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es matériaux composites sont de plus en plus utili-

Résumé

On présente dans ce travail I'évaluation non destructive de la tenue mécanique
d’assemblages collés par procédé de choc laser. Les matériaux assemblés sont du
Ta6V4 et un composite a matrice organique obtenu par procédé d’injection sous
pression. Deux tenues mécaniques sont obtenues par modulation de la réticulation
de la colle, a 50 et 90%. Les tenues mécaniques respectives sont de 10 et 39 MPa
en traction et de 15 et 35 MPa en cisaillement simple. L'onde de choc est générée
en focalisant une impulsion laser ns a la surface du collage, ce qui permet la détente
d’un plasma dense et engendre une onde de choc dans la structure par principe
d’action/réaction. Des simulations 1D permettant de modéliser I'interaction laser/
matiere, la détente du plasma, et la propagation de 'onde de choc sont réalisées. Les
mesures expérimentales sont en bonne adéquation avec les simulations physiques
réalisées. Ces résultats ouvrent la voie pour un procédé non destructif de certification
des collages, que ce soit en production ou en maintenance.

Abstract

Intense acoustic shock waves were applied to evaluate the mechanical strength of
structural epoxy bonds between TA6V4 titanium alloy and 3D woven carbon/epoxy
composite material. Two bond types with different mechanical strengths were obtained
from two different adhesive reticulations, at 50% and 90% of conversion, resulting in a
longitudinal static strength of 10 and 39 MPa and a transverse strength of 15 and 35
MPa, respectively. The GPa shock waves were generated using ns-scale intense laser
pulses and reaction principles to a confined plasma expansion. Simulations taking into
account the laser—matter interaction, plasma relaxation and non-linear shock wave
propagation were conducted to aid interpretation of the experiments. Good correlations
were obtained between the experiments and the simulation and between different
measurement methods of the mechanical strength (normalized tests vs laser-generated
shock waves). Such results open the door toward certification of structural bonding.

Le controle de la qualité de I'assemblage par collage est

sés dans de nombreux secteurs industriels de pointe.
Ainsi, dans le secteur des énergies, les composites a
matrice organiques (CMO) permettent de réaliser des
éoliennes aux dimensions toujours plus grandes et
les composites a matrices céramiques (CMC) de faire
des réparations par patch collés dans les centrales
nucléaires. Dans le secteur des transports, l'utilisa-
tion des matériaux composites pour réduire le poids
des aéronefs — et ainsi réduire leur empreinte carbone
- semble inévitable.

Une des limitations majeures a une utilisation encore plus
vaste de ces matériaux concerne leur assemblage. En
effet, étant en général de faible épaisseur, ils ne peuvent
que difficilement étre rivetés, vissés ou cloutés pour des
raisons de concentrations locales de contraintes qui pour-
raient mener a la ruine de la structure. Il est donc préfé-
rable de les assembler avec un procédé surfacique. Ne
pouvant étre soudés, le procédé de collage apparait fina-
lement comme étant stratégique pour ce besoin.

nécessaire pour un bon déploiement de cette activité et
donc une plus grande généralisation de l'utilisation des
matériaux composites. En effet, souvent, un collage ne
peut étre structural que sila tenue mécanique de I'assem-
blage collé peut étre garantie.

En comparaison des assemblages mécaniques classiques,
la qualité de I'assemblage par collage peut étre fortement
dispersive du fait de la dépendance de ce processus a
I'environnement extérieur, a I'histoire propre des struc-
tures assemblées et au procédé intrinséque de collage.
Ainsi, la tenue mécanique d’'un assemblage collé pourra
dépendre de paramétres chimiques (traitement de surface
avant collage, pollutions de surface, ...), physiques (réticu-
lation de la colle, épaisseur du joint de colle, ancrage,...)
mais aussi morphologiques (éventuelles porosités, vieil-
lissement, ...)[1].

