdssitéveloppement d'un
algorithme de traitement d'image pour extraire I'évolution dealateur capillaire. Ce travail sera

deétaillé dans le Chapitre 5.
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CHAPITRE4 RESULTATS DE CARACTERISATION DES FLUIDES ET
DES RENFORTS FIBREUX

A terme, il sera nécessaire de caractériser un couplertre@égine et d’analyser I'imprégnation
sur les deux échelles de porosité du renfort fibreux. C’est poutagstiproposé d’effectuer des
essais de montée capillaire non seulement sur des renfortssaosai sur des meches isolées
extraites des renforts. Un travail de caractérisatiod@st mené sur la morphologie des renforts
et des meéches pour déterminer le taux de fibres, la porogitéaiter sa structure géométrique.
Ceci permettra d’interpréter les expériences de montée latapila partir des modeles
d’'imbibition présentés dans le chapitre précédent. Enfin, avanedfefir des expériences de
montée capillaire avec des résines, il est impératif datilun liquide de référence pour calibrer
le banc expérimental. Un travail de caractérisation des prappétgsiques de la résine qui ont
impact sur la capillarité comme la tension superficielle, 'angleodéact, la viscosité et la masse

volumique est également requis pour tous les liquides de filtration utilisés.

4.1 Caractérisation des fluides pénétrant

L’hexadécane pur a 99% de Sigma-Aldrich a été choisi commeldigie filtration de référence
pour les expériences de montée capillaire. Ce liquide est clnoisison de son comportement
parfaitement mouillant et de sa faible volatilité (faible pi@s de vapeur), qui permet d’étudier
les phénomeénes d’imbibition des meéches et des renforts. Deux rékseresodurcissables

utilisées dans les procédés LCM ont également été sélectonmeegpremiere est la résine
vinylester Derakane 411-350 produite par Ashland, et l'autre eétilzerépoxy DER 383 de
Dow Chemical Cette résine époxy est mélangée avec 80 PHRe(dundred parts of Resin »

d’anhydride méthyltétrahydrophtalique (MTHP-A), un agent de durcesseproduit parGulf

Bayport Chemicals

Les propriétés principales des fluides sont la densité, latessperficielle, 'angle de contact et
la viscosité qui ont été caractérisées a la températupeaaia (22.5 + 2.5C) a une humidité
relative (HR) de 22 + 5 %. La densité a été mesurée @mvgrycnometre de 25 ml dasher
Scientificet une balance a haute précision CP225Bat¢orius La tension superficielle, I'angle
de contact et la viscosité sont détaillés par la suite etlésusésultats sont donnés dans le
Tableau 4-1.
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4.1.1 Tension superficielle

La tension superficielle est due aux déséquilibres moléculdees force de cohésion a la
surface d’un liquide. Elle peut étre considérée comme une findoraee élastique déposée dans
un état de tension sur la surface du liquide. Elle peut étre évaug&®ae une énergie libre par
unité d’aire (J/rf) ou une force par unité de longueur (N/m) [83]. Un liquide va mouiifer
surface solide et bien se répartir sur celle-ci, si I'éaetg surface du solide est inférieure a celle

du liquide (voir équation (3-3)).

Il existe plusieurs techniques de mesure de la tension de slRtaocexemple, Liggieri et al. [84]
proposent une nouvelle méthode pour déterminer la tension de surface dynamigudeux
liquides non miscibles a partir d'une mesure de la pression aapi@ependant les techniques
les plus répandues restent celles dites de I'anneau de Du tNaeiyaeplaque de Whilelmy. Dans
ces méthodes, une plaque ou un anneau de géométrie connue sont imdeergaes liquide,
puis retirées en mesurant la force exercée jusqu’au détachémerénisque. Le principe de la
mesure est décrit a la Figure 4-1a. La Figure 4-1b montrenkometre K14 de Kriss et la
plague de Wilhelmy en platine-iridium de périmétre mouillé connu @ué autilisée pour évaluer
la tension de surface. La vitesse de mesure a été fixéend/iBimafin de minimiser les effets
visqueux et inertiels et rester proche de la plage des vitd'gsesllement capillaire. Les mesures
de tensiométrie pour les liquides ont été effectuées a Univeesred (Faculté de foresterie, de

géographie et de géomatique). Les résultats sont donnés dans le Tableau 4-1.

L’angle de contact tend vers zéro lorsque I'étirement augmente. Il atteint leuvale 0° au

point ou la force est maximale. La tension de surfacgN/m) est determinée par I'équation :

F (4-1)

Yo = P, .cosd

ou F est la force exercée sur la balanBg,est le périmétre mouillé étl'angle de contact.
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plaque de platine

\ P, = périmetre mouillé

Liquide

(@) (b)

Figure 4-1 : Mesure de la tension de surface : (a) schéma descriptif dadalend¢ la lame;
(b) tensiometre K14 d€riiss[85].

4.1.2 Angle de contact

Pour optimiser les propriétés mécaniques du composite, la résinendoiller les fibres
individuelles et former avec elles une liaison interfacialdefoCela est particulierement
important lorsque le taux de fibres est élevé et que I'imprignedes fibres est gouvernée par la
capillarité [30]. L'angle de contact fournit une indication utile lsudegré de mouillabilité des
fibres. Les angles de contact décrivent la forme d'une gdtdtdiguide en contact avec un
solide. Un faible angle de contact (proche deiipligue une bonne mouillabilité dans fibres par
la résine, alors qu’un fort angle de contact (supérieur)ae80le signe d’un mauvais mouillage.

La Figure 4-2 montre I'angle de contatde différents liquides sur une surface identique.

La valeur de l'angle d'un contact peut étre déterminée par un gdreoted qu’illustré

schématiquement sur la Figure 4-3a. C’est une technique directe de mesumesiste a déposer
une goutte d'un liquide sur la surface plane d'un corps solide. Noremd|dmgoutte de liquide
est de I'eau ultra-pure qui est déposée a l'aide d’'une sersigula surface de I'échantillon a

analyser. La mesure de 'angle se fait a partir d'imagesréaptpar un PC via une caméra (voir
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Figure 4-3b). Un logiciel permet de numériser le contour de la goutte pamteat d'image, puis
I'angle de contact est évalué par des méthodes d’interpolation (polynéme oucacdess.

Liquide parfaitement mouillant
|

(a) Oc=0
‘ YLG
Liquide partiellement mouillant
(b) Bc <0 v,
Liquide non mouillant
(c) Oc>0

Figure 4-2 : Influence de la mouillabilité d’'une surface sur I'angle dexcbét : (a) liquide
parfaitement mouillant; (b) liquide partiellement mouillant; (c) liquide non Hami

‘ Seringue
Source
lumineuse Caméra
w = ===
= Goutte ?/
™~ ///// Echantillons/)'//'/'///'
@ (b)

Figure 4-3 : Mesure de I'angle de contact statique : (a) goniométrepdgeiprise par le

goniometre.
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Le tensiométre permet egalement de mesurer l'angle de calye@mique et le périmétre
mouillé sur les fibres de verre (voir Figure 4-1). Le tensiognet été préféré a la mesure
goniométrique optigue, parce que la surface courbée des fibres uerdifficile I'évaluation de

I'angle de contact dynamique par une méthode optique. L'anglentigct dynamique pour les
trois liqguides a été mesuré a Université Laval (Faculté destierie, de géographie et de

géomantique) et les résultats sont donnés dans le Tableau 4-1.

