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Résumé — Cette étude présente 'analyse de la réponse mécanique en cisaillement d’un stratifié constitué
de 12 plis de tissus de fibres de verre E/résine époxyde conditionné en milieu humide & différents taux
d’humidité relative 0, 60 et 96 % RH & 60 °C. L’analyse du comportement mécanique a permis de montrer
que l'influence de la concentration en eau sur les caractéristiques mécaniques présente une réduction im-
portante et significative du module de cisaillement et de la contrainte de cisaillement avec la variation de
la quantité d’eau absorbée. Cette chute est importante pour les éprouvettes conditionnées & 96 % d’humi-
dité relative. La loi de décroissance exponentielle proposée du module de cisaillement permet de prendre
en compte la sensibilité de la réponse mécanique en cisaillement en environnement humide et ’état de
déformation de glissement.

Mots clés : Absorption d’eau / comportement mécanique / composite / matrice organique

Abstract — Effect of the moisture absorption on the mechanical response in shear of composite
(glass woven fabric/epoxy resin). This study considers the analysis of mechanical response in shear
of a laminate constituted of 12 layers of glass fiber fabric/epoxy resin satured at different relative humidies
0, 60 and 96% RH at 60 °C. The analysis of the mechanical behaviour in shear has permited to show
that the influence of the moisture concentration on the mechanical characteristics presents a significant
reduction of the shear modulus and the shear stress with the variation of the quantity of water absorption.
This reduction is important for the specimens conditioned at 96% RH. The exponential law proposed for
the response in shear has plastic nature and refers to the plastic flow of the matrix. This model precises
the evolution of the tangent shear modulus depending on the mechanical state characterized by the shear

strain.
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1 Introduction

L’aspect le plus délicat du comportement mécanique
des matériaux composites concerne leurs propriétés vis-a-
vis du cisaillement. En effet, dans ce type de sollicitation,
la matrice intervient de maniere prépondérante et ’on ob-
serve une raideur et une résistance tres inférieures a celles
observées dans le sens des fibres, ainsi qu'un comporte-
ment non-linéaire tres marqué.

La présence d’eau au sein des composites fibres/
polymere provoque une détérioration des propriétés
mécaniques [1-3]. Ceci souligne la nécessité d’étudier 1'ef-
fet de 'environnement, caractérisé par les parametres sui-
vants : température, humidité relative, ou rayonnement
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ultra-violet, vis-a-vis de la stabilité a moyen et a long
terme des structures composites.

On sait qu’au cours d’un vieillissement hygrother-
mique, la présence de molécules d’eau dans un matériau
composite & matrice polymere peut notamment dégrader
les liaisons a l'interface renfort—matrice et entrainer ainsi
une dégradation irréversible des propriétés du compo-
site [4,5].

Plusieurs études [6, 7] ont démontré 'importance des
effets que peut entrainer ’absorption d’eau sur les pro-
priétés physiques de composites a matrice organique
et sur leur durée de vie. En effet la dégradation d’un
matériau pendant son utilisation met en jeu de nom-
breux parametres liés a l'environnement et aux solli-
citations mécaniques. Ce sont surtout les applications
aéronautiques qui ont initié I’étude des problemes liés a
Penvironnement [8,9]. Il est indispensable d’acquérir une
bonne compréhension du comportement de ces matériaux
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quand ils entrent dans la constitution de pieces soumises
a des environnements climatiques séveres et complexes
(cyclages en température et en humidité).

La concentration en eau d’un composite [10] dépend
essentiellement de :

— la nature des fibres et de la résine,

— la disposition des fibres par rapport a la direction de
diffusion,

— et ’écart de concentration en eau entre le composite
et le milieu environnant.

Les principales conséquences sur les plans physique et
mécanique sont :

— la plastification de la résine (modifications des pro-
priétés moléculaires),

— la création des contraintes internes (gonflement
contrarié de la matrice),

— la dégradation des interfaces (zones matérielles de
transition) entre le renfort et la matrice,

— le développement des fissures dans la résine (lié a
Ihétérogénéité de sa structure moléculaire),

— et 'hydrolyse par ’eau des liaisons de la matrice.

