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Identification de 'endommagement d’'un PET en granas
transformations : influence du recyclage par transbrmation a
I'état fondu

A.S. CARO-BRETELLE &, P. IENNY? K.L. NAIT-ALI % A. BERGERET? L. FERRY*?
a. Ecole des Mines d’Ales (CMGD), 6 avenue de €tayi30319 ALES

Résumé :

La recyclabilité du PET, nécessite d'étudier Idstefde sa mise en ceuvre sur ses performances ioéeEsn
et notamment sur 'endommagement associé au phémone striction. Un protocole expérimental a été
développé afin d’étudier les grandes déformatidastigues au travers d’essais de traction simpglaesicés

et instrumentés. La simulation d’essais a stricianla méthode des éléments finis sur la base debure
des champs cinématiques a permis d'identifier lasamétres de la loi de comportement relatifs a
'endommagement.

Abstract :

Although PET has an excellent balance of mecharpoaperties, there are some shortcomings that have
prevented large scale use of recycled PET. In teegnt study the effect of recycling process orlémage
behaviour is studied. The developed procedure setaon a series of uniaxial tests which are both
sequenced and instrumented by displacement-mapeicitniques. Hence, based on striction test, an
identification procedure associating kinematicdieheasurements and finite element model allowssisee
damage parameters of the constitutive law.

Mots clefs: extensomeétrie optique, identification du comportemet, grandes déformations,
endommagement

1 Matériau et protocole expérimental

1.1 Présentation des produits

Le PET recyclé (PETR) utilisé dans cette étuddssst de paillettes de bouteilles triées, lavéeshéss et
broyées avant conditionnement (société SOREPLA).PES vierge (PETV) est fourni par la société
NOVAPET. Les principales propriétés de ces mat&rigont rassemblées dans le tableau 1. Ces PET
subissent plusieurs cycles d’extrusions permeti@ttde de I'évolution de leurs propriétés en larec leur

état de dégradation. Ainsi, par exemple, un PEVctécextrudé 2 fois sera appelé PETR2. Le tableau 1
retrace I'évolution du taux de cristallinité et ldeviscosité intrinseque des matériaux en fonctienleur
nombre d’extrusions.

PETR2 PETR3 PETR4 PETV2 PETV4 Incertitude

Taux de cristallinité (%) 46 76 40 56 56 5

Viscosité intrinséque (dL/g) 0.61 | 0.40 0.31 0.61 0.32 *=0.02
TAB. 1 — Principales propriétés des PET utilisés.

2 Techniques expérimentales

Des essais instrumentés de traction simple ségsieswr# réalisés sur une presse ZWICK Z010 avec des
éprouvettes altéres normalisées (ISO527) et ansinatéralement en leur centre (r=42.5mm). La vitedss
traverse est de 1 mm/min (soit une vitesse de ahéfibon égale a 7.8.T0min) pour 'ensemble des essais
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réalisés. L'instrumentation optique de ces essalgide d’'une caméra CCD de type Redlake Megaplus
(1920x1080pixels), associée a la corrélation numeérid’images (CIN, logiciel CinEMA) permet d'obteni
les champs cinématiques de la surface de I'échant{fignres 1 et 5) [1]. On noty la direction de
sollicitation. L'acquisition de ces images est simultanée a liaitigun de variables mécaniques globales
telles que la forceR) et le déplacement de la traverse en fonctionesops. Les tenseurs gradient de
transformation(F) et desdéformations locales sont déduits des champs deaaépents surfaciques ainsi
obtenus. En considérant I'hypothése d'isotropiedvarse, hypothése justifiée au moins avant ricti
compte tenu de la mise en ceuvre (par injectiodedd géométrie des éprouvettes (section 10mm x)4ihm
est alors possible d'évaluer les tenseurs de Guagrange plan K), les tenseurs des déformations
logarithmiqueslt,) et la dilatation volumique (&) définis par :

E=1/2 (FTF-I), E;=1/2 In 2E+I) et E;y =2E;,+E,. (1)
A partir de l'effort mesuré, on définit la contr@nnominales = F/S, (S est la section initiale de

I'échantillon) et la contrainte vrio, = FIS=0 exp(— 2EL_X) (ou S est la section réelle de I'échantillon et

x est la direction orthogonale a la sollicitation) grend en compte la variation de section de d'épette.
Les figures 1 (a) et (b) représentent une sélediomages de I'état initial (absence de chargenetiétat
strictionné pour différents taux de déformationsimales (calculés a partir des déplacements davarse)
pour les deux types de matériaux envisagés. Ces mhatériaux présentent un phénomene de striction
visible a des niveaux de chargement tres faiblésnens’il apparait de facon plus progressive polrHaV

que pour le PETR.