Cette myriade de causes possibles de défaillance de la
tenue d’un collage implique que son évaluation non destruc-
tive apparaisse comme étant une des plus délicates qui soit.
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A peu prés toutes les méthodes physiques sont explorées
pour répondre a ce besoin, aussi une revue exhaustive de
la bibliographie ne sera pas réalisée dans ce document et
le lecteur intéressé pourra éventuellement lire [1] pour se
faire une idée plus précise. Les approches ultrasonores
et thermiques semblent particulierement prometteuses
parmi cet éventail de méthodes. Cependant, aucune de
celles-ci ne semble apte a proposer un controle global et
exhaustif de la tenue mécanique de 'assemblage collé [3-4].
Dans ces travaux, nous utilisons le procédé de choc laser
pour réaliser un contréle quantitatif de la tenue mécanique
d'un assemblage collé [5-6]. Le collage d'intérét est un assem-
blage mixte, de type Composite/Ta6V4, assemblé par une
colle structurale époxy a hautes performances mécaniques.
Nous présenterons dans un premier temps les assemblages
collés et leurs caractéristiques structurales. Deux niveaux
de tenues mécaniques différentes sont obtenus par modu-
lation de la réticulation de la colle. Le controle de ceux-ci
par procédé de choc laser sera ensuite abordé. Ce collage
étant mixte, les deux configurations offertes (le laser éclaire
le TabV4 et le laser éclaire le composite) seront étudiées.
Ces études permettront de quantifier la tenue mécanique de
I'assemblage en régime de choc laser. Ces quantifications
seront comparées aux seuils de résistances des matériaux
de 'assemblage afin de vérifier le caractére non destructif
de la procédure mise en place.

Présentation des collages

Morphologie générale

Dans cette étude, quatre collages plans et présentant la
méme géométrie seront utilisés. lls sont composés d'une
plaque de Ta6V4 de 0,4 mm, collée a un matériau composite
de 3,8 mm par un joint de colle d'épaisseur approximative
de 0,15 mm. Les dimensions latérales des assemblages
sont de 240 x 40 mm2. Le composite est un matériau dit
« tissé 3D » obtenu par procédé d'injection de résine (RTM).
Pour ce matériau, le renfort est un tissage tridimension-
nel de torons de fibres de carbone et la matrice est une
base époxy. Avant collage, les surfaces sont nettoyées et
dégraissées avec de I'éthanol. Un cadre de Tisoflon (5 mm
de largeur) est appliqué sur les collages, pour contro-
ler I'épaisseur de joint de colle et prévenir les pertes de
colles lors de la réticulation de celle-ci. Les assemblages
ainsi réalisés sont mis en pression en utilisant 4 pinces de
collage, dont la pression nominale de chacun est de 65 N.

Tenues mécaniques

Deux tenues mécaniques différentes ont été obtenues
par modulation de la cuisson des assemblages. En effet,
deux des quatre assemblages ont été polymérisés pendant
90 mn a 125°C alors que les deux autres assemblages
ont subi une polymérisation de 150 mn a 150°C. Pour les
deux cycles de réticulations, les rampes de montées et
de descentes en température sont de 2° par minute. Ces
deux cycles de polymérisations différents ont permis de
réticuler la colle a 50 % pour le cycle le plus court et a
90 % pour le plus long.

La tenue mécanique des assemblages ainsi obtenus a
été quantifiée par essais destructifs sur coupons ayant
subi le méme protocole expérimental de collage. Les
essais destructifs menés sont des essais normés de
cisaillement simple [7] et de traction longitudinale [8].

collés par ondes de choc intenses générées par laser

Les tenues structurales de I'assemblage réticulé a 50 % sont
de 15 MPa en cisaillement simple et 10 MPa en traction longi-
tudinale. Les tenues structurales de 'assemblage réticulé a
90 % sont de 35 MPa en cisaillement simple et 39 MPa en
traction longitudinale. Les profils de ruptures obtenus sont
adhésif pour la tenue mécanique la plus faible et cohésif
pour la tenue la meilleure.

Procédé de choc laser avec focalisation en
surface du titane

Simulations

Les simulations du procédé de choc laser sont réalisées
dans cette étude avec le code Esther [6, 9]. Ce logiciel
de simulations est développé par le CEA. Il sagit d'un logi-
ciel de simulation Lagrangien unidimensionnel qui permet
de modéliser l'interaction laser-matiere et la propaga-
tion acoustique non linéaire. Linteraction laser-matiere
est modélisée en résolvant I'équation de Helmholtz [10]
et la propagation acoustique est simulée en résolvant
les équations de Navier-Stokes avec une loi de compor-
tement de Steinberg-Cochran-Guinan pour modéliser la
propagation acoustique dans le TabV4 [11] et une loi de
comportement de Mie-Griineisen pour ce qui concerne
la colle et dans le composite. [12] Le composite est ici
considéré comme étant un matériau homogene.