L’objet de cette étude est la caractérisation d’un cer-
tain nombre de traits spécifiques marquant le comporte-
ment mécanique d’un stratifié & matrice polymere ren-
forcé par fibres. Le fil directeur du présent article sera
la distinction entre les deux composantes intervenant
dans la réponse mécanique d’un matériau composite stra-
tifié soumis a ’action conjuguée de sollicitations d’origine
mécanique thermique et hygroscopique :

—une composante matérielle qui consiste a caractériser
la monocouche considérée comme matériau homogene
et anisotrope. Le phénomene essentiel intervenant a ce
niveau est la possibilité d’écoulement plastique en ci-
saillement le long des fibres. La modélisation simple de
ce comportement s’accorde de maniere satisfaisante aux
résultats expérimentaux ;

— Une composante hygroscopique qui consiste a
suivre la reprise de poids du composite a renfort tissu
en déterminant les deux parametres principaux de la
cinétique d’absorption d’eau du stratifié (le taux maxi-
mal de saturation en eau My, et le coefficient de diffusion
D) dans le cadre du modele d’absorption de Fick.

2 Matériau et méthodes expérimentales

L’étude porte sur un stratifié constitué de 12 plis de
tissus & armure taffetas ou toile (le fil de chaine et de
trame s’entrecroisent alternativement) de fibres de verre E
noyé dans une résine époxyde holt melt 937/EP /ES67. Ce
matériau a été réalisé par la société Hexcel Génin pour
le compte du GRECO « Comportement Mécanique des
Composites a Fibres ». Il est délivré sous forme de plaques
planes de dimensions moyennes : 300 (sens trame) x 300
(sens chaine) x 3,2 mm?®.

Le conditionnement en humidité consiste en :

— un séchage préalable en étuve jusqu’a stabilisation
pondérale,

— un séjour en enceinte de climatisation & humidité
controlée a 60 % et 96 % d’humidité relative, a la
température de 60 °C, avec surveillance de la reprise
en poids jusqu’a une stabilisation.

Le choix des conditions d’environnement &
température et aux taux d’humidité constants (0,
60 et 96 % RH a 60 °C) est essentiellement justifié par
les deux considérations suivantes :

— au-dela de 60 °C, les échantillons pouvaient étre en-
dommagés,

— la température choisie 60 °C est largement suffisante
pour accélérer la reprise en eau et obtenir un palier de
saturation en un temps raisonnable.

Le taux maximal de saturation du matériau a été
atteint pour une durée de conditionnement moyenne de
I’ordre de six mois.

La fraction volumique des fibres a été déterminée selon
la méthode de calcination et trouvée égale a V; = 55 %.

La technique de mesure utilisée pour la détermination
de la masse volumique du composite tissu est la méthode
pictométrique (pc = 1,94 g.cm?).

Il s’agit d’'un composite tissu équilibré (K = 0,5) et
sa composition pondérale est égale & 50 % dans chaque
direction de renforcement fibreux (sens chaine et trame).

La détermination de la cinétique d’absorption d’eau
du matériau étudié a été effectuée par une mesure de
reprise de poids en fonction du temps dans le but de
déterminer les deux parametres caractéristiques de la
loi de diffusion de Fick qui admet la réversibilité du
phénomene :

2 1

— le coefficient de diffusion D en cm~.s™ ",
— et la quantité maximale d’eau retenue a la saturation
My, en %.

La cinétique d’absorption d’eau a été suivie par la
méthode gravimétrique (reprise de poids mesurée a laide
d’une balance sartorius 2842 avec une étendue de pesée
de 160 g et une précision de 0,1 mg) afin de controler le
gain en poids du matériau conditionné en fonction de la
durée de conditionnement.

L’essai mécanique consiste a soumettre les échantillons
a une rampe monotone en traction uniaxiale et analy-
ser effet du conditionnement en humidité sur la réponse
mécanique.