Mgt

Etat initial 1% 3% 1% Etat initial 1% 3% 4%

FIG. 1 — Séquencabimages acquises pour un PET recyclé (a) et vigrge
3 Analyse du comportement
3.1 Approche macro-homogéne

3.1.1 Description phénoménologique du comportement

A partir des essais séquencés réalisés sur dasvetes haltéres normalisées, une analyse du coenpent
macro-homogene est effectuée. La corrélation d'@aagst produite sur un ensemble de points répaits

un maillage régulier de 9x9nfmLorsque la striction n’apparait pas dans zonem@sure optique, la
comparaison de la déformation macro-homogéne aiesurée par corrélation d’images et la déformation
déduite du déplacement de la traverse permet @etdét’instant & partir duquel se produit la sinic : un
exemple est donné pour le PETR3 (figure 2a). hsét une évaluation de la limite du domaine investir
l'identification du comportement homogene.

L’évaluation de la dilatation volumique rend comgten endommagement macro-homogéne important mais
identique pour toutes les formulations (figure 2b).

Les courbes contraintes nominales, déformationd atgange (issues de la corrélation d’images) sont
représentées sur la figure 3 pour I'ensemble deériaax traités. Ces résultats témoignent d’un ph@me
d’adoucissement sensible au nombre de cycles @eddbn subi par le matériau, qu’il s'agisse du PET
vierge ou du PET issu de la filiere de recyclaghusgtrielle.
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FIG. 2 — a) Localisation du point de striction (FE[ 1mm/min), b) dilatation volumique, déformation
plastique cumulée (PETR3, PETV4)
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FIG. 3 — Courbes Contrainte nominale — déformatmtagrange du comportement macro-homogéne pour
les PET vierges et recyclés

3.1.2 Identification du comportement phénoménologige

La courbe de comportement expérimentale macrohoneogévéle classiquement une plasticité combinant
un durcissement rapide et un adoucissement plus[2¢nLes essais séquencés (opérant des cycles de
chargements/déchargements) ont permis de configuneres processus de déformations résultent de deux
phénoménes complémentaires : une déformation guesiiisochore) et une dilatation volumique (comme
discuté par G'Sell dans [3]). Pour rendre compte dieux phénomeénes observés, une loi de comportement
élastoplastique (avec écrouissagmrope non linéaire et critere de Von Mises) eandes déformations est
considérée en association avec un comportementigélas évolutif. Cette modélisation d’origine
phénoménologique permet de traduire 'ensemblecdegortements observés tels que I'adoucissement, le
durcissement et 'endommagement. L’évolution desup@tres élastiques traduit la variation de volut®me
I'échantillon (associable a de 'endommagementditamque la plasticité permet de modéliser a la fois
'adoucissement du matériau et son comportemerst tas phases de déchargement. Les parametres

définissant ce comportement samf, @,, m,,m, pour I'élasticité endommageable qu'active la pdatst (p
définit la déformation plastique cumulée)@t,b,,Q,, b, pour la plasticité (voir [4])

E = Eo[me ™ +me™®| v=v,|-1+2me™® + 2m,e ] @)
~R, R=R,+Q@-e™)+Q,(-e™") | 3)

Un calcul homogéne permet, a partir des déformstimacroscopiques mesurées, d’obtenir un jeu de
parameétre (tableau 2) permettant de respecterfdslda variation volumique obtenue et I'évolutide la
contrainte nominale (voir figure 4). Les parametéggissant le comportement élastique sont indépeadie

la formulation, puisque I'évolution de la défornmativolumique et de la déformation plastique cumeiste
inchangée d’'un matériau a l'autre (figure 2b).

f=0

mises
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Eo (MPa) Vo a, |0, | My | Moy R (MPa) Ql(MPa) b]_ QQ(MPa) bz
PETR2 2485 0.38 5.3| 14| 0.8| 0.2 42 30 350 -39 40
PETR3 2580 0.40; 5.3| 14| 0.8| 0.2 43 30 350 -39 40
PETR4 2570 0.41) 53| 14| 08| 0.2 42 30 350 -50 38
PETV2 1760 0.39 53| 14| 08| 0.2 14 30 350 -18 40
PETV4 1750 0.40 5.3| 14| 0.8| 0.2 13 30 350 -15 40

TAB. 2 — Caractéristiqgues des PET en fonction deh®mbre d’extrusions.

Conformément & la littérature, les modules d’Yosniyent I'évolution des taux de cristallinité alapse les
coefficients de Poisson se révelent assez stalbdddedu 1). Le résultat de cette identification du
comportement macro-homogene est illustré sur lardigla pour le PETR3 et PETV4. Dans la figure 4b, o
retrouve I'évolution des caractéristigues mécarsqUPETR2); constantes pendant les phases de
déchargement et décrivant une baisse de type astique en fonction de la plasticité cumulée.