Fig. 1: Simulations Esther de la propagation acoustique
engendrée dans un assemblage mixte en éclairant
la surface du métal. (a) Champ de pression en fonction
de I'espace et du temps. (b) Pressions exercées au niveau
des interfaces du joint de colle (code couleur explicité
dans le corps de texte)
Esther simulations of the acoustic propagation into
the bonding illuminating the Ta6V4 surface. (a)
Time-position (X-t) stress diagram. (b) Stress at
the epoxy/TA6V4 (blue continuous line) and at the
composite/epoxy (red dotted line) interfaces
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On considere tout d'abord la simulation d’une expérimen-
tation ou le faisceau laser illumine la surface du Ta6V4.
Cette simulation est réalisée pour une densité d'énergie
laser de 3 GW/cm2 et une durée d'impulsion laser de 7 ns.
Ces parametres sont représentatifs des expérimentations
réalisées par la suite. La figure 1(a) représente le champ
de pression résultant du choc laser en fonction de l'es-
pace et du temps. La figure 1(b) présente les contraintes
aux interfaces du joint de colle en fonction du temps.
'interface TabV4/colle est représentée en bleu et 'inter-
face colle/composite est représentée en rouge. Un gros-
sissement de la figure sur les premieres 1500 ns est aussi
présenté en encart.

Le signal haute fréquence, de l'ordre de 80 MHz, est liée
a l'onde de choc se réfléchissant a de multiples reprises
dans le TabV4. En effet, le coefficient de réflexion a I'in-
terface TabV4/époxy étant autour de 0,8 la majorité du
signal acoustique est confinée dans le TabV4. Néanmoins,
chaque réflexion a cette interface est aussi accompagnée
par une transmission qui va permettre la propagation d'une
onde de choc dans le volume de I'assemblage.

Le profil des contraintes aux deux interfaces, trés simi-
laire, est lié au fait que I'onde de choc, générée au voisi-
nage immédiat de ces interfaces, a une longueur d'onde
de l'ordre de 100 pm. Cette longueur d’'onde, inférieure
a I'épaisseur du joint de colle, permet donc de résoudre
spatialement celui-ci.

La figure 1 permet aussi de quantifier la traction exercée
sur le joint de colle (pression négative) et de visualiser son
historique. Ainsi, la simulation quantifie la traction sur le
joint de colle a-0,25 GPa. Cette traction est exercée par
une onde de choc qui a parcouru deux fois I'épaisseur du
composite et une fois celle du TabV4, traversé 2 fois I'in-
terface colle/composite et une fois I'interface TabV4/colle,
et s'est réfléchie une fois a la surface libre du composite.

Expérimentations

Des expérimentations ont été réalisées sur les collages
présentant les deux tenues mécaniques différentes avec
un éclairage laser a la surface du TabV4. Ces expérimen-
tations ont été réalisées sur la plateforme Héphaistos du
PIMM (ENSAM Paris). Le laser émet des impulsions de 7 ns
a une longueur d'onde de 532 nm. Les impulsions sont
focalisées sur un disque de 6 mm de diametre. L'énergie
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La simulation et les expérimentations sont alors similaires ;
le temps de montée du signal de VH et son amplitude
étant comparable. Néanmoins, le signal simulé change
de signe plus tard que le signal expérimental. Cela est
probablement lié a la nature hétérogéne du matériau
composite par rapport a la simulation qui considére un
matériau homogénéisé et a des effets 2D qui ne peuvent
étre modélisés a ce stade.

Les seuils de décollement ont ensuite été identifiés.
Pour I'assemblage de moindre tenue mécanique, un
décollement apparait pour des énergies laser a partir
de 3,2 GW/cm? alors que le collage de meilleure tenue
mécanique est endommagé a partir d'énergies laser de
5,2 GW/cm2. Les deux tenues mécaniques sont donc
bien discriminées.

