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.m INTRODUCTION -** INTRODUCTION

Matériaux composites verts : » Les matériaux composites a base de fibres végétales suscitent
beaucoup d’intéréts de la part des industriels.
@ Est-ce qu’ils sont « meilleurs pour I’environnement »?

- 9% 4 2 N . .
= Est-ce qu’ils sont « plus légers » ? » Les contraintes environnementales et les nouvelles

@ Est-ce qu’ils sont « moins chers »? réglementations sur le recyclage des matériaux composites ont

leur r6le dans les perspectives de développement de ces produits
= Est-ce qu’ils sont « plus compliqués a transformer » et

nécessitent des équipements particuliers »? ,. . . R
quip p » L’introduction de fibres naturelles dans des matrices polyméres

(biodégradables ou non) peut apporter des avantages trés
& Est-ce qu’ils ont de « meilleurs propriétés mécaniques »? significatifs par rapport aux fibres traditionnelles

& Est-ce qu’ils sont « recyclables »?

= Est-ce qu’ils « peuvent remplacer les composites a fibres de verre » ) ) ) ) )
» Faibles densités, bonnes propriétés mécaniques, faibles cotits

& Est-ce qu’ils ont aujourd’hui « des applications Industrielles >§:.;z .
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| Intéréts des fibres végétales
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Parmi les domaines d’applications.....

L’exemple de lindustrie automobile

: Application Industrielle dans le secteur
_Ii automobile

1 Exemple d’autres Applications possibles

Les types de piéces pour automobile

-9 W
\ =™
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1. APPLICATION INDUSTRIELLE

Exemples de piéces a bases de composites a fibres végétales.

X

Les constructeurs automobiles utilisent des piéces a base
de composites a fibres végétales.
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Fibres végétales : production et utilisations

Chanvre Abaca Sisal
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Ramie
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782

Production mondiale des fibres végétales en 2013 MT

Les fibres végétales dans I’industrie

automobile
Quantité
35.000+
30.000
28.000 29-000
30.0004 26.500
23.500
25.0004
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20.0004

15.000
15.0004
10.0004
5.0004

1999 2000 2001 2002 2003 2004 2005

Année

Fibres végétales dans Pindustrie automobile en Allemagne

13 14
z A L s II. LES COMPOSITES EN POLYPROPYLENE RENFORCES EN
Intéréts des fibres végétales FIBRES VEGETALES
Comparaison des propriétés des composites PP a fibre
. L : de verre et a fibres végétale :
= Bonnes propriétés mécaniques couplées a une faible masse .
@ Usure réduites des outillages d’injection du fait de leur Les matériaux évalués sont des composites & matrice polypropyléne
abrasivité faible . N
& Rilan & . N
Bilan energethue trés favorable . Code Type de renfort Taux de renfort (en masse )
< Biodégradabilité des fibres . R Fibres de verre ensimées 30%
A Fibres de chanvre traitées mécanique 30%
< Recyclage B Fibres de verre longues/ lin longues 15% - 15%
C Fibres de sisal 25%
D Fibres de bois( Epicéa) 40%
E Fibres de bois (Hétre) 40%
F Fibres de bois (Hétre) 15%
G Fibres de lin 18%
15/32 16/32
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1I. LES COMPOSITES EN POLYPROPYLENE RENFORCES EN
FIBRES VEGETALES

| Comparaison des masses volumiques

R FV30% APF3 BFV+Lin C Sisal D Epicéa E Hétre F Hétre Glin
434A  Longues  25% 0% 40% 15% courtes

En pratique le gain de masse sur une pi¢ce complexe en composite TP renforcé 2 fibres
végétales est de 6 2 10% par rapport a la méme piéce en PP renforcé 30% fibres de verre.
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11. LES COMPOSITES EN POLYPROPYLENE RENFORCES EN
:?i FIBRES VEGETALES

| Comparaison des modules d’élasticité en traction

Module d'élasticité en traction (avec extensomatre )

7000 o gene: =
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2000 1

= 4000

g 3000 |
2000
1000 4

[

R FV30% APFI4JA BFVelin  C Sial D Epicéa E Métre  F Hétre Glin
Longues. 5% 0% 0% 5% courtes
"%

Le PP + 30% fibres de chanvre est moins de 20 % par rapport au PP renforcé a taux
égale en fibres de verre.
18/32

