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SOMMAIRE

Les materiaux composites sont de plus en plus utilises a cause de leurs proprietes mecaniques

specifiques tres elevees comparativement a celles des metaux. Cependant la difficulte de pouvoir

predire la duree de vie des composites freine leurs applications dans les technologies de pointe

comme 1'aerospatial ou 1'aeronautique.

Parmi les methodes de controle non-destructif (CND) connues, 1'Acousto-Ultrasonique (AU) a

montre un certain potentiel a detecter la presence d'endommagements et a suivre 1'etat de sante

du materiau composite en evaluant ses proprietes mecaniques. Le but de ce travail est done, dans

un premier temps, de correler les proprietes mecaniques aux mesures AU pour valider 1'AU

com'me technique d'evaluation non-destructive fiable et susceptible d'interroger les proprietes

elastiques des composites et dans un deuxieme temps d'utiliser cette approche pour identifier et

caracteriser 1'effet d'une degradation thermique sur les proprietes mecaniques de plaques

composites avec fibres de carbone et matrice epoxyde.

Du point de vue experimental, il s'agit d'analyser les signaux AU emis par les plaques

composites vierges et endommagees par un traitement numerique pour en deduire les parametres

temporels (RMS, Energie, ...) et pour evaluer les modules E[ et £2, les rigidites longitudinale et

transversale du composite. Par la suite, les resultats des eprouvettes de traction decoupees de ces

memes plaques sont compares aux resultats de 1'analyse AU. L'examen micrographique

complementaire effectue sur les plaques en fin de test vient apporter des precisions sur les causes

de la degradation des proprietes mesurees.

Les resultats de 1'etude montrent que 1'AU est une technique fiable pour evaluer les proprietes

mecaniques des composites. De plus, il est demontre que 1'AU est un outil viable pour detecter

et quantifier la variation de 1'etat structural du materiau degrade thermiquement et ce, en

determinant les proprietes elastiques de fa9on non-destructive avec acces a une seule face.
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INTRODUCTION

Depuis les ages les plus recules, 1'homme tente de perfectionner son environnement immediat afin

de se faciliter la vie de tous les jours. Les exemples marquants qui viennent a 1'esprit sont la

lumiere, la television, I'automobile et 1'avion. Ce progres de la science et de la technologie ne s'est

pas arrete pour autant. De nouveaux materiaux sont maintenant utilises ainsi que de nouvelles

techniques et, c'est dans ce cadre precis qu'entre enjeu les materiaux composites. Nombreux sont

les laboratoires a travers Ie monde tel celui de 1'universite de Washington a Seattle et de beaucoup

d'autres universites, ou 1'etude de ces materiaux predomine.

Evidemment, ce n'est pas sans raison que des millions de dollars sont investis chaque annee dans

1'etude des composites. En effet, comme 1'indique leur nom, "les matenaux composites" evoquent

des materiaux differents des materiaux homogenes habituels. C'est un assemblage constitue de

deux ou plusieurs elements qui permet d'obtenir certaines proprietes sachant que, pris tout seul, les

elements de base ne peuvent y aboutir. Plus couramment, un materiau composite designe des

arrangements de fibres noyees dans une matrice. Le resultat est done un materiau fortement

heterogene et anisotrope qui promet d'etre aussi efflcace, sinon plus, que toute autre structure

connue et qui promet aussi d'etendre la zone de performance de la temperature a des regions

inatteignables avant.

Meme si Ie concept d'utilisation de plusieurs materiaux combines en un seul est vieux ( torchis:

melange de terre et de paille; beton arme), Ie secteur industriel dans lequel les applications ne

cessent d'augmenter est celui de 1'aeronautique et de 1'aerospatiale. La ou des proprietes specifiques

sont requises, les composites sont a meme de remplir leurs roles de bien meilleure fa^on que les

autres materiaux. La question qui se pose alors est la suivante: les composites peuvent-ils vraiment

satisfaire les exigences d'un domaine de pointe comme 1'aeronautique et 1'aerospatiale?

En fait c'est la difficulte de pouvoir predire la duree de vie des composites carbone/epoxyde qui

freine leurs applications dans des technologies de pointe. Ainsi, il est imperatif, pour

promouvoir une plus grande utilisation de ces materiaux, d'aller aussi loin que possible dans

1'analyse de 1'effet des defauts generes en cours de fabrication ou en service. Pour ce faire, 11 faut

dans un premier temps caracteriser 1'endommagement soumis a des sollicitations mecaniques,



thermiques et environnementales. Helas, des cette etape, les problemes se multiplient et Ie

besoin de methodes de controle non-destructif (CND) des defauts engendres dans les structures

composites est pressant car I'utilisation optimale de ces materiaux ne se fera qu'avec Ie

developpement de telles methodes. La plupart du temps, les methodes d'evaluation sont

capables de detecter des defauts qui sont plus ou mains nefastes a la structure selon leur taille,

leur emplacement et leur proximite. Cependant, c'est sou vent un effet combine des defauts qui

affecte Ie composite. II serait done interessant de pouvoir diagnostiquer Ie composite.

Pour ce faire, une possibilite serait d'evaluer cet etat par les proprietes intrinseques du materiau

et leurs effets respectifs sur les proprietes physiques plutot que d'essay er de detecter les defauts.

De nombreuses recherches dans Ie domaine du controle non-destructif semble indiquer que 1'AU

peut caracteriser avec succes 1'etat structural des materiaux composites. Cependant, comme il a

ete dit plus haut, la plupart des techniques d'analyse utilisees ne cherchent pas 1'effet de

1'endommagement mais plutot a detecter les defauts dans Ie materiau. Ainsi, 1'objectif principal

de ce travail sera de verifier que 1'AU peut evaluer 1'endommagement du a une degradation

thermique d'un composite graphite/epoxyde. Pour ce faire, apres avoir valider 1'AU comme

methode fiable de caracterisation, 1'effet de la degradation sera examinee sur les proprietes

mecaniques en evaluant les vitesses de propagation des signaux AU pour un unidirectionnel

vierge puis pour un unidirectionnel degrade.

Au chapitre 1, une revue de litterature sera presentee pour justifier Ie choix de 1'AU comme

technique de CND. Par ailleurs, la theorie permettant de faire la correlation entre les proprietes

mecaniques et les mesures AU sera abordee. Le chapitre 2 presente la technique de 1'acousto-

ultrasonique en profondeur; les principes de la technique y sont exposes ainsi que les facteurs qui

1'influencent. De plus, les travaux qui ont utilise FAU sont cites afin d'en degager les avantages

et les limitates. Le chapitre suivant traite de 1'identification de 1'endommagement par la

technique de 1'acousto-ultrasonique. Les procedures experimentales y sont decrites et les

resultats de la technique sont presentes. Au chapitre 4, les resultats des essais mecaniques de

traction sur les plaques composites de cette etude sont presentes pour etre compares, analyses et

correles aux resultats des mesures AU qui sont presentes au chapitre 5. Enfin, les principales

conclusions et recommandations de ce travail seront exposees.



CHAPITRE 1

LA REVUE DE LA LITTERATURE

Introduction

Ce premier chapitre presente les resultats de la recherche bibliographique qui ont conduit au

choix de la technique de 1'acousto-ultrasonique comme methode de controle non-destructif pour

ce travail de recherche. II presente aussi la theorie derriere les principes et equations qui seront

utilises pour evaluer 1'effet de la degradation thermique sur les proprietes mecaniques du

matenau.

1.1-Methodes de^controle non-destructif

Les methodes de CND par les ultrasons sont nombreuses; cette section abordera les plus

marquantes [1,2,3,4].

Comme 1'implique leur nom, les methodes ultrasonores utilisent des ondes acoustiques de tres

hautes frequences. Elles sont largement utilisees en recherche et dans Ie domaine de 1'industrie a

cause de leur flexibilite et de leur efficacite. Elles sont capables de detecter et de quantifier les

defauts internes d'un materiau ainsi que de mesurer ses proprietes elastiques.

Les plus populaires des techniques ultrasonores sont: la reHection (pulse-echo), la transmission,

la methode goniometrique et Ie test de resonance.

L'acousto-ultrasonique, une autre technique assez recente sera aussi abordee.

1.1.1-Reflection

Comme 1'indique Ie nom, il s'agit de recuperer, a partir du meme transducteur, les signaux de

retour (echos) obtenus par reflection des defauts. La figure 1.1 presente une illustration du type

de montage utilisee.

De ce fait, 11 est possible de determiner pour un materiau composite fibreux 1'emplacement, la

taille et la profondeur de defauts structuraux et d'endommagement en service par comparaison a

des standards. Le delaminage, les inclusions, les vides et les fissures sont detectables par cette

technique.



Un exemple de 1'emploi de cette methode se retrouve dans les travaux de Kawashima, Watanabe,

Fujii et Gomi [5] qui ont pu determiner les constantes elastiques pour des composites

Aluminium/Aluminium en calculant les vitesses de propagation des ondes. Suivant une meme

approche, Shinohara et Seo [6] ont aussi determine les constantes elastiques pour un composite

plomb/etain eutectique.

Pulse Leceiver

transducerr

trigger

echo

->

A/D Converter

Personal Computer

specimen

Figure 1.1 - Illustration d'un systeme de mesure par reflection [5]

1.1.2-Methode de transmission

Les mesures d'amplitude du signal sont faites a partir de deux transducteurs places de part et

d'autre de I'echantillon, lorsque 1'onde voyage a travers la partie a evaluer. Puisque 1'attenuation

est assez grande a cause notamment de 1'absorption de 1'onde par la matrice, 11 peut arriver que

1'onde de retour soit supprimee dans Ie cas de la methode de reflexion; ce probleme est resolu par

la methode de transmission car 1'onde ne traverse qu'une seule fois 1'echantillon. La figure 1.2

montre un montage de ce type de methode. Les exemples d'application de cette methode a la

mesure de vitesses des ondes de propagation dans Ie materiau et a 1'evaluation des proprietes

mecaniques sont nombreuses et varies [7,8,9]. Cette technique a done deja ete utilise pour

evaluer 1'effet des vides sur la resistance et la durabilite des composites en mesurant

1'attenuation. Pour finir, il faut rappeler que dans la plupart des travaux de recherche qui utilise



la technique de transmission, une attention particuliere est faite pour diminuer 1'attenuation en

utilisant des frequences plus basses.

Receiving
Transducer

Specimen

0
Amplifier

Transmitting
Transducer

Delayed pulse

Oscilloscope

Initial pulse

Figure 1.2 - Appareillage pour la technique de transmission [7]

1.1.3 - Methode soniometriQue

La figure 1.3, montre un schema d'ensemble d'un banc par immersion utilisant la methode

goniometrique. Le principe s'apparente a celui de la methode de transmission. L'eprouvette

impermeabilisee, est plongee dans une cuve contenant un certain liquide coupleur et peut etre

orientee suivant differents angles par rapport au faisceau acoustique emis. La temperature de

1'eau doit etre maintenue constante, ce qui est tres important pour la precision des resultats. En

effet, Keyvani [10] montre dans ses travaux que la vitesse de propagation des ondes ultrasonores

dans 1'eau s'ecrit comme une fonction lineaire de la temperature. B est done ensuite assez facile

d'effectuer des calculs d'optimisation puis d'evaluer les differentes constantes d'elasticite du

materiau par les formules developpees comme en demontrent les references [11,12,13].

