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Valorisation des chutes de fibre de verre produites lors de la fabrication des pales
éoliennes comme renforcement pour un polymére d’injection

Charles-Olivier MOREAU

RESUME

Cette étude vise a démontrer le potentiel de valorisation des chutes de production des pales
d’éoliennes composées de textiles de fibres de verre vierges. Ces retailles, produites lors de la
découpe des rouleaux de textiles de verre pour le moulage des pales, possedent des tailles et
des géométries trés variables, requérant un traitement d’uniformisation sous forme de
déchiquetage. Ce déchiquetage mene a une agglomération des fibres de verre, qui sont
ensuite soumises a une deuxieéme réduction de taille sous forme de déchiquetage secondaire
menant a des fibres courtes ou de broyage menant a une fine poudre de fibres de verre. Ces
deux produits sont ensuite insérés dans des granules de polypropyléne (PP) afin d’agir
comme matériau de renforcement a un taux massique de 20%. Les deux types de granules
renforcés produites, soient le PPGF — ETS pour les granules ayant un renforcement de fibres
courtes et le PPGF — Coalia pour les granules ayant un renforcement de poudre de fibres de
verre, sont ensuite caractérisées thermiquement, physiquement et mécaniquement. La
caractérisation thermique démontre que 1’ajout du renforcement de verre impacte tres peu les
températures de fusion et de dégradation du polypropyléne. Cependant, le procédé de
fabrication du PPGF — ETS semble augmenter I’indice de coulabilit¢ (MFI) des granules de
48%, ce qui indique une certaine dégradation de la matrice polymérique. La caractérisation
physique révele des taux de fibre massique réel des granules de 23,90 % pour le PPGF —
Coalia et de 20,1% pour le PPGF — ETS, avec des longueurs moyennes des fibres de 0,066
mm et de 0,216 mm respectivement. La caractérisation mécanique des granules indique que
I’ajout de la poudre de verre nuit Iégérement (-12,3%) a la résistance mécanique du PP, mais
qu’elle améliore similairement (+14,9%) sa rigidité. Les effets de I’ajout des fibres de verre
courtes au PP dépendent des conditions d’injections, mais peuvent mener a une faible
augmentation (+3,5%) de la résistance mécanique et a une forte augmentation (+77,2%) de sa
rigidité en tension. Ces résultats démontrent le potentiel de revalorisation des fibres de verre
issues des déchets de production du domaine éolien en les intégrant dans des matrices
thermoplastiques, permettant de contribuer a une approche plus durable et a la réduction des
maticres allant a I’enfouissement.

Mots-clés: recyclage, fibres de verre, pales €oliennes, rebuts de production, renforcement,
injection plastique, composites






Reuse of textiles from wind blade production waste as reinforcement for an injection
polymer

Charles-Olivier MOREAU

ABSTRACT

The aim of this project is to demonstrate the recycling potential of wind blade production
waste composed of unused glass fibre textiles. These off-cuts, generated during the initial
cutting of the glass fibre textile rolls used to mold the blades, have highly variable sizes and
geometries, which require a standardization treatment, realized through shredding. This first
shredding leads to agglomeration of the glass fibres, which are then subjected to a second
size reduction to allow the agglomerates to dissociate. This step can be done in the form of a
secondary shredding, leading to short glass fibres, or through milling, leading to a fine glass
fibre powder. These two products are then inserted into polypropylene granules to act as
reinforcement material at a mass ratio of 20%. The two types of granules generated are PPGF
— ETS, which uses the short-fibre reinforcement, and PPGF — Coalia, which uses the glass
fibre powder reinforcement. These pellets are then characterized thermally, physically, and
mechanically. Thermal characterization shows that the addition of glass reinforcement has
little impact on polypropylene melting and degradation temperatures. However, the PPGF -
ETS manufacturing process appears to increase the MFI of the pellets by 48%, indicating
some degradation of the polymer matrix. Physical characterization reveals that the actual
average pellet mass fiber contents are 23.90% for PPGF - Coalia and 20.1% for PPGF - ETS,
with average fiber lengths of 0.066 mm and 0.216 mm, respectively. Mechanical
characterization of the pellets indicates that the addition of the glass powder slightly (-12.3%)
reduces the mechanical strength of PP, but similarly (+14.9%) improves its stiffness. The
addition of short glass fibers to PP can be optimised for strength or for stiffness, depending
on injection parameters. They can lead to a small increase (+3.5%) in mechanical strength
and a large increase (+77.2%) in tensile stiffness. These results demonstrate the potential for
recycling glass fibers from wind energy production waste by integrating them into
thermoplastic matrices, thereby contributing to a more sustainable approach and reducing the
waste sent to landfill.

Keywords: recycling, glass fibres, wind blade, production waste, reinforcement, injection
molding, composites
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INTRODUCTION

La demande toujours grandissante en matériaux composites provenant de nombreux
domaines tels que I’automobile, 1’aéronautique ou méme la construction amene de nombreux
défis environnementaux et sociétaux. En effet, les matériaux composites possedent
généralement des durées de vie limitées, et la dissociation des textiles de renforcement de
leur matrice est tres complexe, ce qui rend la gestion des matériaux en fin de vie tres difficile.
Le domaine ¢€olien, propulsé par les besoins actuels en énergie verte, est un consommateur
grandissant en matériaux composites, principalement pour la fabrication des pales €oliennes
souvent composées de textiles de fibres de verre et de résines thermodurcissables. Disposer
de ces piceces €normes constitue actuellement un enjeu mondial, en partie due a leur
composition, mais également grace au grand volume de pales en fin de vie provenant des
nombreux parcs €éoliens construits dans les 25 derniéres années.

Beaucoup d’efforts de recherche sont actuellement axés sur la gestion des quantités énormes
de matériaux composites en fin de vie tels que les pales €oliennes. En effet, certaines
méthodes mécaniques, thermiques ou chimiques permettent actuellement de traiter ces
matériaux afin de récupérer leurs textiles de renforcement, leur matrice, ou dans certains cas,
les deux. Cependant, ces transformations viennent souvent affecter négativement les fibres de
renforcement de maniere permanente, et sont trés énergivores lorsqu’appliqué a grande
¢chelle. Les méthodes chimiques et thermiques ménent souvent au retirage complet de
I’agent liant sur les fibres, qui offre généralement une meilleure adhérence entre les fibres
individuelles et la matrice. C’est donc pour ces raisons que de nombreuses méthodes sont
encore au stade de développement et n’ont pas encore vu le jour en industrie.

Une autre source de rebuts grandissant au méme rythme que les déchets en fin de vie sont les
rebuts de production, qui sont généralement beaucoup moins considérés dans les efforts de
recherche puisque leur tonnage est inférieur a celui des composites en fin de vie. Ces pertes
matérielles sont générées tout au long du cycle de fabrication des pales €oliennes, de la
production des textiles eux-mémes jusqu’a leur utilisation dans des procédés de moulage, ou
les géométries spécifiques nécessaires sont découpées a méme les rouleaux. Ces matériaux

possedent d’ailleurs toujours leurs propriétés mécaniques d’origine puisqu’ils n’ont pas été



traités mécaniquement, thermiquement ou chimiquement. Les textiles de renforcement
provenant des rebuts de production constituent donc un matériau vierge possédant toujours
son plein potentiel de revalorisation.

Cependant, la variabilité des tailles et des géométries de ces chutes de textiles vierges pose
un probléme significatif au niveau de leur traitement. Afin de minimiser les opérations de
séparation des textiles tout en maximisant leur débit de transformation, une réduction de
taille significative est imposée aux textiles de verre, afin d’obtenir un produit plus uniforme.
A la suite de cette réduction de taille, les fibres courtes dérivées des textiles de verre pourront
étre insérées dans des granules plastiques vierges destinées a I’injection plastique.

Ce projet de recyclage des retailles de verre est donc séparé en deux phases principales. La
premiere partie du projet concerne exclusivement le traitement et la transformation des
retailles de textiles de verre. Pour sa part, la seconde phase du projet consiste a intégrer les
rebuts traités dans un polymere, permettant d’obtenir des granules pour I’injection.

Le premier chapitre de ce mémoire présente un état de I’art des méthodes de recyclage
présentement utilisées pour traiter les matériaux composites en fin de vie, ainsi que des
méthodes de revalorisation actuelles des fibres de renforcement. Le second chapitre présente
la démarche expérimentale suivie lors du projet, de la caractérisation de la production de
rebuts industriels a la fabrication de granules de polymere renforcés de verre recyclé. Le
troisieme chapitre contient les résultats obtenus lors de la premiere partie du projet, soit le
traitement et la réduction de taille des textiles de verre vierges. Le quatrieme et dernier
chapitre rassemble les résultats obtenus suite a I’insertion des fibres courtes dans des
granules de polypropyleéne destinés a I’injection plastique, leurs tests mécaniques et les

discussions par rapport aux différences de propriétés observées.



CHAPITRE 1

REVUE DE LITTERATURE

1.1 Contexte

En 2021, la production mondiale de composites de fibres de carbone a atteint environ 181
000 tonnes, avec une projection a 285 000 tonnes par année d’ici 2025 (J. Zhang, Lin,
Vaidya, & Wang, 2023). Pour leur part, les composites en fibre de verre ont atteint une
production totalisant 996 000 tonnes en 2020 en Europe seulement (Witten & Mathes, 2020).
Cette demande en matériaux composites trouve des applications variées, notamment en
aéronautique pour les composites de carbone et dans le secteur de la construction pour ceux a
base de verre. L’industrie éolienne constitue un consommateur majeur de ces deux types de
composites, principalement dans le cas de la production des pales d’éoliennes, qui représente
environ 12 % de la demande mondiale en fibres de verre (Witten & Mathes, 2020).

Avec une durée de vie généralement limitée, les matériaux composites en fin de vie
représentent une source importante de déchets. En Europe, en 2025, les composites en fin de
vie devraient atteindre 53 687 tonnes dans le cas des composites en fibres de verre et 1754
tonnes dans le cas des composites de fibres de carbone (Sommer, Stockschlidder, & Walther,
2020). La popularité grandissante des énergies renouvelables accentue le probleme de
consommation de composites. Au Canada seulement, I’industrie ¢éolienne génere
actuellement 8.9 kt de pales en fin de vie annuellement (Heng, Meng, & McKechnie, 2021),
alors que certains parcs €oliens commencent a atteindre leur durée de vie estimée entre 20-30
ans (Majewski, Florin, Jit, & Stewart, 2022). D’ici 2050, une génération annuelle de 800 000
tonnes de pales éoliennes en fin de vie est prévue a I’échelle mondiale (Andersen, Bonou,
Beauson, & Brendsted, 2014).

Ces déchets de composites en fin de vie sont généralement difficilement recyclables di a
leurs compositions a la fois de matieres plastiques et de textiles de renforcement. Différentes
avenues sont actuellement disponibles pour traiter ces matériaux (section 1.2), cependant, les
picces en fin de vie ne sont pas les seuls rebuts provenant de la production des matériaux

composite. Une source de déchets beaucoup moins souvent considérée est la génération de



rebuts en amont, durant la production des textiles de renforcement. Le volume de déchets
émis a la source est proportionnel a la quantité de matériaux produits, et, dans le cas de la
production de textiles de renforcement, représente de 2 a 5 % de la masse totale en fibres de
renforcement vierges gaspillées (Rybicka, Tiwari, Alvarez Del Campo, & Howarth, 2015).
Lors de la production de pieces composites dans le domaine éolien, cette perte matérielle est
encore plus importante, alors que certaines estimations proposent des pertes massiques se
situant entre 20 et 35% du poids total d’une pale €olienne (Liu & Barlow, 2015). Parmi ces
pertes, Jensen & Skelton estiment que les chutes de textiles de verre représentent entre 10-
18% de la masse totale (Jensen & Skelton, 2018), alors que Liu & Barlow estiment plutot
cette proportion a 21% (Liu & Barlow, 2017). En appliquant ces estimations a la production
européenne de pales éoliennes en 2020 (Witten & Mathes, 2020), il est possible d’estimer des
pertes en fibres de verre vierges de 10 000 a 25 000 tonnes, et ce, seulement pour le domaine
¢olien.

La fabrication des fibres de verre neuves est un processus énergivore nécessitant 1’extraction
d’une grande quantité de matic¢res premicres. L’énergie requise pour produire des fibres non
tissées varie de 13 a 32 MlJ/kg, selon la taille de production, I’équipement utilisé et
I’emplacement des manufactures (Song, Youn, & Gutowski, 2009). De leur coté, Joshi et al.
¢valuent les dépenses énergétiques a 31.7 MJ/kg pour la production des fibres de verre, et a
23 MlJ/kg supplémentaire pour leur transformation en textiles (Joshi, Drzal, Mohanty, &

Arora, 2004). Un résumé des différentes dépenses sont présentées dans le Tableau 1.1.

Tableau 1.1 : Energie requise pour la production d'un mat de fibres de verre
Adapté de Joshi et al. (2004)

Etape de fabrication du mat de fibre de verre Energie requise (MJ/kg)
Extraction des matiéres premicres 1,7
Transport des maticres premieres 1,6
M¢lange des composants 1,0
Fusion du mélange de verre 21,5
Fibrage 5,9
Production du mat a fibres courtes 23,0
Total 54,7

Les chutes de textiles de fibres de verre générées lors de la production constituent donc une

perte matérielle significative, puisqu’en plus de représenter une dépense énergétique



importante, ces matériaux neufs sont encore intacts sur le plan mécanique. N’ayant pas €té en
contact avec des produits contaminants comme des résines ou des agents chimiques autres
que leur agent d’ensimage d’origine, ces matériaux pourraient bénéficier d’une réintégration
directe dans leur cycle de vie.

Ce projet vise donc a trouver une solution durable au probléme actuel de gestion des chutes
de textiles de verre générés lors de la production des pales éoliennes. L’objectif est de trouver
une utilisation directe pour ces fibres de verre qui permettrait d’écouler les déchets a grande
¢chelle tout en minimisant les étapes de transformation nécessaires. Une solution a ce
probléme permettrait de détourner de grandes quantités de matériaux de I’enfouissement,

suivant les principes d’un développement durable.

1.2 Matériaux composites en fin de vie

La gestion des matériaux composites en fin de vie est un sujet rejoignant de plus en plus de
chercheurs a travers le monde. Pour le moment, une grande majorité des industries préférent
disposer de ces matic¢res en les envoyant a 1’enfouissement (Ramirez-Tejeda, Turcotte, &
Pike, 2017). En effet, le manque d’incitatifs a détourner les rebuts de production ainsi que le
faible colit associ¢ a I’enfouissement (Liu, Meng, & Barlow, 2022) ménent souvent les
producteurs de pieces composites a préférer une solution simple et rapide pour se débarrasser
de leurs déchets. Cependant, I’enfouissement ne constitue pas une solution durable a long
terme. Composés en grande partie de résines plastiques, les composites se dégradent une fois
enterrées, posant de sérieux risques a I’environnement (Oliveux, Dandy, & Leeke, 2015).
Cette option devient donc de plus en plus restreinte au fur et & mesure que certaines lois sont
mises en place pour protéger I’environnement, tel qu’en Allemagne, en Autriche, aux Pays-
Bas ou méme en Finlande ou I’enfouissement de ces matiéres est maintenant interdit
(Majewski et al.,, 2022). La figure 1.1 présente un exemple de pales envoyées a

I’enfouissement (Mishnaevsky, 2021).



Figure 1.1 : Pales éoliennes a 1'enfouissement
Tiré de Mishnaevsky (2021)

Les efforts de revalorisation de ces matériaux progressent, mais leur traitement reste
généralement trés complexe. La séparation des fibres de renforcement de la matrice plastique
est complexe, et nécessite une grande quantité d’énergie (Liu, Meng, & Barlow, 2019). De
plus, celle-ci peut mener a des pertes partielles ou complétes de la matrice, ou méme a des
pertes significatives des propriétés mécaniques des fibres de renforcement.

Bien que ce projet traite exclusivement des fibres de verre vierges provenant des chutes de
production de pales d’¢oliennes, la gestion des déchets de composites est un sujet qui s’y
rattache. Les différentes méthodes de réutilisation des fibres réclamées pourraient s’appliquer
aux fibres neuves, ou méme bénéficier de leur addition, celles-ci possédant toujours leur
ensimage et leurs propriétés mécaniques d’origine.

Les méthodes de gestion de fin de vie les plus communes sont présentées et détaillées dans
cette section, incluant leur demande énergétique afin de les comparer a la production de

fibres de renforcement vierges.



1.2.1 Recyclage mécanique

Le recyclage mécanique des matériaux composites consiste a transformer des pieces de
composites en fin de vie en fragments réutilisables. Les étapes de réduction de taille sont
effectuées a 1’aide de divers appareils, dépendamment de la taille des pieces initiales et du
produit final désiré. Ces techniques de réduction de taille peuvent également &tre employées
comme prétraitement avant les procédés thermiques ou chimiques afin d’obtenir un produit
de taille et de géométrie plus uniforme (Oliveux et al., 2015). La figure 1.2 démontre

I’apparence des rebuts de fibres de verre selon différentes transformations mécaniques.

Figure 1.2 : Taille et géométrie des fibres de verre
au fil des paliers de déchiquetage mécanique
Tiré de Gongalves et al. (2022)

Le déchiquetage est une technique mécanique visant a fragmenter les morceaux de
composites en les faisant passer entre plusieurs lames tournant a basse vitesse mais a couple
¢levé (Rani, Choudhary, Krishnan, & Zafar, 2021). Cette technique permet d’obtenir des
morceaux ayant des tailles pouvant atteindre 10 mm (Cooperman, Eberle, & Lantz, 2021), et
peut parfois nécessiter plusieurs paliers en fonction de la taille initiale des intrants et des

grilles de sortie des déchiqueteurs (Karuppannan Gopalraj & Kaérki, 2020).



Le broyage, quant a lui, est généralement effectué¢ sur des pieces plus petites ou méme sur
des morceaux ayant été déchiquetés au préalable (Heng et al., 2021). Les extrants des
broyeurs sont généralement des poudres pouvant servir de renforcement ou de charges lors
de leur revalorisation (Sakellariou, 2018).

Les techniques de réduction de taille comme le broyage et le déchiquetage sont souvent
accompagnées d’opérations de tamisage, qui permettent de séparer les résidus en deux
catégories : les particules plus fines, qui ont une trés forte teneur en matrice, et les morceaux
de plus grandes dimensions, qui représentent les morceaux de renforts (Pegoretti, 2021).
Cependant, malgré les étapes de filtrage et de séparation, ces techniques menent souvent a
des restes de matrice dans les morceaux de renforts et vice-versa, tel qu’observé par Pu et al.
(Pu, Yang, & Wang, 2024) lors de I'utilisation de fibres réclamées mécaniquement dans du
polypropyléne d’injection, et par Rahimizadeh et al. (Rahimizadeh, Kalman, Fayazbakhsh, &
Lessard, 2019) lors de leur insertion dans du PLA pour la fabrication additive.

Le recyclage mécanique est une méthode de recyclage de composites peu dispendieuse
(Gongalves, Martinho, & Oliveira, 2022) et ayant un impact faible sur I’environnement (Liu
et al, 2019). Lors du traitement de composites, la consommation énergétique d’un
déchiqueteur est estimée entre 0.27 MJ/kg et 2.03 MJ/kg en fonction du débit de matériaux a
déchiqueter (Howarth, Mareddy, & Mativenga, 2014). Pour sa part, Pickering et al. estime la
consommation d’un déchiquetage primaire a 0.04 MJ/kg et celle d’un broyage subséquent a
0.22 MJ/kg, pour un total de 0.26 MJ/kg pour la transformation d’un composite en poudre
(Pickering et al., 2015).

Le plus grand inconvénient du recyclage mécanique est que son principe de réduction de
taille meéne a une perte de continuité des fibres de renforcement et donc a une diminution des
propriétés mécaniques (Mallick, 2007). Cette dégradation réduit le potentiel de réutilisation
des fibres réclamées dans des applications a haute performance (Oliveux et al., 2015). Malgré
leur adaptabilité aux procédés a fibres courtes, les renforts recyclés présentent des propriétés
inférieures aux renforts vierges, tel que lors de leur insertion dans des granules de PPS ou la
présence de résine résiduelle semble avoir mené a des pertes de résistance en traction de 21%

(Dollischek, Frohn-Sorensen, Kurz, & Engel, 2024).



1.2.2 Recyclage thermique

Le recyclage thermique représente 1’ensemble des méthodes de recyclage utilisant I’énergie
thermique pour dissocier les fibres de renforcement de la matrice polymérique. Cette
catégorie comprend trois méthodes distinctes, soient la pyrolyse, la pyrolyse par lit fluidisé et
la pyrolyse par micro-ondes (Martinez-Marquez et al., 2022).

La pyrolyse consiste a chauffer le composite a haute température (400-700 °C) sous
atmosphere inerte afin de décomposer la matrice (Cooperman et al., 2021). L’énergie
nécessaire pour retirer ’ensemble de la matrice correspond a environ 30 MJ/kg, pouvant
varier en fonction du matériau et de la température visée (Liu et al., 2019). La pyrolyse a
tendance a causer une perte des propriétés mécaniques des fibres synthétiques (Fraisse,
Beauson, Brendsted, & Madsen, 2016), en particulier dans le cas de la fibre de verre, comme
le montre une réduction de 50% de la résistance a I’impact de type Charpy observée sur des
plaques renforcées de fibres de verre pyrolysées (Cunliffe & Williams, 2003).

La pyrolyse par lit fluidisé consiste a chauffer les composites sur un lit de sable siliceux tout
en les exposant a I’air, afin de favoriser une oxydation rapide (Meng, McKechnie, Turner, &
Pickering, 2017). Certains chercheurs travaillent d’ailleurs sur le développement de cette
méthode de recyclage, qui, dans certains cas, peut limiter la perte des propriétés mécaniques
des fibres de carbone (Pickering et al., 2015) et des fibres de verre (Pender & Yang, 2019).
La demande énergétique qui y est associée est tres similaire a celle de la pyrolyse classique,
nécessitant environ 22.2 MJ/kg (Pickering, Kelly, Kennerley, Rudd, & Fenwick, 2000).

