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2 Quelgues exemples d'application

L ’extrusion réactive — So what ?

Polymerisation
— Polycondensation
— Ouverture de cycle

— Obtention de hauts poids Fonctionnalisation

— Modification de
groupements réactifs

Réaction de greffage

— Alaide d'oligomeres Mélanges réactifs
réactifs _ )
— Obtention de mélanges
compatibilisés
Dégradation controlée

— Via contrble de la
rhéologie
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Les avantages de I'extrusion reactive

* Acces a différents
procédes continus

— Nor?breuses o « Faible colt energéetique
contigurations ae vis et (T n cisaillement)

éequipements

. Temps de » Haut degre de melange
résidence variables
et faibles » Acces a de nouvelles
— 5,10, 25 min... structures polymeriques

e Absence de
solvants
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2 Quelgues exemples d'application

Synthese - Formulation - Modification chimique

« Syntheses réactives:
— Polymeérisation par
ouverture de cycle
» Futerro : synthese de
poly-acide-lactique
— Modification chimigue
» Fonctionnalisation par
greffage:
— Polyesters
— Amidon
» Mélanges réactifs
— Compatibilisation de

melanges a base de nano-
charges

 Mélanges fondus

— Composites a base de
fibres naturelles

— Biomatériaux - tenue au
feu

— Recyclage - tenue au feu
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2 Quelgues exemples d'application

Compatibilisation de mélanges amidon-polyester

e But de la recherche :
— Valoriser 'amidon (biosource, biodégradable)
— Rendre 'amidon processable (plastifiants ?)
— Diminuer sa sensibilité a I'eau

e Matériaux
— Amidon / PBAT
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Compatibilisation de mélanges amidon-polyester

Biodégradabilité + Propriétés mécaniques
Pb: Viscosité et compatibilité

CH,OH

Eoa BT

Estérification in situ de 'amidon (TPS-g-AM)
Durant la plastification avec du glycérol ( T =110 C)
Réactions secondaires de dégradation
(hydrolyse, glycolyse)
Faible viscosité + interfaces
Produits hautement dispersables
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2 Quelgues exemples d'application

Compatibilisation de mélanges amidon-polyester

Réactions entre le TPS-g-AM et le PBAT
(trans-estérification, a T = 130 C)

Effets sur les interfaces
Propriétes mécaniques + durabilité




4 MateriaNova

MATERIALS R&D CENTRE

2 Quelgues exemples d'application
Compatibilisation de mélanges amidon-polyester-CONCLUSION

PBAT/TPS
70/30 wiw
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PBAT/TPS

Ternaire TPS / PBAT / AM (2,5 wt%)

Mélange en fondu TPS / PBAT

70/30 wiw

(€)

— 4

| 100 pm | |

150 pm |

Absence de compatibilité Amélioration de la compatibilité
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2 Quelgues exemples d'application
Compatibilisation de mélanges amidon-polyester-CONCLUSION

PBAT/TPS | [Termaire TPS / PBAT / AM (2,5 wi%)

Mélange en fondu TPS / PBAT

70/30 wiw

TPS-g-AM / PBAT

(€)

— 4

| 100 pm | |

150 pm |

Absence de compatibilité Amélioration de la compatibilité

100 pm

Mélange completement uniforme
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2 Quelgues exemples d'application

Optimisation de meélanges PEbd-polyester

 But de la recherche :
— Compatibiliser un mélange immiscible
— Controler les propriéetés de permeéation
— Valoriser des nano-charges naturelles (tortuosité)

o Matériaux
— PEbd / PBAT
— EVA
— PE-g-AM
— Nano-argiles modifiees
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2 Quelgues exemples d'application

Optimisation de meélanges PEbd-polyester

2:1 phyllosilicates 1 micron

Montmorillonite - TEM

Nano-argile Nano-argile
NON REACTIVE REACTIVE
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2 Quelgues exemples d'application

Optimisation de meélanges PEbd-polyester

 Mélange + mise en forme
— Malaxeur (T =150 €, 75 rpm, t = 10 min)
— Pressage (T =150 €, P = 150 bar, t = 3 min)

o Caracterisation
— Suivi de la morphologie
(SEM, TEM)
— Propriétés mécaniques
— Mesure de la perméation
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2 Quelgues exemples d'application

Optimisation de meélanges PEbd-polyester

(SEM, 2000x) apres extraction du PBAT

> | Obtention d’une morphologie co-continue
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Optimisation de meélanges PEbd-polyester