Cependant, il reste qu'un inconvenient majeur de cette methode reside dans la difficulte que 1'on

rencontre pour effectuer des mesures dans Ie plan d'epaisseur des eprouvettes, lorsque 1'epaisseur

de 1'eprouvette est faible. D'autre part, il faut savoir que certains materiaux absorbent

rapidement de 1'eau et que pour en tenir compte 1'eprouvette testee est impermeabilisee; il va

s'en dire que les resultats s'en trouvent biaises.
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Figure 1.3 - Schema d'ensemble d'un banc par immersion pour la methode goniometrique

1.1.4 - Test de resonance

Dans cette technique, un transducteur est utilise pour induire un mode de vibration dans

F element a analyser, pendant qu'un autre transducteur, souvent optique est utilise pour balayer la

surface, tel qu'illustre a la figure 1.4. A partir des dimensions, de la densite et de la frequence de

resonance de 1'echantillon [14] les constantes elastiques peuvent etre evaluees.

Variable Oscillator
and power amplifier

Non-contacting.
optical transducer

Oscilloscope
(Lissajou fig) Meter

Oscilloscope
(Sine wave)

Figure 1.4 - Instrumentation pour Ie test de resonance [14]



1.1.5 - Acousto-ultrasoniaue

Cette methode plutot recente, utilise des impulsions ultrasoniques repetitives qui sont transmises

dans Ie materiau par un transducteur. Un autre transducteur re9oit Ie signal de retour a une

certaine distance. Comme 1'indique son nom c'est une technique intimement liee a 1'emission

acoustique puisque 1'acousto-ultrasonique est equivalente a faire de la simulation de 1'emission

acoustique avec des sources ultrasonores. C'est une methode de plus en plus utilisee car dans

bien des cas elle complete les autres methodes son destructives en ce qui a trait a la

caracterisation par acousto-ultrasonique.

Ainsi, par cette technique, des informations sur 1'etat de sante de 1'echantillon analyse peuvent

etre determinees a partir des mesures de vitesse d'onde, de facteur d'onde de contrainte SWF

(Stress Wave Factor) [15,16,17,18].

REPETITION
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i ......-••" ..-......- SPECIMEN

- SIMULATED STRESS WAVE

Figure 1.5 - Montage pour la methode de 1'acousto-ultrasonique [16]

1.2 - Aspects theoriaues

Puisque toutes les methodes brievement illustrees ci-haut reposent sur la propagation des ondes

dans Ie materiau, il est approprie de rappeler certaines notions de base pourjustifier Ie calcul des

vitesses ce qui est necessaire pour determiner les constantes elastiques d'un matenau.



1.2.1 - Rappel sur les ondes

H existe deux types d'ondes fondamentales: les ondes longitudinales et les ondes transversales.

Ces ondes vont differer suivant leur direction de propagation et leur polarisation. L'onde

longitudinale est alors celle qui est caracterisee par une polarisation dans la direction de

propagation et 1'onde transversale ou onde de cisaillement est celle dont la polarisation est

perpendiculaire a la direction de propagation [19,20]. Ces deux types d'ondes sont montres a la

figure 1.6.

(a)

(b)

Figure 1.6- Ondes longitudinales (a) et ondes transversales (b) [19]

1.2.2 - Propasation des ondes et determination des constantes elastiques

Cette partie qui traite des proprietes fondamentales de la propagadon des ondes provient des

travaux de Bucur [9], Vinh [13], Dieulesaint et Royer [20], Chevalier [21], Ross et collaborateur

[22], Curutcharry [23], pour ne citer que ces derniers.

La loi d'elasticite d'un materiau constitue Ie point de depart:

Oij = Cijkl £kl (1)

£kl=i(^+^) (2)



avec Uj etant les composantes de deplacement, 0;, les composantes du tenseur de contrainte, £ki

les deformations et Qjki la matrice de rigidite.

L'equation du mouvement qui resulte de la loi fondamentale de la dynamique s'ecrit en fonction

de p la densite comme suit:

^=p^ (3)
^Xj C»t-

En combinant ces trois premieres equations, Ie resultat final est Ie suivant:

Oij = Cijkl — (4)

et en substituant (4) dans (3) il est possible d'ecrire:

y u>c ^92u.
-"Jk'^—^—~^~TT

lxi0xj or

qui represente un systeme de trois equations differentielles du second ordre generalise.

Une forme de solution de cette equation, une onde plane progressive avec une pulsation w, une

vitesse de phase v et un cosinus directeur de la direction de propagation p; s'ecrit:

Uk=Akejco(t-T) (6)

Pour simplifier la suite des calculs, une nouvelle donnee est introduite, a savoir T-ik appelee

tenseur de Christoffel:

nk=Cijkipipj (7)



Ainsi, poursuivant Ie developpement des equations, il vient done que:

r>k-Pv26ik=0 (8)

ou SIR est suivant la notation de Kronecker [20]. Trouver une solution consiste alors a rendre nul

Ie determinant qui s'ecrit comme indique a 1'equation (9).

(rn-Pv2

Fl2

rsi

)
(r

Fl2

22 ~P

F32

2
V".

(r

Fl3

F23

33-PV")

=0 (9)

La resolution de 1'equation (9) permet d'evaluer la matrice de rigidite du materiau en calculant les

vitesses d'onde avec une valeur connue de sa masse specifique [9,13,20,21,22,23]. Pour realiser

ce calcul, il suffit de considerer les divers cas de direction de propagation comme 1'explique

Vinh [13], Ross et collaborateurs [22] ainsi que Curutcharry [23], en partant du cas simple d'une

onde longitudinale. A chaque vitesse correspond un vecteur propre definissant la direction du

deplacement de 1'onde ou polarisation de 1'onde. Le modele theorique decrit ci-haut a ete

structure dans un programme numerique qui permet Ie calcul des composantes de la vitesse en

fonction de 1'orientation des fibres. Le tableau 1.1 donne les divers cas de solution des vitesses

suivant chaque mode de propagation possible pour un materiau orthotrope et selon Ie systeme

d'axes de reference de la figure 1.7.

X3 f or, f hmin*)

xi(cr)

Figure 7 - Systeme d'axes utilise
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pv2=Cn

PV2=C66

PV'=C55

pV-=C66

pVA=C22

pV-=C44

PV'=C55

PV2=C44

PV2=C33

pV2=p22C66+P23C55

(P22C22+P23C44-PV2)*(P22C44+

p23C33-pV2)=p22p23(Ci3+C44)2

pV^=p-iC66+p~3C44

(P2lCn+p23C55-pV2)*(p2lC55+

P23C33-PV2)=P2lp23(C)3+C55)2

pV2=p2iC55+P 2C44

(p2ldi+p22C66-pV2)*(p2lC66+

p-2C22-PV-)=P" lp-2(C 12+C66)"

Tableau 1.1 - Relations entre les vitesses et la matrice de rigidite [22,23]
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Une fois que tous les elements de la matrice C sont connus, 11 ne reste plus qu'a trouver les

constantes elastiques en calculant 1'inverse de C c'est a dire la matrice de compliance S montree a

l'equation(lO).

[S] =[€]-'=

1
En
Vl2

En
Vl3

En

0

0

0

V21

E22
1

E22
V23

E22

0

0

0

V31

E33
V33

Bs3
1

E33

0

0

0

0

0

0

G23

0

0

0

0

0

0

Gl3

0

0

0

0

0

0

1
G]2

(10)

Les modules d'elasticite du materiau sont notes Ey et les modules de cisaillement 0;,. p est la

densite du materiau et v Ie coefficient de poisson.

Pour une plaque mince, 1'epaisseur dans la direction normale au plan forme par la plaque est

negligeable; Ie materiau composite est considere bi-dimensionnel (les deformations dans

1'epaisseur sont negligeables) et la matrice de rigidite s'ecrit:

[C]=
•II

•12

0

^12

•22

0

0
0

C66.

PV|2i

A
0

A

PV?2
0

0
0

pv^_

1
E,
-D

'I

0

-D

E,
1
'2

0

0

0

1
G

-1

(11)

avec A= V(Ci, +C,, - 2pV^ XC,, + C,, - 2pV^) - C 66

II fautjuste rappeler que Cn, Cn et €22 sont calcules a 1'aide d'un capteur d'ondes longitudinales

et pour C66 un capteur d'ondes de cisaillement.
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Ainsi cette relation montre que la mesure experimentale des vitesses de propagation des ondes

permettra de calculer les constantes elastiques du materiau et enfin, 1'etude de leur variation en

fonction de 1'exposition du materiau a un gradient de temperature. Pour valider Ie programme, Ie

cas inverse a ete considere pour un composite unidirectionnel carbone/epoxyde AS4/3502 dont

les proprietes sont definies dans Ie tableau 1.2.

Tableau 1.2 - Quelques proprietes du carbone/epoxyde AS4/3502

Proprietes Composite

Densite, p

Cn

^22

€44

C55:

Ci2=

^23

:C33

^66

-C,3

^22 ~ ^€44

1.586g/cm3

128.2 GPa

14.95 GPa

3.81 GPa

6.73 GPa

6.9 GPa

7.33 GPa

L'application du modele theorique dans Ie cas des modes de propagation longitudinale et

transversale, donne la variation des vitesses de phase en fonction de la direction des fibres

comme illustre a la figure 1.8. Ce resultat montre bien que les ondes longitudinales se propagent

plus rapidement que celles transversales. La vitesse des ondes est be! et bien favorisee par la

direction des fibres ou la valeur est d'environ 8991 m/s. Ces valeurs de vitesse seront prises

comme reference afin de verifier les mesures experimentales des vitesses par la technique de

1'AU.
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Figure 1.8 - Variation theorique des vitesses en fonction de la direction des fibres
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CHAPITRE 2

L'ACOUSTO-ULTRASONIQUE

Introduction

L'acousto-ultrasonique est la methode que 1'on se propose d'utiliser puisqu'elle repond bien aux

exigences posees dans la problematique, a savoir trouver une methode nondestructive qui ne se

contentera pas de trouver les defauts mats qui s'attardera sur 1'effet de ces defauts sur la variation

des proprietes mecaniques. Introduite en 1982 par A. Vary, cette technique est basee sur la

combinaison de deux techniques, 1'emission acoustique et les ultrasons. Elle se compare bien

aux principales methodes de CND et dans certains cas, de plus en plus nombreux d'ailleurs, elle

les supplante [2]. Dans cette partie, 1'acousto-ultrasonique sera discutee un peu plus en detail.

2.1 - Les signaux AU

Cette section presente les aspects principaux des signaux AU. L'objectif vise id est de bien

comprendre les phenomenes physiques derriere la propagation des signaux AU afin de faciliter

leur analyse et leur interpretation.

2.1.1 - Principe et definition

Aussi appele la methode du facteur d'onde de contrainte, 1'acousto-ultrasonique utilise la

propagation des ondes pour deceler et quantifier 1'etat d'endommagement du materiau. Comme

il a ete mentionne plus haut, c'est la combinaison de deux techniques, a savoir 1'emission

acoustique et les ultrasons.