Enfin, pour des fins de comparaison, une analyse de I'angle de cdatagtesentre une surface
de référence en verre et 'hexadécane a également B$éaémec un goniometre optique LNR-
100 de Ramé Hart a Polytechnique de Montréal (Département de gésiguehy.aboratoire de

surfaces (ESCALAB)) tel qu'illustré la Figure 4-4. Les rémtgl sur les angles de contact

dynamique et statique sont donnés dans le Tableau 4-1.

Figure 4-4 : Mesurer de I'angle de contact statique avec le goniometyaenpti
LNR-100 deRamé Hart
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4.1.3 Viscosité

La viscosité de la résine est une propriété importante, qui jot@eunritique sur la performance
des procédés LCM. Chaque substance liquide oppose une résistancessieme la déformer.
Cette résistance résulte des changements dans I'arrangessembbcules du liquide. Il existe
plusieurs méthodes de mesure de la viscosité, mais la plus répatdeevescosimetre de

Couette. Un liquide de viscosité est placé entre deux cylindres coaxiaux verticaux (Figure
4-5a). Le cylindre extérieur (rayon)Rest en général fixe, tandis que le cylindre intérieur (rayon

R1) est mis en rotation avec une vitesse constante impdséa contrainte de cisaillement est

définie par :
r'=F/S (4-2)

ouF (N) est la force engendrée par le mouvement rotatif du cylet®ém?) la surface de fluide

mis en mouvement. Le taux de cisailleméhest défini par :

__da (4-3)
dR

La relation entre la contrainte et le taux de cisaillemshtiee relation linéaire pour les fluides

visqueux. Le coefficient de proportionnalité est la viscosité dynangiqda fluide :

L_,de (4-4)
Hg=HY

La viscosité peut étre calculée de facon inverse en imposant unairtent et en mesurant la
vitesse de rotatiof . La viscosité dynamique a été mesurée avec une géométrieudsteC
double, & un taux de cisaillement constant de™@.a Figure 4-5b montre le rhéométre MCR-

501 d'Anton Paar a Polytechnique utilisé pour mesurer la viscositéqdates d'infiltration

(héxadécane, vinylester et époxy). Les résultats sont donnés dans le Tableau 4-1.
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cylindre
- interne
mobile

cylindre
externe
fixe

(@)

Figure 4-5 Mesure de viscosi : (a) principe du viscosimetre de Coue(t®;rhéometre
MCR501 d'Anton-Paar [86].

La viscosité est déterminée en mesurant la résisten torsion du liquide & un taux ¢
cisaillement prédéterminé, qui peut étre ajustélparitesse du mote, ou en augmentant ou
diminuant le diamétre de l'agitar. En général, la viscosité est fonctide la pressio de la
température, du degré de cuisson ¢ taux de cisaillement. Comnf& vitesse et la pression la
résine dans un écoulememins calculées en résolvant I'équation du mouvermgantontient le
viscosite, la vitesse et la psésr dépendent de la viscosité [3]. La viscosittervientdans le

calcul de la vitesse optimatiel front de résir dans les procédés LCM.

4.1.4 Résultats decaractérisation des liquide

L’hexadécane est choisie pour les essais de moafikaire afin de démontrer la robustesse
fiabilité du montage pour la meche et le renfort dles sens chaine &#ame. En revanche, I
résines thermodurcissables sont choisies seulepmnt les essais sur le renfort dans le
trame afin de trouver urrelation entre les vides macroscopiques et le neroapillaire modifié

Les résultats de learactérisation (s liquides sont détaillés dans le Tableau 4-1.
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Tableau 4-1 Propriétés des liquides d'infiltration

Propriétés des fluides Propriétés d’interfaces
Liquides _ , . , angle de angle de
densité viscosité tension de
(kg/md) dynamique SUTiEEE dycno;ﬁgtje :t(;rt]itc?tfé
m .
J (iilFE) i) (degré) (degré)
767.1948t
hexadecane 3.51+0.01 | 27.5@0.03 ~0 ~0
99% pure 0.0004
resine | 1045 4804 44+ 22
vinylester 478.8+ 0.4 34.34t 0.04 ~0
Derakane® | *0.0004 40.8+0.2°
411-350
résine epoxy
D.E.R. 383 | 1170.9008 605 6008 | 4480 006 c0 10 32.4+0.77
.6+ 0. . :
a"’\‘/ﬁgg ZHR +0.0004 30.5+0.2°

4.2 Caractérisation des renforts

Un renfort bidirectionnel non tissé (NCFNen Crimp Fabric») est utilisé dans cette étude (voir
Figure 4-6a). C’est un renfort de la compagnie JB Martin18N8B0A) en fibres de verre

cousues ensemble par des filaments de polyester. Les filameauibydster retiennent les fils de
verre sans torsion tel qu'illustré a la Figure 4-6b. C’estemfiort non équilibré avec 45% de
filaments en volume dans le sens chaine et 55% dans le sess ltamenfort se compose de

deux couches dans le sens trame et d’'une couche dans le sens chaine.

! Toutes les propriétés ont été caractérisées éatype ambiante (22.5 + 26) avec une humidité relative (RH)
de 22 £ 5%.

% L'angle de contact statique a été mesuré aveori®metre optiqué NR-100de Ramé-Hart.

% La mesure des angles de contact sur une méchéedserss chaine ont été réalisées avec un tens@mmét
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Figure 4-6 : Photos du renfort de verre E de type NCF (non tissé) TG15N60A detiB:Mar
(a) image du renfort dans les directions chaine et trame; (b) imagecuitpse du renfort dans

le sens trame photographiée avec un microscope binoculaire.

L’'analyse d’'images microscopiques est utilisée pour étudier Iphulmygie et les propriétés
topologiques du renfort fibreux comme le nombre de melhgs la distance moyenne. entre

les centres des méches, la largegy, entre les méches (macropores) et le diamétre hydraulique
équivalent des micropores et des macropores dans les deux diredticimaj@s de renfort. Les
échantillons ont été analysés avec un microscope électroniquayad®(MEB), un microscope
optique de Nikon et un microscope binoculaire Olympus SZ61. La porositénéeses, le
nombre et le diamétre des filaments des méches ont égalesamiaé/sés a partir d'images tel

gu'illustré sur la Figure 4-7.



68

pm  JEOL-CM2 29/2009 100nm JEOL-CM2 7/29/2009
5.0kV LABE SEM WD 8.3mm 10:24:33 X 50,000 5.0kv SEI SEM WD 5.0mm 10:39:00

(@) (b)

Figure 4-7 : Analyse d'image microscopique d'une meche dans le sens ¢apimage d'une
chaine prise avec un microscope électronique a balayage (MEB); (b) imadéad\ent prise

avec un MEB montrant l'interface résine-fibres.