¢ | I LES COMPOSITES EN POLYPROPYLENE RENFORCES EN
% FIBRES VEGETALES

IComparaison des contraintes maximale et déformation a
la rupture en traction

Contrainte maximale et déformation 3 la rupture en traction

APF) BFVeUn C Sisal D Epicka E
AMA  Longues 2% ws

Effet marqué des fibres de verre et de lin longues sur la contrainte maximale en traction
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$_ | 1. LES COMPOSITES EN POLYPROPYLENE RENFORCES EN
:?i FIBRES VEGETALES

|Comparais0n des tenus au choc multiaxial

Tenue au choc multiaxial

| | @Résilience (J)

R PV APF} BFWLn CSsal DEpicka EMite F Hitre B Deformation totale
44 Longues  25% s @y [ 2u choc (mm)

Avantage notable des fibres de verre, mais bon positionnement du composite PP+ 30 %
fibres de chanvre. Tous ces composites ont un comportement a 'impact de type fragile

dés la température ambiante.
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Relations : Structures / Propriétés
Taux de cellulose ,

Diamétre, Densité

> 4

Variabilité naturelle
Origine , Extraction,

Fabrication , Histoire,

Climrat

Variabilité des
propriétés des

Variabilités structurelles

/| Angles des microfibrills,

Le choix de la fibre végétale

N\

-

Variabilité des propriétés
Meécanique , Thermique ,

% Humidité

P

v

Composition des fibres végétales

il dénonse

Coupe dure lige 02 fin Microfbia

Cellulose Vacitrle-

Hémicellulose
Lignine Eranctod s
o T ot
libérie
Pectine
{
Autres constituants organiques

Geldes
indveles

Parc prre F

composites: 21 2
Composition moyenne des fibres végétales pour
applications industrielles Structure de la cellulose
> L_hTh;i 2 - anhydroglucopyranose
Stable
thermiquement,
mais dégradation Celluloss OH% %
aux UV GH o
polyméres < microfibrilles << fibres H - B
Biodégradation, % w
adsorption de I'eau, s |
dégradation thermique Ji
24
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L’Hémicellulose

I:> Molécules identiques aux celluloses avec différentes
ramifications

=) Degré de polymérisation trés faible (200 a 300)

L~

Structure d’un type de xyloglucanes

La lignine

« La matrice des fibres cellulosiques

* Leur variabilité dépond de I’espéce
végétale
« Issue de polymérisation radicalaire de trois
alcools phenylpropenoiques
1

o By
Hi CH==CH—CH20H

alcool coumarylique : R1=R2=H
R2 aleool coniférylique : R1=H. R=0CH;
alcool sinapylique : R1-R2-OCH;

Formule chimique de Palcool coumarylique, coniferylique et sinapylique.

25 26
Variabilité de la composition des
La lignine fibres végétales
Fibres Cellulose Lignine Hémicellulose Pectine | Cendre

0 0, 0, L 0

» La matrice des fibres cellulosiques ; - ) () th) () &)
Fibres de tige

o . Bembou 1458 2002 1620 810 .
* Leur variabilité dépond de I’espece Kenif 3749 1521 1824 . 24
végétale lue 4148 214 1822 0.8

* Issue de polymérisation radicalaire de trois Fibres d’écorne

alcools phenvlpropenoiques Fibres de lin ! 22 186-20.6 23 -

p ylprop q Kenaf 3157 15-19 21503 - 25

\ e 55| 1% 02 25

o B Chanvre 5111 3713 0.9 0.8

H GH==CH—CH2OH Remie 68691 | 0607 19
aleool coumarylique - RI=R2=H Fibres de feuillnge

R2 alcool coniférylique - R1=H, R2-0CH; Abaca 36-63 7-9 15-17 - 3
aleool sinapylique : R1=R2=0CHs Sisal 47-78 711 10-24 10 06-1

Henequen 71,6 131 43 - -

Formule chimique de ’alcool coumarylique, coniferylique et sinapylique.
2 Composition chimiques de quelques fibres végétales 2
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®
5::{51 1.CHOIX DE LA FIBRE VEGETALE ET SON IMPORTANCE
f

| Comparaison des propriétés des fibres végétales avec les
fibres de verre :

b Pourquoi les fibres Alfa?