Le terme emission acoustique designe 1'onde elastique liberee de fa^on spontanee a 1'interieur

d'un materiau par Ie degagement brutal d'energie due a des modifications locales du milieu

(micro-fissuration, glissement aux joints de grains, mouvement des dislocations...).

L'evenement d'emission acoustique genere alors une onde mecanique dans Ie materiau. Cette

onde est detectee a la surface par un capteur qui la transforme en un signal d'emission

acoustique. Ce phenomene est done repris dans la technique de 1'acousto-ultrasonique: un

capteur ultrasonique transforme une serie d'impulsions electriques en ondes mecaniques
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ultrasonores qui sont injectees dans la structure. En se depla9ant de 1'emetteur au recepteur ces

ondes interagissent avec la structure et Ie signal acousto-ultrasonique contient a la sortie de riches

informations sur toutes les caracteristiques de la structure.

Ainsi, 1'AU differe des methodes ultrasoniques usuelles surtout dans la nature du signal de

reponse. Cette reponse est en fait une superposition de plusieurs ondes resultant de 1'interaction

du signal original avec la microstructure du materiau.

Les porosites, Ie delaminage, la decohesion a 1'interface fibre-matrice et la richesse de la matrice

sont quelques uns des facteurs qui determinent les proprietes mecaniques et la reponse

dynamique d'un materiau fibreux. Ces facteurs, pris separement ou ensemble, influencent la

propagation des ondes et correle par la meme occasion la variation des proprietes mecaniques.

2.1.2 - Capteurs et liguide couulant

En general, les capteurs sont places sur la meme face du materiau a tester. Cependant, et c'est un

des points qui fait la versatilite de cette methode, il est possible d'avoir trois autres

configurations comme 1'indique la figure 2.1. Ainsi, lorsque la distance entre les capteurs est

nulle, la configuration est celle de la methode de reflection ou celle de transmission.

II faut aj outer que Ie capteur et 1'emetteur doivent avoir une largeur de bande suffisante pour

exciter toutes les frequences necessaires pour interroger Ie materiau. Selon Vary, un capteur de 1

MHz de largeur de bande serait adequat pour caracteriser un composite.

Les capteurs utilises sont fixes de fa^on normale a la plaque a 1'aide d'un mince film d'un

liquide coupleur, la graisse de silicone, en appliquant une pression suffisante pour eliminer les

problemes de reverberation dans Ie couplant et de rugosites de surface [1].

Le liquide couplantjoue un role primordial car il a un effet significatif sur 1'amplitude du signal

detecte. Hashemi [8] montre non seulement 1'effet sur 1'amplitude du signal de la pression

appliquee sur les transducteurs selon Ie type de couplant utilise mats aussi 1'effet sur 1'amplitude

du signal de 1'epaisseur de couplant pour deux types de couplant. Dans les deux cas, la

frequence utilise est de 800 kHz et les resultats indiquent que 1'optimum est obtenu pour une

pression de 2 kPa et une epaisseur de moins de 2 mm pour Ie liquide couplant. De plus,

1'amplitude du signal re9u augmente generalement avec une augmentation de la pression a

1' interface transducteur/specimen ou avec une diminution de Pepaisseur du couplant. Tout ceci
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est certainement du au fait que 1'uniformite du couplant est accentue et que 1'air qui est

emprisonne dans Ie couplant s'echappe lorsque la pression est appliquee.

(a) (b)

(c) (d)

Figure 2.1 - Configurations des capteurs

2.1.3-Le signal AU

II est interessant d'aborder cette section pour verifier dans quelle mesure la reponse AU est

representative du signal original. Le signal AU original est un ensemble de sources ponctuelles

distinctes regroupees autour d'un point ou dispersees dans la structure, selon Ie cas. En

supposant que 1'emission se fait a partir d'un point, il est possible de suivre la trace du signal

jusqu'au recepteur. Comme Ie montre la figure 2.2, plusieurs ondes arrivent vers Ie recepteur,

certaines plus vite que d'autres. C'est ainsi que la reponse AU consiste en une superposition de

plusieurs ondes. Par ailleurs, ces ondes seront attenuees au cours de leur propagation dans la

structure mais en se basant sur la figure 2.2, il est impossible d'evaluer Ie phenomene.

Emetteur Capteur

\^
Ŝpecimen

Figure 2.2 - Ondes longitudinales de ler, 2eme et 3eme ordre

17



U faut rappeler ici que les angles de reflection, les vitesses et 1'attenuation des ondes sont

intimement liees au modules elastiques du materiau. Ainsi, 1'onde finale re9ue contiendra des

informations particulieres de la structure interrogee.

2.2 - Bilan sur PAU

L'acousto-ultrasonique a en fait etc utilise des 1977 par Vary pour caracteriser un composite

carbone/epoxyde [24]. C'est a ce moment-la qu'il a defini la notion de facteur d'onde de

contraintes SWF (Stress Wave Factor). Dans cette partie, un bilan des travaux sur 1'acousto-

ultrasonique sera effectue en passant du SWF a tous les autres types de parametres.

2^2.1 - Techniques du facteur d'onde de contrainte

Vary a utilise Ie SWF des 1977 pour faire une correlation entre ce parametre et plusieurs autres

qui caracterisent Ie materiau, a savoir la resistance du materiau et 1'orientation des fibres entre

autre. A 1'aide de ce meme facteur, 1'emplacement de la rupture a aussi pu etre predit. Au debut,

cette technique nouvelle etait connue sous Ie nom d'acoutique-ultrasonique. En 1981, Vary [16]

utilise Ie terme acousto-ultrasonique et definit Ie SWF comme:

SWF=R.T.C

ou R est Ie taux de repetition des impulsions d'entree (repetition Rate), T est Ie temps de detente

ou d'attenuation (reset Time) et C, Ie nombre d'oscillations du signal de sortie au dessus d'un

seuil pre-choisi (ringdown Count).

Le facteur d'onde de contrainte est en fait une mesure de 1'energie dans Ie signal acousto-

ultrasonique. D'autres definitions du facteur d'onde de contrainte ont etc exposees par Vary

comme 1'amplitude crete de 1'enveloppe energetique du signal.

En 1983, 1'effet de certains parametres d'un CFRP (Carbon Fiber Reinforced Plastic) sur la

vitesse de propagation et la quantite d'energie transmise par les signaux AU pour differentes

frequences est etudie [25]. A partir de ces travaux, 11 a ete demontre que la presence de defauts

dans Ie composite se traduit par une attenuation de certaines frequences du signal. Cependant,

pour ces travaux de Ono et De Spain, Ie defaut etait la porosite et leur analyse ne s'applique pas

tout a fait au cas d'une degradation thermique. D'autres resultats importants sont tout de meme

ressortis de cette etude en confirmation de ce que Vary stipulait comme Ie fait qu'un signal
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acousto-ultrasonique etait Ie resultat d'une superposition d'une multitude de formes d'ondes,

superposition riche en information mais complexe a analyser.

En 1984, c'est au tour de Govada, Henneke et Talreja d'utiliser 1'AU pour analyser les

endommagements par fatigue des composites [26]. Les parametres choisis tel que les moments

du spectre de frequence ont demontre une bonne correlation avec Ie comportement contrainte

deformation des specimens.

Les applications de 1'acousto-ultrasonique pour faire du controle non-destructif sont alors de plus

en plus nombreuses et variees. Kautz [27] se sert de la technique de 1'AU pour verifier la

resistance la resistance d'un F\VC (Filament Wound Composite). Puis Phani et Bose [28] se

servent de 1'AU et demontrent que Ie facteur d'onde de contrainte est un bon indicateur de la

diminution de resistance du a un vieillissement hydrothermique alors que Lorenzo et Hahn [29]

montre que les parametres tels que i'amplitude crete et 1'energie du signal sont plus sensibles a

1'accumulation de 1'endommagement que Ie SWF. En 1987, Moon, Jerina et Hahn [17] etudient

la propagation des ondes acousto-ultrasoniques dans les composites et trouvent que les ondes

sont des ondes de Lamb et que leur vitesse de propagation change selon la direction des fibres.

Un peu plus tard, la meme equipe observe que 1'amplitude crete ne revele pas toute 1'information

contenue dans Ie signal sur 1'endommagement. Us preferent done a ce parametre 1'energie du

signal qui donne plus d'informations [30].

Ainsi, a 1'aide du facteur d'onde de contrainte, plusieurs etudes ont pu etre realisees. II faut

cependant noter que la definition du SWF n'est pas toujours la meme d'une etude a 1'autre. En

effet, chaque recherche choisit Ie parametre qui decrit Ie mieux Ie phenomene a observe. C'est

ainsi que plusieurs autres parametres ont ete utilises comme 1'energie, la RMS, 1'amplitude crete

et les vitesses de propagation des ondes acousto-ultrasoniques.

2.2.2- Nouvelles tendances

Comme il a ete mentionne plus haut les signaux acousto-ultrasoniques sont tres riches en

information mais sont aussi tres complexes a analyser. De par ce fait 11 devient evident que ie

seul facteur d'onde de contrainte ne peut suffire a interpreter les signaux sans negliger une bonne

partie du signal. Pour palier a ce probleme, des logiciels informatiques couples a un materiel

plus sophistique sont utilises afin d'exploiter Ie plus possible 1'information du signal.
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En se servant de 1'expertise deja appliquee a 1'analyse des signaux d'emission acoustique, les

techniques de reconnaissance de formes sont utilisees avec 1'acousto-ultrasonique. En 1988,

Kiernan et Duke [31] digitalisent les signaux acousto-ultrasonique a 1'aide d'un support

informatique et se permettent de faire un traitement du signal. Plusieurs parametres sont alors

extraits du signal dans Ie domaine frequentiel et temporel.

Vary revient a la charge avec des articles syntheses [1,32] dans lesquels il traite de la technique

de 1'acousto-ultrasonique de fa9on a la redefinir mais aussi a expliquer les potentialites et

limitations de la methode. II insiste sur Ie traitement de 1'information par divers moyens comme

la reconnaissance de forme.

Les annees qui suivent sont representatives de la nouvelle tendance et nombreuses sont les

publications sur 1'acousto-ultrasonique qui se servent du traitement du signal pour analyser

F information et permettre de correler des parametres issus du signal digitalise aux proprietes

mecaniques. Ceci amene Fecko, Steiner et Gillepsie [33] en 1994, a etudier une nouvelle

maniere de visualisation des signaux AU alors que Chien et collaborateurs [34] mesurent Ie TOF

(Time Of Flight) des ondes AU qu'ils relient aux proprietes mecaniques.