4.2.1 Taux de fibres des meches

Le taux de fibres des méches peut étre évalué a partir d’'péeence de montée capillaire. A la
fin de I'expérience, le liquide remplit tout I'espace entreflesnents (micropores) et donc la

masse totale mesurée par la balance est celle de |la s&dte plus la masse du liquide,,,,

absorbé par les micropores. Le volume occupé par le liquide daréche peut étre évalué a

partir de la densité du liquige,,, . Selon I'approche suivie par Sénécot [23], la porogii¢%)

ou le taux de fibre¥;*" (%) d’'une méche peuvent étre évalués par la relation suivante :

Mg / P (4-5)
(mow/pglass) + ( mfluid/p fluid)

1_Vf o= QOW =

ou m,,, (%) est la masse des fibres de la meche sécbgasg(tkg.m'3) est la masse volumique du

verre. Noter que la masse mesurée par la balance contientiedifuide absorbé plus la masse
due au ménisque existant sur la méche lorsqu’elle est en cawect liquide [87]. Par
conséquent, la masse du ménisque doit étre soustraite de la otalgsmésurée par la balance.

La masse du ménisque peut étre évaluée par la relation :
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M= nensss = Fr Vi €0 (4-6)

g g

ou B, (m) est le périmetre mouillé de la mécigel'angle de contact e}, (N/m) la tension

superficielle liquide-vapeur.

4.2.2 Taux de fibres et densité massique du renfort

Dans cette section, la densité massique du repfold porosité globalexe,, le taux de fibres

V' du renfort et sa densité surfacig@gyic sont évalués par différentes méthodes. Les données

de caractérisation sont présentées dans le Tableau 4-2 éldaurd-3. Toutes les mesures ont
été réalisées a température ambiante (22% ° C) avec une humidité relative (HR) de£2
5%. D’abord, la surface des échantillons du renfort fibreux est se@veé le scanner CanoScan
4400F de Canon. Noter qu’un ruban bleu est collé sur le renfort pourefasditiécoupe et éviter
gue les meéches ne se détachent. Ensuite, la surface tota@ehdatillon est évaluée au moyen
d’'un algorithme de détection de frontiere de MATLAB (Figure 4L&).procédé de détection a
éte calibré a priori avec précision au moyen d’'un échantillon de référesoefaee connue.

T — et

P e <. < T m 0
# { - =T Aire=8539037 pixels=239mm2

s00F
1000
1500+
2000 - ’I .

2500 -

I I 1 1 1 I !
a00 1000 1400 2000 2500 3000 3500

Figure 4-8 Détection de la surface précise de I'échantillon au moyen danittaine de détection
de MATLAB.
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Dans une seconde étape, la masse de I'‘échantillon est mesiwwdaidavec la balance CP225D
Sartorius de résolution 1. Le volume des fibres des échantillons est mesuré par le praeipe
poussée d'Archimede avec le kit de densité YDKO1 de la balantgi$aforsque le spécimen

est immergé dans un liquide totalement mouillant et non volatil detédawinue (hexadécane

pur). Toutes ces propriétés macroscopiques du renfort fibreux oraratdéecisées a partir de 25
échantillons en forme de disques plus grands que la taille du Vdiéneentaire Représentatif

(VER) du renfort. Le VER correspond au plus petit volume du matériprésentatif du

comportement macroscopique du milieu [88].

4.2.3 Résultats de caractérisation du renfort

La caractérisation du renfort constitue une étape importani&azhitecture du tissu et le taux
de fibres ont un impact direct sur la vitesse optimale. Pour keelporosité du renfort et la
fraction massique de polyester dans le renfort sont traces sur la &iguee fonction de 'aire de
I’échantillon afin de déterminer le VER du renfort. Les valeuogennes de la fraction de masse
de polyester et de la porosité globale restent constantes elaimdatvalles de confiance de 95%
pour les échantillons dont I'aire est plus grande que 225 @eti montre que les propriétés du
renfort ne changent pas au-dela de cette valeur, qui représentéeddnlume Elémentaire
Représentatif (VER) de ce matériau. Par conséquent, le moigé ptiur les essais doit avoir au
moins 15 mm de largeur pour permettre une caractérisation compléte de de tgpéort.
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Figure 4-9 : Détermination du Volume Elémentaire Représentatif (VER).

Ces caractérisations sont détaillées dans le Tableau 4-2 mounédehes. Les résultats de
caractérisation du renfort comme le taux volumique de fibrefsadtion massique de polyester
sont présentés dans ce tableau. Les valeurs obtenues par diiagge microscopique dans les
sections transversales des meches dans le sens chaineeetdrd compatibles avec les résultats
de caractérisation par imbibition des méches. Dans le Tabl2aai le Tableau 4-3, les résultats

obtenus a partir de I'imbibition des meches ou des informatiofisutdisseur du renfort sont
indiqués entre parentheses.
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Tableau 4-2 Propriétés des meches du renfort non tissé TG15N60A de JB Martin

Propriétés* Valeurs® Unité
Densité de verr 257+£0.06 (2.6
" 2 epgla$ ( ) g/Cm3
< ©
D 2
S % Température de dégradation de I'ensimage 245 o
des fibres Tizing C
Diametre des filaments d 149+ 0.1 (15) Hm
Q
E Nombre de filaments par méche N 1660+ 60 (1600) —
‘;:: 0 0.03 (0.52 0.02
+
c Aire totale de la section de mécheA,, 542 0. 05 02) mm?
o 2.20+0.02 x 0.32+0.01
5 Porosité microscopique ¢"*® 49+ 8 (45t 2) %
@) Diamétre hydraulique D" 12+2:8.76 2416.04 (121) pm
Nombre capillaire modifié optimale Ca;pl 24+0.8 (1.8:0.1) x 10°
Diametre des filaments d 13.1+ 0.2 (13) pm
g Nombre de filaments par méche N 780+ 40 (800) —
©
= Aire totale de la section de mecheA, 0.178+0.009 (0.186 0.009) mm?
= 1.347+ 0.007 x 0.168+ 0.007
g Porosité microscopique ¢"°" 50+ 10 (44+4) %
'5 Diametre hydraulique D, 12+ 2;8.76 2 16.04 (182) pm
Nombre capillaire modifié optimal Ca;;pt 1.2+ 05 (0.9£0.1) x 10°

* Toutes les caractérisations sont réalisées a ramopé ambiante (225 2.5°C) avec une humidité relative de22
5%.

