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UNIVERSITE Laboratoire d'Etudes et de
DE LORRAINE Recherche sur le Matériau Bois

Un laboratoire multidisciplinaire dédié a la science du bois

Staff : 4 equipes

12 professeurs, Matériaux en bois

30 professeurs assistants, Anatomie, morphologie

9 techniciens, Durabilité, préservation

30 doctorants, 10 post doc Molécules du bois

_ i Valorisation de la biomase
Chiffres clés: Bois déconstruction, recyclage

budget annuel : > BME Lignine, biopolymers..

80 publications/an Energie (gazéification, pyrolyses)

40 conférences/an Batiment
Assemblage du bois

Protection au feu
Construction durable en bois

Efficacité énergétique des batiments
Integrating different types of energy
Hybridization of resources
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Thématiques de mon groupe de recherche

v' Recyclage du bois déchet (BR1, BR2, C)

« Elimination de la colle/produits de traitement
« Recyclage en cascade (production de panneaux et composites)

v Extraction de molécules/ polymeres
« Molecules phenoliques

 Lignine et autres biopolymeres Production de

matériaux innovants
biosources

v' Prétraitement avant fermentation (levure et champignon)

« Bioethanol
« Mycocomposites a partir de bois et bois déchet

v' Défibrage, affinage de fibres libériennes (chanvre, lin etc...)
« Textile
 Composites
« Panneaux de fibres, non tissés
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Nontissés : Composites

Moyenne de transfere technologique

Nontissés : Isolation

Textile : microfilature
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Moyenne de transfere technologique Projets :

 Développement d’un procédé de recyclage écologique du
MDF

« Valorisation de déchets de panneaux de fibres de densité
moyenne par la formulation d’un composite imprimable en
3D sur un support a base de bois

Production de myco-composite a partir de biomasse bois déchets

Projets europeéen :

Projet HOrizon Europe Wood2Wood

Projet CBE In2Wood :
Innovative integral approach for wood waste depollution and
multi-sector valorisation.




® Projets d'innovation biocources Applications

Hémucelluloses  Cellulose & | ,
- = = e .‘

ignine ’ —

Sl o)
\r
P it Z nt
| E & AmERIST
:-\__.( -

101 i A Papeteri
* Origine biosourcée peterie

e Faible colit

* Disponibilité

Comportement
au feu 6

Ashokkumar et al. 2022 ; Kumar et al. 2021 ; McMillan, 1994



Les retardateurs de flamme

XIXesiecle
Joseph Louis Gay-Lussac

1735 Premier brevet
Obadjah Wyld

400 av. J.C.
Egyptiens

Chapple et Anandjiwala 2010 ; Lazar et al. 2020

s Vahabi et al. 2021

Minéraux
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Greftage du phosphore
Phosphorés Plasma

Tonisation

Chimique
Corona
Physique
Thermique
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 Retardateurs de flamme biosourcé
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Techniques de caractérisation
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Respectueux de I'environnement
Les retardateurs de flamme P

Biosource
il Acide Phytique
l» '“xr.;u ’
Urée
T
C
HZN/ \NHZ

28 %m P Pourquoi I’acide phytique et I’uree ?
10 10

Alkandari et al. 2021 ; Moussa et al. 2020 ; Kumar et al. 2010



HRR (W/g)
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Role des réactifs

0 %N Pourquoi alors I’utilisation de ’urée?
0 %P
00 0.54 %N 1- Meilleur gonflement des fibres
"0 (;) i Urée seul = effet RF limité = cellulose plus accessible
250 - — (* -
2- Protection des fibres
40
200 - 0 %N
1,1 %P
. Acide phytique seul
2 Diminution significative g
1,4 %N | A du pHRR ;:3‘
100 { 1,83 %P // 2
Urée et acide phytique :
50 - -> Effet synergique
10

Fibre Brute eau sans uree avec urée

150 250 350 450 T (°C)

PCFC / pyrolyse anaérobie 11 11



| Fores auretes ] )| T —

Lignine Générateur
Ty, ellulose // de vapeur Hémicelluloses
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Fibres Naturelles [

J

Fibres de chanvre explosées

/fj:\\ Fibres de
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_ Fibres Nauurelies ) ( |