PEbd / PBAT 40/60 (w/w)
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Optimisation de meélanges PEbd-polyester

PEbd / PBAT 40/60 (w/w)

Argile-R / EVA Argile-R / PE-g-AM

PEbd
I
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2 Quelgues exemples d'application

Optimisation de meélanges PEbd-polyester

: PEbd / PBAT 40/60 (w/
Argile-R / EVA (Whw) Argile-R / PE-g-AM

PE-gAM

EVA
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2 Quelgues exemples d'application
Optimisation de mélanges PEbd-polyester - CONCLUSION

e Contrble « morphologie + propriétés mécaniques + permeéation »
d’'un mélange:
— ~ agent compatibilisant
— ~ nano-argile

« L’agent compatibilisant (EVA ou PE-g-AM) influence la diffusion
de la nano-argile (PEbd ou PBAT)

* Interfaces toujours stabilisées par les nano-argiles

On peut donc espérer combiner les avantages d’'un mélange
avec celui de nano-composites
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2 Quelgues exemples d'application
CONCLUSION générale

o |’extrusion réactive en
fondu permet
— Polymerisation
— Modification de
macromolécules

— Meélanges reactifs
— Nano-composites

« Adapté aux bioplastiques
— Modification de surface
— Mélanges
— Procédé propre
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— Extrudeuses couplées
— Scale-up & compoundage
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3 Et demain...
Extrusionen T
 Mise au point de Extrudeuses couplées (en T)
procede plus » sonde n-IR
efficaces e rhéometre
_ o - K= Extrudeuse
— Controle du procédé = satellite

— Combinaison de
différentes chimies
Issues de I'échelle

«labo » ﬂ )
» Synthese “ Extrudeuse
 Modification o I I I " |° | principale

 Renforcement ... ﬁ ﬁ

1]
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3 Et demain...

Extrusionen T

 Extrudeuses Leistritz
(@=18 mm, L/D = 50)
(@=18 mm, L/D = 40)

e Bi-viS co-rotatives
e V~60-600 rpm
* Debits ~100 g/h a 1 kg/h
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Extrusionen T
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— Extrudeuses couplées
— Scale-up & compoundage
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3 Et demain...

Scale-up & compoundage

» Krauss Maffei Berstoff
ZE-60
» Extrudeuse bi-vis co-rotatives
D=0 65 mm
L/D = 56
e Débit max: 300 kg/h

Grande flexibilité des éléments
de vis et de fourreau

+ alimentation latérale
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3 Et demain...

Scale-up & compoundage

Compounding Réaction / Dégazage
Plasturgie Réactions
- Mélanges en fondu et renforcement » Polymérisation
- Incorporation de charges TPU, POM, PA 6/66, PS, PET
« Production de mélanges maitres - Extrusion réactive
- Incorporation d‘additifs PE + Silane, PP + MSA, PP +
« Compounds pour cables Peroxyde, ...
- Stabilisation et coloration

(poudres et granulés) Dégazage

« Deégazage des monomeres residuels

Industrie chimique PC. ABS, PMMA, PS
« Traitement de Hot Melts - Deégazage de produits de réaction
« Traitement de TPE e.g. PA 66, PET
- Production de catalyseurs « Concentration de solutions de
« Production de matériaux d’électrodes polymeres (Dégazage flash)

« Production de fertilisants LDPE, HDPE, PS
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3 Et demain...

Scale-up & compoundage

Compounds de haute performance

Renforcement

Fibres de verre
Fibres de graphite
Fibres de carbone
Whiskers

Fibres synthétiques

|
Additifs réactifs

Antioxydants
Stabilisants T / UV
Plastifiants
Process Aids
Pigments
Inhibiteurs statiques
Agents de gonflement
Primaires d‘adhésion
Peroxydes / Silanes
Retardateurs de flamme

|
Charges

Carbonate de
calcium

Kaolin

Sulfate de Barium
Silice

Noir de carbone
Mica

Talc

Oxydes de métaux
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3 Et demain...

Scale-up & compoundage

e Sécheurs

e 4 doseurs solides

(granulés, poudres, charges,
fibres ...)

— 0,15 -8 kg/h
— 4-170 kg/h
— 10— 300 kg/h
» 2 doseurs liquides
— 0,1-20L/h
e Unité de vide

« Unité de dégazage
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Scale-up & compoundage

e Tapis de séchage
e Bain de refroidissement

o Granulateur
(20-200 kg/h)

e Coupe sous eau
(1-80 kg/h)

o Systeme d’ensachage
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