Les quantités?
YaeD
Les qualités? Les possibilités"m

Contrainte | Contrainte
Densth | Damayy | 12020 | Mgt Adwcpton) | Modde | Bongaton| oo e,
Fibre caliulose | Microfibrill |d humiding, dYoung | 4 rupture
(gfem3) () M prinpsy = 0 raction iital (GPa |#n traction|
(NPa) (MPa)
[ R 1] S ™
Barare 15| 950 | 68 [ (D E] W |80
T - L1
Chane 148 62 [] N - 2 610
Cor fcoco) 115 100450 a4 0 175 6 ] 115150
Cdon 155 50 [ 8 50
Henequen 18| 25 50 1 5 0
e 13| B § [ 50 E) 2 0
Un 15 ki L] T T ] ] ™
Palle [0€) ] ] ! 3 0
Rame 150 [ 15 15 ) 128 [ 625
Sed 18 1 9m | N0 2 1 640 ] 7 [
P oe e |28 X 3 0|
29/32 30
Bob 1
- -1 . . s e
.ﬁi Objectif .ﬁi La plante Alfa

Notre objectif est de mettre en valeur les qualités de
cette fibre en tant que renfort pour les matrices
thermoplastiques et la possibilité d’en faire une
alternative pour les composites a base de fibres de

verre dans I’industrie automobile.

31/32

«» Herbe vivace du bassin de la méditerrané, de
tige circulaire qui mesure plus d’un métre.

<+ 3,2 million d’Hectares au Maroc

< L’Alfa du Maroc fait partie du domaine de la
HCEFLCD: la bonne protection, la bonne qualité

+« Programmes de I’Etat pour la valorisation de
I’Alfa: un budget de 200MD
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La composition de la fibre d’Alfa

Cette composition lui confit une souplesse et une

finesse importante. Les ’
paquets de
Les fibres sont présentes sous forme de paquet de fibres
en forme tubulaire
34
,s,:ai Caractéristiques spécifiques de la Bebe
., ., r .
"’l fibre d’Alfa i Préparation des fibres d’Alfa
Fibee Deasly (glon| Strai at break(') Specfic tress at break (MPy) Spaific Young modulus (GPe)
Al 14 134 1429 108 . q
Agjm n 0 0 & Récolte des fibres Rouissage
Cotln 15 3 19198 644
e 13 118 00 » .
s 15 1 10 1t Teillage et cardage des fibres
Hemp 13 1] “ I
Remie 15 3638 26560 o4 Etapes importantes de la chaine
Sid 15 25 U4 14 . .
ool is i e i de préparation des fibres Alfa Peignage et décorticage
EGs 2 2 TIHS 7
Gl 2% 2 15 %
Kot 14 137 I 54
Cutbe 1 1413 il “ Broyage/coupe des fibres
C des des fibres végétales et synthétiques Traitement des fibres
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Fibres de 5 mm

Fibres de 2 mm

ogozc og.:c
K La récolte des fibres K Traitement des fibres Alfa
Conditionne * Types de traitement :
- . . Chovi{de-
@ - Traitement physique flﬁf,fjf}'.'il ::4 mateiaus:
. .. Caractéristiques
La qualité des - Traitement chimique bteice
fibres
* Objectif de traitements
: Traitement de
La . .
reproductibilité Hl]l:> Bonne adhésion fibres/matrice
37 38
5’;‘# : La bonne adhésion fibres/matrice
Produits obtenus

P

ST = f“ - -
~ e —
B ieun288ky 284E3 5127780 CONTACT
S >

184m295kV 155E3 5814,80 ECH ¢ |

40
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ENSE'M Coumpoundage

* Matériaux utilisés

PP homopolymére

Fibres Alfa

Coumpoundage

Matériel utilisé: Extrudeuse

» Maitrise de la température

» Distribution des fibres dans la matrice a

Structure/
propriétés

MFI
Rotomoulage
[ I

Calandrage
[

Extrusion
Injection
——— )
Cablerie
T T T T T T T T
102 107 1 10 102 10* 10t 10"

43

MICROPROCESSEUR

1-MOTEUR -

2- VERIN D'INJECTION
RANULES

PPAM
P’entrée de la vis
41 42
Seve Seve
Y Mesures rhéologiques l Schéma global d’installation
? Rhé -
_ecmeire Rhé A
cne-plan C:l;ﬁ:::’e Rhéomeétre
sur presse
| ———

44
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FRA
K i , \
metre sur presse