Fig. 2 : (a) Simulation de la détection VH pour une énergie laser
incidente de 3 GW/cm? focalisée sur un disque de 6 mm
de diameétre en surface du Ta6V4. Résolution temporelle
de 0,1 ns. (b) convolution de (a) avec un filtre passe bande
de maniére a obtenir la méme résolution temporelle
que lors des expérimentations (50 ns), présentées en (c)
(a) Simulation of the experimental detection for an
incident laser power of 3 GW/cm? focalized on a
spot of 6 mm of diameter at the Ta6V4 surface. Time
resolution : 0,1 ns. (b) Convolution between (a) signal
with a bandpass filter in order to obtain the same
time resolution (50 ns) than in experiments (c)

Procédé de choc laser avec focalisation en
surface du composite

maximale atteignable est de 14 J. La vitesse particulaire
de l'onde de choc est observée avec une détection de
vélocimétrie hétérodyne (VH).

Le principe des expérimentations consiste a éclairer les

Simulations

assemblages présentant les deux tenues mécaniques
différentes avec des énergies laser allant de 10 % jusqu’a
I'énergie maximale atteignable sur Héphaistos. Les incré-
ments sont par pas de 10%. Aprés expérimentations, un
controle ultrasonore en transmission a 15 MHz est effec-
tué pour détecter un éventuel décollement.

Une comparaison entre la simulation Esther de la détection
de VH et les expérimentations est présentée sur la figure 2.
La figure 2 présente une comparaison entre des simula-
tions (a et b) réalisées avec le code Esther et une détec-
tion expérimentale de VH (c). Sur la figure 2(a), la réso-
lution temporelle de 0,1 ns permet de résoudre le signal
acoustique associé aux multiples réflexions acoustiques
dans le TabV4. Le signal présenté en (a) a ensuite été
convolué de maniére a avoir une résolution temporelle
égale alarésolution temporelle expérimentale, de 50 ns.

On considére a présent une illumination laser a la surface
du composite. Les parametres laser de simulations sont
inchangés. Les simulations du champ de pression engen-
dré dans I'assemblage et les pressions aux interfaces du
joint de colle sont présentés sur la figure 3. Les mémes
codes couleurs et principes de représentations que dans
la figure 1 sont respectés.

Comparativement avec la simulation précédente, le signal
haute fréquence de 80 MHz est de bien plus faible ampli-
tude. Au premier ordre, cela est di au fait que l'interface
colle/TabV4 doit étre franchie avant que celui-ci puisse
naitre or, pour rappel, le coefficient de réflexion a cette
interface est de l'ordre de 0,8.

Considérant la pression aux interfaces dujoint de colle (encart
de la figure (3(b)), on observe a présent que le signal acous-
tique est significativement différent d'une interface a l'autre.
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Cette différence provient de la longueur d'onde de I'onde
de choc considérée : lors de la génération, cette onde
de choc a une longueur d'onde de l'ordre de 200 pm
mais, aprés avoir parcouru environ 3,8 mm de compo-
site cette longueur d’'onde a augmenté jusqu’a 400 pm.
Cette dimension caractéristique, significativement plus
grande que I'épaisseur du joint de colle (150 pm), ne
permet plus de résoudre les échos d'interface comme
précédemment.

Fig. 3 : Simulations Esther de la propagation acoustique
engendrée dans un assemblage mixte en éclairant la
surface du composite. (a) Champ de pression en fonction
de I'espace et du temps. (b) Pressions exercées au niveau
des interfaces du joint de colle en fonction du temps
Esther simulations of the acoustic propagation into
the bonding illuminating the composite surface. (a)
Time-position (X-t) stress diagram. (b) Stress at
the epoxy/TA6V4 (blue continuous line) and at the
composite/epoxy (red dotted line) interfaces

Enfin, comme précédemment, on quantifie les tractions
exercées au niveau du joint de colle et nécessaires au
précédé pour controler la tenue mécanique des assem-
blages collés. On remarque que deux tractions appa-
raissent dans les quatre premiéres ps. La premiére traction,
de-0,15 GPa, apparait a 1,5 ps et est associée a une onde
de choc qui a parcouru I'épaisseur du composite, a été
transmises aux interfaces du joint de colle, s'est réfléchie
alasurface libre du TabV4 et a été a nouveau transmise a
I'interface TabV4/colle. La seconde traction, de-0,30 GPa,
est associée a une onde de choc qui a parcouru trois fois
I'épaisseur du composite, a été transmise trois fois a I'in-
terface composite/colle, réfléchie une fois a l'interface
colle/TabV4 et une fois a la surface libre du composite.