De cette recherche bibliographique, il est demontre que 1'acousto-ultrasonique est une technique

puissante pour evaluer 1'etat de sante du materiau moyennant certaines precautions. C'est une

technique qui s'adapte bien au controle de la plupart des structures puisqu'elle necessite 1'acces a

une seule face du materiau a tester. Par ailleurs, en combinant 1'acousto-ultrasonique aux

techniques de traitement numerique des signaux, il est possible d'analyser les donnees a 1'aide

d'appareils sophistiques. Ainsi, il reste a utiliser cette technique non pour correler uniquement

les proprietes mecaniques mats surtout d'etudier 1'endommagement dans Ie composite du a une

sollicitation thermique
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CHAPITRE 3

LA CARACTERISATION DE L'ENDOMMAGEMENT
VIA L'ACOUSTO-ULTRASONIQUE

Introduction

L'objectif principal de cette etude est 1'identification de 1'endommagement d'un composite

sollicite thermiquement par 1'acousto-ultrasonique. Ce chapitre constitue done une partie

essentielle de ce travail. Dans un premier temps la procedure experimentale employee pour la

methode de 1'AU est decrite; dans un deuxieme temps, les analyses et Ie traitement des donnees

numeriques seront abordes non seulement pour valider 1'AU comme methode de caracterisation

mais aussi comme methode capable de montrer 1'effet d'un endommagement thermique.

3.1 - IVIateriaux de Petude

Les echantillons de reference de cette etude sont des plaques unidirectionnelles vierges en

graphite-epoxyde AS4/3501-6, fabriquees selon les normes industrielles au laboratoire de 1'I.R.A

(Institut de Recherche Aerospatiale) a Ottawa. De meme les eprouvettes degradees proviennent

de plaques unidirectionnelles du meme materiau ayant subi une sollicitation thermique a

differentes temperatures. L'exposition thermique a ete effectuee a temperature constante dans un

four "Thermodyne Type 6000 programmable furnace". Une fois que la temperature desiree est

atteinte sur la surface du materiau il faut garder ce dernier dans Ie four pendant 4 minutes pour

permettre au pli du centre d'etre a la meme temperature. Les caracteristiques mecaniques pour

les fibres, la resine et Ie composite sont donnees au tableau 3.1.

Tableau 3.1 - Proprietes des fibres, de la resine et du composite de 1'etude

Proprietes

Densite, p

Coeff. de Poisson,

Module en tension

Module en flexion

D

,Et

,Ef

Fibres AS4

1.8g/cm3

235 GPa

Epoxyde 3501-6

1.27g/cm'

0.35

4.3 GPa

Composite

1.6 g/cm

0.3

148 GPa

128 GPa
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Le tableau 3.2 donne un aper9u des eprouvettes fabriquees et de leur designation.

Tableau 3.2 - Liste des differentes plaques et leurs caracteristiques

Types de plaques

Vierge

Degradee 244°C
Degradee 244°C

Degradee 260°C
Degradee 260°C

Nombres de plis

12
12
24
12
24
12
24

Dimensions (mm)

304.8x304.8x1.6

304.8x304.8x1.6

152.4 x 152.4x3.1

152.4 x 152.4 x 1.6

152.4 x 152.4x3.2

152.4x152.4x1.6

152.4 x 152.4x3.2

Designation

Al
A2
AO
A6
A3
A7
A4

II faut noter que toutes les plaques ont ete systematiquement soumises au controle ultrasonore

(C-Scan) pour assurer 1'absence de defauts de fabrication decelables dans Ie composite. Notons

aussi que pour une plaque donnee son epaisseur peut varier sensiblement dont 1'effet n'a pu etre

evalue.

Pour une meilleure coherence des resultats AU, 1'epaisseur des plaques a ete choisie de sorte que:

1- la longueur d'onde superieure a celle-ci lorsque 1'on recherche 1'effet des defauts dans Ie

composite sur les rigidites ou sur les variations du module d'elasticite des plaques[15]. Ainsi,

— >1, avec A, lalongueur d'onde et d 1'epaisseur de la plaque.
d

2 - la longueur d'onde ne soit pas du meme ordre de grandeur que Ie diametre de la fibre pour

minimiser les problemes d'interactions entre 1'onde et la fibre [16]. Ainsi,

— > 1, avec ^ la longueur d'onde et d' Ie diametre de la fibre
d'' "

En consequence, 1'epaisseur des eprouvettes etudiees correspondaient a des plaques de 24 et de

12 plis.
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3. 2 - Eguipements et procedures pour 1'acquisition des signaux AU

Le montage experimental dans son ensemble est montre a la photo 3.1. Ce montage comprend

les composantes suivantes:

- un generateur d'impulsions, Data 2020 de Data Precision,

- un transducteur large bande AET FC-500 utilise comme emetteur,

- un capteur d'emission acoustique, Bruel & Kjaer type 8312, de 0.1-1 MHz de frequence,

- un filtre amplificateur a large bande , Bruel & Kjaer type 2638,

- un systeme d'acquisition et de traitement de signal DATA 6000A de Data Precision,

- un module de transfert de fichier Analogic model 68 1 de Data Precision.

Photo 3.1 - Vue d'ensemble du montage experimental pour 1'AU

Dans la photo 3.2, une vue agrandie, il est possible de distinguer Ie Data 6000A de Data

Precision et au dessus de ce dernier, Ie module de transfert de fichiers pour stocker sous forme

numerique les donnees. Sur cette meme photo, en dessous du Data 6000A, se trouve Ie

generateur de signaux model 2020 et a gauche Ie filtre amplificateur a large bande. La photo 3.3

nous revele les transducteurs, la plaque composite et Ie type de liquide couplant utilise.
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Photo 3.2 - Le Data 6000A, Ie generateur d'ondes et Ie filtre amplificateur

ll^^l^llj^l^llllll
BSw|w;S3B;®M;K;^>|:™j«;a^^

Photo 3.3 - Les transducteurs, la plaque composite et Ie liquide couplant
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La chame d'appareillage illustree a la figure 3.1 a etc utilisee pour 1'obtention des donnees AU.

Generateur
d'ondes

model 2020

Emetteur
ultrasonore

DATA 6000

ftAAAr-

Ati.WAr

Amplificateur
B&K

Ax

TI—IIIIIIIIIIT
0 i 23 45 67 syi()1112

Capteur
d'emission
acoustique

Materiau
composite

Isolant

Regle

Figure 3.1 - Technique de mesure par 1'acousto-ultrasonique

Le signal d'entree est un train d'ondes sinusoidales de 2 volts d'amplitude et de 10 \is de duree

(figure 3.2). Deux sorties sont issues du generateur, une pour exciter Ie transducteur et 1'autre

directement envoyee au Data 6000 pour declencher 1'acquisition. Le transducteur a une reponse

uniforme au dela de 500 kHz; pour Ie recepteur Ie gain maximal se situe a 750 kHz. Le filtre

amplificateur est ajuste a 23 dB pour les acquisitions dans Ie sens des fibres et a 43 dB pour les

acquisitions a 45° et 90° par rapport aux fibres. La bande passante du filtre amplificateur est de

100 kHz a 2 MHz. Enfin, la periode d'echantillonnage est regle a 100 ns sur Ie Data 6000 et Ie

signal numerise est compose de 1024 points pour une duree totale de 102.4 |.is.

Etant donne que 1'objectif de cette etude est de comparer la reponse acousto-ultrasonique des

plaques composites unidirectionnelles vierges aux unidirectionnelles degradees, il est important
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que les conditions de mesures AU demeurent constantes d'une plaque a 1'autre. Une calibration

assurant des conditions optimales a ete effectuee de fa9on a ne pas introduire de modifications

dans les signaux dues a 1'appareillage.

Figure 3.2 - Le signal d'entree

Apres cette etape preliminaire, la surface de 1'eprouvette est preparee en tra9ant a 1'aide d'un

crayon feutre la direction appropriee ainsi que les differentes positions que prendront les

capteurs. Par la suite, 1'eprouvette est installee sur une table isolante et une procedure type sera

appliquee systematiquement a toutes les eprouvettes:

appliquer une quantite suffisante de graisse sur les transducteurs et les placer a leur

position respective;

envoyer Ie train d'ondes suivant la formule decrite a 1'equation (12);

FOR 10 \JLS 2*SIN(750K*T) TO 1 0 (12)
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- executer Ie programme d'acquisition des donnees;

10 BUF.A2 = COPY(BUF.A2,10,0,0)
20 TRMAX = TRND(MAX(BUF.A2),512,0,0)
30 TRPKPK = TRND(PKPK(BUF.A2),512,0,0)
40 TRENGY = TRND(ENGY(BUF.A2),512,0,0)
50 TRRMS = TRND(RMS(BUF.A2),512,0,0)
60 TRXMAX = TRND(XMAX(BUF.A2),512,0,0)
70 MAGCA2 = FFT(BUF.A2,0,1 ,0,4)

- numeriser les signaux et sauvegarder toutes ces informations sur disquettes;

- oter et nettoyer les transducteurs ainsi que I'eprouvette;

- recommencer la meme procedure pour une autre position des transducteurs et ainsi de

suite en evitant les bords de la plaque.

Apres avoir applique ce cheminement quatre fois pour mesurer Cn, €22, Ci2 (figure 3.3), 11 est

temps de passer aux traitements des signaux obtenus.

f" Capteurs

Cll

s

-r\

C22

\J

C12

Figure 3.3 - Mesure des parametres de rigidite (Cn, €22, €12) sur la plaque
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3.3^ Traitement des signaux AU

La figure 3.4 compare la forme typique d'un signal AU pour Ie composite graphite/epoxyde

avant et apres 1'exposition thermique represente dans Ie domaine temporel. II apparait que Ie

contenu du signal est reduit suite a 1'exposition thermique du composite.

400 800
Temps (10*|js)

Plaque 24 plis vierge

0 400 800
Temps (10;l:|js)

Plaque 24 plis degradee a 244°C

Figure 3.4 - Signal type avant et apres 1'exposition pour la direction 45C
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Le spectre en frequence des signaux (figure 3.5) revele que la plupart des pics se situent autour

de 750 kHz. Ceci n'est pas surprenant puisque la frequence d'excitation choisie est de la me me

valeur. Toutefois, il est a noter que Ie plus important pic est a 800 kHz et ce decalage est

probablement du aux differents appareils de la chame d'acquisition et au materiau lui meme.

Enfin, a partir de la figure 3.5, on remarque que pour la plaque exposee a 244°C, 1'amplitude

spectrale est attenuee par rapport a celle de la plaque vierge.

500 1000 1500
Frequence (kHz)

Plaque 24 plis vierge

2000

0 500 1000 1500 2000

Frequence (kHz)

Plaque 24 plis degradee a 244°C

Figure 3.5 - Spectre de frequence type avant et apres 1'exposition pour la direction 45(
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La plupart des travaux portant sur 1'AU se servent d'un seul parametre a savoir Ie facteur d'onde

de contrainte (SWF) meme si pour determiner ce parametre on fait appel au traitement de signal.

Dans cette etude, plusieurs parametres seront extraits du signal comme indique dans les travaux

de Moon, Jerina et Hahn [30] et de Beland et collaborateurs [35]. Le tableau 3.3 donne la liste

des parametres issus du signal.

La vitesse de propagation de 1'onde est Ie parametre Ie plus important de cette etude car elle

permet d'evaluer les proprietes mecaniques du composite graphite/epoxyde. Pour 1'obtenir 11

faut evaluer Ie delai temporel (At ou DELAI) du a 1'interaction du signal original avec Ie

materiau en determinant 1'abscisse du premier pic significatif [36].