La pyrolyse par micro-ondes utilise des ondes ¢électromagnétiques pour chauffer directement
les particules du matériau composite (Putra, Rozali, Patah, & Idris, 2022). Cette méthode
permet d’assurer un chauffage plus uniforme et localisé (Akesson et al., 2013), permettant de
réduire la consommation énergétique a environ 10 MJ/kg (Liu et al., 2019). Cette méthode
permet d’ailleurs aux fibres synthétiques de conserver de meilleures propriétés mécaniques
que les autres types de recyclage thermique (Oliveux et al., 2015).

Les méthodes thermiques permettent une séparation efficace des fibres de leur matrice, mais
elles entrainent généralement une dégradation significative des propriétés mécaniques, en

particulier dans le cas des fibres de verre (Karuppannan Gopalraj & Kérki, 2020).
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1.2.3 Recyclage chimique

Le recyclage chimique, également appelé solvolyse, regroupe 1’ensemble des méthodes
permettant de décomposer chimiquement la matrice polymérique des matériaux composites.
La solvolyse utilise des solvants de tous types pour rompre les liaisons covalentes formées
lors de la polymérisation, permettant de les dégrader (Arif, Khalid, Ahmed, Arshad, & Ullah,
2022). Selon le solvant et la matrice, ces méthodes permettent de récupérer les monomeres
initiaux ou I’obtention de résidus chimiques réutilisables (Martinez-Marquez et al., 2022).
Les solvants employés varient en fonction de la matrice et du produit final recherché,
pouvant étre a base d’eau, comme dans le cas de 1’hydrolyse, ou méme a base d’alcool ou
d’acides (Asmatulu, Twomey, & Overcash, 2014). Les conditions de réaction différent
¢galement : 'acidolyse des composites en fibres de verre peut étre réalisée a seulement 90
°C, (Dang, Kubouchi, Yamamoto, Sembokuya, & Tsuda, 2002), alors que 1’hydrolyse des
pales éoliennes nécessite des températures pouvant atteindre 330 °C (Mattsson, André,
Juntikka, Trinkle, & Sott, 2020).

Ces méthodes de recyclage sont souvent considérées comme plus énergivores que les
recyclages mécaniques et thermiques (Rani et al., 2021), avec des dépenses énergétiques
minimales de 19.2 MJ/kg dans le cas de solvolyse par acétone de matrices époxy (Keith,
Oliveux, & Leeke, 2016) et pouvant méme atteindre 101 MJ/kg dans le cas d’acidolyse de
composites possédant des matrice en époxy (Hao et al., 2020). A ’échelle industrielle, cette
valeur tend a se stabiliser entre 63 MJ/kg et 91 MJ/kg, comme dans le cas du recyclage de
raquettes de tennis en composites de fibres de carbone (Nakagawa, 2014).

En plus de nécessiter de grandes quantités d’énergie pour traiter les matériaux composites, la
solvolyse pose de nombreux enjeux pour I’environnement et la santé (Liu et al., 2019), bien
que leurs effets exacts nécessitent davantage de travaux (Khalil, 2018). Néanmoins, la
possibilité de retirer les fibres de la matrice tout en conservant les monomeres de la matrice
constitue un avantage €cologique par rapport a la pyrolyse (Oliveux, Bailleul, & Salle, 2012).
De plus, dans certains cas, il est possible de diminuer I’impact environnemental du procédé,

tel que réalisé par Sokoli et al. en réduisant de 88 % la quantité d’acétone requise pour le
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traitement des composites en fibres de verre a matrice époxy en recyclant le méme solvant
jusqu’a huit fois (Sokoli, Simonsen, & Segaard, 2017).

Les méthodes de recyclage chimique ont un impact un peu plus faible que les traitements
thermiques sur les propriétés mécaniques des matériaux composites (Gongalves et al., 2022).
Plusieurs travaux menés sur des composites thermodurcissables ont démontré des pertes en
résistance mécanique allant de 3,5% a 10% lors de la solvolyse de différents composites de
verre (Yuyan, Linghui, Yudong, & Lixun, 2006), (Wang et al., 2015) et (Yang, Zhou, Li,
Yang, & Wang, 2014). En revanche, Oliveux et al. ont remarqué une réduction d’environ
35% de la résistance mécanique des fibres de verre récupérées a ’aide d’un procédé
d’hydrolyse, mais expliquent qu’une température trop élevée pourrait avoir mené a cette

réduction des propriétés mécanique (Oliveux et al., 2012).

1.3 Effets de la réclamation des fibres sur leurs propriétés mécaniques

Les transformations mécaniques, thermiques ou chimiques subies au cours de ces traitements
peuvent altérer les propriétés meécaniques des fibres, réduisant ainsi leur potentiel de
réutilisation, comme discuté pour chaque type de recyclage.

Afin de limiter les effets des pertes de propriétés mécaniques, un renforcement vierge
pourrait €tre utilisé en combinaison avec les fibres réclamées. Une étude similaire a été
réalisée en 2024 ou I'utilisation de 50% de fibres courtes vierges avec 50% de fibres courtes
réclamées a permis d’éviter une perte de résistance mécanique de 21% lors de I’injection de

granules de PPS renforcé (Dollischek et al., 2024).

14 Récupération et revalorisation des fibres de verre vierges

Les fibres de verre vierges détournées de 1’enfouissement conservent leurs propriétés
mécaniques et leur agent d’ensimage d’origine. Cependant, leur géométrie irréguliere rend le
travail de réutilisation complexe, puisqu’il nécessiterait des traitements de séparation des
morceaux selon leur taille.

Afin de faciliter la transition des rebuts de fibres de verre vierge vers leur réutilisation, il est

possible d’éviter le tamisage en visant une production de piéces composites a base de fibres
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courtes, ou les retailles de textiles peuvent agir comme source de matériau en passant d’abord
par un déchiqueteur. Cette section porte donc sur différentes méthodes de fabrication de
composites a fibres courtes, ainsi que sur la possibilité d’utiliser des fibres discontinues

issues des chutes de production.

14.1 Projection simultanée

Le moulage par projection simultanée est un procédé¢ de mise en forme de matériaux
composites a fibres discontinues qui pourrait étre adapté aux fibres recyclées. Ce procédé
consiste a projeter un mélange de fibres courtes et de résine thermodurcissable sur les parois
d’un moule (Ngo, 2020). La Figure 1.3 démontre le principe de fonctionnement de la

projection simultanée en moule ouvert.

—

Catalyst
\ Reinforcement agent

Chop & spray gun Resin/gel coat

Resin supply Release agent

Roller

Fibre

Figure 1.3: Schéma de la projection simultanée
Tirée de Ngo (2020)

Le procédé classique utilise généralement des bobines de fibres de verre qui sont coupées a la
sortie du projecteur. Cependant, des meches de fibres de verre discontinues pourraient y étre
introduites en remplacement de la bobine neuve. Trés peu de littérature est disponible au
niveau de ’utilisation de fibres recyclées, qui nécessiterait sans doute la modification du

systéme d’apport des fibres du projecteur.
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1.4.2 Moulage par compression

Le moulage par compression est une méthode de mise en forme nécessitant 1’utilisation de
deux moules refermables pour écraser un matériau, afin de le forcer a prendre une forme
désirée. Le moulage par compression est compatible a la fois avec les thermoplastiques et les
thermodurcissables. Les matériaux pouvant étre utilisés sont trés nombreux, allant des
mélanges a mouler aux empilements de textiles préimprégnés.

Les mélanges a mouler, couramment utilisés dans le moulage par compression, sont
généralement composées d’une résine thermodurcissable et de fibres discontinues. Parmi
ceux-ci, les BMC (Bulk Molding Compound) sont sous forme de pates contenant des fibres
trés courtes, alors que les SMC (Sheet Molding Compound) sont plus souvent sous forme de
feuilles, ou les fibres discontinues sont plus longues. Les SMC permettent généralement
d’obtenir des meilleures performances mécaniques que les BMC, mais leurs plus longues
fibres limitent les géométries réalisables.

L’utilisation de fibres de renforcement réclamées dans ces mélanges a déja été investiguée, et
il a été possible de démontrer une faible perte de résistance mécanique et de rigidité par
rapport aux mélanges comprenant des fibres neuves. Dans le cas des SMC, des pertes
d’environ 15% ont été observées lors de 1’utilisation de fibres de verre réclamées (Palmer,
Savage, Ghita, & Evans, 2010). Dans le cas de 1’¢laboration de BMC et de SMC a base de
fibres de carbone réclamées par pyrolyse, les propriétés mécaniques obtenues sont similaires
a celles de mélanges composés de fibres de verre, indiquant une perte de propriétés compte
tenu de la supériorité mécanique des fibres de carbone (Turner, Warrior, & Pickering, 2010).
Les chutes de textiles pourraient également étre utilisées directement dans un procédé de
moulage par compression, tel qu’effectué avec des chutes de rouleaux préimprégnés de
carbone (Wu, Centea, & Nutt, 2018). Cependant, les rebuts de préimprégnés possedent déja
une matrice plastique, ce que les rebuts du domaine €éolien n’ont pas. Il serait donc nécessaire
de prétraiter les morceaux de chute de textiles, ce qui n’est pas désirable compte tenu la

grande variabilité de leurs tailles et géométries.
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1.4.3 Injection plastique

Le moulage par injection plastique est une méthode de fabrication de piéces plastique tres
commune pour la production de grandes séries. Ce procéd¢ de fabrication fonctionne en
chauffant un polymere pour le ramollir et en utilisant une presse pour I’injecter dans un
moule. Au contact du moule, le plastique prend sa forme et se refroidit. Ce procédé
d’injection est trés flexible au niveau des géométries atteignables ainsi qu’au niveau des
matériaux utilisables, ce qui le rend trés attrayant pour de nombreuses industries (Fu et al.,

2020). La Figure 1.4 présente un exemple de pieces moulées par injection plastique.

Figure 1.4 : Pieces moulées par injection plastique

Les polymeéres destinés a 1’injection viennent généralement sous forme de granules ou de
poudres directement utilisables dans une presse a injection. Parmi ces matériaux se trouvent
les plastiques renforcés, dont I’utilisation est trés fréquente dans certains domaines tels
I’automobile, ou des pieces possédant de bonnes propriétés mécaniques spécifiques est
nécessaire.

L’intégration de fibres recyclées dans les polymeres a injection reste moins répandue que
celle des fibres neuves. Si la grande productivité du moulage par injection peut sembler
incompatible avec 1’utilisation de fibres recyclées nécessitant des prétraitements, la réduction
du colit des matériaux entrants pourrait favoriser leur adoption dans un contexte de

production en masse.
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L’ajout de fibres de verre courtes réclamées mécaniquement a des granules de PP permet de
produire un matériau d’injection possédant des propriétés mécaniques supé€rieures a celles
d’un PP seul (Pu et al., 2024). En effet, dans cette étude, la rigidité et la résistance du PP ont
été¢ grandement améliorées a 1’aide d’un agent de compatibilité, puisque les fibres réclamées
¢taient encore contaminées par des résidus de résine provenant de la piece initiale.
Similairement, 1’utilisation de fibres de verre réclamées par pyrolyse dans des granules de PP
permet d’améliorer grandement sa rigidité, mais des problémes de résistance sont apercus
alors qu’aucun agent compatibilisant n’est ajouté, diminuant 1’efficacit¢ des fibres de
renforcement ne possédant plus leur agent d’ensimage (Akesson et al., 2013). Une autre
¢tude utilise des fibres de verre réclamées par pyrolyse et une matrice de LDPE avec un
agent compatibilisant, permettant d’obtenir des granules ayant des propriétés mécaniques
similaires a celles obtenues avec des fibres de verre vierges (Onwudili, Miskolczi, Nagy, &
Lip6czi, 2016). De leur coté, Dollischek et al. démontre que I'utilisation de fibres de verre
courtes recyclées dans un PPS impacte ses propriétés mécaniques différemment en fonction

de I’historique de transformation des fibres (Dollischek et al., 2024).

1.4.4 Fabrication additive

La fabrication additive regroupe plusieurs procédés permettant la mise en forme d’un objet
par ajout de maticre, sans nécessiter de moules ou d’outillages spécifiques. Cette méthode
permet d’explorer des géométries tres complexe et est trés adaptée aux petites productions de
picces. Cependant, la grande versatilit¢ des méthodes de fabrication additive rend son
utilisation de plus en plus répandue, ce qui en fait un domaine intéressant pour la réutilisation
des fibres des chutes.

Seules quelques méthodes de fabrication additive sont compatibles avec les renforcements de
fibres de verre. En effet, I’utilisation de fibres courtes dans des procédés utilisant des résines
liquides serait impossible, de méme que leur insertion dans des lits de poudres qui
empécherait le fonctionnement normal de la fusion sur lit de poudre. La méthode de
fabrication additive qui utilise le plus fréquemment les fibres de renforcement est la FFF

(Fused Filament Fabrication), ou les fibres courtes sont introduites dans les polymeéres sous
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forme de filament sur rouleaux pour améliorer les propriétés mécaniques des picces
imprimées (Faidallah et al., 2024). Par exemple, I’ajout de fibres de verre a un taux massique
de 18% dans I’ABS permet une amélioration significative de la résistance en traction des
¢chantillons de traction (Zhong, Li, Zhang, Song, & Li, 2001).

Jusqu’a présent, trés peu d’études ont été effectuées sur I’insertion de fibres recyclées dans
les polymeéres d’impression. Cependant, en considérant les colits associés aux filaments
renforcés présentement disponibles, 1’utilisation de fibres recyclées pourrait proposer une
alternative économiquement avantageuse.

Une étude s’est d’ailleurs penchée sur I’insertion de morceaux de pales €oliennes en fibres de
verre broyées dans un filament de PLA pour la FFF (Rahimizadeh et al., 2019). Avec un taux
de renforcement massique de 5%, 1’approche a permis une amélioration de la rigidité¢ de 16%
et de la résistance mécanique de 10% pour le filament de PLA renforcé par rapport au
filament initial (Rahimizadeh et al., 2019). Dans cette étude, les fibres de renforcement ont
été séparées mécaniquement de leur matrice, ce qui meéne a des résidus d’époxy toujours
présents sur leur surface. Cependant, aucune comparaison a l’insertion de fibres de verre

vierges n’est effectuée, ce qui empéche la comparaison de leurs performances relatives.

1.4.5 Charges dans les matériaux de construction

Les fibres de verre courtes peuvent étre utilisées comme charges dans de nombreux
matériaux de construction, comme démontré par plusieurs études ayant observées des
impacts sur les propriétés spécifiques de plusieurs matériaux suivant I’ajout des fibres.

L’utilisation de fibres courtes réclamées de pales €oliennes par pyrolyse a permis d’améliorer
la résistance en compression du mortier de 15%, en plus de diminuer ’apport en matériaux
neufs nécessaire a son ¢laboration (Yousef & Kalpokaité-Dickuviene, 2024). De plus, une
grande amélioration de performances est obtenue lors de I’ajout de fibres de verre vierges a
I’asphalte en basse concentration. En effet, un ajout de 0,2% de ces fibres courtes a permis de
diminuer significativement 1’orniérage, d’améliorer le module de résilience et d’améliorer la

résistance mécanique de 1’asphalte (Eltwati, Enieb, Al-Saffar, & Mohamed, 2022).
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D’autres études se penchent sur I'utilisation de composites de fibres de verre déchiquetés et
triés de fagon a minimiser la présence de résine résiduelle sur les fibres de renforcement. Par
exemple, une étude effectuée sur un mortier renforcé a 10% de fibres de verre réclamées a
permis de remarquer une diminution de la rétraction lors du durcissement du mortier, causée
par une absorption de I’humidité par la charge ajoutée (Tittarelli & Shah, 2013). Un béton a
¢galement été réalisé avec un taux de charge allant de 0,5 a 10% de fibres de verre réclamées
mécaniquement, permettant d’améliorer la résistance a la traction et a la compression du
béton (Garcia, Vegas, & Cacho, 2014). L’utilisation d’un renfort de fibres réclamées a
¢galement été testée pour produire des panneaux de particules, permettant d’améliorer entres
autres le module d’¢lasticité de 42% (H. Zhang et al., 2024).

Il est évident que I’ajout des retailles de fibres de verre vierges pourrait constituer une bonne
source de charges pour de nombreux produits du domaine de la construction. Cependant,
’utilisation de ce produit possédant encore ses pleines propriétés mécaniques en tant que
charge ne permet pas une revalorisation compléte des chutes de textiles, car elle détourne ces
matériaux de leur cycle de vie optimal sans exploiter le maximum de leurs propriétés

mécaniques toujours intactes.

1.4.6 Alignement des fibres

Une autre méthode de réutilisation des fibres courtes suscitant actuellement une grande
attention est I’alignement des fibres, qui consiste a orienter les fibres dans une méme
direction afin de tirer un maximum de leurs propriétés.

Le procéd¢ HiPerDiF (High Performance-Discontinuous Fibre), une méthode d’alignement
développée a I'université de Bristol, permet de produire des meches ou des rubans de fibres
courtes alignées, qui peuvent ensuite étre utilisés pour produire des pieces (Yu, Potter, &
Wisnom, 2014). Ce procédé de fabrication a d’ailleurs été utilisé pour produire des meches
de fibres de carbone courtes a partir de rebuts de production de fibres de carbone, permettant
d’obtenir une rigidité de 81 GPa et une résistance en traction de 783 MPa, ce qui en fait un
matériau trés intéressant pour des utilisations industrielles (Aravindan et al., 2020). Le

HiPerDiF a également été utilisé pour produire des rubans hybrides de fibres courtes de
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carbone et de verre, permettant a la fois de confirmer la versatilit¢ de la méthode mais
¢galement le potentiel d’utilisation des fibres de verre courtes dans ce procédé, qui ont
d’ailleurs permis d’augmenter I’allongement a la rupture des échantillons de test (Longana et

al., 2019). La figure 1.5 présente un apercu du fonctionnement du HiPerDiF.

a) Single Unit b) Aligned Discontinuous

T
Working Principle Fibre Preform c) ADFRC Tape

vacuum

Figure 1.5 : Principe de fonctionnement du HiPerDiF
Tiré de Aravindan et al. (2020)

D’autres procédés d’alignement de fibres courtes sont également au stade de développement.
Une de ces méthodes est 1’alignement par cardage, permettant de produire des meches de
moyennes longueurs, qui est employée avec des fibres de carbone réclames par pyrolyse
(Rimmel, May, Goergen, Poeppel, & Mitschang, 2018). Cette é¢tude montre que malgré une
perte significative des propriétés mécaniques en tension, les pieces produites avec des
meches alignées présentent des performances supérieures aux pieces faites de textiles de
fibres courtes orientées aléatoirement (Rimmel et al., 2018).

Ces différentes méthodes d’alignement des fibres ont pour objectif de produire un matériau
pouvant remplacer les rouleaux de fibres continues, dans des cas d’applications nécessitant
de moins grandes performances mécaniques. Cependant, malgré leur adaptabilité¢ aux

différentes fibres synthétiques, 1’utilisation de fibres de verre recyclées uniquement risque de
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mener a des propriétés moins intéressantes, en plus de nécessiter des prétraitements. De plus,
les colits associés a 1’alignement des fibres de verre risquent donc de rendre cette alternative

peu viable économiquement, lorsque comparé¢ au faible colt des fibres vierges continues.

1.5 Demande mondiale en matériaux composites a fibres courtes

La gestion actuelle des rebuts de production de composites tels que les pales éoliennes méne
a une augmentation continuelle de la quantité¢ de fibres de verre devant étre détournée des
sites d’enfouissement. Il est donc important de trouver une solution qui pourrait traiter
I’entiereté de ces rebuts, contribuant au marché mondial de maniere significative.

L’injection plastique est une des méthodes de fabrication de picces plastiques les plus
répandues, principalement dans des contextes de production de masse ou de pieces
complexes (Czepiel, Bankosz, & Sobczak-Kupiec, 2023). En effet, dans le domaine des
polymeres, I’injection plastique représente environ 43 % de la production mondiale, alors que
le moulage par compression représente un peu plus de 27 % (Grand View Research, 2023). A
I’inverse, la fabrication additive n’est pas un procédé applicable aux productions de grande
échelle, ce qui rend celle-ci moins attrayante pour le détournement des chutes de textiles de
verre industrielles.

Les polymeres les plus populaires dans le domaine de [I’injection plastique sont le
polypropyléne (PP), le polyéthyléne (PE), ’ABS ou méme le polyuréthane (PU). Parmi
ceux-ci, le PP est généralement considéré comme le matériau le plus injecté, grace a sa
facilité d’injection, sa bonne coulabilité et son bas cofit (Czepiel et al., 2023). 1l est prisé dans
de nombreux domaines tels que 1’automobile, la construction, I’emballage ainsi que plusieurs
autres puisqu’il posséde également une bonne résistance chimique, une bonne résistance a
I’humidité ainsi qu’une bonne résistance aux impacts (Fortune Business Insight, 2023). Sa
faible densit¢ le rend également trés intéressant lorsqu’il est question de propriétés

spécifiques (Straits Research, 2022).
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1.6 Contributions du projet

L’objectif du projet est de proposer une avenue de revalorisation des retailles de découpe des
textiles de verre vierges, permettant de les détourner de 1I’enfouissement. De plus, dans un
souci d’économie circulaire, réintégrer ces produits dans leur chaine de vie pourrait permettre
de diminuer les pertes matérielles subies lors de la fabrication des pales €oliennes tout en
diminuant leurs coflits de fabrication, en permettant d’économiser sur les matériaux utilisés.
Ce projet a également comme objectif de démontrer la sévérité des pertes matérielles
générées lors de la production de pales éoliennes a 1’aide d’une caractérisation des déchets,
afin de sensibiliser la communauté scientifique et industrielle a I’importance d’une bonne
gestion des rebuts tout au long du cycle de vie des matériaux composites.