Le choix de l’essai de traction uniaxiale monotone
comme essai de caractérisation mécanique est justifié par
le fait qu’il reste d’interprétation relativement aisée pour
les matériaux composites.

L’essai est mené sur des éprouvettes usinées avec un
rayon de 1000 mm de longueur totale 200 mm, d’épaisseur
3,2 mm, de largeur a 'extrémité de 30 mm et au centre
de 20 mm (Fig. 1). Afin d’éviter 'endommagement des
éprouvettes dans les mors, une forme géométrique profilée
« poutre de type haltere » avec un rayon de 1000 mm a
été adoptée. Le choix de ce type d’éprouvette qui présente
une section réduite au centre est justifié compte tenu
du fait que le développement de I’endommagement reste
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Fig. 1. Eprouvette usinée avec un rayon de 1000 mm.

bien localisé dans la zone centrale sans qu’il en résulte
pour autant de réduction significative des caractéristiques
mécaniques ultimes. Le détail de ce choix est discuté dans
la référence [11].

Les échantillons équipés de jauges de déformation et
de talons ont été soumis a un essai de traction unaxiale
en rampe monotone sur une machine de traction servohy-
draulique de type MST 810 de capacité £100 KN (équipée
de mors auto-serrants), controlé en vitesse de déplacement
imposé constante (V = 0,66 mm.min~1!).

3 Résultats expérimentaux
3.1 Cinétique d’absorption d’eau

Le calcul du coefficient de diffusion D et I'estimation
de la quantité maximale d’eau retenue a la saturation M,
du composite sont effectués a partir de la courbe maitresse
présentant 1’évolution de la quantité d’eau absorbée M en
fonction de la racine carrée du temps (/7).

Le taux maximal de saturation du matériau a été
atteint pour une durée de conditionnement moyenne de
lordre de six mois.

Le gain en poids M dépend principalement de trois
parametres t, My, et D.

M (%) = %10@ (1)

N

ou :
M : gain en poids (quantité d’eau absorbée),

W : poids a l'instant ¢,

WO : poids a I’état sec (initial).

Le calcul de la diffusivité D peut étre effectué tres
simplement a partir de la pente de la partie linéaire de la
courbe de reprise de poids et de la valeur asymptotique
M, et I'on a:

D =x[(h/4) - Muw]? - [(My — Ma)/(VE, — VEa)]*  (2)

avec :
D : coefficient de diffusion,
M, : gain en poids maximum ou quantité maximale d’eau
retenue a la saturation,
h : épaisseur du matériau.

Le tableau 1 présente les valeurs des parametres ca-
ractéristiques de la cinétique d’absorption d’eau (la quan-
tité maximale d’eau retenue a la saturation My, et le
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Tableau 1. Résultats expérimentaux d’absorption d’eau (Mm
et D) du composite époxyde/verre E a différents taux d’hu-
midité relative & 60 °C.

Conditionnement
RH en (%) 60 96
D
en cm®.s71.107% 1,200 0,210
M
en (%) du composite 0,168 1,000

Tableau 2. Parametres caractéristiques de la cinétique d’ab-
sorption d’eau du composite polyester/verre E & différents
taux d’humidité relative & 65 °C [12].

Humidité relative (RH) en ~ Mpn D
% en % encm?s 1078
60 0,45 23,0
100 2,75 3,80

coefficient de diffusion D) obtenues par l'essai de condi-
tionnement hygrothermique réalisé au laboratoire, celui-ci
confirme clairement les remarques principales observées :

— le coefficient de diffusion D dépend seulement de la
température mais indépendamment de 'humidité re-
lative,

— et la quantité maximale d’eau retenue M, a la satu-
ration dépend fortement du taux d’humidité relative.