A partir du delai et de la distance de separation des capteurs, la vitesse est evaluee.

Tableau 3.3 - Liste des parametres extraits des signaux AU

Parametre Description

MAX Amplitude maximum du signal dans Ie domaine temporel
XMAX Temps correspondant a 1'amplitude maximum

PKPK Amplitude crete-a-crete du signal dans Ie domaine temporel

ENGY Energie du signal dans Ie domaine temporel

RMS Amplitude RMS du signal dans Ie domaine temporel
DELAI Temps correspondant au premier pic significatif

En suivant cette methodologie , 11 sera possible de comparer les donnees recueillies pour les

eprouvettes vierges et degradees afin d'evaluer 1'effet de la degradation thermique.

A partir de la base de donnees constituee, 11 est possible de faire une analyse temporelle des

signaux AU obtenus de chaque plaque. Ainsi, des courbes indiquant la transmissibilite du signal

(RMS, ENGY, PKPK, MAX) et des courbes representant Ie temps de propagation (DELAI,

XMAX) peuvent etre tracees. Pour evaluer 1'effet de la degradation sur les resultats, un exemple

est donne pour les plaques AO, A3 et A4 pour les parametres RMS, ENGY et XMAX aux

figures 3.6, 3.7 et 3.8 suivantes.
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Figure 3.6 - RMS, XMAX et ENGY pour plaques vierge (AO) et degradees (A3 et A4) a Oc
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Figure 3.7 - RMS, XMAX et ENGY pour plaques vierge (AO) et degradees (A3 et A4) a 45'
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Figure 3.8 - RMS, XMAX et ENGY pour plaques vierge (AO) et degradees (A3 et A4) a 90C
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La variation des differents parametres utilises dans ce travail permet de faire une analyse plus

raffinee sur les signaux et done d'evaluer la degradation thermique du materiau. Ainsi, en se

servant des figures 3.6, 3.7 et 3.8 on remarque que les trois parametres RMS, ENGY et XMAX

varient avec 1'exposition thermique. Selon la direction parallele aux fibres, Ie parametre RMS et

Ie parametre ENGY decroissent avec 1'exposition thermique alors que Ie parametre XMAX ne

montre pas une tendance a la baisse significative. A 45° par rapport aux fibres, il est clair que

1'exposition thermique affecte les parametres car les parametres ENGY et RMS decroissent alors

que Ie parametre XMAX augmente avec 1'exposition thermique. A 90° par rapport aux fibres,

mis a part les resultats de la plaque vierge, les memes conclusions peuvent etre tirees.

Bien entendu, Ie resultat auquel on s'attendait s'apparente a celui obtenu a 45°. En effet, les

parametres ENGY et RMS doivent decroitre pour signifier une attenuation plus grande selon que

la degradation augmente. De 1'autre cote Ie parametre XMAX doit augmenter pour montrer un

plus grand retard de 1'onde lorsque la degradation est plus importante.

Ceci semble indiquer que les parametres ENGY, RMS et XMAX sont de bons indicateurs de la

degradation thermique que Ie materiau a sub! en autant que ces parametres sont obtenus pour des

directions autres que dans Ie sens des fibres.

3.4 - Determination des proprietes par les vitesses de Dropasation

A partir des mesures sur les signaux, 11 a ete possible de calculer la vitesse de propagation de

1'onde dans Ie materiau. L'evaluation du parametre DELAI se fait a 1'aide du programme de

calcul Origin, capable de lire la valeur de 1'abscisse du premier pic significatif sur Ie signal

numerise. Cependant, la position du premier pic significatif sur Ie spectre n'est pas facile a

determiner. Dans Ie cas ou 1'attenuation est augmentee soit par 1'eloignement des capteurs ou par

Ie changement de direction la lecture devient plus compliquee et peut engendrer une lecture

erronee.

Tout d'abord il faut s'assurer que Ie pic selectionne est bien celui qui est associe au module

d'elasticite ou si ce pic est relie a du bruit. Dans certains travaux de recherche comme Kautz

[36] il est donne une indication sur Ie premier pic reel (pulse 1 sur la figure 3.9). Une fois Ie pic

identifie, 11 reste a trouver la valeur du parametre DELAI qui serait alors 12 [is. Ainsi, pour Ie

signal montre a la figure 3.9, Ie parametre DELAI peut etre evalue.
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La meme procedure a ete utilisee dans cette etude et pour la plaque vierge de 24 plis un exemple

des valeurs obtenues pour une serie de mesure sont affichees au tableau 3.4.

.20

.10

Ito
-.10

-.20

Pulse 2

Pulse 1

8 12
Time, p. sec

16 20

Fig. 3 Waveforms collected on a typical composite lensile
specimen employing two 1.0-MHz a-ansducers.

Figure 3.9 - Mesure du premier pic selon Kautz [36]

Tableau 3.4 - Parametre DELAI pour la plaque vierge de 24 plis

Distance entre

capteurs (mm)

38.2

43.2

48.2

53.2

58.2

63.2

68.2

DELAI
direction 0° (p5)

6.4

6.7

7.2

8.1

8.6

9.4

9.4

DELAI
direction 45° (ps)

10.0

11.6

12.9

18.9

19.9

21.6

23

DELAI
direction 90° ((^s)

15.1

16.9

19.0

23.4

25.1

28.4

32.7
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Ainsi, Ie parametre DELAI a permis d'evaluer dans les trois directions desirees les vitesses de

propagation illustrees a la figure 3.10.
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Figure 3.10 - Exemple de calcul des vitesses de propagation a 0°, 45° et 90C
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Cette methodologie est appliquee plusieurs fois pour la meme plaque afin de calculer une vitesse

moyenne de propagation de 1'onde dans Ie materiau. Bien entendu, cette vitesse reflete les

nombreux problemes qui peuvent exister au sein du materiau. Le tableau 3.5 resume les vitesses

moyennes de propagation de 1'onde dans Ie composite.

Tableau 3.5 - Tableau des vitesses moyennes de propagation en km/s par AU

Plaques

AO, 24 plis, vierge

Al, 12plis, vierge

A2, 12 plis, vierge

A3, 24 plis, d. 244°C

A4, 24 plis, d. 260°C

A6, 12 plis, d. 244°C

A7, 12 plis, d. 260°C

VitesseaO°,Vn

9.15

8.62

8.87

10.29

10.08

8.92

8.87

Vitessea45°,V|2

2.04

2.20

2.16

2.31

2.30

2.30

2.28

Vitesse a 90°, V^

2.00

2.43

2.35

1.81

1.40

2.31

2.09

Afin de permettre une meilleure visualisation des resultats, les figures 3.11, 3.12 et 3.13

presentent les vitesses de propagation suivant les directions 0°, 45° et 90°. D'emblee on

remarque que les donnees se divisent en deux categories, a savoir les vitesses des plaques de 24

plis d'une part et de 1'autre les donnees des vitesses des plaques de 12 plis. Les ordres de

grandeur des vitesses ainsi obtenues se comparent bien aux vitesses fournies dans la litterature.

Tsa'i donne comme module de rigidite pour un composite AS4/3501-6 les valeurs suivantes en

GPa: Cn= 138.8,

Ci2= 2.704,

C22= 9.013,

€66=7.100.

Ceci permet done de trouver des vitesses theoriques en km/s toujours selon 1'equation (II):

Vn=9.32,

Vi2=2.19,

V22 = 2.37.
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VITESSES DE PROPAGATION SELON LA DIRECTION Oc
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Figure 3.11 - Vitesses de propagation des plaques composites selon la direction 0°



VITESSES DE PROPAGATION SELON LA DIRECTION 45C
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Figure 3.12 - Vitesses de propagation des plaques composites selon la direction 45'



VITESSES DE PROPAGATION SELON LA DIRECTION 90C
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Figure 3.13 - Vitesses de propagation des plaques composites selon la direction 90°



Puisque les valeurs fournies par Tsai sont celles d'un composite vierge, la comparaison se fait

avec les plaques vierges de 24 plis AO et celles de 12 plis, Al et A2. Ainsi, les vitesses de

propagation obtenues par 1'AU reste en dessous de 10% d'erreur par rapport aux valeurs

theoriques dans la majorite des cas (figure 3.14).

10-r

6 +

00S 4 +

2 +

VITESSES DE PROPAGATION SELON L'AU ET SELON TSAI

ft

45°

Direction

90C

XA024plis <>A1 12plis AA2 12 plis oTsai

Figure 3.14 - Comparaison des vitesses de propagation theoriques et selon 1'AU

Cette figure est encore un justificatif du choix de 1'acousto-ultrasonique comme methode de

caracterisation. Elle revele que 1'AU est valable en ce qui concerne les plaques composites

vierges.

Suivant 1'equation (11) et connaissant la densite p du composite, 11 est possible d'evaluer la

matrice de rigidite puis les modules d'elasticite dans les directions principales. Comme exemple

de calcul, Ie tableau 3.6 montre les modules de rigidite en GPa pour les plaques composites

vierges de 24 et 12 plis.
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Tableau 3.6 - Elements de la matrice de rigidite en GPa par AU pour les plaques vierges

Plaques Module a ff, C n Module a 45', C 12 Module a 90', €22

AO, 24 plis, vierge
Al, 12plis, vierge
A2, 12 plis, vierge

134.0
118.9
125.9

2.27

3.72

3.80

6.40

9.45

8.84

U reste a evaluer maintenant les proprietes mecaniques a savoir les modules de Young E| et E2

respectivement dans Ie sens parallele aux fibres et dans Ie sens perpendiculaire aux fibres et Ie

module de rigidite G 12.

En se servant de la meme formulation mathematique presente a 1'equation (11), Ie calcul de la

matrice de compliance S permet de trouver Ei, £2 et G 12. Le tableau 3.7 presente les proprietes

mecaniques des plaques composites testees.

Tableau 3.7 - Modules d'elasticite Ei, £2 et Gi2 en GPa pour les plaques composites testees

Plaques

AO, 24 plis, vierge

Al, 12 plis, vierge

A2, 12 plis, vierge

A3,24plis,d.244°C

A4, 24 plis, d. 260°C

A6, 24 plis, d. 244°C

A7, 24 plis, d. 260°C

Module Ei

133.2

117.4

117.4

168.9

162.3

124.1

111.3

Module E2

6.4

9.3

9.3

5.2

3.1

8.3

6.2

Module G 12

7.1

7.1

7.1

7.1

7.1

7.1

7.1

Ici aussi il est possible de representer ces modules sur des figures pour faciliter leur visualisation.

Tel que mentionne plus haut, Ie module de rigidite est considere comme constant quelque soit la

plaque choisi. Les figures 3.15 et 3.16 montrent les modules d'elasticite dans les directions

parallele et perpendiculaire aux fibres.
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MODULE DE YOUNG SELON LA DIRECTION PARALLELE AUX FIBRES
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Figure 3.15 - Module d'elasticite des plaques composites dans la direction parallele aux fibres



MODULE DE YOUNG SELON LA DIRECTION PERPENDICULAIRE AUX FIBRES
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Figure 3.16 - Module d'elasticite des plaques composites dans la direction perpendiculaire aux fibres



Pour les modules Ei et Ei du composite AS4/3501-6, Tsai" donne en GPa:

Ei = 138,

Ez = 8.96.