Dans ce projet, uniquement les textiles de verre vierges seront traités. Cependant, la
réutilisation des fibres vierges pourrait également étre effectuée en parallele avec la
réutilisation des fibres réclamées telles qu’a la section 1.2, pour ainsi traiter une plus grande
quantité de matériau a la fois. L’utilisation des deux matériaux en méme temps pourrait
permettre de limiter les pertes mécaniques associées aux fibres réclamées et donc d’offrir un

meilleur potentiel de revalorisation a I’ensemble de ces fibres.
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CHAPITRE 2

DEMARCHE EXPERIMENTALE

Objectifs et déroulement chronologique du projet

L’objectif principal est le suivant : valoriser les rebuts de textiles de fibres de verre issus de

la fabrication des pales ¢éoliennes. Pour ce faire, les rebuts de production devront subir une

transformation permettant de faciliter leur intégration dans un procédé de fabrication. Lors du

chapitre précédent, I’injection plastique a été établie comme un candidat idéal pour accueillir

les fibres de verre recyclées. Conséquemment, le projet comporte les deux sous-objectifs

distincts suivants :

1.

Traiter et transformer les retailles de verre pour obtenir un produit pouvant étre inséré
dans des granules thermoplastiques.
Intégrer les rebuts de verre transformés dans des granules polymériques destinées a

I’injection plastique.

Ces deux sous-objectifs représentent également les deux phases principales du projet. Pour sa

part, la Figure 2.1 présente un apercu du projet complet, permettant de visualiser le

cheminement des rebuts du domaine ¢éolien entre leur génération et leur insertion dans des

granules de polypropyléne destinés a I’injection plastique.

Rebuts de textiles de verre
HHHE
&

Fibres de verre courtes
& Poudre de verre

Granules de PP renforcées

e :
Agglomérats de fibres courtes Pour l'injection plastique

Figure 2.1 : Cheminement des rebuts de fibre de verre



22

2.2 Caractérisation des rebuts de production de pales éoliennes

La premicre étape du projet consiste a déterminer la provenance et la masse de tous les rebuts
émis lors de la production des pales ¢oliennes, et est effectuée a I’aide d’une caractérisation
compléte du processus. Durant cette caractérisation, une attention particuliére est accordée a
I’obtention de la proportion, de la forme et de I’état des chutes de textiles de fibres de verre
vierges dans 1’ensemble des déchets produits.

La caractérisation des rebuts de production est effectuée chez LM Wind Power a Gaspé
(Québec), et cible la fabrication des pales éoliennes de 107 m de longueur, qui sont les plus
grandes pales offertes par I’entreprise. La procédure ¢laborée lors de 1’audit a pour objectif
d’étre répétable, permettant a la compagnie de refaire cet exercice a des fins de comparaisons

futures.

2.2.1 Séparation de la production d’une pale éolienne

Les pales d’¢olienne de 107 m de long possédent des temps de cycles trés longs, pouvant
aller jusqu’a plusieurs centaines d’heures entre le début de la production et la finition des
surfaces. De plus, plusieurs pales sont fabriquées en parallele, ce qui rend la caractérisation
des déchets d’une seule pale a la fois plus complexe.

Les rebuts sont donc analysés séparément pour chaque étape de fabrication, soient le
moulage, 1’infusion, le debagging ainsi que le post-moulage. Ces étapes de production sont
toutes effectuées sur les différentes pieces des pales, des coques jusqu’aux différents supports
internes de la pale. S’ajoutent a ces €tapes de fabrication la coupe des textiles de verre qui est
effectuée avant le moulage, ou les différents types de renforts fibreux sont coupés selon leur
nécessité. Au total, 33 différentes étapes ont été générés pour représenter la fabrication d’une

seule pale.

2.2.2 Matériel et espace requis

Un espace désigné dans ’usine doit d’abord étre établi afin de permettre I’entreposage

temporaire des rebuts. Ce périmétre doit inclure une balance de plancher de grande capacite,
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des contenants de pesée, une caméra pour la documentation des rebuts ainsi que des rubans et
affiches de sécurité pour interdire 1’acces a la zone pour les ouvriers. Ce périmetre doit en
tout temps pouvoir étre accédé par un chariot élévateur, afin de peser les bennes métalliques
lorsque nécessaire. De plus, des affiches interdisant 1’acceés doivent étre posées pour éviter

que les poubelles soient vidées par mégarde par les opérateurs sur le plancher.

2.2.3 Fiches de caractérisation

La fiche de caractérisation qui peut étre utilisée lors de 1’audit des déchets est présentée a la
Figure 2.2. Cette fiche permet de suivre et d’analyser les masses de rebuts récupérées selon le

type de matériau.

Phase: Partie:
Date de 'opération: Début de |'opération: Durée:
Date de l'audit: Début de l'audit: Durée:
Masse contenant Masse de
Type Catégorie Masse Totale (kg) 3 vide (kg) matiere Détails (composition)
avide
2 relevée (kg)
UNIAXIAL
BIAXIAL
Textiles de fibres de TRIAXIAL
verre TISSE
BIAXIAL AVEC MAT
CSM
BIAXIAL
Fibres de Carbone
Pultrudé
Hybride TISSE
. Réutilisable
Haut potentiel de
revalorisation
Recyclable
Faible potentiel de Matériaux
revalorisation conatminés

Masse envoyée a I'enfouissement

Notes:

Figure 2.2 : Fiche de caractérisation des rebuts d'une étape de production



24

Le premier type de déchet est la fibre de verre, qui est ensuite divisée en six architectures
différentes, soient les uniaxiaux, biaxiaux, triaxiaux, tissés, biaxiaux avec mat et les textiles
de fibres courtes. Les fibres de carbone ainsi que les fibres hybrides sont également utilisées
en petites quantité dans certaines parties de la pale.

Les matériaux dits a haut potentiel de revalorisation représentent les items tels que les
rouleaux de rubans, de plastique sous vide, ou tout autre matériau pouvant étre réutilisés
directement. Cette catégorie contient aussi les matériaux recyclables, tels que le bois, les
plastiques et le carton.

Finalement, les matériaux contaminés sont les matériaux qui ne peuvent jouir d’aucun type
de recyclage. Ces déchets sont généralement affectés par des agents chimiques tels que des
résines thermodurcissables dans le cas des matériaux d’infusion, ou méme des excédents de

pi€ces composites.

2.2.4 Procédure des essais

La procédure a suivre pour effectuer la caractérisation se déroule en trois phases principales,
soient la préparation, la collecte et le tri des maticres. Elle peut étre résumée par les points
clés suivants :

1. Délimitation de la zone de travail.

2. Préparation et mise a zéro de la balance.

3. Organisation des contenants de collecte.

4. Sensibilisation des opérateurs a la collecte pour éviter la contamination des mesures.

5. Tri des déchets.

6. Pesée des matériaux selon leur type.

7. Documentation et mesure des différents morceaux de rebuts.
La procédure entiére est présentée a I’annexe I. Ces étapes sont effectuées pour chaque
collecte de déchets. Les résultats obtenus a la suite de 1’audit des déchets permettent de
déterminer les pertes matérielles, ainsi que de conclure sur I’importance de revaloriser les

textiles de verre qui possedent une apparence toujours neuve.
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2.2.5 Registre des textiles

La caractérisation des rebuts a pu démontrer que le volume de textiles de fibres de verre
générés par I’industrie des pales éoliennes est trés grand. En effet, une grande quantité¢ de
matériau est envoy¢ a I’enfouissement, peu importe son état.

Les textiles de verre utilisés tout au long du projet de recyclage proviennent directement de
I’'usine de production des pales éoliennes, garantissant leur représentativité par rapport aux
rebuts générés en usine, tant au niveau de leur état général qu’en termes de dimensions et de
types de textiles. Ainsi, les résultats obtenus au terme du projet de recyclage pourraient étre
appliqués au niveau industriel en assumant que les matériaux intrants soient les mémes.

Afin d’avoir une idée plus précise de la composition de I’échantillon des fibres de verre
obtenus de la manufacture de pales éoliennes, les différents morceaux ont ét€ mesurés, pesés
et ensuite classés. Il est ensuite possible de suivre les différents textiles lors des opérations de
transformation selon 1’identifiant unique lui ayant été attribué. Toutes ces informations ont
¢té rassemblées dans un seul registre afin de faciliter [’établissement des plans de

déchiquetage des textiles de verre.

2.3 Transformation des textiles de fibres de verre

Une grande variabilité¢ a pu étre observée au niveau des dimensions des différents textiles
fournis par LM Wind Power, tel que montré a la section 3.2. En effet, parmi les textiles
destinés a D’enfouissement se trouvent des morceaux mesurant seulement quelques
centimetres tels que des rebords, ainsi que des textiles de plusieurs métres de long, ce qui
complique la réutilisation et le recyclage de ce matériau. Afin de standardiser la taille du

produit, une réduction de taille a été entreprise.

2.3.1 Réduction de taille primaire des textiles de fibres de verre

Le déchiqueteur industriel utilis¢é pour traiter les rebuts de textiles de verre est un
déchiqueteur a disques RS30-4-S de UNTHA. Cet appareil comporte quatre arbres de rotation

possédant des lames de coupe en acier trempé, ainsi qu’un systeme de tamis interchangeable
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permettant de recirculer les morceaux de fibres trop volumineux. La figure ci-dessous
présente d’ailleurs les lames vues de haut, ou les deux lames du fond représentent les lames
principales, ayant peu de dents afin de concasser graduellement les mati¢res insérées dans le
déchiqueteur, alors que les lames secondaires servent a recirculer la matiére prise entre le

tamis et les arbres de rotation.

Figure 2.3 : Lames du déchiqueteur industriel

La machine possede deux modes de fonctionnement, soient les modes automatiques et
continus. Seulement le mode continu est utilis¢é dans ce projet, ou les arbres de coupe
tournent jusqu’a la mise hors tension de la machine, afin d’éviter les arréts précoces du
déchiquetage observés avec le mode automatique alors qu’il restait de faibles quantités de
maticres entre les lames.

Sous les lames du déchiqueteur se trouve un tamis interchangeable possédant des trous de 15
mm ou de 20 mm dépendamment de la grille choisie.

La procédure de test de déchiquetage nécessite seulement le dépdt des textiles de verre dans
I’entonnoir de I’appareil alors que celui-ci est hors tension. Lorsqu’un réceptacle de collecte
est positionné sous I’appareil, ’appareil est mis sous tension et démarré. Une fois le test

lancé, il est possible d’ajouter des textiles de verre en les passant par-dessus le rebord de
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I’entonnoir. Les blocages de [’appareil sont réglés sans nécessiter d’intervention de
’utilisateur par un systéme d’inversion du sens de rotation.

Une fois le test terminé, le réceptacle peut étre retiré de sous la machine, et son contenu peut
étre transféré dans des bacs afin d’étre pesé et analysé. De plus, le temps requis pour
déchiqueter I’enticreté des textiles devra également étre noté. Ces données pourront étre

utilisées pour estimer le débit massique de matiere pouvant étre déchiqueté par I’appareil.

2.3.1.1 Déroulement des tests de déchiquetage primaire

Six tests de déchiquetage ont été effectués dans le cadre de ce projet. Chacun des tests a
permis de réduire considérablement la taille des textiles de verre, mais ont mené a une
agglomération des fibres de verre individuelles. Afin de tenter de pallier cet effet indésirable,
un test a été effectué sur des textiles ayant subi une pyrolyse initiale afin de tenter de retirer
les fils de liaisons identifiés comme une cause potentielle de cette agglomération.
Finalement, un test de déchiquetage a été effectué¢ en enlevant complétement le tamis sous la
machine afin d’évaluer I’influence de cette grille sur I’agglomération des fibres.

Les différents tests sont identifiés selon une nomenclature (TEST-XX-YY) ou XX représente
le type de test et YY représente I’identifiant spécifique du test.

Les différents types de tests qui ont été effectués sont les suivants : test effectué¢ sur des
textiles vierges n’ayant subis aucun traitement au préalable (01), test effectué sur des textiles
ayant subi une pyrolyse au préalable (02) et test effectué¢ sur des textiles vierges sans la
présence d’un tamis (03). L’identifiant du test, pour sa part, est simplement un indicatif
chronologique représentant 1’ordre dans lequel le test est effectué.

Le tableau suivant (Tableau 2.1) présente les caractéristiques principales des tests effectués.
La troisiéme colonne présente le ou les types de textiles utilisés lors de ce test, soient
uniaxiaux, biaxiaux, ou un mélange des deux, suivi de la grille utilisée lors du test.
Finalement, le nombre de morceaux ainsi que la masse totale de fibres de verre introduites

sont présentées dans les deux dernieres colonnes.
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Tableau 2.1 : Tests de déchiquetage primaire effectués

Nom du test Type de textiles Grille utilisée | Nombre de | Masse de fibres
textiles (kg)
TEST-01-01 Uniaxiaux 20mm 14 7,30
TEST-01-02 Biaxiaux 20mm 10 7,50
TEST-01-03 Uniaxiaux & Biaxiaux | 20mm 9 8,50
TEST-01-04 Uniaxiaux & Biaxiaux | 15mm 11 7,50
TEST-02-01 Uniaxiaux 20mm 3 2,10
TEST-03-01 Uniaxiaux - 6 2,80

Lors de chaque test, le registre des textiles présenté¢ précédemment est utilisé pour choisir
minutieusement quels textiles seront déchiquetés. Ainsi, il est possible de connaitre le type de
textile présent dans le test, le nombre de morceaux utilisés, ainsi que la masse totale de
matériau déchiqueté. Ces informations seront utiles par la suite pour déterminer I’influence

de ces parametres sur le résultat du déchiquetage.

2.3.1.2  Pyrolyse des textiles de verre (TEST-02-01)

La pyrolyse est effectuée sur les textiles de verre avant que ceux-ci soient introduits dans le
déchiqueteur. L’objectif est d’entierement retirer les fils de liaison thermoplastiques venant
coudre les meches de verre ensemble, afin d’évaluer I’impact de la présence de ces fils sur
I’agglomération des fibres de verre courtes.

Les textiles de verre sont d’abord posés sur une plaque d’acier spécialement congue pour
subir des températures tres élevées. Cette plaque est ensuite insérée dans un four a pyrolyse
F300 de Pyradia, qui est amené a une température de 550 °C pendant une durée de deux
heures. Le four est ensuite refroidi graduellement jusqu’a ce que celui-ci atteigne une
température permettant de manipuler son contenu. Les textiles de verre décousus sont ensuite

retirés du four et préparés pour le déchiquetage comme pour les autres tests.
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2.3.1.3 Mesure du diamétre des agglomérats par résolution d’image

La mesure par résolution d’image est une méthode permettant de mesurer la taille d’un objet
sur une photo en utilisant un facteur de conversion pixels/millimétres. Le logiciel utilisé dans
est un outil en ligne gratuit nommé PhotoMeasure (https://eleif.net/photomeasure).

Pour effectuer des mesures, il est nécessaire de placer un objet possédant une dimension
connue telle qu’une régle proche de 1’objet a mesurer. Ensuite, dans le logiciel, une ligne est
tracée, représentant la mesure connue, lui permettant de calculer un ratio entre la distance en
pixel et la mesure en unités réelle.

La Figure 2.4 présente un exemple de la configuration respectée lors de la prise de mesure
d’un échantillon de fibres de verre, ainsi qu'un exemple des mesures obtenues a 1’aide de la
technique de mesure par résolution d’image. Les mesures indiquées sur la figure sont en mm,

et correspondent au diametre moyen de 1’agglomérat en question.
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Figure 2.4 : Mesure du diameétre d'un échantillon
d'agglomérats de fibres de verre

Une fois toutes les mesures effectuées sur I’'image, 1’outil exporte les mesures
automatiquement en format CSV (Comma-Separated Values). Ces valeurs sont extraites et

utilisées pour analyser les dimensions moyennes des agglomérats de fibres de verre.

2.3.2 Séparation des agglomérats

En consultant le chapitre 3.3.1 traitant des résultats du déchiquetage primaire, on remarque
une agglomération constante des fibres de verre ainsi qu’une grande variabilité de leur taille

et de leur forme, complexifiant 1’idée d’un recyclage direct. Les agglomérats doivent donc
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étre séparés afin d’obtenir un produit plus homogene, sans poser un trop grand ralentissement
lors du traitement des fibres recyclées.

Trois méthodes de séparation ont été testées sur les agglomérats, soient la séparation a la
main des agglomérats, la séparation a 1’aide d’une tamiseuse et la séparation par mouvement

fluide.

2.3.2.1 Séparation a la main

La séparation des agglomérats a la vise a établir s’il serait possible de bien séparer les fibres
individuelles sans équipement et sans les endommager, ou bien si celles-ci sont trop
emmélées pour étre retirées.

Cette méthode de test requiert deux pinces, une pour tenir 1’agglomérats et une pour retirer

les fibres individuelles de I’agglomérat de fibres.

2.3.2.2  Séparation par tamiseuse

La séparation des agglomérats par tamiseuse est effectuée a 1’aide d’une tamiseuse générique
de modele 230016 par ASC365 International LTD. Cette tamiseuse a vibration possede deux
¢tages de filtrage avec des tamis de 840 microns et de 150 microns.

L’objectif de ce test est de séparer les agglomérats en leur faisant subir des vibrations a plus
haute intensité et fréquence qu’avec un tamis a main. Ces vibrations devraient causer des
impacts entre les agglomérats, ce qui pourrait causer la séparation des fibres entremélées.
Lors des tests initiaux, une quantit¢ d’environ 500 grammes de fibres sont insérés dans le
tamis supérieur, et 1’appareil est activé pour une durée de 10 minutes. Une inspection est
ensuite effectuée, et ’appareil peut étre redémarré si la désagglomération n’est pas encore
complétée. Le matériau se trouvant a chaque étage de la tamiseuse est ensuite récupéré dans
des sacs plastiques identifiés.

Un seul test de désagglomération a ¢été effectué¢ avec cette méthode, car aucun résultat

concluant n’a été obtenu.
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2.3.2.3 Séparation par mouvement fluide

La séparation des agglomérats par mouvement fluide vise a tirer profit des forces visqueuses
induites par le mouvement d’un fluide.

Dans le cadre de ce projet, il est important de s’assurer de I'intégrit¢ des fibres de verre
déchiquetées afin de pouvoir tirer le plein potentiel des fibres de verre vierges non
contaminées. Ainsi, afin d’éviter toute contamination des fibres pouvant provenir de
I’utilisation d’un fluide autre, seulement 1’eau sera utilisée. Il est important de noter ici que
I’eau ne possede pas une trés grande viscosité, ce qui pourrait limiter les résultats obtenus
avec cette méthode de test. Cependant, utiliser un fluide autre pourrait nécessiter une étape
supplémentaire visant a décontaminer les fibres de verre, ce qui serait indésirable dans le
cadre du projet de recyclage des textiles de verre.

Cette méthode de séparation nécessite seulement 1’utilisation d’un bassin de test et d’un
malaxeur permettant d’induire un mouvement au fluide. Il suffit ensuite d’ajouter de I’eau au
bassin de test ainsi que de mettre les agglomérats dans le bassin avant d’activer le malaxeur
pour une durée de 5 minutes.

A nouveau, le résultat obtenu a la suite du premier test ont permis de démontrer que cette
méthode ne serait pas assez efficace pour séparer enticrement les agglomérats en un produit

directement insérable dans un polymere pour le renforcer.

2.3.3 Réduction de taille secondaire

Les méthodes de séparation non destructives se sont avérées inefficaces pour désagglomérer
les fibres de verre. La prochaine étape consiste a transiter vers une séparation destructive. Ce
type de séparation verra la longueur des fibres de verre a nouveau réduite afin de déméler
efficacement les fibres de verre les unes des autres. Pour ce faire, deux procédés différents
sont utilisés, soient un broyage des agglomérats et un deuxieéme déchiquetage des
agglomérats. Il sera ainsi possible d’évaluer si les fibres plus courtes peuvent éviter ce

phénomene indésirable.
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2.3.3.1 Broyage des agglomérats de fibres de verre

Une des hypothéses expliquant I’agglomération des fibres de verre est que leur longueur
cause un entremélement lorsqu’elles sont frottées les unes aux autres. La réduction des
agglomérats de fibres de verre a une poudre de verre éliminerait enticrement le probléme
d’agglomération en offrant peu d’interfaces propices au frottement entre les fibres. Pour ce
faire, des échantillons d’agglomérats seront utilisés dans un broyeur a boulet afin de tenter de
réduire le plus possible les fibres de verre a une poudre de verre.
N'ayant pas les installations nécessaires pour effectuer ces tests sur place, ils ont été effectués
par un partenaire industriel nommé Coalia. Les principales caractéristiques du broyeur a
boulet sont les suivantes :

e Capacité de matériau : 10kg

e Charge de boulets : 50 kg

e Volume du cylindre de broyage : 26 L

e Volume occupé par les boulets : 9 L (~35%)
Un total de 5 kg de fibres agglomérées seront broyées en trois lots d’environ 1,7 kg a la fois.
Le premier test de broyage a servi a déterminer la durée totale du broyage de chaque lot.
Ainsi, apres 30 minutes, ’appareil a ét¢ éteint et ouvert afin d’évaluer I’apparence des
résidus de textiles de verre, et I’appareil a été redémarré pour 30 minutes supplémentaires. La
durée totale du broyage a donc été établie a 60 minutes lorsque des résultats satisfaisants ont
été obtenus.
Une fois le broyage terminé, la poudre de verre est retirée du broyeur, et les boules
métalliques sont nettoyées de facon a récupérer 1’ensemble du verre du broyeur. Ayant subi
les mémes opérations de réduction de taille, les différents lots de fibres sont mélangés en un

seul lot.