RHEOMETRE SUR PRESSE A INJECTER

2. Filiére

3. Capteurs de pression
4. Capteurs de température

45

Bes
'ﬁi Rhéometre sur presse ( schéma 3D)

L
ES
&
#|
-
=
-
El
]
e
&
i
*

DEPRELDEVES,

46

B
K i . , N
ere-du-rhéométre

47

Byl Evolution du déplacement de la vis en fonction du
it q différentes vitesses d'injection

20
CERTEN TS
+ W= 10%:
o W= 20%.

n h ~1
(=] (=] =]

S
(=]

Diglacenent delavis fnm)

W
(=

b
=]

48
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3¢ | Etude des pertes de charges en fonction des
ctres-industriels de mise en forme

1000,

PRESSION
ar)

©

Nt
Y 2
o

3

N
J i T
|
|

—

0.0 Tewps (s) ‘0.0

o de re, o0 ) o

Evolution de la pression dans le rhéométre en fonction du temps au cours de la "

Images observées en MEB de Pinterface d’un composite PP- AM/chanvre vierge i
gauche et aprés 7 cycles d’injection i droite

o Tg o o
Images observées en MEB de Iinterface d’un composite PP/verre vierge i gauche
et aprés 7 cycles d’injection i droite
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.
#5% | LA MISE EN (BEUVRE PAR INJECTION DES COMPOSITES
POLYPROPYLENE RENFORCES FIBRES VEGETALES

& Moule mono empreinte i
Préventif avant mise en ouvre :

& Alimentation en nappe

= Nettoyage et graissage des
colonnes

& Nettoyage des circuits de
refroidissement

51/32

B8 Caractérisation du composite de PP/Fibres
Alfa

¢ Analyses
morphologiques
« Essais de traction

« Essais de choc
Charpy
< Analyse Différentielle
Calorifique

présentation du 11/04/06
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Effet de taux de fibres sur la
cristallinité

..g_:-

af

PP+15%ﬁbres Alfa_

Le taux de .
cristallinité: ..

=44,6%

i=f
!
1=
i
LA

Résultat d’essai DSC sur PP+15%fibres Alfa

Effet de taux de fibres sur la

cristallinité
PP+25%fibres Alfa
Le taux de - e—
cristallinité: P—— T e
=40,04% |. o
1
i1 \
i
l - e

Résultat d’essai DSC sur PP+25%fibres Alfa

°a::;; MOULAGE .
DMTA PP + 25% fibres d’alfa

Dynamic vs Temperature

CARACTERISATION ET VALIDATION DES PARAMETRES DE

55/32

Recyclage

— Le =0,5mm
P
350
3
251
27
157
1
05 ¢
o
injectont Recyetaget Reaytage2 Recylages Recylage 4

Evolution de la longueur moyenne des fibres
d’Alfa en fonction du nombre de recyclage

56/32
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De la plante...

Mise en ceuvre

Préparation
Traitement # Caractérisation

Coumpoundage

Application

RN 08.3;%

R Processus global R Un exemple d’application

Piece injectée par PP + Fibres Alfa
De la fibre...
ATléprouvette
Support mini rupteur
57 58

Byl S| LA MISE EN GUVRE PAR INJECTION DE COMPOSITES

e Conclusion ¢°| POLYPROPYLENE/ FIBRES D’ALFA

| Choix des paramétres de mise en ceuvre de I’éprouvette

présentation du 11/04/06
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IV. CARACTERISATION ET VALIDATION DES PARAMETRES DE
MOULAGE .

| Analyse microscopique a réflexion : PP+ 20% fibres de
chanvre &

L’observation en microscopie optique a réflexion réalisé au niveau de plusieurs zone de

Péprouvette , afin d’étudier I’effet des paramétres de moulage sur Iorientation , la distribution
et la casse des fibres .