® Comportement au feu des fibres de chanvre P=0,07 %

résidu=7% |
Test au briquet 1. effet RF dépend P—0.15 % -
2 . auto | principalement de A
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® Application a des panneaux de fibres (Airlay)
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Traitement des panneaux de fibres (posidonie,

chanvre, alpha) par pulvérisation

Figure 100 : Courbes HRR des panneaux témoins et ignifugés .
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Conclusion -

o =i o

/ Acide Phytique : P \ pHRR

Taux de Phosphore greffe > 0,5 %
Urée : N Protection des fibres

Amelioration du gonflement des fibres

-

Greffage Durable / Stabilite thermo-oxydative des chars

~

/
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® Les panneaux de bois

Réglementations

Bois ou des fibres
lignocellulosiques

Formaldéhyde

% ‘ Panneau

sans liant

Fin de Vie!

Deéveloppés a partir du XIXe® siecle
Comportement au feu RF Biosourceé

de Carvalho Araujo 2019 ; Jakob et al. 2021 ; Raquez et al. 2010 17
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Panneaux sans liant

Le panneau est principalement li¢ a 1’aide
des composants naturels présents dans les

. -
fibres &
Les matiéres premiéres riches en G

QJ/
lignine =
Qo
c
Q.

| Raffinage (Tarnaise des panneaux)
Les pretraitements <

Explosion a la vapeur = Modification de la composition chimique des fibres
- Ro6le important dans 1’auto-liaison

Hashim et al. 2011 ; Jakob et al. 2021 ; Laemsak 2000 ; Mason 1928 18
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Préparation de panneau sans liant

Imprégnation Explosion

Acide sulfurique

Biomasse¢
explosee
Composition chimique
Matiere premiere /‘ T /‘ . \
Cellulose Lignine Hemicellulose
Epicéa Brut /28,3\ /26,6\ /14,2\
Epicéa H,0 ( 35,5) k 30,4) ( 10,9 )

explos¢ 1 SO,

ﬁ

Microscopie a Fluorescence

yuleur Rou

&

Lignine

H,0

H,S0,

Relocalisation de la lignine
19



[ Panneaux composites J

Préparation de panneau sans liant et ININFLAMMABLE

Explosion Thermo

pressage

Panneau sans
liant et
ininflammable

"*:?:‘-: - ' o
el Biomasse
Biomasse explosée

Non traité AP + urée Urée seul AP seul
20



J Foovesue composces | ) T—

Propriétés des panneaux Test au feu- non standarisé
NOI_l traite Traité

»

300

0% P THR N
259 kW/m? 258 kW/m? 11,7 kJ/g
250 / 3,2 kl/g
0,9 kl/g
200
< EHC N
S 15,4 kl/g
;150 6,1 kl/g
= 0,5% P
236 kW/m?
100
Résidu A
14%Pp 41 %
55 %
’ 0 2(I)0 S(I)O Temps (s)

TTI TTI
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Cone calorimetre
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La liaison hydrogéne entre ’acide phytique et la cellulose

- Amélioration des performances mécaniques

v

Cellulose

A

Wang et al. 2022

Liaison
hydrogene

HOS_ OH
HO > <f J.a

*

Cohésion interne (MPa)

NT 10% AP
Epicéa (H,O) 0,06 0,17 /
Epicéa (H,SO,) 0,44 0,54 /
Plaques t
métalliques

Echantillon
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Imprégnation en autoclave (Bois massit et lamifie)
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1- Les éprouvettes du bois sont introduits dans 2- Une mise sous vide progressive 3- La solution ignifugeante remplit

I’autoclave de I’autoclave I’autoclave

P solution initiale
2,20 % m

<
2 W"p P solution récupérée

SN
» > \ 8 2,18 %m

4- L’autoclave est pressurisée, forgant ’entrée de 5- La solution ignifugeante est évacuéeM Le bois est séche et cuit
la solution dans le bois la cuve de stockage
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] Bois massive

Eprouvettes bois massif

THR N
9,6 kl/g
0,23 kl/g

Résidu 2
20,2 %
84.5 %

200 -

150 -

HRR (kW/m?)
S
(@)

50 -

167 kW/m?

209 kW/m?

