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Résumé

L’un des paramétres les plus importants affectant les propriétés mécaniques des matériaux composites est I'adhésion entre
ces constituants qui peut étre caractérisée par la résistance de cisaillement & I’interface (IFSS: Interfacial Shear Strength).
La plupart des méthodes expérimentales permettant I'évaluation de I'IFSS sont appliquées sur des composites mono
filamentaires. En revanche, il existe deux méthodes indirectes reposant sur les modéles d’Aykol et Isitman ainsi que le
modeéle de Bowyer et Bader modifié qui permettent 1’évaluation de I’IFSS a partir d’une analyse de la réponse contrainte-
déformation d'un composite renforcé de fibres courtes en traction. Dans la présente étude, ces modéles ont été appliqués
aux résultats expérimentaux de la réponse contrainte-déformation en traction d un composite thermoplastique (PA66/fibre
de carbone recyclées) pour évaluer I'lFSS et le facteur d'orientation des fibres dans le composite. Les valeurs de I’IFSS et
du facteur d’orientation des fibres trouvées varient respectivement de 48 a 52 MPa et de 0,43 a 0,44.

Abstract

One of the most important parameter affecting the mechanical properties of composite materials is the adhesion of
components which can be characterized by the interfacial shear strength (IFSS). Most of the experimental methods for
the evaluation of IFSS are applied to single fiber composites. But, there are two indirect methods based on the Aykol and
Isitman models as well as the Bowyer and Bader modified model for the IFSS evaluation from an analysis of the stress-
strain tensile response of short fiber reinforced composites. In the present study, these models were applied to the
experimental results of a thermoplastic composite (PA66 / recycled carbon fiber) to evaluate the IFSS and the fiber
orientation factor of the composite. The values of IFSS and the fiber orientation factor range respectively between 48 to
52 MPa and 0,43 to 0,44.

Mots Clés : fibres de carbone recyclées, PA 66, résistance au cisaillement a 1’interface, composites injectés.
Keywords: recycled carbon fibers, PA66, interfacial shear strength (IFSS), injection molded composites.

1. Introduction

Les composites thermoplastiques renforcés de fibres de carbone s'imposent de plus en plus dans
I’industrie automobile grace a leur résistance et légerete. Les propriétés mécaniques de ces matériaux
dépendent particulierement des caracteristiques des constituants de base, fibres et matrice [1-2]. Par
ailleurs, méme si ces constituants ont individuellement de bonnes propriétés mécaniques, 1’adhésion
fibre/matrice est nécessaire afin d’assurer correctement le transfert des charges et des contraintes au
sein du composite [3]. Le transfert de charge entre la fibre et la matrice peut étre quantifié par la

1


mailto:florentin.berthet@mines-albi.fr
mailto:m.boulanghien@alpharecyclage.com

Comptes Rendus des JNC 20 — Ecole des Ponts ParisTech — 28-30 juin 2017

résistance de cisaillement a I’interface (IFSS: Interfacial Shear Strength) [3-4]. Cette caractéristique
peut étre déterminée par des essais micromécaniques tels que 1’essai de fragmentation, le test de la
goutte, le test de pull-out et la micro-indentation sur monofilament [5-6]. Tous ces essais permettent
d’accéder localement au comportement de ’interface [6]. Cependant, en raison de la forte sensibilité
des essais aux conditions expérimentales, les résultats montrent une trés grande variabilité [5-6]. Il
s’est avéré que la meilleure méthode pour évaluer I’adhésion fibre/matrice est de déterminer la
résistance interfaciale en se basant sur des analyses de la réponse contrainte-déformation des
composites [7-8-9]. Ces analyses reposent sur la minimisation de 1’écart entre une solution analytique
de la résistance a la traction (Eq.1: loi des mélanges modifiée) et la réponse contrainte-déformation
expérimentale du composite en traction. La loi des mélanges modifiée fait intervenir plusieurs
parametres: le module d’élasticité de la fibre, Ef; la contrainte de la matrice, om; le taux volumique de
fibres, Vs, le facteur d’efficacité de 1’orientation des fibres nrop; facteur d’efficacité de distribution
des longueurs des fibres, nrLp.

oc(€)= nrop nFLp € Ef Vi + om (1-Vy) (Eq. 1)

La résistance interfaciale est donc déterminée par des méthodes itératives et la valeur a retenir est
donc celle qui permet de réduire au maximum [’écart entre la réponse contrainte-déformation
expérimentale et la réponse analytique (Eq.1) en se basant sur le modele d’ Aykol et Isitman (modele
élastique) et celui de Bowyer et Bader modifié (modeéle élastique parfaitement plastique).