® Les valeurs théoriques obtenues & partir destaésul'imbibition de la méche et des informationgalirnisseur du
renfort sont données entre parenthéses dans ledta#i2.
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Tableau 4-3 Propriétés du renfort non tissé TG15N60A de JB Martin

Propriétés Valeurs Unité
Densité du renfort Qapic 2.54+0.03 glcm3
Fraction massique du polyester Ryoyester 1.72+ 0.03 %
_ Température de dégradation du polyester 385 °C
8 polyester
L . 0.543+ 0.004 °
o Epaisseur tiapric ) - , mm
%’ 0.614+ 0.003
c Densité surfacique o 517+6 (518)° g/m?
Q
e 37.7+0.7 *
Taux volumique de fibres V(" DU %
33.1+ 0.6
Rapport du volume total de micropores sur le 467 * %
volume du VER RT., 38+ 6 2
Nombre de méches Nigus 3.07 (3.1) meche/cm
Q
% Longueur caractéristique L. 1.94 (1.92) mm
6 Distance entre les mecheswgs,, 1.08+0.03 mm
Diamétre hydraulique de macropores D, 490+ 30 pm
Nombre de méches Niys 10.31 (10.4) meche/cm
GE') Longueur caractéristique L. 3.26 (3.23) mm
©
= Distance entre les mecheswg,, 0.61+0.02 mm
Diametre hydraulique des macroporesD,” 260+ 30 pm
- Densité linéaireteXoiyester (17) g/1000m
E Nombre de filaments par méche N (36) —
—
Densité de polyester Gyoyester 1.61+ 0.02 glcm3

® Conformément & la norme ASTM D1777-96 (2007) @p#; la pression appliquéel&®.7 kPa); compacté.
" Conformément & la norme ASTM D1777-96 (2007) (ptil; la pression appliquée 4.#40.21 kPa); non

compacté.

8 Les valeurs obtenues a partir d'analyses de |@sends liquide absorbée et des informations du fssenr du
renfort sont données entre parenthéses dans ledta#t3.
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CHAPITRE5  ALGORITHMES ET RESULTATS DE TRAITEMENT
D'IMAGES

L'évolution du front capillaire a été suivie avec un appareil photo nguneé Les photos sont
enregistrées sur I'ordinateur. Un algorithme numérique doit élreéutiour détecter la hauteur
capillaire sur chaque photo. Ceci constitue une étape importante, car la hauitlaurecau cours

du temps détermine le facteld, (équation (3-28)), qui permet de caractériser la vitesse
d’'imprégnation optimale. Pour cela, un algorithme numérique reprodudtitiddle doit Etre mis

en ceuvre pour analyser les images. La premiere partie de ceeclpapie sur I'algorithme de
détection du front capillaire. La derniere section est consaan@eaaitre algorithme numeérique
utilisé pour déterminer le taux des vides macroscopiques et comstnumodéle de saturation en

fonction de nombre capillaire modifié.

5.1 Objectifs du travail numérique

Il existe plusieurs algorithmes pour détecter les frontiéhas dbjet dans MATLAB, mais les
images de la montée capillaire se sont avérées demandertamerai spécial. Le bruit di a
I'appareil photo, le faible contraste entre le renfort et émtfrdu liquide de filtration et les
réflexions du liquide sur le renfort sont les trois principalescgsud’erreur constatées dans la
détection du front capillaire avec les algorithmes existant BMB#ELAB. La Figure 5-1 montre
les résultats de quatre algorithmes utilisés pour traiter ur@emmage typique de montée
capillaire. 1l s’agit des algorithmes Canny, Prewitt, RobettsSobel de la fonction Edge de
MATLAB qui donne les frontieres d’'un objet dans une image en nivelaugris. Les fronts
détectés par ces algorithmes ne sont pas réalistes téligitélsur la Figure 5-1. Malgré des
ajustements de parameétres dans la fonction Edge, les résultatpasocttangé. Cela montre la
faiblesse des algorithmes prédéfinis dans les logicielsadeul numérique pour certaines
applications complexes. C’est pourquoi le développement d’un nouvel algoriihméckessaire

pour compléter I'étude des phénomeénes capillaires dans un renfort a double éghaitesidé.
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0.125 po. @) (b)

(d)

Figure 5-1 : Algorithmes existants pour détecter le front capillaine NBATLAB : (a) Canny;
(b) Prewitt; (c) Roberts; (d) Sobel.

La nouvelle approche créée pour détecter le front capillairelesunseches et les renforts repose

sur des algorithmes robustes et des filtres de détection.
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[ Début ]
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/ Lirelesimages/
v

e identifier région d’intérét (rognage)
*images couleur (RGB) converties en niveaux de
gris

v

e détection du seuil d’Otsu des images
* filtrage sur le seuil d’Otsu

r~ |

pour une image :
seuil=moyenne des seuils ?

edétection du seuil d’Otsu de I'image
* niveaux de gris convertis en image binaire

v
* détection du front (étape aa g, Figure 6-4)
* filtrage sur le front
e écriture de la hauteur du front dans un fichier

v

) Non est-ce que I'image )

‘prochaine image est la derniéere ? )

Figure 5-2 : Organigramme de programmatiofrl@wchart ») de I'algorithme de traitement

d'image
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Cet algorithme numérique est congu avec le logiciel MATLAR@nprend les quatre étapes

suivantes pour traiter les images des méeches et des renforts :

1) Identifier des régions d'intérét dans chaque image de manaaeelérer la détermination

de la position du front d'écoulement.

2) Convertir la couleur fluorescente en niveaux de gris avec I'agoeitTeinte-Saturation-
Intensité («Hue-Saturation-Intensity (HIS) algorithm).»

3) Convertir 'image en niveaux de gris en format binaire en atitig'algorithme de seuil

d'Otsu [89] afin d'assurer la détection du front capillaire.

4) Modifier la filtration des frontieres sur les images binaiadi® d'éliminer les pixels
bruités. Le front est identifié a partir des pixels retirés chaque colonne de pixels

jusqu’a la hauteur maximale.

Chacune de ces étapes est divisée en plusieurs sections, qui taditedédans la suite et

illustrées dans I'organigramme de programmatiokl@wchart ») de I'algorithme de traitement

d’'image (voir Figure 5-2). Des exemples de traitements d’imsgeisdonnés pour la meche et le
renfort. La nouvelle approche est comparée avec les algoritienetection des frontieres

existants dans logiciel MATLAB afin d’illustrer sa performance.

5.2 Traitement d'image pour détecter la hauteur capillare

Les quatre étapes mentionnées précédemment sont divisées earplapérations. La premiere
consiste a effectuer une soustraction des images consécutivésultatr(images en couleur) a
été converti en niveaux de gris en éliminant les informationsidie tet la saturation tout en
conservant la luminosité. Le but de la soustraction des imaged'&shiner les pixels
indésirables qui ne sont pas utiles pour la détection du front. La PgBaeet la Figure 5-3b
présentent deux images conseécutives. Le traitement d'image avec MATLA&reagffectué sur
une image binaire a partir d'une image en niveaux de gris. @&stuoi la soustraction est
convertie en niveaux gris comme montré sur la Figure 5-3c. L'opératiivante consiste a
convertir 'image en niveaux de gris a I'image binaire.’dgg de remplacer tous les pixels de

I'image d'entrée avec une luminance supérieure a un cestalrcghreshold» par la valeur 1
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(blanc), et tous les autres pixels par la vale(ndir). La détermination daiveauapproprié pour

le seuilest effectuée par l'algorithme de seuil d'([89].

0.5 po. (a) (b) (C)

Figure 5-3: Soustraction de deux images consécu : (a) premiére image; (b) deuxieme ima

(c) soustraction de deux images en nix de gris.