En comparant les valeurs obtenues par 1'AU a celles presentees par Tsai" pour Ie cas des plaques

vierges, comme il a ete mentionne plus haut pour les vitesses, la marge d'erreur des modules Ei

et E2 montrent la fiabilite de 1'acousto-ultrasonique comme methode de controle non-destructive.

II faut noter que Ie module E2 de la plaque vierge de 24 plis AO est assez loin de la valeur de

Tsai. U sera vu ulterieurement si ce decalage est du a 1'epaisseur de la plaque ou a tout autre

probleme.

En conclusion, il faut retenir que la technique de 1'acousto-ultrasonique s'avere etre un outil

efficace pour caracteriser de fa9on nondestructive la degradation des matedaux composites. A

partir de cette methode il a ete possible de trouver les modules d'elasticite de plaques composites

vierges et degradees.

U faut noter que suivant 1'exposition thermique, les valeurs des vitesses de propagation changent.

En effet, dans les trois directions, 0°, 45° et 90° la vitesse des plaques degradees de 24 plis varie

par rapport a celle de la plaque vierge de 24 plis et cette constatation se repete pour les plaques

de 12 plis. Pour toutes les deux epaisseurs de plaque, on note que la vitesse de propagation est la

plus sensible dans la direction 90° en ce qui concerne la degradation thermique.

U reste a savoir si cette conclusion rejoint les resultats d'une caracterisation etalon, la

caracterisation mecanique des plaques qui sera 1'objet du chapitre suivant.
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CHAPITRE 4

LA CARACTERISATION MECANIQUE DES PLAQUES

Introduction

L'essai de traction est Ie test Ie plus couramment utilise en ingenierie pour determiner les

proprietes mecaniques d'un materiau. En regle generale, il consiste a soumettre une eprouvette

du materiau a etudier a un chargement axial et a mesurer 1'allongement correspondant. Pour etre

valable, 1'essai de traction doit donner des mesures significatives et impliquer des etats de

contrainte simples et connus. Par ailleurs, 1'essai de traction doit produire des valeurs de

proprietes mecaniques qui permettront d'apprecier Ie comportement du materiau.

L'objectif de ce chapitre est done de presenter une methode valide de comparaison pour evaluer

la precision des resultats obtenues par la methode AU. Apres une breve description de

1'eprouvette de test, les differentes procedures utilisees pour la caracterisation mecanique du

materiau seront examinees et les resultats seront sommairement commentes.

L'essai de traction necessite, pour une bonne interpretation des resultats, une bonne

reproductibilite; Ie nombre limite de plaques composites disponibles n'a permis de tester qu'un

petit nombre d'eprouvettes. Toutefois, les resultats ici presentes donnent des valeurs des

proprietes mecaniques des plaques etudiees qui se rapprochent de celles trouvees dans la

litterature pour Ie meme composite.

4.1 - Les eprouvettes

Sur chacune des plaques de cette etude, quatre eprouvettes ont ete prelevees pour effectuer 1'essai

de traction (voir figure 4.1). Ces eprouvettes ont ete decoupees a 1'I.R.A (Ottawa) suivant les

standards en vigueur. Par la suite des talons sont fixes aux extremites a 1'aide d'une resine

epoxyde, pour eviter 1'endommagement du composite dans les machoires de la machine de

traction.

II est imperatif que Ie nettoyage et sablage des talons ainsi que les extremites des eprouvettes

extraites des plaques composites ou sont colles les talons soient effectues soigneusement pour

obtenir une bonne adherence. Par la suite, il faut preparer la colle epoxyde en melangeant une
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resine EPO-KWICK de Buehler au durcisseur de la meme marque a temperature ambiante.

L'operation consiste a deposer quelques gouttes du melange sur la surface des talons en prenant

soin de ne pas contaminer ces derniers durant la manipulation. L'eprouvette est alors posee sur

les talons et 1'alignement de 1'ensemble verifie.

19 mm

19mm

Figure 4.1 - Exemple de decoupe de deux eprouvettes

U faut eviter d'appliquer de la pression sur les talons afin que la resine epoxyde puisse s'etaler de

fa^on uniforme par capillarite. Par ailleurs il faut choisir des talons plus long pour les

eprouvettes d'epaisseur plus importante.

L'eprouvette vue dans les deux plans est montre aux photos 4.1 et 4.2.

Suivant, la m^me procedure de fabrication, un total de 28 eprouvettes ont ete preparees pour les

test de traction. Clairement, Ie nombre d'eprouvettes n'est pas eleve pour caracteriser de la

meilleure maniere les proprietes mecaniques du composite mats considerant Ie cout de mise en

oeuvre de ces materiaux composites de hautes performances, il est facile de comprendre que

FInstitut de Recherche Aerospatiale a montre une grande generosite en fournissant les materiaux

de cette etude.
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Photo 4.1 - L'eprouvette de traction vue de face

Photo 4.2 - L'eprouvette de traction vue de cote
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4.2 - Eduipements et procedures

Les appareils utilises pour les tests de traction sont les suivants:

une machine de test Universel Instron model 4206;

une console de calibration Instron;

un systeme informatique d'acquisition et de controle;

un extensometre.

Une vue d'ensemble du montage experimental est presentee a la photo 4.3.

Photo 4.3 - Vue d'ensemble du montage experimental pour les essais mecaniques

Les differentes etapes a realiser sont alors:

prendre les mesures de longueur, largeur et d'epaisseur de Feprouvette;

placer 1'eprouvette dans les machoires de la machine;

fixer 1'extensometre sur 1'eprouvette (photo 4.4);
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proceder a la calibration a partir de la console;

entrer les parametres et demarrer Ie test a partir de 1'ordinateur.

Photo 4.4 - L'eprouvette et Pextensometre dans les machoires de la machine

U est crucial pour les eprouvettes en materiau composite d'avoir un extensometre etant donne

que ces materiaux presentent Ie caractere de rupture fragile. Le domaine elastique du graphique

force-deplacement renferme toute 1'information pour la caracterisation du materiau. Avec un

extensometre, il est plus facile d'obtenir cette information avec grande precision.

Une fois Ie test lance, la courbe de traction se dessine simultanement sur 1'ecran de Fordinateur

et les donnees du test sont stockees dans la memoire de 1'appareil pour etre analysees par la suite.
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4.3 - Resultatsdes essais mecaniques

Dans Ie sens longitudinal de 1'eprouvette (sens des fibres), Ie test se fait assez facilement car les

manipulations sont moins delicates et 1'eprouvette a peu de chance de se casser accidentellement

avant Ie test. La rupture se fait d'une fa9on plutot "explosive" avec restitution d'energie

elastique entrainant la desintegration presque totale de 1'eprouvette (photos 4.5 et 4.6). Cette

constatation se repete pour toutes les expositions c'est a dire pour les eprouvettes vierges ou

degradees thermiquement. Par ailleurs, dans tous les cas de figures, 11 faut noter que 1'initiation

de la rupture a toujours lieu dans la zone de test entre les machoires.

Photo 4.5 - Eprouvette dans Ie sens longitudinal apres Ie test de traction
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Photo 4.6 - Eprouvette dans Ie sens longitudinal apres Ie test de traction

Dans Ie sens transversal (sens normal aux fibres), toutes les eprouvettes se sont rupturees de

fa^on perpendiculaire a la direction d'application de la charge et done par la meme occasion

parallelement a la direction des fibres (photo 4.7). La rupture s'est produite entierement dans la

matrice pour toutes les eprouvettes.

Dans 1' ensemble, les tests de traction se sont deroules sans problemes majeurs et de fagon assez

repetidves. Notons toutefois Ie decollement occasionnel des talons ce qui a entrame aussitot

1'annulation du test. L'eprouvette est alors recollee et Ie test repris.
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Photo 4.7 - Eprouvette dans Ie sens transversal apres Ie test de traction.

Suivant les photos 4.5, 4.6 et 4.7, les niveaux de chargement sont differents pour les eprouvettes

longitudinales et transversales. Un chargement tres superieur doit etre appliquee dans Ie sens

parallele aux fibres pour atteindre la rupture de 1'eprouvette. Les courbes typiques de traction

pour 1'eprouvette longitudinale et transversale sont presentees aux figures 4.2 et 4.3 et une plus

grande force est necessaire pour rupturer les eprouvettes longitudinales. On peut aussi observer

que la contrainte a la rupture pour une eprouvette vierge est plus elevee que celle de 1'eprouvette

thermiquement affectee. Ces observations s'appliquent a la majorite des eprouvettes testees.
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Figure 4.2 - Courbes contrainte deformation, eprouvettes 24 plis vierge (a) degradee a 260°C (b),
sens parallele aux fibres
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Ainsi, a partir des courbes de traction des differentes eprouvettes, il a ete possible de calculer les

modules d'elasticite. Les valeurs des modules d'elasticite obtenues a partir du test mecanique

sont reportees au tableau 4.1. Les valeurs des modules presentes dans ce tableau correspondent

aux moyennes d'essais effectues sur les quatre eprouvettes de chacune des plaques composites.

Tableau 4.1 - Modules d'elasticite Ei et £2 en GPa obtenus par test mecanique

Plaques Module d'elasticite E, Module d'elasticite

AO, 24 plis, vierge 114.7 10.3

Al, 12plis,vierge 125.7 9.4

A2, 12 plis, vierge 127.1 8.1

A3,24plis,d.244>C 140.5 6.7

A4, 24 plis, d. 26ffC 122.7 5.9

A6, 12plis,d.244)C 144.4 7.8

A7, 12 plis, d. 26CPC 137.2 6.3

Comme pour les resultats des essais AU (voir figures 3.15 et 3.16), les modules Ei et E2 sont

aussi presentes sous forme de graphique permettant de visualiser la variation des modules

d'elasticite des plaques composites vierges et degradees par 1'effet thermique (figures 4.4 et 4.5).

n est apparent que 1'allure des courbes est differente selon la drection des fibres dans les

eprouvettes. Dans Ie sens longitudinal (sens des fibres), Ie module d'elasticite augmente puis

diminue legerement alors que dans Ie sens transversal (sens normal aux fibres), il diminue avec

1'exposition thermique du composite.