Les résultats de la cinétique d’absorption d’eau
(Tab. 2) obtenues par Loos et Springer [12] du compo-
site polyester/verre E (SMC-30EA) vont dans le méme
sens que nos valeurs expérimentales d’absorption d’eau
(My, et D). Cette comparaison nous permet de dire que
les deux parameétres principaux de diffusion (M, et D)
dépendent non seulement de la température et du taux
d’humidité relative mais aussi tres fortement de la nature
du matériau (type de résine, fibres, etc.).

Le coefficient de diffusion D & 60 % RH est nettement
supérieur par rapport a celui obtenu pour le condition-
nement hygrothermique réalisé & 96 % RH, ceci est due
essentiellement & la variation de la vitesse de la cinétique
d’absorption d’eau (plus ’humidité relative est basse plus
la cinétique d’absorption d’eau est rapide, ceci est di a la
dilatation du matériau qui augmente le volume disponible
pour l'acces de 'eau). L’eau est absorbée par les couches
externes, puis diffuse dans tout le matériau.

La fixation des molécules d’eau sur les chaines
moléculaires a deux conséquences majeures : la diminu-
tion de la température de transition vitreuse et le gonfle-
ment du polymere.

La présence d’eau dans le réseau macromoléculaire a
de nombreuses conséquences sur les propriétés physico-
chimiques et mécaniques du polymere et, par voie de
conséquence, du composite. Les modifications peuvent
étre réversibles, plastification de la matrice polymere, ou
irréversibles, hydrolyse, dégradation des interfaces (zones
matérielles de transition) entre le renfort et la matrice et
microfissuration.
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Tableau 3. Résultats mécaniques en cisaillement.

Humidités 0% RH 60 % RH 96 % RH
Relatives 460 °C 460 °C a 60 °C
Gos
(GPa) 6,08 5,55 3,49
O6ultime
(MPa) 145 128 100
€6ultime
(%) 15,83 10,65 9,70

3.2 Essais mécaniques

La reprise d’eau (phénomeéne de vieillissement) en-
traine une diminution importante et significative du mo-
dule de cisaillement tangent, du glissement et de la
contrainte de cisaillement (Tab. 3) avec la variation de
la quantité d’eau absorbée (influence trés marquante de
I’humidité) sur le matériau testé.

L’influence de I'absorption d’eau se traduit par une
chute des caractéristiques mécaniques, cette réduction est
considérable pour les éprouvettes conditionnées & 96 %
RH.

L’apparition du phénomeéne de non-linéarité de nature
plastique commence des le début de l'essai de traction
uniaxiale « essai a +45° » pour des valeurs tres faibles
de déformation de cisaillement, sans domaine élastique
significatif.

L’évolution du module de cisaillement tangent
présente une légere croissance a la fin de ’essai pour un
niveau de glissement supérieur & 4,5 % qui représente un
comportement différent par rapport a celui d’'un stratifié
+45° [13], ce phénomene peut étre dit aux frottements de
fibres tissées entre la chaine et la trame et a la dégradation
des interfaces (zones matérielles de transition) entre le
renfort et la matrice.

La remarque principale que l'on peut faire est 'in-
fluence déterminante de la teneur en eau du matériau sur
la valeur initiale de Gpg et sur la décroissance qui est
gouvernée par Ypg-

4 Modélisation

La non-linéarité de la réponse mécanique de cisaille-
ment observée lors de l'essai de traction uniaxiale des
éprouvettes testées « essai a £45° » dans différentes condi-
tions d’environnement est de nature « plastique » car elle
est liée principalement a 1’état cinématique du matériau
caractérisé par la déformation de cisaillement.

Le modele simple proposé pour la caractérisation
du comportement mécanique en cisaillement du stratifié
tissu testé est représenté par une loi exponentielle de
décroissance du module de cisaillement tangent en fonc-
tion du glissement :

G6—G1 6
Go6—Gc1 P ( 706) ®)

Tableau 4. Résultats des parametres principaux du modele
proposé.