2.3.3.2 Déchiquetage des agglomérats de fibres de verre

Afin de réduire la taille des fibres de verre pour limiter I’agglomération, tout en conservant la

structure allongée des fibres, une autre solution a été approchée. Cette fois-ci, les rebuts de
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textiles subissent un deuxiéme déchiquetage a 1’aide d’un plus petit appareil possédant un
tamis beaucoup plus fin.

Afin de tester cette possibilité, un déchiqueteur a couteau de modele /2-72-000 de C.W.
Brabender Instruments Inc. est utilisé. Celui-ci possede trois lames de découpe affixées sur
un rotor et placées au-dessus d’un tamis interchangeable. Un réceptacle est ¢galement affixé
sous la machine afin de récupérer toute matiere déchiquetée obtenue. Cet appareil est

¢galement présenté a la Figure 2.5 ci-dessous.

Figure 2.5 : Déchiqueteur a couteaux

Seulement le tamis possédant des trous de Smm est utilisé, puisqu’il s’agit du tamis
possédant les plus gros trous disponibles pour cette machine, permettant de maximiser la
longueur des fibres a la sortie du déchiqueteur. Il s’agit également de la grille permettant de
maximiser le débit de déchiquetage des agglomérats.

Le déchiquetage secondaire des fibres est effectué par lots de 500 grammes d’agglomérats,
afin d’éviter de congestionner I’embouchure du déchiqueteur et d’éviter que certaines fibres

se coincent.
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L’appareil posséde une seule vitesse de fonctionnement, et peut étre mis en marche une fois
les fibres insérées. Aucun temps limite de déchiquetage n’est imposé, I’appareil est plutdt
éteint lorsqu’aucun son provenant de la chambre de déchiquetage n’est audible.

Lors de la manipulation des fibres courtes résultantes, il a été remarqué que celles-ci avaient
tendance a s’agglomérer légeérement. Ainsi, a la fin du déchiquetage, les fibres sont
transférées directement du réceptacle vers la prochaine étape qui consiste au renforcement

d’un polymeére.

2.4 Fabrication d’un matériau renforcé de verre recyclé

La premiére partie du projet de revalorisation des rebuts de fabrication des pales d’éoliennes
a visé a recenser les différents types et dimensions des textiles de de verre générés, ainsi qu’a
les transformer en un produit intermédiaire homogene. Pour ce faire, les textiles de fibres de
verre ont été transformés jusqu’a atteindre la forme de poudre de verre et de fibres de verre
courtes, tel que présenté a la section 2.3.3 des résultats.

La deuxieme phase du projet se concentre sur I’incorporation de ce produit pour fabriquer

des granules de polypropyléne renforcé, qui pourront étre utilisés dans 1’injection plastique.

24.1 Choix du procédé de fabrication

La poudre de verre et les fibres de verre courtes ne posseédent pas la longueur nécessaire pour
renforcer des composites a fibres longues. En effet, lors de leur intégration a une matrice,
ceux-ci n’auront pas de fibres continues, et auront certainement une orientation difficilement
controlable. Dans le cas de la poudre de verre, cet effet est encore plus marqué.

Compte tenu de la quantité importante de rebuts générés lors de la fabrication des pales, il est
crucial de se diriger vers une solution permettant d’écouler de grands volumes de matériau.
De plus, la fibre de verre vierge est trés peu dispendieuse, ce qui renforce le besoin de viser
un marché de production trés abordable. L’injection plastique, telle que présentée a la section
1.5, est une solution répondant a ces critéres. C’est donc le procédé de fabrication qui est visé¢
pour la valorisation des chutes de textiles de verre. Pour ce faire, les textiles transformés

seront insérés dans une matrice polymérique sous forme de granules.
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24.2 Choix de la matrice plastique

Les granules thermoplastiques destinés a I’injection plastique peuvent étre constitué¢es d’une
multitude de différents polymeres. En considérant la quantité de rebuts générés dans le
domaine €olien il est nécessaire de viser un matériau de grande commodité. Viser un marché
niche ne permettrait pas d’écouler un aussi grand volume.

La revue de littérature présentée a la section 1.5 a permis d’identifier le polypropyléne (PP)
comme un matériau d’injection possédant une part significative du marché mondial. Il
représente donc un trés bon candidat pour le renforcement de granules, et sera la matrice
utilisée dans la deuxieme phase du projet.

Le Pro-fax 6323 de LyondellBasell, qui est un polypropyléne a injection tout usage, sera le
thermoplastique initial utilisé. Il est disponible sous forme de granules transparents, et sa

fiche technique est jointe a I’annexe I1.

243 Fabrication des granules de PPGF — Coalia

Le renforcement des granules de polypropyléne a 1’aide de la poudre de verre est effectué a
I’aide d’un extrudeur a double vis couplé a une filiére. Ce procédé¢ standard dans I’industrie
permet d’obtenir un mélange homogene du plastique et du renfort, tout en produisant des
granules de dimensions uniformes, adaptés aux procédés d’injection plastique.

L’appareil utilisé pour réaliser le mélange et la mise en granules du polymére composite est
un ZKS 25 WLE de Coperion. Cet appareil posséde six zones de chauffe indépendantes, une
vitesse de rotation réglable ainsi que plusieurs entrées de matieres permettant d’intégrer la
poudre de verre seulement lorsque la matrice est en fusion.

Le procédé de mélange et de mise en granules a été réalisé par le méme partenaire industriel
que précédemment, Coalia. La formulation suivie par Coalia pour I’extrusion du polymere
est présentée dans le tableau ci-dessous, contenant les caractéristiques des matériaux entrants

et les configurations respectées par I’extrudeuse lors de la fabrication des granules.
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Tableau 2.2 : Formulation du renforcement du PP par la poudre de verre

Matériaux PP-Profax 6323 Poudre de verre
Concentration massique (%) | 80 20

Quantité (kg) 20 5

Profil de température 215/218/218/220/220/220

d’extrusion (°C)

Vitesse de rotation (rpm) 150

Débit d’extrusion (kg/h) 13

Filiére couplée 4 brins de diameétre 4 mm
Refroidissement Bain d’eau

Un total de 25 kg de granules a été produit en un seul lot, sans variations dans le procédé de
fabrication pour assurer une bonne homogénéité dans le thermoplastique.

Afin d’éviter toute confusion possible entre les différents types de granules produits, les
granules composés du PP et de la poudre de verre seront dorénavant référés en tant que :
PPGF — Coalia. Le nom provient a la fois de la composition, soit le polypropyléne (PP) et la
fibre de verre (Glass Fibre, GF) ainsi que de la méthode de fabrication utilisée, soit celle du
partenaire Coalia.

2.44 Fabrication des granules de PPGF — ETS

La méthode de fabrication des granules de polypropyléne renforcé de fibres de verre courtes
nécessite deux étapes afin d’obtenir un matériau granulaire pouvant étre injecté par la suite.
Cette différence est due a 1’abrasivité et a la longueur des fibres courtes, qui pourrait causer
des dommages a I’extrudeur. Premieérement, a ’aide d’un mélangeur possédant une grande
chambre de mélange, le polymere et le renfort fibreux sont mélangés pour obtenir une
substance d’apparence homogene. Ensuite, le mélange est retiré a la main de la chambre,
refroidi a I’air ambient, et passé dans un déchiqueteur pour effectuer une mise en granules.

Les granules fabriqués par cette méthode seront nommés PPGF — ETS, en raison de la

méthode de mise en granule développée et effectuée dans les laboratoires d’ETS.
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2.44.1 Mélangeur

L’appareil utilisé pour mélanger le polymére avec les fibres de verres déchiquetées est un
Thermo Scientific Haake PolyLab OS Modular Torque Rheometer, un rthéométre a couple
pouvant étre affixé d’un mélangeur ou d’un extrudeur a double vis. Le mélangeur qui y est
affixé est le Rheomix 3000, possédant deux rotors et un volume interne de 300 a 450 cm?,
permettant de produire de petites quantités de polymere renforcé a la fois. La chambre du
mélangeur comporte trois zones pouvant atteindre des températures allant jusqu’a 400 °C, en
fonction des besoins.
La procédure de mélange consiste en:

1. Préchauffer la chambre de mélange a 230 °C pour fondre la matrice.

2. Peser 120 g de granules de polymere ainsi que 30 g de fibres de verres courtes (20%
massique).
Introduire les deux matériaux dans I’entonnoir situé sur le dessus du mélangeur.
Chauffer pendant 2 minutes pour atteindre le point de fusion du polypropyléne.

M¢élanger selon le profil de vitesse prédéfini et présenté a la Figure 2.6.

A

Retirer le mélange homogene a 1’aide de spatules et refroidir les morceaux de PP

renforcé a 1’air libre.

Profil de mélange du polymére
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Figure 2.6 : Profil de vitesse du mélangeur
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Lors de la fabrication d’un lot de polymeére renforcé, le profil est maintenu I’aide d’une
manette permettant d’ajuster manuellement la vitesse des rotors, ce qui peut induire des
différences mineures entre chaque mélange. Cependant, aucune différence notable ne devrait
étre remarquable entre les différents lots de PPGF — ETS. Le contenu en fibre de chaque
production a d’ailleurs été évalué lors de la caractérisation des granules, en fonction des lots

individuels pour en assurer sa constance.

2.4.4.2 Mise en granules

Une fois complétement refroidis, les morceaux de PPGF — ETS obtenus sont amenés vers un
déchiqueteur afin de les transformer en granulés plus réguliers. L ’appareil utilisé¢ pour cette
réduction de taille est le méme que celui utilisé¢ pour déchiqueter les agglomérats de fibres de
verre a la section 2.3.1. L’appareil est équipé d’un tamis possédant des trous de Smm afin
d’obtenir des granules de dimensions standard.

Pour réduire la taille des morceaux de PPGF — ETS, il est important de démarrer 1’appareil
avant d’y introduire le matériau. Ainsi, les couteaux seront déja en rotation lorsque le
plastique y entrera, permettant de minimiser les risques que le rotor de coupe vienne bloquer
si de trop gros morceaux de plastique viennent s’y loger.

A nouveau, 1’appareil doit étre tenu en marche jusqu’a ce que la totalité du déchiquetage soit
complété. Cela peut étre détecté lorsqu’aucun son de concassage ne puisse €tre entendu.
Lorsque terminé, le réceptacle sous le déchiqueteur est retiré, et les granules sont collectés

dans des sacs identifiés selon le lot de production de PPGF — ETS approprié.

2.5 Caractérisation des granules

L’impact de D’ajout des fibres de verre recyclées dans le polypropyléne est vérifié en
caractérisant les trois types de granules suivants:

1. Polypropyléne pur (PP non renforcé)

2. PPGF — Coalia (renforcé avec de la poudre de verre)

3. PPGF — ETS (renforcé avec des fibres de verre courtes)
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Les propriétés thermiques ayant été¢ étudiées sont les températures de dégradation dans
I’azote et dans I’air, les températures de fusion et de cristallisation des granules, ainsi que le
MFI des granules. En ce qui concerne les propriétés physiques qui ont été évaluées, il s’agit
du taux de renfort massique réel des granules, leur densité ainsi que la longueur moyenne des

fibres des verre qui les renforcent.

2.5.1 Température de dégradation des granules par TGA

L’analyse  thermogravimétrique, = communément appelée =~ TGA de D’anglais
Thermogravimetric Analysis est un test utilisé pour analyser 1’évolution de la masse d’un
échantillon selon un profil de température donné. La TGA est utilisée dans ce projet pour
deux objectifs principaux : déterminer la température de dégradation des granules et calculer
le taux massique de fibres, lorsque applicable.

L’appareil utilis¢ est un 7GA Q500 de TA Instruments. Deux méthodes de test sont
appliquées pour analyser la dégradation des granules dans deux types d’atmospheéres : une en

atmosphere inerte (azote) et une en atmosphere d’air.

2.5.1.1 TGA en atmosphére inerte (azote)

La premiere méthode vise a déterminer la température de dégradation des polymeres en
absence d'oxygene, ou seule I’énergie thermique fournie a I’échantillon agit sur la matrice
polymérique. En fin de test, une purge a I’oxygene est effectuée afin d’assurer la dégradation
compléte de toute matiere organique. Le test suit les étapes suivantes :

1. Sélection d’une atmosphere d’azote.

2. Rampe de chauffe de 10°C / min de la température ambiante a 600°C.

3. Passage d’une atmosphére d’azote a une atmosphere d’air.

4. Période isotherme a 600°C pour une durée de 5 minutes.

5. Rampe de chauffe de 10°C / min de 600°C a 700°C.
Ce protocole permet de déterminer la sévérit¢ de la dégradation de la matrice

thermoplastique dans une atmosphére inerte et la température a laquelle elle se produit.



41

2.5.1.2 TGA en atmosphére d’air

La deuxieme méthode a pour objectif d’obtenir la température de dégradation dans une
atmosphere d’air, similairement a 1’atmosphére dans laquelle le polymére se trouverait lors
de sa mise en forme en industrie. La méthode de test suit les étapes suivantes :

1. Sélection d’une atmosphere d’air.

2. Rampe de chauffe de 10°C / min de la température ambiante a 600°C.

3. Période isotherme a 600°C pour une durée de 5 minutes.

2.5.1.3  Acquisition et analyse des données de TGA

Pour les deux atmospheres, les données obtenues lors des tests sont le temps écoulé, la
température au temps donné ainsi que la masse détectée dans le réceptacle. Ces informations
permettent de calculer la fraction de masse restante, obtenue en divisant la masse actuelle par
la masse initiale. Ces valeurs sont ensuite tracées sous forme de courbe, montrant I'évolution
de la masse en fonction de la température.

Le logiciel Universal Analysis de TA Instruments est utilisé pour analyser graphiquement les
courbes de dégradation. En utilisant les fonctions d’analyse du logiciel, il est possible
d’obtenir les températures de début de dégradation, soient Tdazote €t Taair, dépendamment de la
méthode du test choisie.

Un minimum de trois échantillons sont testés pour chaque matériau et pour chaque

atmosphere.
2.5.2 Températures de fusion, température de cristallisation et taux de cristallinité
par DSC

La calorimétrie différentielle a balayage, communément appelée DSC de [D’anglais
Differential Scanning Calorimetry consiste a comparer les flux de chaleurs entrants et sortant
d’un échantillon de matériau aux flux de chaleur d’une référence ayant des propriétés
thermiques connues. Cette analyse est généralement utilisée pour identifier les températures
de changement de phase, le taux de cristallisation ou les enthalpies de changement de phases.

Dans le cadre de ce projet, I’équipement utilisé est le DSC 2500 de TA Instruments.
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Les tests de DSC comprennent deux cycles de chauffe et un cycle de refroidissement,

entrecoupés de périodes isothermes.

2.5.21

Premiére chauffe: 1’objectif est d’effacer I’historique thermique de 1’échantillon,
¢liminant les effets des manipulations antérieures. L’échantillon est chauffé a une
température supérieure a sa température de fusion.

Refroidissement: le matériau est refroidi pour déterminer les températures de
cristallisation et, le cas échéant, la température de transition vitreuse.

Deuxiéme chauffe: ce cycle permet d’évaluer les caractéristiques de fusion,

notamment la température de fusion du matériau sans historique thermique.

Protocole de test de DSC

Les tests de DSC effectués sur les différents échantillons de granules sont composés des

étapes suivantes :

1.
2
3.
4
5

2.5.2.2

Rampe de chauffe de 10°C / min de la température ambiante a 300°C.
Période isotherme a 300°C pour une durée d’une minute.

Rampe de refroidissement de -10°C / min, de 300°C a -50 °C.
Période isotherme a -50°C pour une durée d’une minute.

Rampe de 10°C / min de -50°C a 300°C.

Acquisition et analyse des données

Le logiciel TRIOS de TA Instruments est utilisé pour récupérer et analyser les données lors

des tests de DSC. Les données obtenues sont des valeurs présentant le flux de chaleur entrant

ou sortant de I’échantillon et la température actuelle de I’échantillon dans le temps. En

utilisant les fonctions d’analyse du logiciel, il est possible de calculer la température du début

de fusion (Tm) et du début de cristallisation (T¢). Il est également possible d’obtenir I’énergie

totale absorbée par le polymeére lors de sa cristallisation afin de déterminer le taux de

cristallinit¢ du matériau en comparant celle-ci avec 1’énergie de cristallisation totale
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théorique (AH¢) de 207 J/g (Beuguel et al., 2018). Un minimum de trois échantillons sont

analysés pour chaque matériau.

253 Indice de coulabilité par MFI

L’indice de coulabilité ou MFI (Melt Flow Index) est un indicateur fréquemment utilisé pour
comparer la coulabilité de matériaux dans des conditions définies. Cet indice est mesuré a
une température et une pression définie en fonction du matériau évalué, tel que mentionné
dans la norme ASTM D1238. Pour mesurer le MFI des différents matériaux, I’appareil utilisé

est le Computerized Melt Flow Index Tester (Test Method A) de International Equipments.

2.5.3.1 Méthodologie du test de MFI

Le test de MFI consiste en:

1. Préparation de I’appareil: les parameétres de test sont programmés, et la machine est
préchauffée.

2. Introduction du matériau : une quantit¢ de matériau est insérée dans le cylindre
chauffant, ou elle fond completement.

3. Application de la pression : une masse prédéfinie est placée a 1’extrémité du cylindre,
exergant une pression sur le polymere fondu.

4. Extrusion et mesure : sous cette pression, le polymére s’écoule par I’embout de
I’appareil. Une lame coupe régulierement 1’échantillon extrudé, et la machine mesure
la masse de ces sections sur une balance intégrée.

5. Calcul du MFI : le MFI est calculé¢ automatiquement par 1’appareil en fonction des
masses collectées et du temps d’extrusion.

Les parameétres de tests pour le polypropyléne par la norme ASTM D1238 sont les suivants :

e Température de test : 230 °C

e Masse appliquée : 2,16 kg

e Temps de chauffe : 240 secondes

e Durée d’échantillonnage : 15 secondes
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Dans le cas des granules composés de polypropyléne renforcés de fibres de verre, les mémes
parametres seront utilis€és a des fins de comparaison. Ainsi, les valeurs de MFI obtenues
pourront étre comparées directement.

L’appareil utilis¢é permet d’effectuer jusqu’a huit mesures avec un seul remplissage du
cylindre. Afin de déterminer 1’indice de fluidit¢ du matériau, au moins trois remplissages
complets du cylindre seront nécessaires, pour un total d’au moins 24 mesures afin d’éviter
qu’une mauvaise lecture de la masse de polymere récupéré puisse impacter significativement

la valeur de MFI obtenue.

254 Taux de fibres massique par TGA

Pour mesurer le taux de renfort massique des granules, des tests par analyse
thermogravimétrique sont utilisés, tel qu’a la section 2.5.1. Suite a la dégradation de la
matrice, seule la fibre de verre subsiste dans le réceptacle, puisque le verre ne subit aucune
perte de masse par dégradation dans la plage de température de 20°C a 700°C.

Les analyses de TGA effectuées pour évaluer la dégradation thermique de la matrice sont
¢galement utilisées pour déterminer le taux de fibres moyen des granules.

Le logiciel Universal Analysis de TA Instruments est a nouveau utilis¢é pour analyser
graphiquement les courbes de dégradation. Cette fois-ci, seulement ’outil permettant de
déterminer la différence entre les masses initiales et finales des granules est utilisé, pour

obtenir la masse relative restante.

2.5.5 Masse Volumique par pycnométre a gaz

Le pycnométre a gaz est un appareil servant a mesurer le volume d’un spécimen de test. La
prise de mesure est effectuée a 1’aide du principe de déplacement de gaz, dans une chambre
fermée possédant un volume prédéfini. L appareil utilis€¢ pour cette procédure est le AccuPyc

11 1340 de Micrometrics.
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2.5.5.1 Méthodologie du pycnometre a gaz

1. Equipement : Volume de la chambre de test de 10 cm?, adapté aux spécimens de taille
variable.

2. Préparation des échantillons : une balance de haute précision est utilisée pour mesurer
la masse de chaque échantillon. Les spécimens sont placés dans la chambre de test,
qui est ensuite insérée dans I’appareil.

3. Principe de fonctionnement: I’appareil remplit la chambre de mesure avec de
I’hélium, atteignant une pression spécifique. Une chambre de référence de volume
connu est ensuite ouverte. La différence de pression avant et apres cette étape permet
de calculer le volume du spécimen.

4. Calcul des propriétés physiques : une fois le volume mesuré¢, la masse volumique est
déterminée automatiquement a partir de la masse entrée. Chaque échantillon subit 10

répétitions pour assurer la précision.

Les tests de masse volumique sont effectués pour chaque matériau, soient le PP pur, le PPGF
— Coalia et le PPGF — ETS. Un minimum de trois échantillons par matériau est nécessaire
pour assurer la fiabilité¢ des résultats obtenus.

Ensuite, la masse volumique de la fibre de verre vierge est ¢galement mesurée afin de

déterminer la masse volumique théorique des matériaux renforcés.

2.5.5.2 Masse volumique théorique des granules renforcés

La masse volumique théorique pour un matériau composite (pc) peut étre calculée a ’aide de
I’équation ci-dessous (Mallick, 2007):
1 (2.1)

c=
P (L 4 )
Pr Pm



46

ou

e wr= fraction massique de fibres

e wp = fraction massique de la matrice

e pr= Masse volumique des fibres

® pm = Masse volumique de la matrice
Les valeurs nécessaires pour I’estimation de la masse volumique théorique sont donc toutes
connues. En effet, les fractions massiques théoriques des fibres de renforcement et de la
matrice sont de 20% et de 80% respectivement. Ensuite, la masse volumique des fibres et de
la matrice en polypropyléne auront également ét¢ mesurés a I’aide du pycnométre a gaz. Il
sera donc possible de comparer les matériaux renforcés en laboratoire au résultat théorique

espere.