Evidemment, les memes observations peu vent etre faites lorsqu'on evalue la matrice de rigidite

de chacune des plaques en utilisant les valeurs des modules d'elasticite E) et E2. Puisque les

valeurs respectives des proprietes physiques du composite (densite, rapport de Poisson,..) sont

connues les constantes d'elasticite du composite de meme que les vitesses de propagation des

ondes equivalentes peuvent etre determinees afin d'evaluer leur variation en fonction de

1' exposition thermique du composite. Les resultats de cette analyse sont presentes aux tableaux

4.2 et 4.3.
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Tableau 4.2 - Elements de la matrice de rigidite en GPa pour les plaques testees mecaniquement

Plaques

AO, 24 plis, vierge

Al, 12plis, vierge

A2, 12 plis, vierge

A3,24plis,d.244°C

A4, 24 plis, d. 260°C

A6, 24 plis, d. 244°C

A7, 24 plis, d. 260°C

Rigidite Cn

115.6

126.6

127.8

141.9

123.2

145.1

137.8

Rigidite C 12

3.11

2.8

2.4

2.0

1.8

2.4

1.9

Rigidite €22

10.4

9.5

8.1

6.7

5.9

7.9

6.3

Tableau 4.3 - Vitesses de propagation equivalentes en km/s

Plaques

AO, 24 plis, vierge

Al, 12plis, vierge

A2, 12 plis, vierge

A3,24plis,d.244°C

A4, 24 plis, d. 260°C

A6, 24 plis, d. 244°C

A7, 24 plis, d. 260°C

VitesseVn

8.5

8.9

8.9

9.4

8.8

9.5

9.3

Vitesse V 12

2.3

2.2

2.1

2.0

2.0

2.1

2.0

Vitesse ¥22

2.6

2.4

2.3

2.1

1.9

2.2

2.0

En comparant ces resultats entre eux on remarque une difference dans les valeurs meme des

plaques vierges de 24 plis et de 12 plis. Parallelement, pour les plaques degradees de 24 plis et

celles de 12 plis les modules presentent aussi une certaine variation. Done 1'epaisseur des

plaques jouent un role non negligeable dans 1'evaluation des proprietes mecaniques des

composites [15,16].
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La litterature nous fournit des donnees de meme nature pour Ie AS4/3501-6. Pour les plaques

vierges, les valeurs publiees par Tsai' (voir page 37), se compare bien a celles trouvees puisque la

marge d'erreur est entre 8 et 17% pour Ie module E| et entre 10 et 15% pour Ie module £2. Lee,

Plamondon et Gaudert [37] ont aussi realise des travaux mecaniques avec Ie composite

AS4/3501-6 et la encore une comparaison des resultats mecaniques donne une dispersion variant

entre 6 et 15% pour Ie module Ej et de 1'ordre de 16% pour Ie module transversal. En general,

une dispersion de 10 a 15% dans les resultats mecaniques pour les composites est tout a fait

acceptable. Ainsi, nos resultats des essais mecaniques pour les plaques vierges etant conformes a

ceux de la litterature, on peut retenir que la procedure experimentale utilisee pour caracteriser Ie

materiau composite est valide.

II s'agit maintenant d'aborder une analyse et une discussion critique comparative des resultats

des essais acousto-ultrasonique et des tests mecaniques afin d'etablir une correlation entre les

proprietes mecaniques et la vitesse de propagation de 1'onde dans les signaux acousto-

ultrasoniques et d'indiquer les limitations de la methode AU. Cette demarche permettra d'etablir

un lien entre la variation des proprietes mecaniques et la degradation thermique du materiau due

a 1'exposition du composite a des temperatures elevees.
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CHAPITRE 5

ANALYSE DES RESULTATS ET DISCUSSION

Introduction

Aux chapitres 3 et 4 sont presentes les resultats obtenus par la methode acousto-ultrasonique et

par les tests mecaniques. Ce chapitre poursuit une analyse de ces resultats pour ensuite conclure

par une discussion critique degageant Ie niveau de correlation entre les proprietes mecaniques et

Ie caractere des signaux AU. Ainsi, 1'analyse et la discussion seront effectuees selon deux

etapes:

• la correlation des proprietes mecaniques aux resultats obtenus par AU, pour caracteriser la

degradation thermique des plaques composites utilisees dans ce travail de recherche.

• 1' analyse microscopique pour corroborer les resultats de la correlation.

5.1 - Correlation des mesures AU aux proprietes mecaniaues

Le parametre DELAI est celui mesure par la methode acousto-ultrasonique. Ce parametre permet

d'evaluer la vitesse de propagation de 1'onde comprise dans les signaux AU. De 1'autre cote, les

essais mecaniques permettent d'obtenir les modules d'elasticite E| et E2. Etablir une

comparaison et Ie cas echeant une correlation necessite la transformation des modules d'elasticite

en vitesses. Les formules presentees aux chapitre 1 permettent de faire exactement cela. Ainsi,

en regroupant dans un meme tableau les resultats obtenus par les essais acousto-ultrasoniques et

les vitesses derivees des modules d'elasticite Ei et E2, une premiere analyse peut etre faite

(tableau 5.1). Les ordres de grandeur des vitesses presentees sont identiques pour les mesures

AU et les tests mecaniques. Par ailleurs, il semble que la tendance des resultats des tests

mecaniques permet de faire un parallele avec ceux de 1'AU pour ce qui est des vitesses des

plaques vierges comparativement a celles des plaques degradees. C'est done dire que 1'AU est

sensible aux memes effets de degradation du composite que les tests mecaniques.

Pour mieux saisir cette tendance, il est utile de montrer sur la meme figure les vitesses de

propagation des ondes AU et celles derivees a partir des essais mecaniques pour les plaques

vierges, ainsi que les vitesses theoriques proposees par la Utterature (voir figures 5.1, 5.2 et 5.3).
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Ces figures montrent que la mesure de vitesse par 1'AU est en fait une methode valide et

confirment que 1'acousto-ultrasonique est une methode fiable et valide quant a la caracterisation

d'un materiau composite non degrade.

Tableau 5.1 - Comparaison des vitesses AU aux vitesses derivees des modules E] et E2

Plaques

AO, 24 plis, vierge

Al, 12plis, vierge

A2, 12 plis, vierge

A3,24plis,d.244°C

A4, 24 plis, d. 260°C

A6, 24 plis, d. 244°C

A7, 24 plis, d. 260°C

VitesseaO°,Vn

AU
9.15

8.62

8.87

10.29

10.08

8.92

8.87

MEC

8.5

8.9

8.9

9.4

8.8

9.5

9.3

Vitessea45°,Vi2

AU

2.04

2.20

2.16

2.31

2.30

2.30

2.28

MEC

2.3

2.2

2.1

2.0

2.0

2.1

2.0

Vitesse a 90°, Vi2

AU

2.00

2.43

2.35

1.81

1.40

2.31

2.09

MEC

2.6

2.4

2.3

2.1

1.9

2.2

2.0
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Figure 5.1 - Comparaison des vitesses selon 1'AU, les tests mecaniques et Tsai, plaque vierge AO
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COMPARAISON DES VITESSES POUR LA PLAQUE Al,
VIERGE 12 PLIS
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Figure 5.2 - Comparaison des vitesses selon 1'AU, les tests mecaniques et Tsai, plaque vierge Al
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Figure 5.3 - Comparaison des vitesses selon 1'AU, les tests mecaniques et Tsai", plaque vierge A2
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Par ailleurs, la distribution des vitesses AU obtenue selon 1'orientation des fibres concorde

fidelement avec la prediction obtenue par Ie modele theorique presente a la figure 8. II s'agit

maintenant d'appliquer la technique pour diagnostiquer Ie composite en evaluant 1'effet de

1' exposition thermique sur les proprietes mecaniques.

Les figures 5.4 et 5.5 presentent les modules d'elasticite Ei et Es obtenus par les tests mecaniques

et ceux derivees des mesures AU. En fait, ces graphiques representent une superposition des

figures 3.15 et 4.4 puis 3.16 et 4.5. La premiere remarque concerne Ie fait que les courbes

permettent d'identifier deux classes de resultats selon Ie nombre de plis. En effet, les resultats

des tests mecaniques et des essais acousto-ultrasonique se distinguent suivant que la plaque est

24 ou 12 plis. La tendance reste similaire dans les deux cas avec une assez bonne concordance

entre resultats des essais AU et mecaniques. II faut cependant noter que la variation entre les

essais AU et mecaniques est moins prononcee dans Ie cas des plaques de 12 plis. Ce resultat est

toutefois previsible car 1'onde mecanique qui traverse la plaque composite rencontre moins

d'interactions et se propage done mieux pour les plaques plus minces. II faut aussi rappeler que

les essais AU sont assez complexes a realiser de par Ie fait qu'ils necessitent pour une bonne

reproductibilite qu'un soin particulier soit apporte a tous les facteurs susceptibles d'influencer Ie

signal acousto-ultrasonique. Etant donne que Ie but ultime est 1'identification de la degradation

thermique des plaques exposees par une correlation des resultats AU aux resultats des essais

mecaniques, 1'accent sera mis sur Ie fait que les resultats AU presente un profil semblable aux

resultats des tests mecaniques.

Ainsi, 1'observation de la figure 35 montre que Ie module d'elasticite E| des plaques composites

de 24 plis augmente avec la duree de 1'exposition thermique. En fait, compare au module de la

plaque vierge AO, il y a d'abord une augmentation pour une temperature d'exposition de 244°C

puis, a partir de cette valeur une legere diminution pour une exposition a une plus forte

temperature (260°C). Sur cette meme figure, on remarque que Ie profil de comportement des

plaques de 12 plis est semblable. Rappelons qu'une augmentation du module d'elasticite d'au

plus 16% se situe dans la plage de variations definies comme acceptables pour les proprietes

mecaniques des materiaux composites.

On constate done indiquer que Ie module d'elasticite El du composite augmente legerement

selon F axe des fibres avec 1'exposition thermique, que ce soit pour les plaques de 12 ou 24 plis .
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MODULE D'ELASTICITE E2 POUR LES PLAQUES TESTEES
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En fait, Ie module dans Ie sens des fibres devrait rester sensiblement Ie meme car en general les

fibres de renforcement ont un coefficient d'expansion thermique plus faible que celui de la resine

de plusieurs ordres de grandeurs. Les fibres de carbone AS4 ont un coefficient d'expansion

thermique tres faible voir egal a zero dans Ie sens axial alors que 1'epoxyde de la matrice a un

coefficient plutot eleve. Cela se traduit bien dans Ie composite unidirectionel de notre etude car

dans Ie cas du composite AS4/3501-6, Ie coefficient d'expansion thermique est:

a^ = -0.9 x 1 0 1°C dans Ie sens longitudinal

a-T = 27 x 10 /° C dans Ie sens transversal

II est done normal et previsible que 1'exposition thermique ait tres peu d'effet sur les plaques

composites. II reste que 1'effet auquel on s'attend, s'il y en a, soit plutot une diminution des

proprietes mecaniques. Dans Ie chapitre 4 de cette etude, on observait que la contrainte a la

rupture des plaques degradees etaient plus faibles que celles des plaques vierges dans Ie sens

longitudinal. Cette variation dans la contrainte de rupture, meme si elle n'est pas importante

(voir figure 4.2), correspond bien au fait que dans Ie sens des fibres 11 est tres difficile d'apprecier

1'effet thermique sur les proprietes mecaniques. Ainsi, Ie fait que Ie module de rigidite augmente

peut provenir simplement soit du nombre restreint de mesures effectuees ou soit possiblement la

presence de contraintes residuelles dans Ie composite. En effet, lors du refroidissement des

plaques, apres 1'exposition thermique a 244°C et 260°C, la matrice sollicite les fibres en

compression qui sous 1'effet du haut module des fibres se traduit done par Ie developpement de

contraintes residuelles de tension dans la matrice et a 1'interface fibre-matrice [37]. Ce

comportement peut expliquer la legere augmentation de la rigidite dans Ie sens longitudinal des

fibres definie par Ie module d'elasticite Ei.