Le procédé deseuil d’'Otsu suppose qu’une image grise ne contielet deux classes de pix
(c'est-a-dire le premierlgn et l'arrier-plan). L'objectif est donde trouver la valeur ¢ seuil a
partir duquel la somme des éceentre le premier plan et l'arrieptan est minimale. Pour ce!
I'algorithme passe travers toutes les valeurs de seuil possiblemesture la dispersion d
niveaux degixels de chaque cété du seuil. Figure 5-4allustre I'image convertie € format
binare. Plusieurs opérations doivent étre effectuées I$mage binairea Il'aide d’outils

graphiques pour lgaitement d'image disponible dans MATLAB cor :
a) Binarisation: convertir limage en niveaux de gris en binaire (véigure5-4a).

b) Remplissage remplir les pixels noirs isolés entourés par pgiegls blanc (voir Figure
5-4b).
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(b)

0.4 po (d)

(f)

—
0.4 po.

(9)

Figure 5-4 Opérations sur I'image bina : (a) conversion binaire; (b) remplissage; (c) &na;
(d) dilatation; (e) sélection de la région; (f) @gtion dis frontieres(g) détection u front

capillaire.
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c) Erosion: enlever les pixels blancs dans la zone noire tel qu'illusadégure 5-4c. Cette

opération est effectuée de facon isotropique et contrdlée sur les zones blanches

d) Dilatation: dilater les pixels érodés du front pour gu’ils reviennent a l&gepafin de
relier les parties du front qui se sont séparées (voir Figdid). Cette opération garantit

également qu’aucun pixel du front n’est supprimé par I'opération d’érosion.

e) Filtrage des régionssupprimer toutes les régions blanches sur I'image, saekoglli

contiennent le front de liquide (voir Figure 5-4e).

f) Détection des frontieresdétecter la frontiere contenant le front capillaire desagtion

va étre détectée (voir Figure 5-4f).

g) Détection du front capillairegarder les pixels a I'extrémité supérieure des frontidees

front est tracé en prenant uniquement les pixels de hauteur netehgu’illustré a la

Figure 5-4g.

Ce programme est capable de traiter jusqu’a 2000 photos avec uneandPetium 4 (CPU 3.4
GHz; 2.00 GB de RAM). Une image traitée par le nouvel algorithnmeérique développé est
montrée sur la Figure 5-5. Une bonne détection de front capiisirebtenue malgre la présence

de bruits sur 'image.

—_—
0.125 po.

Figure 5-5 : Détection du front capillaire avec I'algorithme numérique dppél
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5.2.1 Création des filtres

Cette stratégie de suivi automatisé du front capillaireea@hcue pour étre robuste et efficace
malgré la luminosité variable des images enregistréesux Cfacteurs contribuent a cette
luminosité variable : (1) la vitesse d'obturation (durée d'exposiiamdble de la caméra semi-
automatique; et (2) l'augmentation globale de la luminosité rasul&l'utilisation de liquides
fluorescents. Ces deux facteurs causent un probleme pour la détecfrontdear ils peuvent
changer le seuil d'Otsu, et par conséquent ajouter une erreunsileda de la hauteur capillaire.

Pour cela, il a fallu adapter I'algorithme a ces problémes en ajoutant deurrioatités.
» Filtrage sur le seuil d’'Otsu

La durée d’exposition affecte directement le seuil déterminégbgorithme de seuil d'Otsu. Par
conséquent, la solution consiste a trouver et éliminer les imageke deniil est différent du seuil
moyen. Pour cela, le seuil de toutes les images est déteawané de commencer le traitement
d’'images. Ensuite, une fonctionnalité est ajoutée pour détectemiteatliles photos qui ont un

seuil différent de la moyenne des seuils, calculée sur I'ensemble des.images
» Filtrage sur le front

L'augmentation de luminosité a cause des pigments fluorescents tign&le pose un probleme
pour la détection du front car ceci affecte graduellement I¢, sguiest difficile a détecter. Ce
phénomene pendant I'expérience ajoute des pixels bruyants au dumesure en raison du
remplissage des méches transversales comme montré arda 5i§. Pour cela, un filtre doit étre
ajouté a l'algorithme de traitement d’'image pour supprimerplgsls lumineux des meéches
transversales sans perturber la détection du front capillairer §otene s’agit pas d’une réelle

suppression mais d’'une mise a zéro de la valeur des pixels a filtrer.

Une étude numérique combinant deux étapes est effectuée afimoittecemnment appliquer un
filtre de maniére optimale pour minimiser I'influence deueinosité sur la détection du front
capillaire. La premiére étape de cette étude est de chassaritieres a tester pour supprimer les
pixels lumineux transversaux. Ce sont le médian (la moyennelerghes petit et le plus grand
pixel du front) et également la moyenne de tous les pixelsott ¢apillaire. Ces critéres sont
donc le médian et la moyenne de coordonnée des pixels suivantx!'®tequ’illustré sur
la Figure 5-7.
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Figure 5-6 : Augmentation de la luminosité suite au remplissage des meaosgsrsales dans 3

images consécutives.

La deuxieme étape pour la création de ce filtre est de chimsge pour laquelle les critéres de
la premiére étape seront appliqués. Sachant que la suppression mte’iquel pixel lumineux
(mettre a zéro ce pixel) d’'une image peut affecter sortnaitt, par conséquent I'application de
ces criteres également peut avoir une influence sur la idételet front capillaire. Pour cela, les
deux criteres choisis dans la premiére étape seront appliqués sur firmageale (image instant
t sur Figure 5-7) et sur I'image précédente. Par conséquent, qitegse différents créés dans

cette étude pour trouver le filtre adapté a I'algorithme de traitemenagé sont :

- Meédian_imaget : supprimer tous les pixels inférieurs au médian du front courant.
- Meédian_ imaget-1: supprimer tous les pixels inférieurs au médian du front précédent.

- Moyenne_ imaget : supprimer tous les pixels inférieurs a la valeur moyenne ahu fr
courant.

- Moyenne_ imaget-1: supprimer tous les pixels inférieurs a la valeur moyennioait
précédent.
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La Figure 5-7 illustre un exemple du critére de la moyenneraht précédent appliqué pour
trouver le front d'imagé. Il s’agit d’abord de détecter les pixels du front capillaire de I'imelge
puis de calculer la valeur moyenne de ces pixels suivant XaRar la suite, le filtre supprime

tous les pixels d'imagequi sont inférieurs a cette valeur moyenne.

Frontd’image t-1 Frontd’image t

Moyenne de pixels
du front t-1

Figure 5-7 : Détection du front d’'une image par le filtre moyenne du front mécddnage
traitée (« Moyenne_ imade»).

La Figure 5-8 montre la détection de la hauteur de front capilir cours de temps par
I'algorithme de traitement d’image en appliquant les quatteedilsur 15 images consécutives
prises lors d'un essai de la montée capillaire. Une trés fantturbation de détection de la
hauteur capillaire est montrée sur les images prises taliing44, 646, 648 et 649 pour les filtres
meédiane_imageé et moyenne image Le filtrage sur ces images est exclu car une progression

positive de la hauteur capillaire est attendue dans une expérience de rapitigesc

En revanche, le filtrage sur le front d'imagd donne des résultats cohérents (progression
positive de la hauteur capillaire) pour les filtres médian egfemoe qui sont superposees. Le
choix de médian d'imagél est également ignoré car le médian dépend que les deux pixels

(pixels le plus grand et le plus petit) et si I'un des deux pirst bruité, le filtre ne sera pas
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opérationnel. Par conséquent, le filtre de « moyenne du front d'itrlagesemble judicieux pour

intégré dans l'algorithme de traitement d’image.