2.5.6 Longueurs de fibres

La longueur des fibres de renforcement est une propriété trés importante influengant
grandement les performances mécaniques des matériaux composites. Pour les matériaux
granulés, bien que les fibres ne puissent pas atteindre une continuité parfaite dans la matrice,
leur longueur individuelle contribue significativement a [’amélioration des propriétés
mécaniques.

Les deux types de granules renforcés produites possedent le méme matériau de renforcement,
cependant, la longueur des fibres présentes dans la matrice devrait différer, puisque les rebuts
de textiles de verre ont été broyés dans le cas du PPGF — Coalia, et simplement déchiquetés
dans le cas du PPGF — ETS.

L’objectif est donc de quantifier les longueurs des fibres apreés leur intégration dans la
matrice polymérique, en utilisant une méthode non destructive. Pour cette application, la

technologie utilisée est la microtomographie.
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2.5.6.1 Prises de mesure par MicroCT

L’appareil de microtomographie a rayon X (MicroCT) utilisé est le modele X-Radia Versa de
Zeiss, qui peut contenir des échantillons solides allant de quelques millimétres a plusieurs
centimetres. Cet équipement posséde une plage d’énergie allant de 40 kV a 160 kV, en plus
d’une dimension de pixel d’imagerie variant entre 0,3 et 30 microns.
Trois échantillons de chacun des deux matériaux renforcés ont ét¢ analysés afin d’obtenir un
¢chantillon significatif de fibres de verre mesurées, et afin de déterminer s’il existe des
différences notables entre les différents granules analysés.
Les parametres de mesure utilisés lors des scans sont les suivants :
e Puissance d’émission : 60 kV (optimis¢ pour bien différencier le polypropylene et les
fibres de verre grace a leur contraste de densité).
e Résolution :
o PPGF - Coalia : 2,5 microns pour favoriser la détection des particules de verre
de petite taille.
o PPGF — ETS : 3,5 microns pour obtenir un plus grand échantillon de fibres de
verre courtes (plus grands granules).
Une fois la prise de mesure complétée par le MicroCT, un fichier contenant 1’objet
tridimensionnel est généré. Ainsi, six fichiers identifiés selon leur numéro d’échantillons
ainsi que les paramétres de mesure sont générés, et seront analysés a I’aide d’un logiciel

d’imagerie.

2.5.6.2 Analyse des longueurs de fibres avec Dragonfly

L’analyse des échantillons de polymére renforcés est effectuée a I’aide de Dragonfly, un
logiciel de visualisation et d’analyse de fichiers d’imagerie offert par Comet Technologies ou
il est possible de segmenter les différents matériaux selon I’absorption des rayons X les
traversant. Ainsi, les matériaux plus denses sont plus opaques face aux rayons, alors que les
matériaux moins denses tendront généralement a laisser passer les rayons X plus facilement.

L’absorption est représentée un gradient de gris présent sur les résultats d’imagerie.

Cependant, cette échelle peut différer légerement selon divers parametres tels que les
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dimensions de 1’échantillon ou méme la dispersion des fibres de verre dans le matériau.
Ainsi, il n’est pas possible d’utiliser une seule valeur de seuil pour séparer la matrice des
fibres de verre, et chaque spécimen est segmenté individuellement pour mieux séparer le
composite. Les valeurs de seuil utilisées pour chaque spécimen sont présentées au Tableau

2.3, ou la valeur représente 1’intensité des pixels entre 1 et 65536 (encodage a 16 bits).

Tableau 2.3 : Valeurs de seuils utilisées pour chaque échantillon

Echantillon PPGF - | PPGF - |PPGF - |PPGF - |PPGF - |PPGF -
ETS#1 |ETS#2 |ETS#3 | Coalia#1 | Coalia #2 | Coalia #1
Seuil utilisé 10000 7000 11000 8000 6000 9500

L’ensemble des fibres de verre sont obtenues en un seul objet, nécessitant ici une séparation
en fibres individuelles pour permettre au logiciel de mesurer la longueur des fibres seules, et
non d’un ensemble de fibres possédant des points de contacts. Pour ce faire, un module de
séparation nommé Open Fiber Segmentation est utilisé. Le produit obtenu a la suite de
I’analyse est une grande quantité de régions d’intérét délimitées par les différentes fibres. Le
Tableau 2.4 présente les différents parametres fournis au module pour effectuer 1’analyse de

séparation des fibres.

Tableau 2.4 : Parametres fournis au module Open Fiber Segmentation

Minimum Fiber diameter | Max stitching | Initial Water | Convexity

Fiber length | (mm) distance (mm) | Level (pixels) | Defect Distance
(pixels) (pixels)

8 0,01 0,025 1,0 1,2

La longueur minimale des fibres a ét¢ décidé de manicre a seulement conserver les fibres
allongées, de sorte a écarter la détection de bruit ou de particules non significatives. Ensuite,
le diametre des fibres représente le diamétre des fibres individuelles. Les trois autres
parametres sont des parametres de calcul tirés directement de la revue de littérature.

Une fois D’analyse terminée, la validit¢ de la séparation est vérifiée en regardant
individuellement les fibres composées des plus grands volumes pour déterminer si celles-ci

sont composées d’une seule ou de plusieurs fibres de verre.
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Une fois cette vérification complétée, une série de mesures sont lancées dans le logiciel afin
d’obtenir les longueurs de chaque région d’intérét. Cette étape permet d’obtenir la plus

grande longueur de chaque volume, ce qui représente la longueur de la fibre en question.

2.6 Propriétés mécaniques des granules injectés

Les propriétés mécaniques en traction des trois matériaux sont évaluées afin de quantifier
I’impact du renforcement fibreux dans les granules thermoplastiques. Les spécimens de
traction sont d’abord fabriqués avec des parametres d’injection variables afin d’identifier leur
influence sur la résistance mécanique des matériaux. Une fois les parametres les plus
influents relevés, une deuxieme série de test est effectuée visant a déterminer les parameétres
permettant de maximiser la résistance en traction et le module d’¢lasticit¢ de chaque

matériau.

2.6.1 Equipements

Trois équipements sont utilisés pour caractériser le comportement mécanique en traction des
matériaux. Il s’agit d’une petite machine a injection servant a réaliser les spécimens de
traction, d’un équipement permettant d’effectuer les essais de traction, ainsi que d’un
€quipement servant a capturer des photos a grande fréquence des échantillons lors des essais

de traction.

2.6.1.1 Mini-Injecteur

L’appareil utilis¢ est un Haake MiniJet Pro. Cette machine comporte une chambre de
chauffe, un moule interchangeable et un piston pour I’injection. Le dispositif possede les six

parameétres modifiables suivants :

e Température de fusion (°C)
e Température du moule (°C)

e Pression d’injection (bar)
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e Temps d’injection (s)

e Pression de maintient (bar)

e Temps de maintient (s)
Le moule présent dans I’injecteur permet de produire un spécimen de traction de type V
conforme a la norme ASTM D638-22 a la fois, tel que présenté a la Figure 2.7 ci-dessous.
Une fois le polymeére injecté, le moule peut €tre retiré¢ de 1’appareil et séparé en deux,

permettant 1’extraction du spécimen.

Figure 2.7 : Moule des éprouvettes
de traction de type V

2.6.1.2 Machine de traction

L’appareil de traction utilisé pour tester les spécimens de traction est un MTS Alliance
RF/200, possédant une capacité maximale de 200 kN et une vitesse ajustable (entre 0.01 et
500 mm/min). Lors des tests, ’appareil est muni de pinces autoserrantes visant & minimiser
les risques glissement et d’une cellule de force de 500 N permettant de maximiser la

résolution de 1’acquisition des données en tension.
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2.6.1.3 Montage DIC

La technique de corrélation d’image numérique (DIC de ’anglais Digital Image Correlation)
est employée pour suivre I’évolution de la déformation des spécimens lors des tests de
traction. Cette technique basée sur I’analyse numérique d’une série d’image s’effectue en
trois phases, soient la préparation des échantillons, la capture d’image et I’analyse numérique
des images.

La préparation des échantillons consiste en 1’application d’un motif de mouchetage sur les
¢chantillons en appliquant une peinture blanche sur I’ensemble de la zone de déformation du
spécimen de traction, suivi de I’application de petites gouttes aléatoires de peinture noire

couvrant 50% de la superficie, tel que présenté a la Figure 2.8.

Figure 2.8 : Préparation des spécimens de traction pour la DIC
La prise d’image est effectuée a 1’aide d’une caméra haute fréquence FLIR Grasshopper 3-
51SM5M opérant a une fréquence de capture de 10 Hz. La Figure 2.9 présente un exemple du

montage et d’un échantillon réalisé lors de I’utilisation du DIC.
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L’analyse de la série d’images est effectuée avec 1’aide d’un logiciel open source nommé
Digital Image Correlation Engine (DICe). Durant le traitement d’images, une taille de sous-
ensemble de 21 pixels et une taille de pas de 7 pixels sont utilisées. Ces dimensions ont été
déterminées a la suite de plusieurs tests, et ont présentées le meilleur compromis entre
rapidité de traitement et précision des résultats obtenus. A la suite de 1’analyse numérique, le
logiciel permet d’obtenir 1’allongement de 1’échantillon pour chaque sous-ensemble de
I’échantillon. Cet allongement, accompagné de la longueur initiale, peut étre utilis€ pour

obtenir la déformation de I’échantillon durant 1’essai de traction.

Figure 2.9 Montage DIC utilisé lors des tests de traction
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2.6.2 Phase d’exploration des paramétres d’injection

Un plan expérimental de type Definitive Screening Design (DSD) est utilisé pour identifier
les paramétres d’injection ayant le plus d’influence sur la résistance mécanique des
¢chantillons, tout en minimisant le nombre de tests requis. Lors de ce test, seul le PPGF—
Coalia est testé, en raison de sa représentativité¢ intermédiaire entre le PP pur et le PPGF—
ETS.
Le plan d’expérience DSD nécessite 1’établissement de trois niveaux pour chaque parameétre
d’injection, qui ont été¢ déterminés a 1’aide de la revue de littérature et du manuel d’utilisation
de I’appareil. Les parameétres et leurs plages de tests sont les suivants :

e Température de fusion : 200 — 260 °C

e Température du moule : 30 — 80 °C

e Pression d’injection : 150 — 350 bar

e Temps d’injection:2—10s

e Pression de maintient : 100 — 300 bar

e Temps de maintient : 4 —30 s
Un total de 13 combinaisons de parametres est nécessaire, répétées 3 fois chaque, pour un
total de 39 essais. Afin de minimiser le biais systématique pouvant découler des conditions
de test, les essais sont réalisés dans un ordre défini aléatoirement, tel que présenté dans le
plan d’expérience situé a I’annexe 111, dans le tableau-A III-1.
Le logiciel Minitab est ensuite utilis¢ pour analyser les données et construire un modele

mathématique permettant de découvrir les parametres principaux.

2.6.2.1 Fabrication et essais

Les 39 échantillons sont fabriqués a I’aide du MiniJet Pro de Haake a coup de trois
spécimens possédant les mémes parametres d’injection. IlIs sont ensuite inspectés
visuellement, les exceés de plastique sont retirés, et les échantillons sont identifiés selon

I’ordre de leur essai de traction subséquent.
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Les tests mécaniques sont réalisés a une vitesse de déplacement de 10 mm/min,
conformément a la norme ASTM D638-22 nécessitant une rupture de 1’échantillon entre 30
secondes et 5 minutes aprés le début des tests.

Lors de cette premiére phase de tests, seule la résistance mécanique est évaluée, ne

nécessitant pas 1’utilisation du montage de DIC.

2.6.3 Phase d’optimisation des parameétres d’injection

Les résultats exploratoires ont montré que la température de fusion et la température du
moule sont les parameétres les plus importants. Un plan factoriel complet (Full Factorial
Design) est ¢élaboré pour étudier I’effet combiné de ces deux parametres sur les propriétés
mécaniques en traction des trois matériaux. Lors de cette phase de test, les trois matériaux
subiront les essais mécaniques.
Afin de découvrir les effets des deux températures sur le matériau, quatre niveaux sont
utilisés pour chaque variable alors que les autres parameétres sont fixés, menant a un total de
16 combinaisons de paramétres. A nouveau, trois échantillons sont utilisés pour chaque
combinaison, menant a un total de 48 essais par matériau. Les paramétres et leurs niveaux
sont les suivants :

e Température de fusion : 200 °C, 220 °C, 240 °C et 260 °C

e Température du moule : 30 °C, 47 °C, 64 °C et 81 °C

e Pression d’injection : 350 bar

e Temps d’injection: 5's

e Pression de maintient : 200 bar

e Temps de maintient : 15 s
L’ordre des essais est randomisé de fagon a limiter tout biais systématique, tel que présenté

dans le tableau-A III-2 de I’annexe III contenant le plan d’expérimentation utilisé.
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2.6.3.1 Fabrication et test des spécimens

Les 48 spécimens de traction sont injectés a 1’aide du MiniJet Pro en variant les parameétres
du procédé de fabrication tel que dans le plan d’expérimentation. Les éprouvettes sont
inspectées pour assurer 1’absence de défauts visibles. Les flashs de moulage sont ensuite
retirés, et les échantillons sont identifiés selon I’ordre de leur essai de traction subséquent.
Les tests mécaniques du PPGF — Coalia et du PPGF — ETS sont réalisés a une vitesse de
déplacement de 10 mm/min alors que les essais du PP pur sont effectués a une vitesse de 100
mm/min. Ces vitesses assurent la rupture des échantillons dans un délai de 30 secondes a 5
minutes apres le début du test, conformément a la norme ASTM D638-22.

Lors de ces essais, la technique de DIC est utilisée. Pour ce faire, les échantillons sont
d’abord préparés, le montage de DIC est installé en face de la machine de traction, et la

capture de photo est lancée au méme moment que 1’essai mécanique est lancé.

2.6.3.2 Analyse des images DIC

Les images capturées lors des essais de traction sont traitées a 1’aide du logiciel DICe. Le
traitement de données permet d’obtenir la déformation de 1’échantillon tout au long de 1’essai
de traction, permettant de tracer une courbe opposant celle-ci a la contrainte dans
I’échantillon pour obtenir la courbe de contrainte-déformation. Cette courbe peut ensuite étre
utilisée pour estimer le module d’élasticité en traction, en utilisant la pente linéaire se

trouvant entre € = 0,1% et € = 1%.






CHAPITRE 3

TRANSFORMATION DES RETAILLES DE TEXTILES DE FIBRES DE VERRE
3.1 Caractérisation des déchets de la production de pale d’éoliennes

En début de projet, une caractérisation des rebuts produits a I'usine LM Wind Power de
Gaspé a été effectuée afin de déterminer la quantité de pertes générées lors de la production
des pales éoliennes. Cette caractérisation visait plus particulierement a mettre 1’accent sur la
quantité¢ de retailles de textiles de verre produit, représentant 1’intérét principal de cette

recherche.

3.1.1 Résultats de la collecte de rebuts de production

La caractérisation des matiéres résiduelles issues de la production d’une pale a été effectuée
sur une période de 30 jours, permettant de collecter et de trier un total de 5144,5 kg de
maticres. Un audit de 22 étapes distinctes a ¢té réalisé. Les étapes non observées, marquées
par des cases vides dans le tableau ci-dessous, n’ont pas pu étre caractérisées en raison de
contraintes de temps ou d’horaire. Finalement, la colonne Glass-Cutting représente tout ce

qui a trait aux coupes préparatoires des textiles avant leur placement dans les moules.

Tableau 3.1 : Etapes de fabrication des pales éoliennes ayant été auditées

. Coque . o
Section et sous- - : - SparCap Closing Closing | Coupe des
UpWind D 'Wind 3 . B o c
section de la LR . Sy —|WEB LE WEB TE| M| o stiff Flange LECO lére 2ieme | extrudés de
ale Avant | Aprés | Avant | Aprés WEB UpWind | DownWind séquence | séquence | carbone
P Core | Core | Core | Core P q T
Moulage X X X X X X
]'JlfU.SlOl? X X X X X X X x x X
Debagging X X X X X X X X
Post-Moulage X X

En ce qui concerne le Glass-Cutting, la caractérisation s’est déroulée sur une longue période
afin d’assurer un suivi complet de chaque coupe de textiles de verre. Cette étape générait de

grandes quantités de pertes de textiles en tres bon état.
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Les fiches de caractérisation individuelles ont ét¢ complétées pour chaque étape évaluée, et
ont ensuite été regroupées afin d’obtenir une fiche sommaire présentant la quantité totale de

maticres résiduelles produite, tel que présenté dans le Tableau 3.2.

Tableau 3.2 : Matiéres collectées lors de la caractérisation des rebuts

Type Catégorie Masse de matiere relevée
(kg)
Uniaxial 928.5
Biaxial 299
Textiles de fibres de verre T'rla)’ual 2,5
Tissé 18
Biaxial avec Mat 85,5
CSM 5,5
. Biaxial 2,5
Textiles de fibres de carbone Pultrude 34
Textiles hybrides Tissé 10,5
Matériaux a haut potentiel de Réutilisable 24
revalorisation Recyclable 451
Matériaux a faible potentiel de | \ r.\ <o contamines | 3281
revalorisation
Masse totale caractérisée : 5142

Il est important de noter que ce tableau ne représente pas la quantité totale de matiere
produite lors de la fabrication d’une pale compléte, mais bien la quantité ayant pu étre traitée

lors des 22 collectes. La masse totale de rebuts prévue est couverte dans la section 3.1.3.

3.1.2 Hypothéses simplificatrices

Certaines étapes n’ont pas pu étre caractérisées en raison de contraintes liées a la durée de
I’é¢tude. Pour pallier ce manque, des hypothéses simplificatrices ont ét¢ formulées en
collaboration avec des membres du département d’ingénierie de LM Wind Power. Les

hypothéses ayant pu étre établies sont présentées dans le Tableau 3.3.
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Tableau 3.3 : Hypothéses simplificatrices de la caractérisation des déchets

Coques UpWind et | Equivalence | Dimensions et compositions similaires, stratifiés et
DownWind procédés d’infusion identiques.

Stratifi¢ UpWind | Symétrie Empilement équivalent avant et apres le core en
et DownWind mousse.

WEBs principaux | Equivalence | Dimensions et stratifiés  similaires, impact
(Leading Edge et négligeable du passage de cables.

Trailing Edge)

Spar Caps UpWind | Equivalence | Différences mineures de taille, impact négligeable
et DownWind sur la production de résidus.

Ces hypothéses permettent, par exemple, de doubler les résultats pour un composant unique
comme un WEB principal afin d’estimer les déchets générés pour deux éléments. Elles
serviront donc a estimer la masse totale envoyée a 1’enfouissement lors de la production

d’une pale compléte de 107 m.

3.1.3 Estimation de la génération totale des rebuts de production

Les hypotheses simplificatrices ont permis d’estimer la génération totale des maticres
résiduelles pour une pale compléte de 107 m. L’estimation finale de la masse prévue pour
une seule pale est donc présentée dans le tableau suivant (Tableau 3.4), ou deux colonnes
présentent respectivement les résultats des maticres relevée et les prévisions pour la pale

compléte.

Tableau 3.4 : Génération des rebuts de production prévue pour une pale entiere

Type Masse (,16 rebuts Masse de rebuts
relevée (kg) prévue par pale (kg)

Fibres de Verre vierges 1341.,5 2896.5
Fibres de Carbone vierges 36,5 39

Textiles Hybrides vierges 10,5 21
Matériaux Réutilisables/Recyclables 4435 663,5
Matériaux contaminés 3312,5 5190,5
Masse totale envoyée a I'enfouissement 5144,5 8810,5
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La masse de maticres résiduelles projetée pour la fabrication d’une pale représente donc
environ 8,8 tonnes métriques, soit 17% de perte par rapport a une pale de 107 m ayant une
masse d’environ 52 tonnes. Cette estimation ne considere pas les opérations de post-moulage
effectuées, qui génerent des poussieres difficilement quantifiables.

Parmi les quantités présentées dans le tableau, il est possible de distinguer les deux types de
rebuts les plus influents en termes massiques, soient les matériaux contaminés et les fibres de
verre vierges. La figure ci-dessous présente d’ailleurs la répartition des volumes de déchet

produit en fonction de son type.

32.9%

58.9% -
. 0.4%

v 0.2%

® Fibres de Verre vierges ® Fibres de Carbone vierges
u Textiles Hybrides vierges Matériaux Réutilisables/Recyclables
® Matériaux non Réutilisables/Recyclables

Figure 3.1 : Répartition des différents matériaux dans
les rebuts de production

Presque 60% des maticres produites lors de la fabrication des pales peut étre considérée
comme non réutilisable ou non recyclable. Cela représente une masse de 5,2 tonnes
métriques par pale, et contribue le plus au tonnage total, en plus d’étre la matieére possédant le
pire impact environnemental de la production de pales.

Les fibres de verre vierges représentent environ le tiers des matieres générées lors de la
fabrication des pales éoliennes de 107 m. Malgré une recyclabilité limitée actuellement, ce
type de matériau posseéde un potentiel de revalorisation trés élevé, et constitue 1'intérét

principal de la caractérisation des déchets effectuce.
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Les matériaux réutilisables ou recyclables représentent 7.5% des maticres générées, et
pourraient étre redirigés vers des centres de transformation.

Les textiles hybrides vierges ainsi que les fibres de carbone représentent un total de 0,6% des
maticres générées. Ces matieéres ne constituent pas une trés grande proportion des maticres

résiduelles, mais sont généralement les matériaux les plus dispendieux des pales.

3.2 Variabilité des échantillons de textiles de fibres de verre

Un registre des textiles a été établi en caractérisant les différents textiles de fibres de verre
récupérés parmi les rebuts générés par LM Wind Power. En analysant la composition du
registre des textiles il est possible de voir une grande variabilité dans les dimensions des
chutes produites lors de la fabrication des pales €oliennes.

