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La grande quantité de déchets composites produits par ’industrie aéronautique nécessite la mise en place de procédés de recyclage
performants afin de limiter I’impact environnemental du démantélement des transporteurs aériens [1]. Dans ce contexte, la récupération
des fibres de carbone par un procédé de pyrolyse est une voie prometteuse pour traiter des volumes importants de déchets composites.
L’impact carbone du procédé est compétitif et les propriétés mécaniques des fibres de carbone recyclées (FCR) ainsi récupérées sont en
majeure partie préservées [2,3]. Cependant, les propriétés de surface des fibres, elles, sont fortement impactées par le processus de
recyclage ce qui rend I’incorporation des FCR dans de nouveaux matériaux composites peu attractive. En effet, la modification de la
composition chimique de la surface de la FCR diminue sa capacité d’adhésion a la matrice lors de la formulation du composite et nuit
donc aux propriétés mécaniques du composite final [4]. L objectif de la présente étude est d’évaluer la capacité d’un traitement par
plasma froid a restaurer les propriétés d’adhésion des FCR par oxydation de leur surface. Pour ce faire, les propriétés d’adhérence des
FCR traitées par plasma froid ont été évaluées par des essais de mesure de contrainte de cisaillement interfaciale de décrochement
microgoutte (InterFacial Shear Stress ou IFSS).

La matrice thermoplastique choisie pour cette étude est un polyamide 6 (PA6) produit par Solvay : le Technyl C206F Natural. Les fibres
de carbone vierges avec ensimage PA6 coupées a 20 mm ont été fournies par Procotex (Mouscron, Belgique). Les FCR ont été achetées
a ELG Carbon Fibre (Bilston, Royaume Uni). Ces fibres ont été coupées a une longueur moyenne de 20 mm aprés un processus de
récupération par pyrolyse en deux étapes. Pour des raisons de clarté les fibres vierges ensimées seront par la suite notées FVE.
L’appareillage de traitement plasma utilisé est une torche plasma UL-SCAN fournie par AcXys technologies. Le gaz utilisé est de I’air
sec filtré avec un débit de gaz fixé a 60 I/min, une pression d’entrée du gaz a 4 bar et une fréquence de 80 Hz permettant d’obtenir une
puissance de jet flux plasma de 1200 W. La torche plasma est montée au sein d’une chambre réactionnelle munie d’un systeme de
séparation gaz/fibres par hydrocyclone. Les FCR sont ensuite introduites dans le conduit sous la forme d’agrégats et soufflées par le
débit de gaz jusqu’au systéme cyclone qui permet la récupération des fibres apreés traitement. Ce processus est reproduit trois fois afin
d’obtenir un temps d’exposition au plasma suffisant.
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Fig. 1 — Vue de détail d’un échantillon microgoutte observé en microscopie optique

Les fibres ainsi traitées sont utilisées pour la production d’échantillons microgouttes. Une fine poudre de PA6, obtenue par Cryo-broyage
de granulés de PAG6, est déposée sur une fibre unitaire sélectionnée aléatoirement le contact étant assuré par les interactions
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¢lectrostatiques entre la poudre et la fibre. L’ensemble est ensuite exposé a une source de chaleur a 250 °C et le polymére forme ainsi
naturellement des gouttelettes par capillarité, comme illustré par la (Fig).

Des échantillons microgouttes ont été préparés pour les FVE, les FCR non-traitées, les FCR 4 h apreés traitement plasma (temps de
préparation des échantillons), ainsi que 24 h, 48 h et 7 jours aprés le traitement. Des essais de déchaussement microgoutte ont été
effectués pour chaque type d’échantillon a I’aide du module de mesure de contrainte de cisaillement interfaciale IFSS) d’un extensométre
DIAS-TRON (Royaume-Uni) lex 820 équipé d’une lame de 20 um.
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Fig. 1 — Valeurs d’IFSS pour chaque type d’échantillon microgoutte

Les valeurs d’IFSS mesurées sont présentées en (Fig. 1). Ces valeurs confirment que la fonctionnalisation de la surface des fibres est
temporaire et qu’une diminution rapide des capacités d’adhésion accrue de la FCR a la matrice polymére a lieu au cours des 48 h suivant
le traitement par plasma froid. Aprés 24 h, une diminution de 177 % de la valeur moyenne d’IFSS est observée pour les FCR et cette
diminution passe a 290 % aprés 48 h. Au bout de 7 jours les valeurs d’IFSS des échantillons sont comparables a celles des FCR non
traitées.
Une augmentation conséquente des valeurs d’IFSS des FCR dans une plage de 4 h aprés le traitement est observée. La valeur moyenne
d’TFSS des FCR augmente de 351 % apres traitement par plasma froid, cette valeur est également 207 % plus élevée que celle obtenue
pour les FVE. Cependant, les valeurs obtenues présentent une dispersion trés élevée ce qui est probablement dii au protocole de traitement
des fibres. Il est possible que la conformation des agrégats de FCR ne permette pas au plasma d’entrer en contact de maniere uniforme
avec I’ensemble des fibres. Il se pourrait également que la présence de résidus polymeres a la surface des FCR contribue a cette
hétérogénéité des propriétés d’adhésion observées. Cette hétérogénéité du traitement a 1’échelle des fibres unitaires devrait néanmoins
permettre la formulation d’un composite aux propriétés mécaniques uniformes, du moment que 1a répartition des FCR est uniforme dans
le composite. L’augmentation de la capacité d’adhésion des FCR traitées a la matrice polymére en moyenne devrait alors engendrer des
propriétés mécaniques supérieures a un composite produit a I’aide de FCR non traitées.

Les FCR traitées seront utilisées pour produire des composites recyclés a fibres courtes avec une matrice Polyamide 6. Elles seront
ensuite caractérisées mécaniquement afin de confirmer que les changements de propriétés d’adhésion des RCF se traduisent réellement
en une augmentation mesurable des propriétés mécaniques du composite. La présence de groupes fonctionnels promouvant des liaisons
chimiques entre la FCR et la matrice polymere sera également évaluée par des essais de spectrométrie photoélectronique X (XPS), de
facon & déterminer plus précisément les interactions chimiques en surface des fibres permettant une adhésion accrue a la matrice
polymere. Ces résultats complémentaires seront présentés lors de la présente communication.
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