1.1. Modéle d’Aykol et Isitman

Il a été demontré dans [8] que la principale limitation de la résistance des composites renforces de
fibres courtes est la rupture des fibres en longueurs sub-critiques durant le moulage par injection.
Selon la méthode développée dans [8] et [9] le facteur efficacité de longueur prend en considération
la contribution des longueurs sub-critiques (premier terme de 1’(Eq.2)) et super-critiques (second
terme de la méme équation) des fibres. 11 est remplacé dans 1’Eq.1 par I’expression suivante:

; ; l
HFLD= Z%chgli v, + ylivte (1 - 2—2) eV; Ef (Eq. 2)

Avec d, le diametre des fibres; €, la déformation; t, la résistance interfaciale ; Es le module de la fibre
et Ic, la longueur critique définie par:
_Efed
lc= < (Eq. 3)
La distribution des longueurs des fibres courtes dans les composites injectés suit une loi de Weibull
dont la densité de probabilité [8] est donnée par la relation suivante:

P=Knin1eKq] (Eq. 4)

Avec n et K sont respectivement le paramétre de forme et le parameétre d’échelle de la distribution de
Weibull.

Le facteur d’efficacité de longueur généralisé selon Aykol et Isitman s’écrit alors en fonction de K, n
et Ic (Eq. 5) et remplacé dans (Eq. 1) par:

1 n\_r(L
nFD ()= 3| e 7" - M ©)TG) ) g (1-3; chn)l (Eq. 5)

lCnKl/n

Ce modele a été appliqué dans [10] sur un composite PA66/fibres de carbone vierges et a contribué
a une bonne approximation du comportement mécanique du composite par cette méthode pour des
valeurs de I’IFSS de I’ordre de 90 MPa. Or dans la littérature [3-16-17] les valeurs de I’IFSS pour
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des fibres de carbone varient de 30 & 60 MPa. Ceci nous a amené a chercher une autre méthode qui
permettra une bonne approximation de la résistance des composites pour des valeurs de I’IFSS proche
de la réalité.

Un nouveau modeéle, faisant intervenir le comportement non-linéaire de la matrice, a été donc étudié.
Ce modeéle a été introduit par Andersons dans [11] en se basant sur le modéle de Bowyer et Bader
modifié.

1.2.Modéle d’Andersons

La non linéarité de la réponse contrainte déformation du composite peut étre due a la non linéarité du
comportement de la matrice. En se basant sur cette hypothese, une étude récente présentée dans [11]
sur les composites fibres naturelles a mis en évidence deux formes de transfert de contrainte : élastique
parfaitement plastique et rigide parfaitement plastiqu.

- Approche d’un transfert de contrainte élastique parfaitement plastique
La résistance interfaciale a été évaluée dans ce cas par un modéle qui fait intervenir une nouvelle
expression du facteur d’efficacité de distribution des longueurs (Eq. 6).

( tanhﬂ
j - I<ly (1)
m" (D= L (Ea. 6) [9]
_ _2tlp \tanhBG-lp) ﬁ( T )
1 (1 Efsrf> % " 1 —Eferf [>1,;, (2)

Pour de faibles deformations, le transfert est dit linéaire élastique (Eq.6(1)) et les longueurs des fibres
sont inférieures a une longueur,l,; dite élastique (Eq.7). La longueur [,; est déterminée en fonction
de la résistance interfaciale t, le rayon de la fibre rs, le module de fibre Ef ainsi que le « Shear-lag
parameter » .

2 _ 2T
l,;== tanh™1
ﬁ EfETf

(Eq. 7)

Pour un arrangement hexagonal des fibres (i.e, volume élémentaire: %), le «Shear-lag parameter»

est définie par I’EQ.8 en fonction du rayon de la fibre r; et du module de cisaillement de la matrice
Gm.

_2 26
p= s \/Ef in(m/(2V3Vy)) (Eq.8)

Andersons et al ont présenté dans [11] une équation permettant la détermination de la longueur I, de
la limite de la zone de cisaillement a I’interface et pour laquelle le comportement devient élastique
parfaitement plastique (Eq.6(2)). La longueur |, s’obtient en résolvant I’Eq.9.

coth B(1/2 — Ip) + plp = “LLL (Eq. 9)

Généralement, les longueurs des fibres, dans les composites fibres courtes, sont variables avec une
densité de probabilité de distribution P(l). Dans ce cas le facteur d’efficacité des longueurs des fibres
est déterminé en remplacant le n;* de I’Eq.6 par 1’expression adéquate dans I’Eq.10 ou < [ > est la
longueur moyenne des fibres.