collés par ondes de choc intenses générées par laser

Bien que I'historique acoustique de cette derniére traction
soit plus riche que celui associé a la premiére traction, son
intensité est bien plus importante. Cela est notamment
db au fait que I'onde de choc associée a cette seconde
traction n'a pas eu a franchir l'interface colle/Ta6V4.
Cette seconde traction de -0,30 GPa est plus intense
de 20% que la traction décrite dans la section 3.1 a
0, 25 GPa.

Expérimentations

Le méme principe d'expérimentations que celui décrit dans
la section « Expérimentations » du chapitre précédent a
été réalisé. On présente sur la figure 4 les résultats de
simulations, avec une résolution temporelle de 0,1 ns (a)
et de 50 ns (b) ainsi que la détection expérimentale (c).

Fig. 4 : Détection VH obtenue lorsque I'on éclaire le composite.
Simulations (a-b) et expérimentations (c). Comme pour
la figure 2, (a) contient un signal avec une résolution
temporelle de 0,1 ns alors que les résolutions temporelles
de (b) et (c) sont de 50 ns
Experimental detection illuminating the composite
material. (a-b) signals are simulated and (c) is
experimental. Signal (a) have a temporal resolution
of 0.1 ns while signals (b-c) have a temporal resolution
of 50 ns. Same color code than on fig. 2 is used

A nouveau, on illustre sur la figure 4 importance de la
résolution temporelle pour la détection des phénomenes
engendrés dans ces études. Ainsi, la résolution expéri-
mentale de 50 ns (b-c) n'est pas suffisante pour résoudre
I'ensemble des phénoménes engendrés et présentés sur
la figure 4(a). La comparaison des figures 4(b) et 4(c)
parait moins favorable que celle proposée sur la figure 2.
La différence majeure provenant du type de matériau illu-
ming, il est possible que la génération acoustique soit signi-
ficativement plus complexe sur matériau composite. Cela
pourrait étre lié a la nature hétérogéne du composite au
niveau de la surface éclairée. Néanmoins, les ordres de
grandeurs des vitesses particulaires en faces arriére sont
respectés et le changement de signe du signal, autour de
4 ps est en bon accord.

Finalement, les seuils de décollement ont été identifiés selon
le méme protocole que précédemment. L'assemblage de
faible tenue mécanique est endommagé pour des énergies
laser a partir de 2,25 GW/cm? alors que I'assemblage de
meilleure tenue mécanique résiste a des énergies laser
jusqu'a 4,2 GW/cm2,
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Analyse des résultats obtenus Esther est donc a nouveau utilisé pour résoudre le

probléme inverse et quantifier la traction maximale asso-

On propose a présent une analyse des résultats obte- ciée a ce seuil dendommagement. Celui-ci est quanti-

nus dans les deux configurations d'illumination : le collage fié autour du GPa donc significativement au-dessus des

de moindre tenue mécanique a été endommagé pour des tractions nécessaires au controle des collages. Le lieu

énergies laser de 3+0,5 GW/cm? alors que le collage de de 'endommagement, en face arriére par rapport a

meilleure tenue mécanique a été endommagé pour des I'éclairage laser, a quelques centaines de micrometre

énergies laser de 5+0,5 GW/cm?2. A ce stade, on Vvérifie de la surface correspond bien aux observations faites
donc bien que le procédé de choc laser a permis de discri- en micro-tomographies.