RH en (%) M G1 Gos Yo6

a 60 °C

0 % RH 0,000 0,080 6,080 0,620
60 % RH 0,168 0,180 5,550 0,550
96 % RH 1,000 0,200 3,490 0,430

- Fxpérience
= N\odélisation

-

L]

Module de cisaillem ent (GPa)

e T

Glissement (%)

Fig. 2. Réponses expérimentale et modélisée.

ou :

Goe : module initial tangent de cisaillement en GPa,

G1 : valeur asymptotique de la fonction exponentielle
décroissante en GPa,

G : module de cisaillement en GPa,

o6 : glissement caractéristique en %,

~6 : déformation due au cisaillement en %.

L’identification des parametres matériels de la réponse
mécanique en cisaillement qui confirme le bien-fondé du
modele proposé consiste a déterminer les valeurs de Gg,
Gl et de Y06 (Tab 4)

Le tracé de la fonction de décroissance du mo-
dule de cisaillement en échelle logarithmique permet de
déterminer les valeurs des parametres caractérisant le
modele proposé.

__L

: représente la pente de la droite de la fonction
en échelle logarithmique,

* log (Gog — G1) : représente la valeur initiale (intersec-
tion de la droite avec ’axe des ordonnées pour s =
0) du module tangent de cisaillement de la fonction
en échelle logarithmique.

La détermination de la valeur asymptotique Gy
quand g tend vers l'infini de la fonction exponentielle
décroissante est tres difficile a déterminer avec précision
comme toute valeur asymptotique.

La bonne concordance entre les courbes tracées
(modélisée et expérimentale) du modele proposé du com-
portement en cisaillement justifie le bon contrdle de la
non-linéarité de la réponse mécanique en cisaillement du
matériau testé (Fig. 2).
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Glissement caractéristique (%)
Fig. 3. Module initial tangent de cisaillement (Gog) en fonc-
tion du glissement caractéristique (yo6).

Le tracé de la courbe (Fig. 3) représentant le mo-
dule initial tangent de cisaillement en fonction du glisse-
ment caractéristique en tenant compte de la concentration
maximale d’eau retenue pour les échantillons conditionnés
a différents taux d’humidité relative (0, 60 et 96 % RH a
60 °C), nous a permis de proposer un modele simple de la
droite obtenue permettant de prendre en considération la
sensibilité du comportement en cisaillement a I’humidité
et a I’état de déformation.

L’expression proposée de la droite obtenue est la sui-
vante :

Gog = avoe — b (4)
ou :
a : représente la pente de la droite de la fonction en échelle
linéaire,
—b : représente la valeur initiale (intersection de la droite
avec l'axe des ordonnées pour y9s = 0) du module de
cisaillement de la fonction en échelle linéaire.

La graduation de la droite (Fig. 3) en échelle linéaire
de M, qui correspond & une échelle bien définie, permet
de préciser pour chaque quantité d’eau absorbée la valeur
du module initial tangent de cisaillement et du glissement
caractéristique.

La courbe tracée (Fig. 4) représentant le glisse-
ment caractéristique en fonction de la quantité maximale
d’eau retenue a la saturation par le matériau permet de
déterminer les coefficients caractéristiques a’ et b’ d’apres
I’équation de la droite obtenue :

Yoo = b — a’' My, (5)

avec :
My, : quantité maximale d’eau retenue a la saturation
en %,
—a’ : représente la pente de la droite de la fonction en
échelle linéaire,
b’ : représente la valeur initiale (intersection de la droite
avec l'axe des ordonnées pour M, = 0) du glissement
caractéristique de la fonction en échelle linéaire.

Cette modélisation permet donc de tenir en compte
de I'influence de ’absorption d’eau sur le comportement
mécanique en cisaillement.

0,6

Yos
0,4

0,21

Glissement caractéristique (%)

0,0 T T

Quantité maximale d'eau retenue 4 la saturation (%)

Fig. 4. Glissement caractéristique (y06) en fonction de la
concentration maximale d’eau retenue (Mm).

** Vitesserapide  : 45 MPa/s

. “* Vitesse tres lente : 0,045 MPa/s

Module de cisaillement { GPa )

T T
0 1000 2000 3000
Temps ( secondes )

Fig. 5. Module tangent de cisaillement en fonction du temps.