1
<>

mD=—["(n O 1PW)dl (Eq. 10)
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- Approche d’un transfert de contrainte rigide parfaitement plastique
Il a été démontré dans [7] que le facteur d’efficacité de distribution des longueurs des fibres, pour un

transfert de contrainte rigide parfaitement plastique, dépond de la longueur critique des fibres (Eqg.11).
l

- 1<,

m (D= ‘ (Eq. 11)
1--= 1> 1,

P(l) =1- e[‘(ﬁ) ] (Eq. 12)

Pour une distribution de longueur de fibre, P(I) de parametres n et Iw (Eq.12), le facteur d’efficacité
des longueurs s’écrit sous la forme suivante:

1+ (X)Yy o [p2)p(2 (X)) ]-(k e[‘(;—\fv)n]
(D) = (45 (D) )+ ae | (:()H% ©)) |-

n

(Eq. 13)

Pour les différentes méthodes proposees ci-dessus, le facteur d’efficacité d’orientation des fibres,
nrop, €st déterminé a partir de la réponse linéaire du composite en faibles déformations caractérisée
par le module élastique Ec selon 1’Eq.14, en fonction des valeurs de #rLp, des modules d’élasticité de
la fibre Es et de la matrice En ainsi que le taux volumique de fibre Vs. Ceci permettra I’estimation de
I’IFSS comme étant la seule inconnue de la totalité de la réponse contrainte-déformation non-linéaire
[11].

_Ec _(Em(l_vf))
FoD = —— BV, (Eq.14)

2. Matériaux

Le matériau étudié est un composite PA66/fibres de carbone recyclées obtenu par injection sur une
presse DK 65/160 de I’Institut Clément Ader de I’IMT Mines Albi-Carmaux. Les fibres de carbone
(FCr) utilisées sont issue du recyclage des composites a matrice organique époxy renforcés de fibres
de carbone AS4C, par le procédé innovant de vapothemolyse. C’est un procédé thermochimique qui
utilise la vapeur d’eau surchauffée sous pression afin de décomposer la matrice organique du
composite [12-13-14-15]. Les fibres sont ensuite compoundées sous forme de granulés avec de la
résine Latamid 66 naturel de Lati.

Les éprouvettes obtenues, de forme haltere selon la norme 1SO 527, ont été testées en traction. Les
propriétés du composite sont résumées dans le tableaul.

Composite Module E¢(MPa) Module matrice En(MPa) V(%) Diamétre fibre (um)

PAB6/FCr 7800+200 3200 6,1 6,9
Tab. 1. Propriétés du composite PA66/FCr.

3.Résultats et discussions

La distribution des longueurs des fibres a été approximée a partir de la loi de Weibull (Eq. 4). Les
paramétres n et K de cette loi sont obtenus par régression linéaire de courbe (In (In(1/1-probabilité de
longueur cumulée))) en fonction de (In(longueurs des fibres)) comme le montre la (Fig. 1).

La Fig.2 montre le type de corrélation qu’il est possible d’obtenir et ’adéquation des paramétres n=
2,230565 et K=2,25672E-6.
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Fig. 1. Régression pour calcul des paramétres de Weibull.
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En se basant sur I’approximation par la distribution de Weibull, la longueur moyenne des fibres est
de 301pm. Cette valeur est proche de la valeur moyenne déterminée expérimentalement
(313+141pum). La détermination du facteur d’efficacité des longueurs des fibres selon I’Eq. 5, permet
d’obtenir la solution analytique de la réponse définie par I’Eq. 1.

L’évaluation de I’IFSS par une méthode itérative permet d’atteindre la valeur pour laquelle 1’écart
entre la réponse expérimentale et la solution analytique est minimal.