miner les deux tenues mécaniques, quel que soit le maté-
riau de I'assemblage que I'on éclaire. Ce premier résul-  Test de compression aprés impact

tat est d’un intérét majeur puisque qu'il illustre un intérét L'innocuité du procédé pour le matériau composite a
industriel direct : un collage faible — mais de tenue méca- aussi été contrdlée avec un essai normé de compres-
nique importante tout de méme puisqu'il s'agit de tenues sion apres impact [13]. Les essais sont réalisés sur un
mécaniques représentatives de celles que 'on trouve dans composite monolithique. Le principe consiste a éclairer
les assemblages du transport terrestre par exemple — a les matériaux avec la plus forte intensité laser possible
été détecté par la procédure de choc laser mise en place. (6 GW/cm? sur une zone de diamétre 6 mm). Un lot de
On propose cependant d'aller plus loin que ce résultat basé trois échantillons a été éclairé avec une impulsion laser,
uniquement sur les expérimentions et d'utiliser le code de alors qu'un second lot de trois échantillons a été éclairé
simulation Esther pour résoudre le probleme inverse et avec trois impulsions laser au méme endroit et un lot
quantifier la traction exercée au milieu du joint de colle final de trois échantillons toujours a été éclairé avec cing
dans les quatre configurations expérimentales présen- impulsions laser au méme endroit. Un lot de référence
tées. Les résultats sont présentés dans le tableau 1. On de quatre échantillons non éclairés par le laser sert de
identifie alors uniqguement deux seuils de traction dans le référence d'étalonnage.

joint de colle pour endommager le collage, a 305+25 MPa Aprés impacts laser, les échantillons ont été controlés en
et 255+25 MPa. Ainsi, les différentes d'énergies laser ultrasons (immersion, réflexion a 15 MHz) et en tomographie
requises pour endommager un collage d’'une tenue méca- (Voxel de 8 pm). Aucun endommagement n'a été détecté
nique donnée en fonction de la surface éclairée sont biens pour les échantillons illuminés une seule fois et des micro-
dues aux différents phénomenes acoustiques identifiés endommagements ont été détectés pour les échantillons
précédemment a la lumiére des simulations réalisées. éclairés plusieurs fois. On rappellera cependant que ce

test est bien plus éprouvant pour le matériau que la solli-

citation nécessaire au controle des collages en ce sens
Tenue Bonne Dégradée que la fluence laser est supérieure au besoin nécessaire
mecanique pour le controle des collages et que les échantillons ont
Surface éclairée | Ta6V4 Comp. |TabV4 | Comp. été éclairés plusieurs fois dans cette étude alors que le
Fluence laser 50 4.2 32 205 contrél_e des collages nécegsite une unique imp_ulsion laser.
(GW/cm?) Apres |m_pacts, les matérlaux‘on_t été soumis a un test
Traction 310 = 20 1300 = 20 1260 = 20 | 250 = 20 destructif de compression apres impacts. Aucun endom-
dans le joint magement n'a été détecté.
de colle (MPa)
Tabl. 1: Fluence laser nécessaire pour endommager les collages Conclusion

considérés et tractions correspondantes simulées
avec Esther au milieu du joint de colle. Les intervalles

d’erreurs sont déterminés a partir des pas d'incréments NOU_S avons présenté dans ces traV_aUX la premiére démons-

Expéri_menttaﬁ( de ﬂ;ence_ Iaserdutilisée dine simulated tration de contrdle non destructif d'assemblages collés
Xperimental laser fluencies and corresponding simulate 2 4 H

tensile values (using Esther code) to induce bonding et, presentqnt une, 'Ee”‘?e mécanique structurale. Ce,,[t.e
failure for the TA6V4 and 3D-CFRP illuminations. Error démonstration a été faite sur la base de travaux expéri-
bars are defined by experimental laser fluence steps mentaux mais aussi sur la base de simulations réalisées

a l'aide du logiciel de simulations Esther. Les simulations

réalisées ont permis de mettre en lumiére le réle crucial

qgu'exerce la rupture d'impédance acoustique dans les
Vérification de l'innocuité du procédé pour le assemblages mixte de type métal/composite.
matériau composite
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rimentations. Un micro-endommagement des composites la région lle de France et la région Nouvelle Aquitaine. Ce
est commencé a étre détecté pour des fluences laser projet a été labélisé par les poles de compétitivité Astech,
de 4 GW/cm?. L'épaisseur des composites considérée ici Route des Laser et Aerospace Valley.

étant de 3 mm, une comparaison de seuils d'endomma- Nous remercions fortement la DGA pour l'intérét et le

gement en terme de fluence laser n'est pas judicieuse. soutien qu'elle apporte a ces activités.
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