60 - _ - R3_exp 2600 T+ 04
y .__ i R3_num 2500 - —E (Mpa)W 0,38
50 - —nu + 0,36
< x V4_exp 2400 0134
K 4 i 1
S 401 —V4_num 2300 décharge 1L o3
£ 30- charge 103
S 2200 thailge 10,28
2 20 21004 charge déch 1 0,26
5] | écharge | g4
O 10 ## i ’
i 2000 + 0,22
—0* T T T T 1900 T T T T 0,2
-1% 1% 3% 5% 7% 0 200 400 600 800 1000
Ey Temps (s)

FIG. 4 — a) Identification de comportements maavaibgeénes pour 2 types de formulations b) Evolution
des caractéristiques mécaniques au cours du tebagdy PETR2)

3.2 Approche locale
3.2.1 Méthodologie

Les essais menés sur des éprouvettes aminciesémtwine réponse en champ non homogéne qu’accentue
encore le phénoméne de striction analysé. Afin eledne compte des hétérogénéités des déformations
engendrées lors de ces essais, un calcul de segast avéré incontournable. L'épaisseur desréitloas

ainsi que la direction de sollicitation conduiséntune hypothése de contrainte plane pour les esalcul
éléments finis. Le code de calcul utilisé est ZeBUYEcole des Mines de Paris [5]). L'analyse derimiere
image enregistrée permet de définir les contour§édbantillon sollicité. Un maillage réaliste eslors
défini a partir de triangles a 7 points d’'intégpatifigure 5). La corrélation numérique produiteadtir de ce
maillage conduit aux champs de déplacements résligi.

é
1

FIG. 5 — Corrélation d’images et calcul de struetur
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La déformation calculée en chaque élément du mgailzonduit a la mesure d’'une déformation moyenne
pour une taille d’'approximation de I'ordre du nmiktre. Une description générale des maillages #ssac
chacune des éprouvettes simulées est reportédedaableau 3.

PETR2| PETR3| PETR4| PETV2 | PETV4
Nombre de noeuds 251 265 247 179 207

Nombre d’éléments 104 114 108 74 88

TAB. 3: Description du maillage EF défini par arsdyd’image sur la premiére image

3.2.2 Résultats

Des premiers calculs de structure sont menés as@drametres identifiés lors de I'approche macro-
homogéne, en imposant les déplacements plans regzarr€orrélation sur les points constituant let@an

de I'éprouvette. Cette méthode d’analyse permetsteier finement l'identification des comportemesatx
phénomenes de localisation, comme l'atteste I'dimiudes cartographies de déformation lagrangienne
calculée suivant I'axe de la sollicitation (figuget I'évolution des profils des déformations lagrianges
longitudinales selog pour deux types de formulations (figures 7a et Zbx mémes états de chargement, le
PETR2 témoigne d’une striction plus localisée naaissi plus marquée que I'échantillon de PETV2 (Bgu
7).
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FIG 6— Champs de déformations lagrangiennes lodigidles pour différents taux de déformations
nominales: a) PETR2 b) PETV2
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FIG 7— Profils selon y de la déformation lagrangierongitudinale a différents taux de déformation
nominale : a) PETR2 b) PETV2
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Une comparaison entre I'effort mesuré et celui idea calculs numériques permet de valider la premie
identification dans la phase dite de comportementdgéne (soit apres le seuil d’écoulement plasyigtie
de quantifier, 'écart de ce modéle lorsqu’appadejthénoméne de striction, et ce pour chaque fiation
testée (figure 8). On peut remarquer que si poundériau vierge la réponse a I'apparition de fatidn
ralentit le phénomeéne d’adoucissement, une tendappesée semble affecter le comportement du matéria
recyclé.

1400 800+
° EXp 700
1200 —R2
—R3 600 ;
21000 b R4 2500 i 7 . Exp
= 800 £400- 7 —V2
E 600 - E 300 4 —V4
400 200 -
200 - 100
T O T T T T 0 T T T
-40 60 Temps(s 160 260 -30 70 Temps(s) 170 270

FIG. 8- Evolution de I'effort en fonction du tempsomparaison modéle EFI / expérience

4 Conclusion

Cette étude synthétise les travaux réalisés sudentification du comportement élastoplastique
endommageable de polyméres PET ayant subi dedagegcsuccessifs. Le protocole expérimental est bas
sur des essais de traction séquencés permet@ettification d’'un comportement macro-homogéne.eA ¢
stade et en l'absence de phénoméne de localistifom la striction, ces matériaux présentent un
endommagement piloté par la plasticité cumuléeeet ipfluencé par les recyclages successifs sul@s. D
essais a striction ont été menés sur éprouvettesi@s, conférant une réponse du matériau en chaops
homogénes de déformation. L'interprétation de cesaie nécessite de produire des modélisations par
éléments finis en associant la géométrie de I'éprtite mesurée par analyse d'images et les champs de
déplacement mesurés par corrélation numérique. doeslitions réalistes de modélisation permettent
d’étudier finement les conditions d’apparition chépomene de striction et d’établir des comparaisoiie
matériaux.
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