La Fig.4 présente 1’évolution de I’écart entre la solution analytique et la courbe expérimentale en
fonction de la résistance interfaciale. La distance minimale est obtenue pour une valeur de I’IFSS de
95,7 MPa. Pour cette valeur, la Fig.5 montre une bonne approximation de la courbe de traction
expérimentale du composite par le modéle théorique défini par Aykol et Isitman.
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Fig.5. Courbe contrainte-déformation du PA66/FCr 6.1%

Pour un comportement élastique parfaitement plastique et rigide parfaitement plastique,
I’approximation de la réponse contrainte déformation considére un comportement non-linéaire de la
matrice. La réponse contrainte-déformation om= om(e) de la matrice PAG6 pur a été approximee par
un polynoéme d’ordre 4 (on= Ci & + C> €2+ C; &8 + C4 €%). Les coefficients du polyndme sont définis
comme suit:

C1=3290,5 ; C.,=25698 ; C3=-3000E+03 ; Cs4=4000E+04

La Fig.6-(a) montre une bonne approximation de la réponse contrainte déformation expérimentale
par le modeéle élastique parfaitement plastique. La valeur de la résistance interfaciale dans ce cas est
égale a4 51,4 MPa et c’est la valeur qui correspond a un écart minimal de 2,4774 MPa entre les deux
courbes. En revanche 1’approximation par le modéle rigide parfaitement plastique (Fig.6-(b)) montre
un écart minimal plus important (3,4553 MPa) pour une valeur de I’IFSS de 49 MPa.
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Fig.6. Courbe contrainte-déformation du PA66/FCr 6.1%: (a) approximation par le modele élastique parfaitement
plastique-(b) approximation par le modéle rigide parfaitement plastique

Aykol et Isitman | Elastique parfaitement plastique | Rigide parfaitement plastique
©(MPa) 95,7+0,2 51,4+0,8 49+14
NFOD 0,44 £ 0,03 0,43 £ 0,02 0,43 £ 0,02
Les erreurs représentent l’écart-type sur la moyenne
Tab. 2. Propriétés du composite PA66/FCr pour les différents modeles

Les valeurs de nrop, déterminées selon I’Eq.13 et révélant 1’état d’orientation des fibres, sont tres
proches pour toutes les approches appliquées. Ces valeurs sont proches de méme du coefficient
d’orientation des fibres déterminé expérimentalement et qui correspond a la composante T11=0,67 du
tenseur d’orientation des fibres déterminé par analyses d’image des surfaces en coupe du composite
selon la méthode décrite dans [18] (0,67%= 0,4489).
La différence entre les résultats de la determination de la résistance interfaciale par le modele d’ Aykol
et Isitman et celui de Bowyer et Bader modifié se justifie par la considération de la non-linéarité de
la réponse contrainte déformation de la matrice.
L’évaluation de I’IFSS dans [10] pour un composite PA66 renforcé a 5,7% de fibres de carbone
vierges (avant le recyclage par vapothermolyse) a montré que les valeurs obtenues sont de 1’ordre de
(90 £ 3MPa) selon le modele d’Aykol et Isitman. Selon la méme méthode, les fibres recyclées par
vapothemolyse donnent des composites PA66/FCr dont I’IFSS est de 95,7 MPa. Les valeurs sont
élevées par rapport aux valeurs expérimentales de (36 + 2,2 MPa) déterminées a partir d’un essai de
7
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fragmentation mono filamentaire avec une matrice PA6 sous forme de film [10-14]. Dans la littérature
les valeurs de I’IFSS determinées expérimentalement par des essais de fragmentation pour des
composites thermoplastiques renforces de fibres de carbone, varient de 30 &4 60 MPa et dépassent les
60 MPa au cas ou les fibres de carbone utilisées sont traitées a la surface [3-16-17].

Conclusion

L’objectif de cette étude était d’évaluer la résistance interfaciale d’un composite renforcé de fibres
de carbone recyclées par vapothermolyse en se basant sur 1’analyse de sa réponse expérimentale
contrainte-déformation en traction. L approximation de la réponse par loi des mélanges modifiée a
permis d’accéder aux valeurs des IFSS en se basant sur 2 mod¢les différents. Les valeurs obtenues
par le mode¢le d’Aykol et Isitman sont trés élevées par rapport aux valeurs expérimentales. Selon la
méme méthode, les composites renforcés de fibres issues du recyclage présentent des IFSS
Iégerement supérieures a celles des composites fabriqués a partir de fibres neuves.

Pour une approximation par le modéle de Bowyer et Bader modifié, tenant en compte de la non-
linéarité de la réponse contrainte-déformation de la matrice, les valeurs de I’IFSS varient de 48 & 52
MPa. Ces derniéres sont conformes avec les valeurs trouvées dans la littérature et plus proches des
valeurs expérimentales obtenues par des essais de fragmentation.
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