Les retailles sont principalement produites lors de 1’ajustement manuel des textiles dans les
moules, ou les ouvriers découpent certaines sections de rouleaux pour les aligner sur les
plans de travail. Ce processus manuel entraine souvent des morceaux de tailles et de
géomeétries irrégulicres. Par ailleurs, des textiles peuvent étre endommagés lors de leur
manipulation, ajoutant a I’imprévisibilité¢ des dimensions des chutes.

L’analyse de 223 morceaux de textiles, représentant une masse totale de 150 kg, a permis de
mettre en évidence I’ampleur de cette variabilité. La Figure 3.2 présente la distribution des

textiles selon leur longueur de chaine et leur longueur de trame.

Longueur de chaine des textiles de verre Longueur de trame des textiles de verre

60

40

30

20

Nombre de textiles
Nombre de textiles

600 900 1200 1500 [0 120 150 180
Longueur de chaine (cm) Longueur de trame (cm)

Figure 3.2 : Distribution des longueurs de chaine et de trame des retailles de verre



62

Alors que le plus grand morceau posséde une superficie de 9,5 m?, certains morceaux
possedent des superficies inférieures a 0,1 m?. Il serait donc trés difficile de traiter tous les

morceaux de maniére similaire sans les uniformiser par une réduction de taille.

3.3 Réduction de taille des textiles

La caractérisation des rebuts a permis de révéler une grande variabilité¢ dans les dimensions
des textiles de verre rejetés par I’industrie de fabrication des pales d’éolienne. En effet, tant
lors de la caractérisation effectuée en usine que dans les échantillons inclus dans le registre
des textiles, des morceaux de grandes dimensions cOtoyaient des lanieéres ou de petites
découpes, comme illustré a la Figure 3.2.

Afin de pouvoir traiter ces rebuts de fagon constante et sans nécessiter de triage initial, il est
nécessaire de réduire leur taille de maniére a obtenir un produit de dimensions plus uniforme.
Un tel produit permettrait d’optimiser le procédé de recyclage en favorisant la revalorisation
de tous les textiles, quels que soient leur type ou leur taille.

Pour ce faire, les textiles de fibres de verre ont été passés dans un déchiqueteur industriel.
Les six tests présentés dans la démarche expérimentale ont été effectués conformément au

protocole décrit. Les résultats obtenus sont présentés et discutés dans les sections suivantes.

3.3.1 Tests de déchiquetage des textiles de fibres de verre vierges

Les quatre premiers tests de déchiquetage ont visé¢ a déterminer I’influence de I’alignement
des meches de fibres de verre des textiles ainsi que I’influence de la taille des trous du tamis
sur le produit collecté a la suite du déchiquetage.

A premiére vue, les tests semblent tous avoir mené & un résultat similaire, soit une
agglomération des fibres déchiquetées formant des boules de fibres discontinues, possédant
des orientations aléatoires ainsi que des dimensions variables.

Une technique de mesure par résolution d’image est utilisée pour déterminer la taille des
agglomérats obtenus suite a chaque déchiquetage, tel que décrit a la section 2.3.1.3 de la

démarche expérimentale.
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Les diamétres moyens des agglomérats pour les trois premiers tests sont d’abord regroupés
par type de textile, et présentés dans le tableau ci-dessous, accompagné de 1’écart type ayant
été obtenu. Pour chaque test, la quantité de mesures de diametres effectuées est indiqué par la

valeur n.

Tableau 3.5 : Diamétres moyens des agglomérats obtenus avec le tamis de 20 mm
UNI (n=147) | BIA (n=217) UNI & BIA (n=151)
Diametre moyen | 11,19 + 4,69 11,81 +4,53 10,75+ 4,03

obtenu (mm)

Le type de textile déchiqueté ne semble pas avoir d’impact notable sur la taille moyenne des
agglomérats de fibres de verre, puisque les écarts-types de ces mesures sont assez larges,
alors que leurs valeurs nominales sont trés rapprochées. Les résultats obtenus lors de ces trois
tests peuvent donc étre regroupés afin d’avoir un plus grand échantillon de mesure.

Les résultats du quatriéme test sont analysés et mesurés, afin de comparer ceux-ci aux
résultats obtenus a 1’aide du tamis de 20 mm. Les diametres obtenus avec cette méthode de
mesure sont présentés dans le Tableau 3.6, accompagné du nombre d’agglomérats mesurés,

noté n.

Tableau 3.6 : Diametres moyens des agglomérats obtenus pour chaque tamis

Tamis de 20 mm Tamis de 15 mm
(n=515) (n=12723)
Diamétre moyen obtenu (mm) | 11,32 £ 4,45 445 +2,17

Ce déchiquetage a encore une fois mené a une agglomération des fibres de verre en petites
boules de dimensions variables. L utilisation d’un tamis possédant de plus petits trous semble
avoir mené a une réduction substantielle de la taille des agglomérats. Cependant, la taille
moyenne des diameétres n’est pas suffisante pour déterminer I’allure générale des boules de
fibres. Pour cela, il est important de regarder la distribution de la taille des agglomérats,

laquelle est présentée a la figure ci-dessous.
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Figure 3.3 : Distribution des diamétres des
agglomeérats selon le tamis utilisé

Le tamis possédant des trous de 15 mm semble mener a des agglomérats de diamétre plus
constants que le tamis de 20 mm. La distribution est plus serrée, ce qui démontre une
meilleure régularité dans les tailles. La dispersion des diametres des agglomérats est plus
large pour le tamis de 20 mm. En effet, quelques boules de fibres ont des tailles trés petites,
alors que d’autres ont encore une taille pouvant aller jusqu’a plus de 25 mm.

La taille des agglomérats est directement liée a la longueur des fibres qui s’y trouvent. Il est
donc important de considérer que malgré la faible variabilité des dimensions, les petits
agglomérats meneraient a des renforts possédant des performances mécaniques plus faibles.
Un autre facteur important a considérer est le temps nécessaire pour déchiqueter les textiles
de verre, afin de maximiser la vitesse de traitement des textiles de verre. La durée totale des
essais de déchiquetage a été calculée lors des tests afin d’offrir un estimé du débit massique
pouvant étre déchiqueté en fonction des parametres de test choisis.

Lors des tests effectués sur la grille a grands trous, le temps écoulé entre la mise en marche
de la machine et le vidage complet des lames de coupe a été établi a environ 10 minutes. Les
essais ont été effectués avec des masses de fibres allant de 7,30 kg a 8,50 kg, ce qui
donnerais un débit massique aux alentours de 47 kg/h.

En ce qui concerne les tests effectués a 1’aide du tamis de 15 mm, le temps écoulé était

beaucoup plus long, soit d’environ 20 minutes, avec une masse de fibres de 7,5 kg. Le débit
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de déchiquetage estimé avec ces données serait d’environ 22,5 kg/h, soit environ la moitié¢ du
débit de déchiquetage atteignable lors de ’utilisation de tamis de 20 mm.

En considérant un débit de déchiquetage de 47 kg/h ainsi qu'une masse de rebuts de fibres de
verre estimée a 2896,5 kg (Tableau 3.4), il serait possible de déchiqueter 1’entiéreté des fibres
générées pour une pale en environ deux jours et demi. Cette durée correspond environ au
temps de production d’une pale €olienne de 107m, cependant, elle ne tient pas compte du
déchargement et de D’entretien inévitable du déchiqueteur. Ainsi, [’utilisation de deux
déchiqueteurs simultanément permettrait de traiter la fibre de verre suffisamment rapidement
pour éviter que celle-ci ne s’accumule, et assurerait un recyclage de 1’entiéreté des chutes de

textiles produites.

3.3.1.1 Probléme d’agglomération des fibres de verre

Un phénomeéne récurrent a été observé lors des tests : 1’agglomération des fibres en boules
compactes. Ce phénomene pourrait résulter de multiples facteurs :

e Frottement mécanique dans le déchiqueteur.

e Elasticité des fils thermoplastiques.

e (Charges statiques dues aux forces de cisaillement.
Pour tente d’éliminer certains de ces facteurs, deux séries d’essais supplémentaires sont
effectués. Premierement, un test sur des textiles pyrolysés, pour évaluer I’impact des fils
thermoplastiques. Ensuite, un test sans tamis, pour tenter de réduire les frottements entre les

textiles et la grille métallique.

3.3.2 Test de déchiquetage des textiles de verre pyrolysés

Les fils de liaison ajoutés aux fibres individuelles pour les lier entre eux et donner une tenue
au textile, pourrait étre une cause de I’agglomération. Ces fils, composés de thermoplastiques
possédant une grande déformation a la rupture, ont été completement dégradés a 1’aide d’une
pyrolyse. Un essai de déchiquetage a ensuite été effectué sur ces textiles, selon la procédure

présentée a la section 2.3.1.2.
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Une fois la pyrolyse complétée, les textiles ont été refroidis graduellement en laissant le four
se refroidir durant la nuit. Ensuite, ceux-ci ont été sortis du four de pyrolyse et inspecté afin
de s’assurer que les fils thermoplastiques avaient bien été dégradés. La Figure 3.4 présente le
résultat de la pyrolyse des textiles, une fois que ceux-ci aient été refroidis et dépliés sur une

table.

Figure 3.4 : Textiles de fibres de verre pyrolysés
Les fils de liaison semblent avoir été complétement retirés, alors que les textiles ont semblé
brunir durant le processus de pyrolyse, indiquant potentiellement une dégradation de 1’agent
d’ensimage ou une dégradation incompléte des fils de tissage. Cependant, I’objectif principal
de la pyrolyse a été atteint, soit de libérer les fibres de verre les unes des autres. Les textiles
ont ensuite été¢ passés au déchiqueteur, et le résultat obtenu est présenté dans la figure ci-

dessous, accompagné des agglomérats obtenus lors d’un déchiquetage précédent.

Figure 3.5 : Comparaison des agglomérats de fibres pyrolysés (gauche) et
non pyrolysés (droite)
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Il est donc conclu que la présence des fils thermoplastiques ne semble pas avoir d’impact

significatif sur I’agglomération des fibres lors du déchiquetage.

333 Test de déchiquetage des textiles de verre sans tamis de recirculation

Une autre hypothése ayant été émise pour expliquer I’agglomération des fibres est le
frottement présent entre les différentes composantes du déchiquetage. Il peut s’agir ici de la
rotation des arbres de coupe, du frottement entre les textiles de verre et les différentes pieces
métalliques du déchiqueteur, ou méme du cisaillement entre les différents morceaux de
textiles. Cependant, la majorité de ces effets sont nécessaires pour assurer le déchiquetage
des textiles. En effet, il ne serait pas possible de séparer les méches de fibres sans frottement
et sans cisaillement puisque ce sont ces mémes phénomenes qui causent le déchiquetage.
Cependant, une composante pouvant étre retirée facilement est le tamis fixé sous 1’appareil.

Pour tester cette hypothése, un essai de déchiquetage a été effectué sur six morceaux ayant

une masse totale de 2,80 kg, dont le résultat est présenté a la figure ci-dessous.

Figure 3.6 : Résultat du déchiquetage des textiles de verre sans tamis

Le retrait du tamis a permis de limiter les frottements, réduisant ainsi 1’agglomération des
fibres. Toutefois, 1’absence de tamis a conduit a une production de morceaux de tailles tres

irrégulieres, rendant cette option non viable pour un procédé de recyclage industriel.
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3.34 Conclusion du déchiquetage des textiles de fibres de verre

La réduction de taille primaire est une étape trés importante pour la revalorisation des textiles
de fibres de verre provenant du secteur €olien. En effet, cette étape permet de passer des
textiles possédant des tailles trés variables a un produit possédant une taille beaucoup plus
réguliere. Durant cette partie du projet, il a pu étre démontré que :
e Le tamis de 20 mm maximise le débit de déchiquetage tout en produisant des
agglomérats aux dimensions acceptables pour la suite des procédés.
e Le tri initial des textiles n’est pas nécessaire, le mélange de types de textiles
n’affectant pas les résultats.
Ainsi, le déchiquetage primaire utilisé pour la suite du projet sera le déchiquetage de textiles
de tous type a ’aide de la grille possédant des trous de 20 mm, permettant de maximiser le

débit de production et d’éviter le triage initial des textiles de verre.

34 Désagglomération des fibres de verre

La section précédente a pu démontrer I’avantage d’utiliser un déchiqueteur industriel pour
réduire la taille des rebuts de textiles de fibres de verre vers un produit plus uniforme. En
effet, la grande variabilit¢ des dimensions des textiles rend 1’effort de revalorisation
beaucoup plus difficile.

Cependant, les agglomérats générés lors du déchiquetage primaire ne constituent pas un
produit final directement réutilisable. Ces agglomérats se caractérisent par un
enchevétrement complexe de fibres de tailles vari€es, une densité tres faible et une séparation
difficile. Par conséquent, ils doivent étre considérés comme un produit intermédiaire,

nécessitant un traitement supplémentaire pour devenir aptes a la réutilisation.

34.1 Séparation non-destructive des agglomérats

L'agglomération des fibres lors du déchiquetage primaire rend indispensable une étape de
séparation subséquente. Comme discuté dans la revue de littérature, la longueur des fibres

constitue un parametre clé pour améliorer les propriétés mécaniques des composites
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renforcés. Une méthode de séparation minimisant la réduction supplémentaire de longueur
des fibres serait donc préférable. Plusieurs techniques de séparation non destructives ont ¢été
explorées, notamment la séparation manuelle, la séparation mécanique a I’aide d’une
tamiseuse, et la séparation par mouvement fluide. Les méthodologies associées a ces essais

sont décrites en détail dans les sections 2.3.2.1 a 2.3.2.3.

3.4.1.1 Séparation a la main

La séparation des agglomérats a la main est la premiere solution envisagée pour sé€parer les
agglomérats de fibres de verre. En effet, cette méthode trés simple permet de séparer une
boule de fibres entremélée en retirant individuellement les fibres les unes des autres.

Les résultats obtenus sont trés encourageants : les fibres de verre peuvent étre séparées sans
altération visible, et leur longueur aprés déchiquetage primaire est préservée. La figure ci-

dessous présente d’ailleurs un agglomérat avant et apres sa séparation en fibres individuelles.

Figure 3.7 : Séparation a la main d'un agglomérat
Bien que cette méthode permette de contrer I’effet d’agglomération obtenu avec le
déchiquetage, elle n’est pas applicable a 1’échelle de revalorisation désirée. En effet, cette
méthode requiert une grande minutie et nécessite beaucoup de temps, qui est une ressource
non disponible selon le contexte. En effet, une méthode pouvant étre appliquée a grande

échelle et limitant les manipulations a la main est nécessaire.
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3.4.1.2 Séparation avec une tamiseuse

L’utilisation d’une tamiseuse a été envisagée comme alternative mécanique pour désagréger
les agglomérats de fibres. Cette machine exploite des vibrations appliquées a une série de
tamis de tailles décroissantes disposés verticalement.

Les résultats obtenus a la suite de 1’utilisation d’une tamiseuse ne sont pas aussi prometteurs
qu’initialement espéré. En effet, ’appareil n’a pas pu séparer la majorité des agglomérats de
fibres de verre. Ceux-ci sont restés dans le tamis supérieur et ont vu leur allure générale
rester inchangge.

Cependant, une partie des fibres semble avoir passé au travers de la tamiseuse jusque sur les
tamis inférieurs. En effet, il semblerait que certaines fibres trés courtes aient été¢ délogées des
agglomérats a 1’aide des vibrations fournies par I’appareil. La figure ci-dessous présente
d’ailleurs ces fibres trés courtes qui se sont accumulées dans les rebords du tamis inférieur de

la machine, celui possédant les plus petits trous.

Figure 3.8 : Accumulation de fibres courtes sur
le tamis inférieur de la tamiseuse

Cette méthode de séparation n’a donc pas pu permettre de bien traiter le phénoméne
d’agglomération des textiles de verre déchiquetés. En effet, il semblerait que les impacts
survenus entre les boules de fibres n’aient pas ¢été assez forts pour permettre de séparer

correctement les fibres.
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3.4.1.3 Séparation par mouvement de fluide

La séparation par mouvement de fluide a été testée comme troisiéme approche non
destructive. Cette méthode consiste a immerger les agglomérats dans un liquide, suivie d’une
agitation pour induire leur désagrégation graduelle, avant un séchage final. La figure ci-

dessous présente le résultat obtenu.

Figure 3.9 : Aplatissement des agglomérats
de fibres de verre

Aprés traitement, les agglomérats ont subi une transformation notable, adoptant une forme
aplatie et plus étendue par rapport a leur configuration initiale. Ce changement de
morphologie résulte de I’alignement des fibres sur un plan sous ’effet du mouvement du
fluide. Cependant, les dimensions des fibres restent imprévisibles, car elles dépendent de

divers facteurs difficilement contrdlables lors de 1’agitation.

3.4.2 Désagglomération par réduction de taille supplémentaire

Les résultats précédents ont permis de démontrer qu’il serait trés difficile de séparer
efficacement les agglomérats de fibres de verre. Ainsi, il est donc nécessaire de se tourner
vers un procédé de transformation plus drastique, employant une réduction de taille
supplémentaire. Les deux méthodes présentées dans cette section de résultats sont le broyage

des agglomérats ainsi que le déchiquetage secondaire des agglomérats.
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3.4.2.1 Broyage des agglomérats de fibre de verre

Le broyage des fibres de verre a été effectué conformément a la section 2.3.3.1 de la
démarche expérimentale. La figure ci-dessous présente d’ailleurs une comparaison de la
chambre du broyeur avant et apres les 60 minutes de broyage imposées aux agglomérats. Tel
que mentionné dans la procédure, les agglomérats de fibres de verre ont été traités a coup de
quelques kilogrammes a la fois afin d’éviter un surremplissage et afin de maximiser les

impacts entre les fibres et les boulets d’acier.

Figure 3.10 : Chambre du broyeur avant (gauche) et apres (droite) le broyage
A premiére vue, il est possible de voir que les agglomérats initiaux semblent s’étre
complétement séparés lors de la seconde réduction de taille. En effet, les fibres de verre
semblent étre réduites en poudre de verre, présente sur les boulets, les parois et méme le fond
de la chambre du broyeur.
La Figure 3.11 présente un échantillon de la poudre de verre obtenue suite au broyage des
agglomérats de fibres de verre. Cet échantillon est posé sur un fond blanc afin de démontrer

I’impact du broyeur a boulet sur la couleur de la fibre de verre.
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Figure 3.11 : Poudre de verre obtenue apres le broyage des agglomérats

La figure précédente montre une poudre de verre grisatre, qui illustre clairement que le
processus de broyage a non seulement permis de séparer les fibres, mais a également entrainé
un changement de couleur du produit. Ce changement de couleur est probablement di a une
contamination par l'acier du broyeur, ce dernier étant un matériau métallique susceptible de
se détériorer par abrasion. Néanmoins, cette réduction de taille a permis d'éliminer toute
possibilité d’agglomération, bien que la capacité de renforcement du verre ait été réduite en
raison de la perte significative de longueur des fibres.

Il serait intéressant de voir s’il serait possible de minimiser cette abrasion, cependant, les
tests effectués par un partenaire industriel sont couteux, et I’objectif de désagglomération
recherché a été atteint avec succeés. En effet, le broyage des agglomérats a su régler le
probléme d’agglomération afin d’obtenir une poudre de verre facilement manipulable, sans

présenter de signes d’agglomération.

3.4.2.2 Déchiquetage des agglomérats de fibres de verre

La Figure 3.12 présente le réceptacle du déchiqueteur a couteau une fois le test de
déchiquetage terminé. En effet, pour cet essai, des échantillons de fibres agglomérées

provenant du déchiqueteur industriel sont utilisés.
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Figure 3.12 : Résultat du déchiquetage
secondaire des agglomérats de fibres de
verre

Dans cette photo, il est possible de voir qu’il ne semble pas y avoir de fibres de verre
agglomérées. En effet, les fibres courtes semblent étre tombées délicatement les unes sur les
autres lors du déchiquetage.

A I’aide du microscope, il est possible d’observer une certaine longueur de fibres, tel que

montré a la Figure 3.13 en contraste a la poudre de verre obtenue lors du broyage des fibres.

Figure 3.13 : Microscopie d’un échantillon de fibres de verre déchiquetées
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En comparant la longueur des fibres présentes sur I’image de microscopie a son échelle, il est
possible de voir que de nombreuses longues fibres sont toujours présentes. Grace a la
superposition de nombreuses fibres, il est tres difficile d’estimer la longueur moyenne des
fibres de verre, cependant, il est possible d’affirmer que plusieurs fibres possédent toujours
des longueurs au-dessus d’un millimétre, ce qui constitue une trés grande différence par
rapport aux fibres broyées.

Les fibres courtes obtenues aprés un déchiquetage secondaire devraient pouvoir conserver
leur capacité de renforcement, mais une manipulation délicate est nécessaire pour éviter la
formation d'agglomérats supplémentaires. Cette agglomération a pu étre apercue lors d’une
manipulation sévere des fibres courtes, et doit étre limitée pour permettre le renforcement de

granules thermoplastiques.

3.4.3 Conclusion sur la réduction de taille secondaire

Le déchiquetage primaire des rebuts de textiles de verre n’a pas permis d’obtenir un produit
directement réutilisable en raison de la variabilit¢ des dimensions, de l'alignement et de la
forme des fibres obtenues. Plusieurs méthodes de désagglomération non destructive ont été
testées, mais aucune d’entre elles n’a permis de séparer efficacement les agglomérats. Par
conséquent, des méthodes de réduction de taille supplémentaires ont ét¢ employées. Le
broyage des agglomérats a permis d’obtenir une poudre fine, mais au prix de la perte de la
longueur des fibres, ce qui limite leur capacité de renforcement. Le déchiquetage secondaire
a permis d’obtenir des fibres courtes, qui, bien que plus difficiles & manipuler, conservent
une certaine capacité de renforcement.

Afin de déterminer I’impact de ces deux procédés de désagglomération sur la capacité¢ de
revalorisation des rebuts de textiles de verre, les deux méthodes sont utilisées lors du
renforcement de polymeére présenté a la section suivante. Ainsi, les effets de la réduction de

taille des fibres de verre pourront étre étudiés.