50 T . .
—=median_image t

—=—moyenne_image t-1
45 +
—e—moyenne_image t

| =e—median_image t-1

w w N
<) « o
|

Hauteur capillaire (mm)

N
v}

20 +

15 t t t t t t t t 1
634 636 638 640 642 644 646 648 650 652

Temps (s)

Figure 5-8 : Filtrage du front capillaire pour éliminer I'influence dadmentation de la

luminosité.

5.2.2 Exemples de résultats pour une meche et un renfort

La Figure 5-9 illustre le suivi du front sur les images prisdant une expérience de la montée
capillaire d’'une méche dans le sens chaine avec I'hexadé@aRegure 5-9a montre une image
brute typique enregistrée par le logiciel de contrdle a distaacEigure 5-9b donne les positions
successives du front capillaire évaluées par la fonction de MATfdgkislée sur l'algorithme
d'Otsu et le filtrage de la frontiere. La détection du fréeffextue jusqu’a la derniére image qui
montre le remplissage complet de la meche. Les positionsrmey du front d'écoulement et les

ecarts-types ont été calculées a chaque pas de temps a partir degessdenpixels.
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Forme parabolique du fro t=115s
d'écoulement capillaire
t=65s
t=0s
—
0.09 po.
(a) (b)

Figure 5-9 : Suivi du front d'écoulement capillaire dans une méche : (a) avamérai d'image;

(b) aprés traitement de plusieurs images.

Un écoulement non uniforme a été observé dans les essais a loagaaroours desquels le
front capillaire présente une forme parabolique a lintérieurntisshes (Figure 5-9b). Noter
gu’une variabilité supplémentaire provient de I'nétérogénéité aésule la manipulation des
meches lors de la mise en ceuvre et de I'ensimage des filnanpéa fabrication du renfort. Ce
dernier facteur d’hétérogénéité provient du traitement non unifatese fibres pendant le
traitement dans le bain de collage. En effet, les fibrahdgque meche ne sont pas traités une par
une, mais plutdt une meche a la fois de telle sorte que lesefitanme sont pas recouverts
exactement de la méme facon.

Le méme processus est utilisé pour les renforts. La Figurea S¥idhtre une image brute

enregistrée et la Figure 5-10b donne les positions successives ddeflanptide déterminées par

I'algorithme de reconnaissance de forme. La position moyenne du diécoulement et les
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écarts-types ont été également calculées a chaque pammed partir des images prises. Cette

méthode donne une position moyenne du front capillaire a travers I'épaisseur du renfort.

Saturation des meches Ecoulement du front capillaire de
transversale n forme paraboligue dansles méches

(@) (b)

Figure 5-10 : Front d’écoulement capillaire dans un renfort : (a) imaged®litecoulement;

(b) positions successives du front.

Dans le cas de lI'imbibition d’une seule couche de renfort, laadmtnrdes meches transversales
peut étre suivie visuellement par I'écoulement de liquide fluontgE&gure 5-10a). Par ailleurs,
la Figure 5-10a illustre bien le phénoméne dagering » qui est la cause de la formation des

vides macroscopiques (voir section 1.3.1, Chapitre 1).
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5.3 Traitement d'image pour détecter les vides

5.3.1 Objectif

A partir des images prises lors de la montée capillaire, on peut vérifier leentied@htel [14] qui
prédit le taux de vide en fonction du nombre capillaire modifié. Celassée le développement
d'un autre type d'algorithme de reconnaissance de forme afin detatétes vides
macroscopiques formés par I'emprisonnement d'air lors de l'imbilsiiontanée du renfort. La
Figure 5-11 montre les vides macroscopiques qui apparaissent pendant I'imbibigafodunon

tissé TG15N60A ddB Martin par I'hexadécane, la résine vinylester et la résine époxy.

)
c
Q
=

o
>
o]
(&)

L

Macrovides

(@) (b) (c)

Figure 5-11: Formation de vides macroscopiques durant l'imbibition dortrembn tissé

TG15N60A delB Martinavec les liquides suivants : (a) I'hexadécane; (b) vinylester; (c) epoxy

Le taux de vide est trouvé en détectant la surface des vidgesoapiques, ce qui nécessite des

images dont les frontieres de vides sont nettes. Pour cela, Idiegpérience de montée
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capillaire est terminée, le renfort est photographié a la henaié jour pour obtenir un meilleur
contraste entre les vides et les zones imprégnées. La BigZrenontre la méme expérience que
dans la Figure 5-11b, mais photographiée a la lumiére du jour. L'étayente consiste a
décomposer I'image en plusieurs portions comme cette indiquée gadrerouge sur la Figure
5-12.

Ecoulement
'; “ 'l
1 8]

o

|
E
?
I
:

SRS

Figure 5-12 : Imbibition du renfort non tissé TG15N60AJBeMartin par la résine vinylester.

5.3.2 Choix de I'algorithme et exemple de résultats

Sachant que le contraste est acceptable aux frontieres desesdaigiorithmes de détection de
frontiére («edge detection algorithm) xsle MATLAB peuvent étre utiles. Cet algorithme utilise
le méme principe que celui d'Otsu : il renvoie une image binaire @dilanc) avec un seuil &
partir d’'une image de niveaux de gris. Noter que la fonction dévelquuéedétecter le front
capillaire permettrait aussi de trouver les vides macroscopimaes cela demanderait beaucoup
de temps. Il est préférable d'utiliser les algorithmestaris de MATLAB, qui sont rapides et

faciles a appliquer, pour détecter des vides macroscopiques.

Il existe plusieurs méthodes pour déterminer un seuil. Trois métHamgeent parmi les plus
utilisées : «Sobe I» «Log »et «Canny » Ces méthodes ont été évaluées sur le cadre rouge de la
Figure 5-12. Pour cela, I'image en couleurs est d’abord convertieyeauni gris, puis testée par
ces trois méthodes. Les résultats sont montrés sur la FidiBe % résultat de la méthode «
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Sobel »(voir Figure 5-13d) semble procurer la meilleure détection avenshpixels bruyants,
mais d’autres opérations sont nécessaire pour améliorer laiai®tees frontieres. Tout comme
I'algorithme de traitement d'image développé a la sectionédeitte, les opérations requises
sont la dilation des pixels, puis le remplissage des vides parXels jmlancs et a la fin, un

nettoyage des pixels bruités par I'opération d’érosion. La Figure 5-13e rfeordseiltat final.

(@) (b) (d) (€)

Figure 5-13 : Détection des vides macroscopiques : (a) image brute; (bjotdépectia méthode
Log; (c) détection par la métho@anny (d) détection par la métho&mbe] (e) application de la

meéthodeSobelet des opérations de traitement image.