61/32

IV. CARACTERISATION ET VALIDATION DES PARAMETRES DE
MOULAGE .

| Analyse microscopique a réflexion : PP+ 20% fibres de chanvre
—— 4 . ~: ¥ o R

“Température defg

170 2 180°C

“Température de 3

180 2 200°C

“Température de

200 2 220°C

Présence de fibres de différentes taille A gglomération

Distribution homogeéne : aucune effet de la température

Pas de casse remarquée

62/32

5.3, V- CARACTERISATION ET VALIDATION DES PARAMETRES DE
..i MOULAGE .

| Analyse microscopique a réflexion : PP+ 20% fibres de chanvre

Température
de moule &

30°C

Température
de moule &

70°C

& Présence de fibres de différentes taille s Agglomération

& Distribution homogéne : aucun effet de la température du moule

63/32

IV. CARACTERISATION ET VALIDATION DES PARAMETRES DE
..i MOULAGE .

| Analyse microscopique a réflexion : PP+ 20% fibres de chanvre
S ——— -

S PN

Vitesse
@injection
30 mmis

Vitesse
@injection
50 mm/s

70 mm/s

Présence de fibres de différentes taille surtout en fin de remplissage pour la vitesse
de 70mm/s

& Distribution homogéne : aucune effet de la vitesse d’injection

& Orientation aléatoire , et longueur des fibres n’est pas uniforme . 64/32
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IV. CARACTERISATION ET VALIDATION DES PARAMETRES DE

MOULAGE . APPLICATION INDUSTRIELLE

| Choix des paramétres de mise en ceuvre de la piéce industriel

i . ..

rotation de la
vis 144 tr/mi

Vitesse de
rotation de la
vis 240 tr/mi

Vitesse de
rotation de la
vis 336 tr/mi

@~ Présence de fibres de différentes tailles

& Distribution homogéne

&~ Orientation aléatoire , et longueur des fibres n’est pas uniforme

‘ . ’ ‘ 66/32

65/32
F La longueur des fibres chute i des vitesses élevées
APPLICATION INDUSTRIELLE APPLICATION INDUSTRIELLE
| Contrdle d’aspect Le choix de le piéce d’étude :

Caractéristiques d'aspects a controler Résultat

Pas d'incomplet en général et principalement au niveau de la fin de

i Conforme

Absence de bavures dans les passages de gaine rendant impossible le

montage Conforme

Absence de bavures sur les clips rendant impossible ou difficile leur

fonctionnalité Conforme

Absence de bavures dans les zones du passage du cible Conforme . o . A A} . .

- passie # Boite de dérivation de cablage du véhicule qui est en composite PP
Absence de porosité Conforme , N o
renforcés fibres de verre a un taux de 20 %
Présence des 14 trous de passage des colliers débouchants « sans . At . P . N oy
bavares » Conforme Maitriser la mise en ceuvre par injection d’une picce de
géométrie complexe .
Couleur noir
La couleur comparée a I’échantillon en PP 20% fibres de verre moins brillant . R . N
@ Valider ’aspect et le dimensionnelle de la piece
67/32 @ Valider la stabilité du processus d’injection 6832
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3 IV. CARACTERISATION ET VALIDATION DES PARAMETRES DE
5 :"5 MOULAGE .

Synthése des parameétres de moulage adéquat pour le PP +20% fibres

.
es:' V. RECYCLAGE DE COMPOSITES EN POLYPROPYLENE RENFORC
LN DE FIBRES DE CHANVRES

1 Conditions de recyclage

de chanvre
Des éprouvettes injectées
dans les bonnes conditions
Températures en °C L4
e 170 h 190
e moule T
e I &0
Temps en s
Temps de I L g
T de mainuen £y E Fluvage
Temps de dosage [T MY wsc
Nitesses
Nitense de Nis teimin I 30
Vitense o' mm/s I 40
Courses em mm
Course de dosage | 42
Foint de | [
en cmd I 7.8 5
Fression en bars
g = g Broyeur Moditec 180/180 a vitesse Des granulés du PP+ 20% chanvre Presse d’injection utilisé
recyclées
69/32 70/32
03.:. V. RECYCLAGE DE COMPOSITES EN POLYPROPYLENE
':‘E RENFORCES FIBRES DE CHANVRES
Comparaison des modules de Young de composites TP
recyclées : PP +20% chanvres et PP+20% verres
Comparaison des modules de young du PP + 20%
§ fibres de chanvre
=
E 1740
e Merci de Vot
e
S 5E e erct ae voire
N g 1560
& 1500 °
PP 20 % chanvre PP 20% chanvre recyclé 4X
Attention
Comparaison des modules de young du PP+ 20%
fibres de verre
£ s000 "
=
-
s |¢F
S E < 3000
+
o 2000
B PP 20% fibres de verres PP — verre 20%
Composite TP a fibres végetale 71/32 72
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