CHAPITRE 4

RENFORCEMENT DE GRANULES DE POLYMERE A L’AIDE DES FIBRES DE
VERRE TRANSFORMEES

4.1 Fabrication des granules thermoplastiques renforcés

Le chapitre précédent a décrit les étapes de transformation des rebuts de textiles de fibres de
verre pour obtenir un matériau de dimensions plus réguli¢res, propice au renforcement de
granules polymériques. Ce chapitre présente les résultats liés a l'intégration des fibres
transformées dans une matrice polymérique pour produire un matériau composite.

La fabrication des granules a ¢été réalisée en parallele en utilisant des fibres de verre sous
forme de poudre ou de fibres courtes, chacune intégrée a du polypropyléne (PP) avec un taux
de renforcement massique de 20 %. Les étapes de production et la nomenclature des
matériaux sont détaillées dans la section 2.4 de la méthodologie.

Dans ce chapitre, les résultats obtenus incluent la fabrication de granules renforcés, leur
caractérisation thermique et physique, ainsi que leur caractérisation mécanique en traction.
Pour ce faire, des spécimens de traction ont été réalisés a 1’aide de différents parametres

d’injection pour évaluer leur impact sur les propriétés mécaniques des plastiques renforces.

4.1.1 Fabrication des granules renforcés de poudre de verre

Les premiers granulés renforcés de verre ayant été réalisés sont les granules de
polypropyléne renforcés de poudre de verre (PPGF — Coalia), produits a 1’aide d’un
extrudeur double vis. Les granules de polypropyléne sont d’abord amenés a leur température
de fusion avant d’étre renforcés par la poudre de verre a un taux massique de 20%. La
procédure complete est décrite a la section 2.4.3 de la méthodologie.

Un échantillon des granules obtenus est présenté a la figure ci-dessous. Ils se distinguent par
une teinte foncée, pouvant étre attribuée a la couleur initiale de la poudre de verre, résultant
du broyage des fibres. En effet, le mélange d’une matrice transparente a des fibres de verre

devrait, en théorie, donner des granules de couleur blanche.
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Figure 4.1 : Granules de PPGF - Coalia

Dans la figure ci-dessus, les granules présentent une géométrie homogene, leur diameétre
étant déterminé par les orifices de la filiere de I’extrudeur, leur conférant un diametre et une

longueur répétable.

4.1.2 Fabrication des granules renforcés de fibres de verre courtes

Les granules de polypropyléne renforcé réalisés a partir des fibres de verre courtes (PPGF —
ETS) ont été obtenus via un mélangeur a double vis, suivi d’un déchiquetage permettant de
réduire la taille des morceaux en granules.

L’utilisation d’un déchiqueteur plutoét qu’une filiére pour produire les granules mene a une
grande irrégularité géométrique. En effet, la dimension des granules est fortement influencée
par la taille des trous du tamis de Smm, cependant, des morceaux possédant une forme
allongée peuvent passer au travers du tamis, résultant en une variabilité de taille difficile a
controler.

Les granules obtenus a la suite de ces deux étapes sont présentés a la Figure 4.2.
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Figure 4.2: Granules de PPGF - ETS

Comme illustré & la figure précédente, le PPGF — ETS posséde deux caractéristiques

principales, soient la couleur jaunatre et la géométrie trés irrégulicre.

Contrairement a la teinte blanche attendue d’un mélange de fibres et de PP transparent, les
granules sont de couleur jaunatre. Cette coloration pourrait indiquer une dégradation de la
matrice polymeére ou une contamination du mélangeur. Bien que 1'équipement soit nettoyé
entre les utilisations, I’apparition de résidus brunatres aprés chauffage est restée courante au
travers la production de lots de granules. La dégradation de la matrice est d’ailleurs
investiguée a la section 4.2.1.1.

Au niveau de la géométrie des granules, le résultat obtenu était prévu. En effet, le passage du
plastique déchiqueté au travers du tamis a mené a une grande disparité dans la forme et la

taille des granules.

4.2 Caractérisation des granules thermoplastiques

La caractérisation des granules de polypropyléne et de polypropyléne renforcé consiste en

I’évaluation de certaines propriétés importantes du matériau a la fois pour son utilisation en
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injection plastique que pour ses propriétés mécaniques ultérieures. Les propriétés thermiques
qui ont été évaluées dans le cadre de ce projet sont la température de dégradation, la
température de fusion, la température de cristallisation et 1’indice de coulabilité. En ce qui
concerne les propriétés physiques des granules, le taux de fibres, la masse volumique et la

longueur moyenne des fibres de renforcement sont évaluées.

4.2.1 Propriétés thermiques
4.2.1.1 Température de dégradation

La température de dégradation des granules de polypropyléne (PP) et de polypropyléne
renforcé (PPGF) a été déterminée par analyse thermogravimétrique (TGA) en atmospheéres
d’air et d’azote. Ces tests ont permis d’étudier I’influence du renforcement sur la stabilité
thermique des matériaux.

Les courbes obtenues montrent que tous les échantillons maintiennent leur masse a basse
température jusqu’a ’amorce de la dégradation thermique, suivie d’une perte accélérée de
masse et d’un plateau final indiquant la stabilité résiduelle. Les résultats sont présentés a la
Figure 4.3, qui compare les courbes de dégradation des matériaux sous atmosphéres d’azote
et d’air.

A Tlaide du logiciel Universal Analysis de TA Instruments, les températures de début de
dégradation ont pu étre extraites en mesurant le point d’inflexion des courbes. Les valeurs

moyennes obtenues pour chaque matériau sont présentées dans le tableau ci-dessous.

Tableau 4.1 : Températures de dégradation des granules dans
l'azote et dans l'air

Matériau Tdazote moyenne (°C) Tdair moyenne (°C)
Polypropyléne pur | 453,6 308.,9
PPGF - Coalia 454,8 337,6
PPGF - ETS 433,1 315,6
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Figure 4.3 : Dégradation du PP dans I’azote (A) et dans I’air (B), du PPGF — Coalia dans
I’azote (C) et dans I’air (D) et du PPGF — ETS dans 1’azote (E) et dans 1’air (F)

Il est possible de remarquer dans la figure précédente que les courbes de dégradation des

échantillons semblent concorder entre eux lors de chaque test. Dans le cas ou leurs courbes
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sont moins rapprochées, plus de tests ont ét¢ effectués afin de déterminer le comportement
général des matériaux et minimiser les impacts d’un échantillon moins représentatif.

Les résultats confirment que la dégradation est plus rapide et commence a des températures
plus faibles en présence d’oxygene. En effet, dans cette atmosphere, la matrice débute une
oxydation a plus faible température, ce qui meéne a une dégradation précoce du polymere.
Cependant, le PPGF - ETS présente une dégradation en atmosphére inerte a des températures
plus basses que les autres matériaux. Cet effet pourrait étre di au procédé de fabrication
utilisé, qui pourrait impliquer un début de dégradation thermique ou mécanique du matériau.
Ces valeurs peuvent servir de limite a ne pas dépasser lors des tests de DSC ainsi que lors de
I’injection des matériaux, afin d’éviter la plage de dégradation du polymeére qui pourrait
compromettre ses propriétés mécaniques.

4.2.1.2 Température de fusion et de cristallisation

Les températures de changement de phase ont été obtenues a 1’aide d’analyses par
calorimétrie différentielle a balayage (DSC). En effet, a I’aide de 1’analyse graphique des
courbes offerte par le logiciel TRIOS, il est possible de calculer les températures des débuts
de changements de phase.

Chaque matériau a présenté un pic de fusion lors du chauffage et un pic de cristallisation lors
du refroidissement. Aucune transition vitreuse notable n’a été observée, en accord avec la
littérature pour les polypropylénes cristallins.

Le tableau ci-dessous (Tableau 4.2) présente les températures de fusion (Tm), les
températures de cristallisation (T.) ainsi que les taux cristallins moyens obtenus pour les trois

matériaux a I’aide de trois échantillons.

Tableau 4.2 : Températures de fusion et de cristallisation des granules

Matériau Tm moyenne (°C) | Tc moyenne (°C) | Taux de cristallisation
moyen (%)

Polypropyléne Pur | 154,20 119,55 44,9

PPGF — Coalia 153,99 119,83 46,5

PPGF - ETS 154,24 120,19 47,7
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I1 est possible de voir rapidement que les températures de fusion et de cristallisation semblent
concorder a la fois entre chaque échantillon du méme matériau et entre les trois différents
polymeéres, indiquant que I’insertion des fibres de verre broyées et déchiquetées ne semble
pas affecter les températures de changement de phase de la matrice.

Les courbes de DSC ont été superposées dans des graphiques présentés a la figure ci-dessous

(Figure 4.4).
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Figure 4.4 : Courbes de DSC du PP pur (A), du PPGF - Coalia (B) et du PPGF - ETS (C)
Dans les graphiques ci-dessus, il est possible de voir que les courbes de DSC sont tres
similaires pour un méme matériau. A I’exception des températures extrémes qui diminuent
au fil de chaque essai, tel que prévu dans la méthodologie, les courbes semblent se
superposer. Seulement trois échantillons peuvent donc étre utilisés pour affirmer les

propriétés thermiques présentées au Tableau 4.2.



84

La Figure 4.5 présente une superposition de courbes DSC provenant des trois matériaux
différents, afin d’évaluer si ceux-ci posseédent des différences significatives au niveau de leur

comportement thermique.
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Figure 4.5 : Superposition des courbes de DSC des trois matériaux
L’amplitude des pics de fusion et de cristallisation diffeére entre les trois matériaux, alors que
la quantité d’énergie normalisée nécessaire pour changer de phase est supérieure pour le PP
pur. La diminution de 1’énergie nécessaire pour les granules renforcés est directement liée a
la présence des fibres de renforcement, qui ne subissent aucuns changements de phase a ces
températures. Pour mesurer le taux de cristallinité de ces échantillons, il est donc nécessaire
de rapporter I’enthalpie de cristallisation sur la masse de polymeére exclusivement, en retirant
le pourcentage massique de fibres. Pour ce faire, les taux massiques moyens présentés a la
section 4.2.2.1 sont utilisés afin d’assurer la meilleure précision possible. Les résultats de ces

calculs sont présentés dans la derniere colonne du tableau 4.2 précédent.
4.2.1.3 MFI

L’indice de coulabilité des matériaux a été obtenu a ’aide des tests de MFI afin de

déterminer 1’influence de I’ajout de la fibre de verre sur la coulabilité des différents granules.
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Les valeurs de MFI moyennes qui ont pu étre obtenues sont présentées dans le Tableau 4.3,

accompagnées du nombre de mesures ayant €té prises.

Tableau 4.3 : Valeurs de MFI des trois types de granules

PP Pur (n=32) | PPGF — Coalia (n = 34) | PPGF — ETS (n = 73)
MFI (g/10min) | 13.83 12.30 20.34

Le PPGF - Coalia montre une diminution attendue de 1’indice de fluidité, attribuée a la
présence de fibres solides limitant le mouvement des chaines polymériques. Cependant, une
augmentation inattendue est observée pour le PPGF - ETS. En effet, une plus grande
longueur de fibres de verre devrait mener a une diminution plus prononcée du MFI.

Une hypothése pouvant expliquer cette augmentation est la dégradation thermique et
physique possible du matériau lors de son procédé de fabrication. En effet, le chauffage est
effectu¢ dans I’air, et le matériau obtenu est ensuite concassé dans un broyeur, ce qui pourrait
mener a une réduction de la longueur des chaines polymériques du matériau, tel
qu’observable par une augmentation du MFIL.

Des tests supplémentaires ont été effectués sur les autres types de granules en leur imposant
les mémes conditions de fabrication que le PPGF — ETS, tel qu’illustré & la Figure 4.6. Ces
analyses ont démontré que 1’augmentation est a nouveau visible, indiquant que

I’augmentation du MFI est directement liée a la méthode de production des granules.
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Figure 4.6 : Valeurs de MFI des granules originales et mélangés
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Bien que cette augmentation du MFI soit généralement considérée comme favorable pour
I’injection plastique, il serait pertinent d’investiguer son impact sur d’autres propriétés du

matériau, qui pourraient étre impactées négativement par I’indice de coulabilité supérieur.

4.2.2 Propriétés physiques
4.2.2.1 Taux de renfort

Le taux de fibres massique présent dans les granules a été obtenu a ’aide des mémes
analyses thermogravimétriques que pour déterminer la température de dégradation. En effet,
en se dégradant complétement, le polymere laisse seulement le matériau de renforcement
derriére lui. Dans le cadre des granules de PPGF — Coalia et de PPGF — ETS, cette matiére
restante consiste seulement en les fibres de verre qui y ont été ajoutées. Les tests effectués
sous atmosphere inerte ou en présence d’air ont été utilisés, ce qui a permis d’élargir
I’échantillon analysé.

La figure ci-dessous présente les différents taux de fibres obtenus lors des 9 essais de TGA
effectués sur les granules de PPGF — Coalia. 11 est possible de voir que certaines courbes sont

décalées par rapport aux autres, une différence attribuable aux deux différents types de tests.
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Figure 4.7 : Evaluation du taux de renfort massique du PPGF — Coalia
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Le taux de fibres massique moyen relevé se situe a 23,90 %, ce qui représente une valeur un
peu supérieure a celle attendue lors du mélange du polypropyléne et de la poudre de fibres de
verre. Il est également possible de remarquer que les valeurs de taux de fibres semblent trés
dispersées dans un intervalle de 19,3% a 28,9%, ce qui suggere que la méthode de mélange
ne semble pas donner des résultats trés homogenes entre les granules. Cependant, la petite
taille de 1I’échantillon pourrait beaucoup influencer les valeurs obtenues lors de ces tests.

En ce qui concerne les granules de PPGF- ETS, une figure comparable est présentée ci-
dessous (Figure 4.8). Cette fois-ci, un échantillon de 16 granules a été évalué au total,
provenant de 6 différentes productions de granules. Il est important de noter que, tel que
mentionné précédemment, les granules de PPGF- ETS sont préparés par petites productions,

et que la dispersion des fibres entre chaque production pourrait étre variable.
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Figure 4.8 : Evaluation du taux de renfort massique du PPGF — ETS
En premier lieu, il est possible de voir que le numéro de production des granules ne semble
pas avoir un impact notable sur le taux de fibre mesuré a la fin du test de TGA. La moyenne
du taux de fibres massique obtenu est de 20,1%, ce qui est trés proche du résultat escompté.
Contrairement aux granules de PPGF - Coalia, les boites du diagramme a moustache sont trés

petites, ce qui indique que les valeurs sont en général trés rapprochées, a I’exception de
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quelques valeurs seulement. De plus, I’ensemble des valeurs se situent dans I’intervalle de

18,2% a 26,7%.

4.2.2.2 Masse volumique

La masse volumique des trois types de polymeéres a été mesurée a 1’aide d’un pycnomeétre a
gaz, permettant des mesures précises du volume. Les échantillons de traction non utilisés ont
¢été coupés pour correspondre a la chambre de mesure de 10 cm?®.

La figure ci-dessous présente les masses volumiques des trois matériaux, soient le

polypropyléne pur, le PPGF — Coalia et le PPGF - ETS.
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Figure 4.9 : Masses volumiques des trois types de granules
La figure précédente montre que la masse volumique du polypropyléne pur est de 0,90 g/cm?,
conformément aux données de la fiche technique de 1’annexe II. L’ajout de fibres de verre

augmente cette valeur de 17 % pour le PPGF — Coalia et de 14 % pour le PPGF — ETS.
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Afin de déterminer si ces valeurs sont idé€ales, il est possible de calculer la masse volumique
théorique attendue pour les granules renforcés de fibres de verre. Pour ce faire, les
agglomérats de fibres de verre déchiquetée sont testées dans le pycnomeétre a gaz. La masse
volumique obtenue pour la fibre de verre vierge est de 2,554 £ 0,0018 g/cm?>.

Avec cette valeur, il est possible de calculer la masse volumique théorique des granules de
polypropyléne renforcées de fibres de verre vierges en utilisant 1’équation 2.1 pour
déterminer la valeur attendue. Le développement est le suivant :

1 (4.1)
Pes (L + )
Pr Pm

Ou

e wr= 0,2 (Fraction massique de fibres)

e wn= 0,8 (Fraction massique de la matrice)

e pr=2,554 g/cm? (Masse volumique mesurée des fibres de verre seéches)

* pm=0,8969 g/cm? (Masse volumique mesurée du polypropyléne)
La masse volumique espérée pour les deux types de granules de polypropyleéne renforcé est
donc de 1,031 g/cm?.
Les masses volumiques mesurées pour les matériaux renforcés sont donc comparables a la
valeur théorique estimée avec des 1égeres variations pouvant étre attribuée a des porosités ou

des impuretés.

4.2.2.3 Longueur des fibres

L’étude de la longueur de fibres de renforcement présentes dans les granules de polymeére
renforcés a été effectuée par microtomographie a rayons X et par traitement d’image afin de
déterminer la sévérité de la réduction de taille appliqué aux textiles de verre initiaux.

Tel que mentionné a la section 2.5.6, trois échantillons de PPGF — Coalia et trois échantillons
de PPGF — ETS ont été analysés. L’algorithme Open Fiber Segmentation a été utilisé pour
séparer le groupement de fibres en une multitude de fibres individuelles, et leurs longueurs

ont été calculés.



90

PPGF — Coalia

La distribution des longueurs de fibres de verre présentes dans les trois granules de PPGF —
Coalia sont présentées dans la figure ci-dessous. Lors du calcul des longueurs de fibres
individuelles par Dragonfly, plus de 65000 fibres ont été évaluées pour chaque échantillon, et
leurs longueurs ont ensuite été divisées en 100 cases pour constituer 1I’histogramme.

Il est possible de remarquer que pour chacun des échantillons, la distribution semble se
concentrer autour d’une valeur d’environ 50 microns, ce qui représente des longueurs de
fibres trés courtes. Considérant que les textiles déchiquetés aient été passées dans un broyeur

a boulet, ce résultat n’est pas surprenant.
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Figure 4.10 : Histogrammes des longueurs de fibres détectées dans le PPGF - Coalia
PPGF — ETS
Les longueurs de fibres de verre ayant pu étre relevées parmi les granules de PPGF — ETS
sont présentés dans I’histogramme ci-dessous (Figure 4.11). A nouveau, les longueurs
mesurées ont été¢ divisées en 100 cases, et sont présentés avec la méme échelle de longueur

en abscisse.
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Pour ces granules, entre 10000 et 20000 fibres ont ét¢ mesurées, ce qui est largement
inférieur a la quantité évaluée dans les granules de PPGF — Coalia. Les tailles de fibres
présentes dans les granules de PPGF — ETS sont de maniére générale beaucoup plus longues
(environ 120 microns) que celles présentes dans les granules renforcés de verre broyé, ce qui
pourrait expliquer la différence entre les quantités de fibre décelées dans le polypropyléne

renforcé de verre broy¢ et de verre déchiqueté.
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Figure 4.11 : Histogrammes des longueurs de fibres détectées dans le PPGF — ETS

Analyse des longueurs de fibres de renforcement

Le Tableau 4.4 présenté ci-dessous contient les longueurs moyennes de fibres de verre ainsi

que la longueur maximale d’une fibre mesurée dans chacun des échantillons.

Tableau 4.4 : Longueurs moyennes et maximales des fibres de renforcement

Type d’échantillon PPGF — Coalia PPGF - ETS

Numéro d’échantillon | 1 2 3 1 2 3
Longueur moyenne | 0,073 0,075 0,050 0,207 0,204 0,236
(mm)

Longueur maximale | 0,737 0,776 0,758 1,680 1,978 1,624
(mm)
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Il est possible de voir que pour le PPGF — ETS, certaines fibres trés longues devraient
contribuer a ’amélioration des propriétés mécaniques de la matrice, avec environ 10% des
fibres relevés ayant une longueur supérieure a 0,5 mm. Au contraire, les fibres du PPGF —
Coalia sont, sauf quelques exceptions, tres courtes. Cette différence de longueur des fibres de
renforcement contribue a la différence des propriétés mécaniques en traction qui est discuté a
la section 4.3.

4.3 Propriétés mécaniques des matériaux renforcés

L’exploration des parameétres d’injection constitue la premiére étape des tests mécaniques
réalisés. Les résultats obtenus montrent que seules les températures d’injection et du moule
exercent une influence significative sur la résistance mécanique du PPGF — Coalia. La
seconde phase de tests vise a identifier la combinaison optimale de températures pour
maximiser la résistance a la traction et le module d’¢élasticité des trois matériaux étudiés. Les
spécimens de traction ont d’abord été fabriqués en suivant la méthode a la section 2.6.2, et

ont ensuite été testés selon les plans expérimentaux présentés dans 1’annexe II1.

4.3.1 Exploration des paramétres d’injection

Les tests mécaniques de cette phase initiale ont produit des résistances en traction comprises
entre 26,6 MPa et 30,6 MPa pour le PPGF — Coalia. L’objectif principal étant d’étudier
I’interaction entre les paramétres d’injection et la résistance a la traction, une analyse
statistique du DSD a ét¢ utilisée a 1’aide du logiciel Minitab. Une régression linéaire multiple
a permis d’estimer les coefficients de chaque parameétre, suivie de tests statistiques pour
évaluer la significativité du modele. Le modéle obtenu a ensuite été utilisé pour identifier les
parametres d’injection statistiquement significatifs pour la limite a la traction. Les
coefficients calculés sont présentés dans le tableau ci-dessous, ou les p-values indiquent la

significativité des parameétres.
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Tableau 4.5 : Coefficients codés du DSD

Coefficient codé (MPa) Coefficient P-Value
Constante 28,7341 0,000
Température d’injection -0,700 0,000
Température du Moule 0,660 0,000
Pression d’injection 0,098 0,335
Durée d’injection 0,009 0,927
Pression de maintient -0,180 0,083
Temps de maintient 0,149 0,148

Avec un seuil de significativité fixé a 0,05, seuls deux paramétres sont statistiquement
significatifs : la température d’injection et la température du moule. La température
d’injection a un effet négatif, tandis que la température du moule a un effet positif sur la
résistance a la traction. Les autres parameétres n’ont pas d’effet statistiquement significatif.