Le taux de vide est calculé en divisant la somme des surfasegidis (nombre de pixels
entourés dans les vides) par le nombre total des pixels de dinlagjagit donc d’un rapport

surfacique, mais ceci est acceptable car I'épaisseur du tr&sfotres petite par rapport a la
surface totale des vides. Le taux de vide obtenu a l'aide de Italger permettant de mettre en

relation le taux de vide macroscopique avec le nombre capillaire modifié aur€Bapit
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CHAPITRE6  ANALYSE DES RESULTATS ET DISCUSSION

Le but final de cette étude est de mieux comprendre les phénoragilsres qui se produisent
dans I'écoulement d'une résine thermodurcissable a travers un rénfdouble échelle de
porosité. Ceci nous raméne a la caractérisation de la vitesselept/'injection de la résine sur
le renfort. On a déja remarqué dans la littérature que pour un na@mede fibres, deux
expériences peuvent montrer des résultats d'imprégnation sullistawetne différents selon la
distribution de la taille des pores [90, 91]. Cela illustre I'imgoce d'une caractérisation
capillaire des renforts. Cette caractérisation peut éfextae par le montage expérimental

développé dans ce projet.

La premiere partie de ce chapitre est consacrée a |I'endlyda hauteur capillaire dans les

meches, la caractérisation de la porosité et la mesurehdeit@ur deJurin z La deuxiéeme

Jurin *
partie donne la pente de Lucas-Washburn de la hauteur cagbairdes renforts, un parametre
clé pour caractériser la vitesse optimale. Enfin, la derniérgepmontre les résultats de
I'algorithme de traitement d’imager pour détecter les videstteCderniére analyse permet

d’obtenir un autre exemple expérimental du le modéle de Patel [14].

6.1 Analyse de la hauteur capillaire dans les meches

Tel que présenté a la Figure 6-1, I'évolution de la masseear&gistrée pour calculer le volume
total de liquide absorbé dans la meche dans les sens chaimeest@es valeurs combinées avec
I'équation (4-5) donnent la porosité moyenne microscopique des mechdssiaess chaine et
trame, soit 43% et 47% respectivement (voir Tableau 6-1). DanglaeF6-1, la méche de
chaine absorbe plus de liquide que la méche de trame en raison d’une section moyenb&disponi
plus grande pour I'écoulement capillaire par rapport a la trameffé&, chaque meche de chaine

a des ouvertures microscopiques plus grandes gue les méches d®tmamies tubes capillaires

de la chaine ont un diametre hydraulique moyen plus important que ceux de la trame.
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Figure 6-1 : Evolution du volume d'imbibition dans le temps lors de la montée capillaire

(hexadécane sur deux meches, une dans les sens trame et l'autre dans lenggns chai

La Figure 6-2 et la Figure 6-3 montrent I'évolution du carré de la masse absbdueearré de la
hauteur le long des méches de chaine et de trame au délmbdstion. Ces figures tracent les
régressions linéaires de Lucas-Washburn (LW) dans I'écoulempifibte de la masse absorbée
et de la hauteur capillaire. Les pentes LW et les propra#gésneches évaluées a partir de ces
essais d'imbibition sont données dans le Tableau 6-1. Ces pentes LWE astiténues par
ajustement des modeles d'imbibition de la hauteur capillaire k&t desse absorbée au moyen

d’un algorithme de régression linéaire des moindres carreés.
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Tableau 6-1 Résultats des essais d'imbibition sur la méche dans les senstdhmime avec
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Figure 6-2 : Evolution de la masse et de la hauteur de I'hexadécane dans lagngdname.

Résultats expérimentaux et régression linéaire du modele LW.
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Figure 6-3 : Evolution de la masse et de la hauteur de I'hexadécane dans lagngdthanse.

Résultats expérimentaux et régression linéaire du modele LW.

Deux autres expériences de montée capillaire ont été effectuédées meéches pour Vvérifier la
répétabilité de la mesure des pentes LW selon les directiomeatdiame. Les nouvelles pentes
LW d'évolution de la hauteur capillaire pour la chaine et pour feetisont (2.2 0.04)x 10°
m?/s et (1.9+ 0.1 10° m?/s respectivement. D’autre part, les nouvelles pentes LW d'éwoluti
de la masse absorbée du liquide pour la chaine et pour la tram24s6rt@.1) x 10™*kg?/s and
(2.22+ 0.04)x 10*kg?/s. La porosité microscopique de la méche calculée & pattr masse
de liquide absorbé est 441% pour la chaine et 481% pour la trame. Cette deuxieme série de
valeurs expérimentales s’ajuste bien sur la premiére senmldurs rapportées dans le Tableau
6-1. A premiére vue, la répétabilité des valeurs expérimergatable confirmer la robustesse de
la caractérisation d’imbibition fondée sur la montée capilld¥autres études comme celle de

Scher [92] ont montré qu’'on peut S’attendre a une erreur de moins deurSéssvaleurs
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expérimentales d’'imbibition de la méche en raison de la var@bilitinseque des renforts

fibreux.

6.2 Analyse de la hauteur capillaire dans les renforts

Dans cette section, des essais d'imbibition sur un pli du renfdbNG ont été réalisés et un
suivi dans les deux directions a I'aide du montage de montée caithairéa configuration d’'un
simple pli. Comme lI'expérience sur les meches, I'hexadécana gié utilisé avec le pigment
fluorescent. Il faut noter que les échantillons de renfort étudiésnétplus grands que le VER.
Ceci permet de considérer simultanément la variabilité du remforburs de sa caractérisation en
imbibition. Les résultats sont présentés dans la Figure 6-4&uee 6-5, ou le carré de la hauteur
capillaire et de la masse absorbée du liquide dans les direchiaire et trame sont tracées en

fonction du temps d'imbibition pour un pli du renfort.

Les barres d’erreur affichées sur les hauteurs d'imbibitiarété calculées a partir des écarts-
types du front d’écoulement a chaque pas de temps. Dans les 2 exgwriévolution de la
masse au carré n’est linéaire que pour des temps tres coféte(rs a 6 s). Ce phénomene peut
s’expliquer par un transfert important de la masse de liquide absartbénbibition des meches
transversales en provenance du point d’intersection vertical/enaaé\des meches [19, 23, 62].
Pour I'imbibition d’'un seul pli du renfort, I'écoulement transversaltpre suivi visuellement
par fluorescence via la saturation de la meche. Les pentes L& ohasse absorbée dans
limbibition d’un seul pli étaient 1.9x10kg%s et 3.9x18 kg?/s pour les méches dans les sens

chaine et trame.
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Figure 6-4 : Evolution de la masse et de la hauteur de I'hexadecane dans lesemsfatiaine.

Masse absorbée? (kg?)

Résultats expérimentaux et régression linéaire du modele LW.
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Figure 6-5 : Evolution de la masse et de la hauteur de I'hexadecane dans lesesmsftrame.