La figure 5.5 presente la variation de la rigidite dans Ie sens transversal des fibres pour les

plaques composites testees. Pour chacune des deux epaisseurs de plaque, 24 plis ou 12 plis, la

diminution du module d'elasticite E2 est apparent a la fois par les mesures acousto-ultrasoniques

et les tests mecaniques. Cette fois-ci la variation du module d'elasticite est significative et de

loin au dela des ecarts normaux de 16% acceptables c'est a dire entre 19% et 52% pour les

plaques de 24 plis etjusqu'a 33% pour les plaqques de 12 plis.

Ces resultats indiquent que Ie composite perd de sa rigidite selon 1'axe transversal par rapport

aux fibres avec 1'exposition thermique et que les proprietes de la matrice sont affectees lorsque la
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resine est exposee aux hautes temperatures. II est clair que pour un composite unidirectionel, les

proprietes de la resine dominent dans la direction transversale de meme que Ie coefficient

d'expansion thermique du composite AS4/3501-6 n'est pas negligeable. Done ces resultats

etaient previsibles. Comme il a ete mentionne plus haut,!'exposition thermique se traduit par un

rechauffement puis un refroidissement d'ou 1'apparition de contraintes residuelles. Ces

contraintes peuvent se relaxer en brisant les liaisons moleculaires et ce faisant, il y a creation de

micro-endommagements dans la resine et a 1'interface fibre-matrice. Ces micro-

endommagements sont souvent responsables de multiples problemes tels que delaminage,

dechaussement et decohesion de la matrice ce qui ne manquent pas de degrader les proprietes

mecaniques du materiau dans Ie sens transversal. La figure 5.5 montre bien Ie resultat d'une

degradation thermique de la matrice.

II vient done que la degradation thermique de la resine epoxyde de la matrice en fonction de

1' exposition thermique peut etre identifiee et quantifiee en faisant des mesures dans Ie sens

transversal par rapport aux fibres et que 1'acousto-ultrasonique est un outil capable de

caracteriser ce type d'endommagement.

5.2 - Analyse microscomaue

Comme il a etc dit plus haut, les contraintes residuelles dues a 1'exposition thermique peuvent

contribuer a la formation de micro-endommagements dans les materiaux composites. Ces micro-

endommagements se revelent en general dans la matrice et autour des fibres par 1'apparition de

micro-fissures.

Un autre phenomene qui intervient est probablement Ie relachement de gaz apres 1'exposition

thermique. Pendant 1'exposition, la resine en chauffant prend du volume alors que pendant Ie

refroidissement elle se contracte.

Ainsi, a 1'aide d'une inspection d'abord visuelle a 1'aide d'une loupe et au microscope

electronique a balayage (MEB) il est possible de mettre en evidence ces deux phenonemes.

L'examen visuel des plaques degradees revele une certaine decoloration de la surfaces

(oxydation) La morphologie de la surface des plaques degradees, surtout celles de 24 plis, a aussi

subi des changements et ne ressemble plus a celles des plaques vierges. Cette rugosite

superficiel est possiblement attribuable a un certain degre de pyrolyse qui a eu lieu dans la resine
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lors de 1'exposition thermique. Lee et ses collaborateurs [37] ont rapporte Ie meme type

d'observation dans leurs travaux sur Ie composite AS4/3501-6.

Des examens micrographiques ont eterealises sur des coupes a travers les plaques degradees Ie

plus loin possible du bord pour tenter d'observer ce qui se passe Ie plus au centre possible.

Ainsi, trois vues ont ete selectionnees comme 1'indique la figure 5.6:

• une vue normale aux fibres

• une vue parallele aux fibres

• une vue avec forte inclinaison pour voir de fagon etale les fibres.

Lignes de decoupe de la lisiere

Plaque composite

000
000 Vue normale (a)

Vue parallele (b)

Vue inclinee (c)

Figure 5.6 - Decoupe des echantillons pour 1'examen micrographique

Tous les echantillons prelevees des plaques composites sent alors impregnes a la cire et enrober

d'epoxy EPO-KWICK, sans evacuation pour eviter que 1'epoxy ne penetre dans Ie composite.
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On procede alors au sablage, nettoyage et polissage preliminaire sans alcool ou solvant organique

afin de ne pas dissoudre la cire. Apres examination au microscope optique, 11 a ete deduit qu'un

polissage secondaire etait necessaire pour la microscopie electronique a balayage (MEB). II faut

ensuite dissoudre la cire dans un bain d'alcool agite par un vibrateur ultrasonique. Les

echantillons sont alors prets pour 1'examen au microscope optique et au MEB.

Suivant que 1'un ou 1'autre des phenomenes dont il a ete question plus haut agissent en

combinaison dans Ie processus de degradation du composite et de ses proprietes mecaniques, une

serie de photos ont ete prises mettant en evidence les mecanismes d'endommagement.

Photo 5.1 - Micro-fissurations dans la matrice

Sur la photo 5.1, on distingue les micro-fissures dans la matrice. Les contraintes residuelles ainsi

que la contraction dans la resine sont responsables de la naissance de cette endommagement.

Comme Ie montre la photo 5.2, 1'endommagement microscopique dans la matrice au niveau de

1'interface fibre/matrice se propage en creant sur son passage decohesion et rupture de la matrice.

A un certain seuil d'endommagement, les fissures se propagent dans les couches adjacentes

comme Ie montre la photo 5.3. C'est deja un endommagement macroscopique car on peut
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discemer une certaine delamination ainsi que des ruptures transversales et longitudinales entre les

couches.

Photo 5.2 - Propagation d'une fissure dans 1'interface fibre-matrice

WSSKyMfi:ffs
^AStA^V?

Photo 5.3 - Propagation de Fendommagement entre les couches
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A partir des photos 5.4 et 5.5, on peut voir un autre type d'endommagement a savoir un

dechaussement et un decollement par la presence de zones noires juste autour des fibres.

Photo 5.4 - Dechaussement autour d'une fibre, vue parallele

Photo 5.5 - Dechaussement autour d'une fibre, vue inclinee
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On remarque aussi que ce phenomene se produit dans une region a faible concentration de fibre

(voir photo 5.5). La photo suivante (photo 5.6) montre Ie resultat d'une decohesion et d'un

dechaussement plus prononce puisque la resine se detache de part et d'autre des fibres. Ceci

suppose alors un mouvement de delamination.

Photo 5.6 - Decollement de la resine autour d'une fibre

Effectivement en observant la photo 5.7, on remarque un pont de resine de part et d'autre de deux

plis. Id, c'est Ie decollement de la resine et un delaminage en mode I qui sont mis en evidence.

Le resultat auquel on aboutit quelque soit Ie type d'endommagement au depart, c'est un

endommagement macroscopique comme montre a la photo 5.8 et a la photo 5.9.
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Photo 5.7 - Font de resine entre deux plis

Photo 5.8 - Delaminage entre les couches
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Photo 5.9 - Delaminage

II est a noter que 1'examen microscopique n'a revele aucun endommagement dans les fibres quel

que soit la plaque choisie. Par ailleurs, comme il a ete demontre a 1'aide des micrographies,

seule la matrice exhibe de 1'endommagement. Cela est conforme aux resultats discutes plus haut

qui montre la degradation des proprietes transversales du composite comme la consequence de la

degradation de la matrice.

Ainsi, par la technique de 1'acousto-ultrasonique, il a ete possible de correler les proprietes

mecaniques des plaques composites aux mesures AU non seulement pour les plaques vierges

mais aussi pour les plaques degradees thermiquement. En effet, la degradation thermique a ete

identifiee a partir des essais mecaniques de traction dans Ie sens transversal et a 1'aide des

mesures AU. II a ete possible de reveler cette degradation en interrogeant Ie composite sur une

seule face des plaques et sans les detruire. C'est dire a quel point notre methode acousto-

ultrasonique a pu etre utile.
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CONCLUSIONS

Le present travail s'est propose de faire Ie suivi de la degradation des proprietes elastiques pour

diagnostiquer Petat de sante du composite AS4/3501-6 sollicite thermiquement. Ce suivi devait

reposer sur une technique d'evaluation non-destructive fiable et pratique qui permettrait dans un

premier temps de developper une methodologie pour evaluer les proprietes mecaniques des

composites. Dans un deuxieme temps, il s'agissait de justifier Ie potentiel de la methode du

suivi determinant 1'effet d'une degradation thermique sur les proprietes d'un composite.

Les resultats de cette etude permettent de tirer les conclusions suivantes:

• La methode choisie, a savoir acousto-ultrasonique est une methode fiable capable d'evaluer

les modules d'elasticite des materiaux composites de fa9on non-destructive et avec 1'acces a

une seule face des plaques etudiees. En effet, 1'onde injectee dans Ie materiau se transforme

et "s'adapte" selon Ie materiau, la geometrie et les endommagements qu'elle rencontre

produisant ainsi un signal de sortie complexe mais tres riche en information.

• Les parametres temporels (RMS, Energie, Delai temporel,...) calcules a partir des techniques

de traitement numenque des signaux acousto-ultrasoniques permettent de quantifier

1'information contenue dans les signaux et d'evaluer 1'effet de la degradation thermique.

• II a ete possible de determiner les modules d'elasticite de plaques composites vierges et

degradees thermiquement et d'evaluer 1'endommagement du a 1'exposition en suivant

1'evolution des proprietes en fonction de la temperature par la technique de 1'acousto-

ultrasonique et par essais mecaniques. La correlation entre les mesures AU et les tests

mecaniques permet d'affirmer que 1'AU est capable d'evaluer 1'endommagement thermique

dans les plaques composites.

• II a ete demontre que la rigidite des plaques composites est affectee principalement dans Ie

sens transversal lorsque les plaques sont exposees a des temperatures prejudiciables a

1'integrite de la matrice. L'analyse du module d'elasticite E a permis de quantifier Ie taux de

degradation du module en fonction de la temperature d'exposition thermique du composite.

• L'examen microscopique combine a 1'AU s'est avere etre une bonne technique pour

corroborer les resultats. Elle a permis de confirmer les correlations faites entre 1'AU et les
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tests mecaniques et la visualisation de 1'endommagement de la matrice, Ie seul type

d'endommagement observe dans notre etude.

\.

A la lumiere de tous ces eciaircissements, differentes extensions theoriques et experimentales

peuvent etre suggerees:

• il serait interessant de modeliser Ie signal de sortie acousto-ultrasonique afin de pouvoir

determiner tout changement lors de la propagation de 1'onde dans Ie materiau composite.

• pour faciliter 1'interpretation des resultats du traitement numerique, des techniques de

reconnaissance de forme devraient etre combinees a 1'AU pour 1'evaluation de la degradation

thermique sur Ie materiau composite a travers les parametres temporels.

• 1'expansion du programme experimental de ce travail a plusieurs types de composites devrait

aussi etre envisagee ainsi que 1'examination d'une plage d'exposition thermique plus large et

des durees d'exposition plus grandes afin d'etendre la validite des techniques experimentales

utilisees.

• un systeme de mesure adaptatif tel que les reseaux de neurones, capable de discerner un

echantillon degrade d'un vierge devrait aussi etre examine.
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