Le diagramme de Pareto présenté ci-dessous démontre 1’effet de chaque parameétre sur la
limite en traction du PPGF — Coalia en ordre d’importance, incluant le seuil standardisé

permettant de rejeter la significativité des parameétres d’injection.

Diagramme de Pareto des effets standardisés
(la réponse est la limite en traction (MPa), o = 0.05)

2.037

A — Température d’injection
B — Température du moule
C — Pression d’injection

D — Durée d’injection

E — Pression de maintient

F — Temps de maintient

0 1 2 3 4 5 6 7
Effet standardisé

Figure 4.12 : Importance décroissante des parametres d'injection
La température d’injection et la température du moule sont donc les deux seuls parametres

qui seront étudiés lors de I’optimisation des paramétres d’injection des trois matériaux.



94

4.3.2 Optimisation des paramétres d’injection

Cette phase de tests se concentre sur 1’évaluation des effets des températures d’injection et du
moule sur les propriétés mécaniques des matériaux, alors que les autres parametres

d’injection restent constants.

4.3.2.1 Polypropyléne Pur

La résistance en traction ainsi que le module d’¢lasticité obtenu pour chaque ensemble de
parameétres d’injection est présenté a la Figure 4.13. Les barres d’erreurs représentent la

distance entre la moyenne des trois échantillons et la valeur la plus éloignée.
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Figure 4.13 : Résistance en traction et module d'élasticité du PP pur

L’ensemble des valeurs de résistance en traction obtenues se trouvent entre 31 MPa et 36,5
MPa, alors que celles du module d’¢élasticité se situent entre 1190 MPa et 1445 MPa.

Avec le polypropyléne pur, il est possible de constater une augmentation de la résistance
mécanique et du module d’élasticité lorsque la température du moule augmente. Au
contraire, une augmentation de la température d’injection semble mener a une diminution de
ces deux propriétés mécaniques.

Ces propriétés mécaniques semblent donc étre dépendantes de la différence de température
entre le polymere en fusion et le moule lors de I’injection, qui impactent directement la

cristallisation du PP. Ainsi, minimiser cette différence de température favoriserait une
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germination plus graduelle des cristaux de polymére, menant a de meilleures propriétés

mécaniques.

4.3.2.2 PPGF - Coalia

La résistance en traction mesurée et le module d’¢lasticité calculé pour chaque parametre
d’injection sont présentés a la Figure 4.14. Les barres d’erreurs représentent la distance entre

la moyenne des trois échantillons et la valeur la plus extréme.
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Figure 4.14 : Résistance a la traction et module d’¢lasticité du PPGF — Coalia

Les résistances en traction obtenues pour les échantillons de PPGF — Coalia se trouvent entre
27,7 MPa et 34,0 MPa, alors que celles du module d’¢lasticité se situent entre 1030 MPa et
1773 MPa. Pour ce matériau, il est possible de voir une plus grande dispersion dans les
valeurs obtenues pour un méme ensemble de parametres d’injection, qui peut étre constatée
par les barres d’erreurs parfois tres large dans le diagramme a bandes.

Cependant, une tendance tres similaire au PP pur peut étre constaté quant a I’interaction entre
les parametres d’injection et les propri¢tés mécaniques étudiées.

11 est donc plausible de déduire que la présence de poudre de verre dans le polymeére n’affecte
pas la nature du lien entre la cristallinit¢ de la matrice et les performances mécaniques.

Cependant, elle contribue a une augmentation de la variabilité du module d’¢€lasticité.
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43.23 PPGF-ETS

La résistance en traction et le module d’¢élasticité ayant été obtenue pour chaque combinaison
de parametres d’injection sont présentés dans la Figure 4.15 ci-dessous. Les barres d’erreurs

représentent la différence entre la moyenne des trois valeurs obtenues et leur plus grand
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Figure 4.15 : Résistance 4 la traction et module d’élasticité du PPGF — ETS

Pour le PPGF — ETS, les valeurs de résistance mécanique en traction se situent entre 33,6
MPa et 38,4 MPa, alors que les valeurs de module d’élasticité se trouvent entre 2126 MPa et
2667 MPa. A nouveau, une grande variabilité est présente pour les modules d’élasticité d’un
méme ensemble de parameétres.

La résistance mécanique semble s’améliorer lorsque la température du moule est augmentée,
cependant, cette relation est beaucoup moins claire que pour les deux matériaux précédents.
En ce qui concerne le module d’¢élasticité, aucune relation claire ne peut étre établie entre les
températures et les propriétés mécaniques étudiées.

La présence des fibres courtes recyclées pourrait donc avoir un effet limitant sur la
cristallisation du polymere lors du maintien de la piece dans le moule a injection. Le
comportement de ce matériau est donc trés peu prévisible avec les parametres étudiés, ce qui
mene a une grande variabilité des performances mécaniques visibles pour un méme ensemble

de parametres.
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4.3.2.4 Paramétres d’injection optimaux et performances mécaniques

Le tableau ci-dessous résume les résistances mécaniques et les modules d’¢lasticité optimales
obtenues. Dans le cas du PP et du PPGF — Coalia, minimiser la différence entre la
température d’injection et celle du moule optimise les performances. Dans le cas du PPGF —
ETS, les performances imprévisibles du matériau ont menées a deux ensembles de
parameétres d’injection, optimisés selon la résistance et la rigidité. La différence entre les

performances des matériaux renforcés et du PP initial est également notée entre parenthéses.

Tableau 4.6 : Performances mécaniques optimales des matériaux composites

Polypropyléne | PPGF — Coalia | PPGF — ETS
Optimisation pour : | Résistance & | Résistance & | Résistanc | Rigidité
Rigidité Rigidité e
Résistance en traction (MPa) | 36,4 31,9 37,7 34,3
(-12,3%) (+3,5%) | (-5,7%)
Module d’¢lasticité (MPa) 1437 1651 2406 2546
(+14,9%) (+67,4%) | (+77,2%)
Température d’injection (°C) | 200 200 260 240
Température du moule (°C) 81 81 81 30

En comparant les performances mécaniques du PPGF — Coalia au matériau initial, il est
possible de remarquer que ’ajout de poudre de verre meéne a une diminution de la résistance
mécanique en échange d’une augmentation du module d’¢lasticité. L’ajout du verre renforce
le matériau puisque le verre posséde une grande rigidité et limite le déplacement des chaines
polymériques, cependant, il peut limiter la formation des cristaux lors de la cristallisation et
mener a une plus faible résistance en traction. De plus, I’interface entre les particules et la
matrice peut contribuer a la propagation des fissures perpendiculaires a la traction menant a
la rupture des échantillons.

Les fibres de verre courtes du PPGF — ETS permettent d’améliorer significativement la

rigidité du matériau, mais ont un effet moindre sur la résistance mécanique. Les fibres plus
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longues du PPGF — ETS agissent comme un meilleur renfort que la poudre de verre, malgré
la forte proportion de fibres toujours trés courtes présentées a la section précédente. A
nouveau, la présence des fibres dans le matériau pourrait contribuer a la propagation des
fissures dans le polymeére lors de la traction, limitant ainsi I’amplitude de I’amélioration des

propriétés mécaniques.



CONCLUSION

La gestion des déchets provenant du domaine des matériaux composite reste un sujet tres
complexe, en particulier dii a la grande variété des matériaux disponibles et aux difficultés
liées a la séparation des renforcements de leur matrice polymérique. La revalorisation de tous
ces matériaux est donc d’une grande importance afin de diminuer 1I’impact environnemental
liés a leur utilisation dans de nombreux domaines.

L’objectif de ce projet était d’évaluer le potentiel de réutilisation des chutes de textiles de
fibres de verre dérivées de la production des pales €oliennes. Pour ce faire, les textiles ont
d’abord été transformés jusqu’a obtenir des fibres courtes individuelles, qui ont ensuite été
ajoutées comme renforcement a des granules polymériques pour I’injection plastique.

La premicére partie du projet s’est consacrée a la réduction de taille des chutes de production
de verre, afin de passer d’un produit possédant des géométries imprévisible et fortement
variable a des fibres courtes plus homogenes. Cette réduction de taille s’est d’abord effectuée
a I’aide d’un déchiqueteur industriel, permettant de passer des textiles complets a des
agglomérats de fibres de verre. Une deuxieme réduction de taille a été effectuée, suivant deux
méthodes paralleles a titre comparatif, soient un déchiquetage supplémentaire qui a permis
d’obtenir des fibres courtes individuelles et un broyage qui a permis d’obtenir une fine
poudre de fibres de verre.

La seconde partie du projet s’est penchée sur I’insertion de ces deux produits dans des
granules de polypropyléne a titre de renforcement a un taux massique de 20%. Pour ce faire,
des granules de PPGF — Coalia ont été réalisés avec le renforcement de poudre de fibres de
verre, suivies des granules de PPGF — ETS comprenant le renforcement de fibres courtes
déchiquetées. Les granules ont ensuite été caractérisés thermiquement et physiquement afin
d’évaluer I’'impact de I’ajout des fibres sur les propriétés thermiques de la matrice et
d’évaluer I’impact des méthodes de réduction de taille paralléles sur la longueur de fibres
finales. Des tests mécaniques ont ¢ét¢ effectués sur des éprouvettes de traction injectées,
permettant d’observer 1’importance de certains parameétres d’injection sur les propriétés
mécaniques des trois matériaux. L’ajout de poudre de verre au polypropyléne a permis

d’améliorer sa rigidité, mais a mené a une réduction significative de sa résistance en traction.



100

En revanche, I’ajout des fibres courtes au polypropyléne a permis d’augmenter
significativement le module d’élasticit¢é du matériau, tout en améliorant légérement sa
résistance en traction.

La réalisation de ce projet a donc permis de démontrer qu’il est possible de détourner les
textiles de verre issus de la production de pale éoliennes de I’enfouissement en les réintégrant
dans leur cycle de vie. En effet, malgré le faible colit monétaire du matériau neuf,
I’enfouissement des retailles de textiles représente une perte matérielle significative, qui
pourrait facilement étre évitée a 1’aide de projets de valorisation comme celui-ci. L’insertion
des fibres de verre transformées dans un polymeére pour I’injection est une solution
prometteuse, particulierement par sa capacité a écouler de grandes quantités de chutes de
verre. Le polypropyléne utilisé dans le cadre de ce projet est un des nombreux plastiques
utilisés industriellement qui pourrait bénéficier d’un renforcement revalorisé.

Présentement, les nombreuses étapes nécessaires a la valorisation des rebuts dans des
plastiques d’injection rendent l’option difficilement réalisable au niveau économique.
Cependant, I’alternative actuelle est I’enfouissement, dont les colits augmentent rapidement
année apres année. De plus, de nombreux pays resserrent actuellement leurs lois quant a
I’enfouissement de matériaux composites, ce qui pousse les industries a cherche une solution
de valorisation. Un projet comme celui-ci pourrait donc offrir une opportunité de valorisation
des rebuts a bas colts, tout en visant un marché mondial toujours grandissant.

Entre les deux types de granules développés durant ce projet, les granules de PPGF — ETS
représentent une solution plus performante que les granules de PPGF — Coalia,
principalement dii a leurs meilleures performances mécaniques. En effet, avec des procédés
de fabrication similaire en termes de colits et de temps, il serait plus intéressant d’investir
dans un procédé permettant d’améliorer a la fois la rigidité et la résistance mécanique d’un
polymeére, plutdt que dans un procédé ou les fibres recyclées agissent plutét comme une
charge.

Quelques pistes d’amélioration pourraient étre explorées afin d’améliorer encore plus
I’impact des fibres de verre recyclées. En premier lieu, il serait important d’investiguer la
dégradation de la matrice polymérique marquée par 1’augmentation de la coulabilité des

granules lors du procédé de fabrication des granules de PPGF — ETS. Malgré que cette
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augmentation représente un effet positif pour 1’injectabilité du plastique, sa provenance et sa
sévérité reste méconnue, ce qui pourrait engendrer des effets néfastes sur le matériau lors de
son utilisation. Ensuite, il serait intéressant d’envisager 1’utilisation de fibres de plus grandes
tailles en diminuant la sévérité de la réduction de taille, qui permettrait de maximiser les
propriétés mécaniques. Finalement, 1’utilisation d’agents compatibilisant pourraient
potentiellement améliorer 1’interface entre les fibres de verre et la matrice thermoplastique.
Présentement, I’agent d’ensimage toujours présent sur les fibres est optimisé pour son
adhérence aux résines thermodurcissables, ce qui pourrait limiter I’interaction entre les fibres
vierges et le polypropyléne

L’approfondissement de ces travaux pourrait donc permettre d’obtenir un plastique
d’injection a faible colt possédant de bonnes propriétés mécaniques, et possédant un
renforcement composé de fibres de verre détournées de I’enfouissement. Cette solution
prioriserait donc un développement durable permettant de minimiser les pertes de maticres
générées lors de la production des pales éoliennes, et donc contribuer a 1’aspect

environnemental de cette énergie verte.






ANNEXE I

PROCEDURE DE CARACTERISATION DES DECHETS

La procédure a suivre pour effectuer la caractérisation se déroule en trois phases principales.

La premicre représente la phase de préparation a la collecte, suivie de la collecte elle-méme,

et finalement du tri des matiéres. Elle se déroule comme suit :

1.

10.
1.
12.
13.

Etablir la zone de travail a ’aide du ruban rouge et de la mise en place des affiches
d’interdiction d’acces.

Préparer la balance de plancher en s’assurant que I’écran soit stable et bien connecté a
la source de tension.

Tarer la balance lorsque rien n’est présent dessus, afin d’obtenir le zéro.

Estimer la quantité de déchets qui seront produits a 1’aide des instructions de travail et
des chefs d’équipe. Se référer au superviseur si nécessaire.

Evaluer la quantité des différents types de conteneurs (bennes en plastique, bacs en
bois ou bennes métalliques) qui seront nécessaire lors de 1’opération de collecte.
Vider les conteneurs nécessaires et les placer a des endroits facilement accessibles
pour les travailleurs sur le plancher.

Aviser les opérateurs de la cueillette, et les sensibiliser a ne pas ajouter de maticres
provenant d’autres opérations.

Vider régulierement les conteneurs lors de 1’opération afin d’éviter un refoulement
des poubelles. Cette opération peut étre effectuée a I’aide de chariots ¢élévateurs pour
les grosses opérations, ou a la main en transportant les poubelles sur roues pour les
plus petites opérations.

Commencer le tri des différentes maticres lorsque I’opération évaluée est terminée.
Séparer les matieres résiduelles selon la fiche présentée a la section 2.2.3.

Mesurer les dimensions des grands morceaux de textiles de fibres de verre.

Prendre des photos des gros morceaux.

Peser individuellement chaque type de matiere a 1’aide des conteneurs, ou

directement sur la balance en fonction de la quantité de maticre présente.
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14. Prendre des photos des matiéres sur la balance, ainsi qu’une photo de 1’écran
affichant la masse.
15. Vider les contenants pesés dans les bennes métalliques ou dans les bennes extérieures
une fois la caractérisation terminée.
16. Peser et noter la masse des contenants a vide. Il est possible d’identifier chaque
contenant pour indiquer leur poids et éviter de devoir les peser a nouveau.
Ces étapes sont effectuées pour chaque collecte de déchets. Tel que mentionné
précédemment, les étapes représentent la fabrication de diverses composantes d’une seule
pale d’éolienne, pour un total de 33 collectes différentes. Les résultats obtenus a la suite de
I’audit des déchets pourront étre compilés afin de déterminer les pertes matérielles. Ensuite,
les quantités de fibres de verre générées seront évaluées en plus grands détails permettant de

conclure sur I’importance de revaloriser ces textiles d’apparence neuve



ANNEXE II
FICHE TECHNIQUE DU POLYPROPYLENE PRO-FAX 6323

Technical Data Sheet A\
Pro-fax 6323 |\|-Yy LyondellBasell

Polypropylene, Homopolymer

Product Description

Pro-fax 6323 general purpose polypropylene homopolymer is available in pellet form. This resin is typically used
in injection molding applications.

ASTM and ISO-based versions of the technical data sheet are available for Pro-fax6323.

Regulatory Status

For regulatory compliance information, see Pro-fax 6323 Product Stewardship Bulletin (PSB) and Safety Data

Sheet (SDS).

Status Commercial: Active
Availability North America
Application Automotive Parts; Caps & Closures; Containers; Food Packaging Film; Sports,
Leisure & Toys
Market Automotive; Consumer Products; Flexible Packaging; Rigid Packaging
Processing Method Cast Film; Injection Molding
Attribute Good Heat Aging Resistance
Nominal English Nominal Sl
Typical Properties Value Units Value Units Test Method
Physical
Melt Flow Rate, (230 °C/2.16 kg) 12 g/10 min 12 g/10 min ASTM D1238
Density, (23 °C) 0.90 g/em® 0.90 g/cm?® ASTM D792
Mechanical
Flexural Modulus
(0.05 in/min, 1% Secant, Procedure A) 210000 psi ASTM D790
(1.3 mm/min, 1% Secant, Procedure A) 1450 MPa ASTM D790
Tensile Strength at Yield
(2 in/min) 4900 psi ASTM D638
(50 mm/min) 34 MPa ASTM D638
Tensile Elongation at Yield 11 % 11 % ASTM D638
Impact
Notched Izod Impact Strength
(73 °F, Method A) 0.6 ft-lb/in ASTM D256
(23 °C, Method A) 32 Jim ASTM D256
Thermal
Deflection Temperature Under Load
(66 psi, Unannealed) 200 °F ASTM D648

(0.45 MPa, Unannealed) 93 °C ASTM D648






ANNEXE III

PLANS D’EXPERIMENTATION DES TEST MECANIQUES

Tableau-A III-1 : Plan d’expérimentation de la premiere phase des tests mécanique de picces

injectées

Ordre | Température | Température | Pression | Durée Pression de | Durée de

de fusion | du moule | d'injection | d'injection | maintient maintient

C) C) (bar) (s) (bar) (s)
1 200 30 350 10 100 17
2 260 80 150 2 300 17
3 200 30 250 2 300 30
4 260 55 350 2 100 30
5 230 55 250 6 200 17
6 260 30 350 6 300 4
7 200 80 150 6 100 30
8 200 30 350 10 100 17
9 200 30 250 2 300 30
10 260 55 350 2 100 30
11 260 30 150 10 200 30
12 230 30 150 2 100 4
13 200 80 150 6 100 30
14 260 80 150 2 300 17
15 200 30 250 2 300 30
16 260 80 250 10 100 4
17 260 55 350 2 100 30
18 200 80 350 2 200 4
19 230 80 350 10 300 30
20 230 80 350 10 300 30
21 200 80 350 2 200 4
22 260 80 250 10 100 4
23 230 55 250 6 200 17
24 230 30 150 2 100 4
25 260 30 350 6 300 4
26 260 30 350 6 300 4
27 200 80 150 6 100 30
28 230 80 350 10 300 30
29 200 55 150 10 300 4
30 260 80 250 10 100 4
31 230 55 250 6 200 17
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Ordre | Température | Température | Pression | Durée Pression de | Durée de
de fusion | du  moule | d'injection | d'injection | maintient maintient
C) 0 (bar) (s) (bar) (s)

32 200 80 350 2 200 4

33 230 30 150 2 100 4

34 200 30 350 10 100 17

35 260 30 150 10 200 30

36 260 80 150 2 300 17

37 200 55 150 10 300 4

38 260 30 150 10 200 30

39 200 55 150 10 300 4

Tableau-A III-2 : Plan de test de la deuxieme phase de tests mécaniques des pieces injectées

Ordre | Température | Température | Pression | Durée Pression de | Durée de
de fusion | du  moule | d'injection | d'injection | maintient maintient
W) W) (bar) (bar) (bar) (s)
1 47 220 350 5 200 15
2 47 220 350 5 200 15
3 47 260 350 5 200 15
4 81 220 350 5 200 15
5 47 200 350 5 200 15
6 47 240 350 5 200 15
7 47 220 350 5 200 15
8 81 240 350 5 200 15
9 30 240 350 5 200 15
10 81 240 350 5 200 15
11 47 260 350 5 200 15
12 30 260 350 5 200 15
13 64 200 350 5 200 15
14 81 220 350 5 200 15
15 30 260 350 5 200 15
16 64 220 350 5 200 15
17 64 240 350 5 200 15
18 81 260 350 5 200 15
19 64 260 350 5 200 15
20 64 220 350 5 200 15
21 81 200 350 5 200 15
22 30 200 350 5 200 15
23 81 200 350 5 200 15
24 81 260 350 5 200 15
25 64 200 350 5 200 15
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Ordre | Température | Température | Pression | Durée Pression de | Durée de
de fusion | du  moule | d'injection | d'injection | maintient maintient
W) 0 (bar) (bar) (bar) (s)
26 47 200 350 5 200 15
27 47 200 350 5 200 15
28 30 260 350 5 200 15
29 64 240 350 5 200 15
30 30 240 350 5 200 15
31 81 200 350 5 200 15
32 64 260 350 5 200 15
33 64 200 350 5 200 15
34 30 220 350 5 200 15
35 30 200 350 5 200 15
36 47 240 350 5 200 15
37 64 220 350 5 200 15
38 81 260 350 5 200 15
39 81 240 350 5 200 15
40 47 260 350 5 200 15
41 47 240 350 5 200 15
42 64 240 350 5 200 15
43 30 220 350 5 200 15
44 30 200 350 5 200 15
45 30 240 350 5 200 15
46 81 220 350 5 200 15
47 30 220 350 5 200 15
48 64 260 350 5 200 15
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