La confirmation du modele plastique proposé a été
précisée par les courbes (Figs. 5 et 6) du module tan-
gent de cisaillement en fonction du glissement et du
temps pour deux vitesses différentes de chargement
(rapide et trés lente) en rejetant 1’hypothese de la
viscoélasticité qui dépend principalement du temps (les
courbes expérimentales devraient étre superposables dans
la représentation en fonction du temps). Pour un modele
viscoélastique linéaire le module de cisaillement est ce-
lui de relaxation. Il est clair aussi que ’écart observé
(Fig. 5) est trés important pour qu'un recours a une
théorie viscoélastique non-linéaire soit suffisant.

On constate aussi d’apres le tracé présenté (Fig. 6) que
la variable dont dépend le module tangent de cisaillement
est non pas le temps mais le glissement c’est-a-dire que
la viscoélasticité n’est pas responsable de la non-linéarité
du comportement en cisaillement. La représentation du
module tangent de cisaillement en fonction du glisse-
ment permet de préciser clairement que le comportement
mécanique en cisaillement ne dépend pas de la vitesse
d’essai (les deux courbes sont confondues).

L’apparition du phénomene de non-linéarité de na-

ture plastique (Fig. 6) commence des le début de l’essai
de traction uniaxiale « essai a +45° » pour des valeurs
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Fig. 6. Module tangent de cisaillement en fonction du glisse-
ment.

tres faibles de déformation de cisaillement, sans domaine
élastique significatif.

5 Conclusion

L’analyse des résultats expérimentaux obtenus du
composite tissu de verre E /résine époxyde conditionné en
milieu vapeur a permis de tirer les conclusions suivantes :

* Réduction importante et significative de I'ordre de
9%, 33 % et 12 % 460 % RH et de 43 %, 39 % et 31 % a
96 % RH respectivement pour le module de cisaillement
tangent, le glissement et la contrainte de cisaillement avec
la variation de la quantité d’eau absorbée.

* L’évolution du module de cisaillement tangent
présente une légere croissance a la fin de I'essai pour un
niveau de glissement supérieur & 4,5 % qui représente un
comportement différent par rapport a celui d’'un stratifié
+45° [13], ce phénomene peut étre dit aux frottements de
fibres tissées entre la chaine et la trame et a la dégradation
des interfaces (zones matérielles de transition) entre le
renfort et la matrice.

* La loi de décroissance exponentielle proposée du mo-
dule de cisaillement tangent permet de prendre en compte
I'influence de la concentration en eau sur la réponse
mécanique en cisaillement et de 1’état de déformation de
glissement du matériau testé.

% La réponse mnon-linéaire du comportement
mécanique en cisaillement pourrait étre due a
I’écoulement plastique de la matrice qui dépend principa-
lement de 'état cinématique du matériau (déformation
plastique de cisaillement).

Les résultats présentés permettent de conclure quant
a la question posée : la réponse de ce composite ne peut
pas s’expliquer dans le cadre de la visco-élasticité dans le
domaine de déformation considéré. Le mot « linéaire » a
été omis dans cette conclusion car nous pensons que les
différences observées sur I'aspect des courbes représentées
en fonction du temps ne peuvent pas étre considérées
comme étant du premier ordre (comme il le faudrait
dans le cas de la viscoélasticité non-linéaire), mais que
bien plus fondamentalement elles découlent du fait que le
temps n’est pas la bonne variable a faire intervenir. Le fait

qu’une description en fonction d’une variable cinématique
(donc liée & Pétat du matériau) semble mieux adaptée
amene a la conclusion que la plasticité est le phénomene
prépondérant qui gouverne la réponse en cisaillement des
composites a matrice polymere.

Une analyse plus complete de ’absorption de 'eau et
de ces conséquences reste a faire sur des matériaux com-
posites utilisant le méme type de résine, mais des renforce-
ments différents (renforts unidirectionnels, stratifiés, . ..)
afin de préciser le role de chaque constituant.
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