Résultats expérimentaux et régression linéaire du modele LW.
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Tableau 6-2 Résultats des essais d'imbibition sur un pli de renfort dans les senstdhaime

avec I'hexadécane

iz Direction Direction o
Propriétes A Unité
chaine trame
Pente initialeLW 1 g, 03 3.9:08 | x10%kgs
B,,de la masse
Pente initiale LW
B, de la hauteur 4.2+ 0.6 7+ 1 x 10°m?/s
capillaire
Pente moyennd-W
B, de la hauteur | 2.02%0.09 2.02£0.09 | x10°m?s
capillaire

6.3 Détection des vides macroscopiques

D’aprés le modele de Patel [14], la vitesse optimale peut étre trouvéeramtda formation de
vides microscopigue et macroscopique en fonction de nombre capillairBénfadimensionnel).
Le montage expérimental développé dans ce projet est un moyeweefiieanettant de tracer
une partie de ce modele (partie macrovide du modele Patel [14]) en établissdatiale entre le

taux de vide macroscopique et le nombre capillaire mod#féméacrovide = f( G)). Deux

expériences de montée capillaire ont été effectuées avexftat non tissé TG15NA pour deux

résines, une vinylester et un époxy comme montré sur la Figure 6-6.

Pour construire le modele, 'image est divisée en plusieursossdel qu'illustré a la Figure
6-6b. Ensuite, le taux de vide est évalué a partir du code numériquédidas le Chapitre 5.
D’autre part, le nombre capillaire modifié est trouvé par I'équna(1l-2) en calculant la vitesse
moyenne du front \( =dZ df) dans chaque section. Cette vitesse moyenne est évaluée en
divisant la largeur de la section par le temps de remplissafigééa partir des images de montée
capillaire. Le temps de remplissage est estimé a padimagges prises lors de I'expérience de

montée capillaire. En combinant ces deux informations, il ess glossible de tracer le taux de
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vide en fonction du nombre capillaire (Figure 6-6a). On observetaariendance similaire que
dans le modéle de Patel [14], soit une décroissance du taux dergigieel le nombre capillaire
augmente. Noter que les nombres capillaires plus élevés correspandeatibut du test
d’'imbibition. Une relation exponentielle est observée entre ledawide et le nombre capillaire
modifié. Un taux de vide minimum correspondant & une plage optimale du noailiaire
modifié est observé entre 1@t 10*. Ces valeurs sont cohérentes avec les précédents articles
scientifiques sur la formation des vides de Patel [14] et de Mahale [93].

40%
A RésineVinylester
35% O Résine époxy
g At
. 30% ) y=-0.161In(x) - 1.0876
B3 NN R? = 0.9993
" \ N
Qo \ N
© N \
£ 25% AN Y
k-] \\
Q
14
=
S 20% A
© —_T—
=
© .
-3
3
5 15%
o
-]
x
3
= 10% A
y=-0.181In(x) - 1.2917
5% 1 R = 0.9624 \
o
by
\\
0% T T T T T (I

1.E-04 1.E-03 1.E-
Nombre capillaire modifié Ca* \

Début de test d’'imbibition

(a) (b)

Figure 6-6 : Modeéle de formation de vides macroscopique : (a) taux volumique des vides
macroscopiques en fonction du nombre capillaire modifié pour les résines éngkedpoxy et
le renfort TG15NA de JB Martin; (b) image de I'imbibition de la résine vinylestele renfort
TG15NA.
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La Figure 6-6a révele donc expérimentalement qu’il existe wgeplle vitesse d’écoulement
(10° > C, > 10% pour laquelle I'emprisonnement d'air est minimum. Cela est eisifnhs la
premiere section de la Figure 6-6b dans laquelle aucun vide abiestvé. Cette section est
remplie lors des premiers instants de contact entre la résine etdd,réanc la vitesse dans cette
section est proche de l'imbibition spontanée des renforts. Cependamiprdbees capillaires
modifiés plus élevés devraient également étre considérés gmar ette hypothese et obtenir
les conditions de formation des vides microscopiques a l'intérieumdelBes d'un renfort a
double échelle de porosité. Il semble donc qu'on puisse déterminer a lpsioconditions

optimales d'imprégnation a partir des expériences de montée capillaire.
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CONCLUSION

Le but était d’effectuer une caractérisation expérimentateédeulements capillaires afin de
prédire de facon efficace et rapide les conditions optimalegpEgnation de la résine dans les
renforts fibreux pour la fabrication de composites par les prodédis La particularité de ces
renforts fibreux est de présenter une double échelle de porositélewe regimes d’écoulement
dans les méches et entre les meches. Un nouveau montage expérarist développé pour
étudier les phénoménes d’'imprégnation dans les méches de ftbtes eenforts fibreux.
L’originalité de ce montage consiste a utiliser la méthodiesplection par florescence (lye
penetration inspection (DPI))»pour éliminer certaines faiblesses rencontrées dans less autr
montages décrits dans la littérature scientifique. La prisem@sure est complétement
automatisée pour assurer une caractérisation robuste, rapideéstergative des phénomeénes

capillaires dans les meches et les renforts.

L’évolution de la hauteur capillaire a été suivie au cours du tgrapsune acquisition et un
traitement d’image pour détecter le front d’écoulement ca@lsir chaque photo. L'algorithme
a été concu en combinant des techniques de traitement d’'imadiends filtres pour obtenir
un outil précis et fiable. Par ailleurs, on a constaté que lestalges du logiciel MATLAB sont
incapables d'effectuer une détection acceptable du front capil@ote une application
complexe. Ceci constitue une des principales contributions dewagl,tiar I'évolution de la
hauteur capillaire est un paramétre critique pour caractdsisetesse optimale d’'imprégnation

des renforts fibreux.

La fiabilité du montage a été évaluée en comparant des résilatilyse microscopigue avec
ceux du montage capillaire (expériences effectuées avaquidd hexadécane et le renfort
TG15N de JB-Martin) pour la porosité et le diametre hydrauléguevalent des meches. D’autre
part, les pentes de Lucas-Washburn (LW) des carrés de la haapellaire et de la masse de
liquide absorbé par imbibition ont été évaluées pour une couche de remdsrireeches dans les
directions chaine et trame. Les résultats expérimentaux ontménfa capacité du modele de
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Lucas-Washburn a suivre I'évolution du front capillaire dans le tem@élaut de I'imprégnation.
Le comportement en imbibition des renforts fibreux par des régialgsnéres liquides peut

maintenant étre étudié expérimentalement.

Par contre, cette approche possede aussi des limites. En piemiée montage est adapté aux
essais a température ambiante, mais une grande partie desumatomposites sont fabriqués a
des températures élevées (70°C-180°C). Pour cela, un montage &hguéeature est requis. En
deuxieme lieu, le front capillaire est détecté grace aalasmission lumineuse (appelée aussi
coefficient de transparence) du renfort de verre. Ce montageragas capable de détecter le
front capillaire pour des renforts non transparents comme celfibres de carbone par exemple.
La technique d'inspection par ultrasons (ondes ultrasonore émisesedangtériaux pour
détecter des défauts) pourrait apporter une solution a ce probleme cadegséagissent avec la
densité des matériaux. On peut également envisager une autredendéte suivi du front
capillaire par thermographie infrarouge. En effet, cette techmgraet d'obtenir, au moyen d'un
appareil approprié, limage thermique d'une scéene observée daemkEine spectral de

I'infrarouge.
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