¢

’ / P en surface = 2,36 %

P au coeur = 0,22 %

Cone calorimetre

W\/\ /////Z A
200 400 600

800

1000

1200

1400 Temps (s)
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I [ osmene

Conclusion

P / Résistance au feu des panneaux Propriétés mécaniques - améliorées

\Energies de combustion

Propriétés hygroscopiques - améliorées
/ Résidu

L’imprégnation sous vide = Incorporation du P jusqu’au coeur des éprouvettes de bois

25



INRAS




@ Celloz

Matériau entierement biosourceé

Fibres de cellulose

b

Résines végétales

Revétement résine
biosourcée hydrophobe plaques
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Ajout de la solution d’acide
phytique et d’urée

Répulpage de la
pate
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Test au feu
1N Plaque non traitee
I I\ A r e
Plaque traitée revétue ' ! ° revetue par une resine
q e 1o pHRR 569 kW/m?
par resine , d ’\,' " THR 21 klJ/g
THR 17 kJ/g :"'| “‘
Résidu 13,1 % :. \ \
\
: : \ \
| ' \\ :
Plaque non traitée _ [ !\ |
pHRR247kW/m> & [ |1 '
O \
THR 23 kJ/g = n

Résidu 9,4 %

NS Rt St 22 1 Plaque traitée
Plaque non traiteée Plaque traitée pHRR 123 kW/m?
THR 8,5 kl/g

Reésidu 22,6 %

0 100 200 300 400 Temps ()

Cone calorimetré
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Compagnie francaise des panneaux

L’entreprise fondée en 1969, utilise
les techniques les plus modernes
pour la production de panneaux de 35 % exporté

particules bruts et revetus.

10 % de la production francaise

Panneaux monocouches : 1 couche de copeaux de bois

Panneaux tri-couches : 3 couches de copeaux de bois

Pulvérisation de la
solution ignifugeante

Copeaux Séchage Encollage Pressage
29



HRR (kW/m?)
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~170 KW/m?*

: Test au feu
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*

Temps d’ignition : 65 sec
THR : 9,22 kJ/g
Reésidu : 24 %
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THR : 0,53 kJ/g
Résidu : 69 %
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© Tarnaise Panneaux =), TARNAISE

Compagnie frangaise
- Producteur de panneaux d’Isorel®

Intégration du Procede

Pulvérisation de la
solution ignifugeante

Panneaux haute densité

i Préchauffage
Sans liant synthétique g la vapeur
.U;%‘

O S 'd I

5 \\\ 04 = |
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y \\x e

i

-

Kgpeaux de bois
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oyl I Ite TARNAISE
Caracterisation des panneaux traites (/) D ARNASS.
)
300 -
260 kW/m?2 Non traite
e n Traité 5% AP
‘ Traité 10% AP
o =00 173 KW/m? "" 216 kW/m?
> (S
< 150 ‘
z EHC \
= ' THR N
100 - Résidu A
113 KW/m? et
NN
20 \
; . . . . —
0 T m{mI 200 300 400 500
TTI TTI Temps (sec)

n .. 32
Cone calorimeétré®



Conclusion 5% AP T 10 % Urée

TARNAISE

PANNEAUX

Plaques avec résistance au feu améliorée P \\)

o

Revétement de Résine
(Résistance au feu faible)

§ '
J o
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eive
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Amélioration du comportement au feu
Panneau ininflammable

-
—
v
-
.

Traitement pour ameliorer
le comportement au feu de ) Propriétés mécaniques > Améliorées
la résine ’

Propriétés hygroscopiques A

ameéeliorées
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INRAS

Conclusions et
perspectives




ﬁ

Développement d’un procédé vert, facilement industrialisable, pour
ameliorer le comportement au feu des matériaux lignocellulosiques

L’acide phytique = source de phosphore
[.’ame¢lioration du comportement au feu dépend du taux de phosphore

y L’urée est important : 1 - protection a haute temperature
2 - favoriser le gonflement lors de I’'tmpregnation

La phosphorylation influence les proprietes mecaniques des panneaux:
A Densité A Flexion
/A Hydrophobie A1 Cohésion interne

35



Perspectives

Adaptation du procede d’1gnifugation pour le traitement des textiles

Extraction et purification de I’acide phytique de la farine des tourteaux de colza

Adaptation du systeme d’1gnifugation pour des procedes secs

Finalisation des essais avec les industriels

36
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