'!. ’f s
2 i

L’ESEM un outll pour tout falre ?

De la caractérisation mécanique des
fibres cellulosiques

\

Y- I
I’électronique imprimée.

R. Passasi23, B. Manshipi2, M. Toungarat2, V. Thenot,N.+2, Reverdy-Bruas:2,
M. Aichiz23, D. Curtilt23, F. Roussel-Dherbeys, F. Charlot:

1Univ. Grenoble Alpes, LGP2 2CNRS, LGP2, 3Agefpi, LGP2, *Univ. Grenoble Alpes, CMTC

@ Grrrubr‘bﬂ;l’)‘ agefpl TekLiCel| (zee ' CARNOT' CARNOT tec.21

D L r—— :




/]

Tutelles du LGP2
> Grenoble INP
> CNRS

) v
S ) 75 Iy
e A

%

Ry
%

)b

e

> Agefpi (partenaire privé)

" g = < Py
S STASE N, T
— b Y
. 5 e Qi
. I .‘ . . > e

;;._;\(' ;

o 25 chercheurs permanents

o 40 doctorants et post-
doctorants, ATER

+ 55 stagiaires et visiteurs / an

Relation forte avec Grenoble INP-Pagora

Ecole Internationale du Papier, de la Communication Imprimée et des Biomatériaux
@ f}rr‘"nhlt)lﬂ;l" agefpi

. lmsmlur BINSTITUT teczal g
/ TEKLIEE” =0 I‘Wl‘ comRclg—

R. Passas — GN-MEBA- 30 Novembre 2015



LGP

I idadP LA ST AN AN N LN L i s v et T

TAVIA I 7 o Y.

Valorisation de la biomasse lignocellulosique & fonctionnalisation de surface par
procédés d’impression ou d’enduction

Développement de procédés verts — économes en matiere premiere et énergie

Mise en ceuvre d’une chimie durable pour I'élaboration de matériaux fonctionnels
Développement ou adaptation d’outils de caractérisation multi-échelles des matériaux
/ techniques analytiques

Cellulose, hémicelluloses et lignine :

BioChip i T : :
) o - ] biorraffinerie et bioproduits
Bioraffinerie : chimie et éco- - S ) oy
procédés b?racterls?tlon (Iels Icor.mstltuants ela
- . iomasse lignocellulosique
Christine Chirat & q
MatBio Briques issues de la biomasse végétale
Matériaux biosourcés multi- Procédés d’élaboration des matériaux :
échelles polymeres, composites and matériaux
Julien Bras fibreux (papiers, cartons, non-tissés...)
FunPrint Formulation et caractérisation de
Fonctionnalisation de surafce fluides complexes et d’encres
par procédés d’impression Procédés d’impression pour
K Didier Chaussy / I'’élaboration de systémes fonctionnels
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Séparation
chimique des fibres

Séparation mécanique
des fibres
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12.5 kV] 4.0 [300x/10.2 mm|ETD

nécessité de comprendre le comportement hygromécanique
individuel des fibres et des liaisons

= Problémes de manipulation des objets (longueur 1 a 4 mm, largeur 15 a 70 um)
= Problémes de sensibilité des capteurs de force et de déplacement
= Echelles d’observation de 100 nm a 1000 um
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Descrlptlon dup LGPy
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| Etude des deformatlons mécaniques des fibres cellulosiques
en couplant la micro-robotique et 'ESEM

Tache 1 : Développements Tache 2 : Protocoles de suivi des déformations
technologiques 2.1 Mise au point du protocole de marquage des
1.1 Conception du systéme de mesure de fibres par dépots métalliques par technique FIB

flexibilité et de conformabilité
output  jnput | 2-2 Mesure des champs cinématiques par

stéréocorrélation

1.2 Calibration

1.3 Automatisation des mesures 2.3 Protocole d’analyse de 'endommagement des
parois par techniques FIB

Tache 3 : Applications a I’étude des propriétés
des fibres et des liaisons de milieux fibreux
réels

3.1: Analyse de la variabilité des propriétés
mécaniques des fibres

input

3.2 : Analyse de I'effet des traitements chimiques et
mécaniques sur les propriétés mécaniques des fibres et
de la morphologie de leurs parois

Tache 3.3 : Analyse du comportement en compression
et de la conformabilité des fibres et des liaisons
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2 — Développement de la plateforme de test.
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Compression et flexion des
fibres individuelles

» Systeme de déplacement précis

» Précision de la mesure de force

» Intégrable dans la chambre d’'un MEB => compatible HV
» Installation sur différents systemes

» Controle de 'humidité de I’échantillon
» Automatisation des mesures
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'_GPZ

LT, S

Compagnie : SmarAct

Application : mouvement grossier Com!oag.nie : Physikinstrum.ente
Dimensions : 21x21x40 mm (3 axes) Appllca’gon : mouvement fin
Résolution: 2 nm - 100 nm Dimension: 44 x 44 x 44 mm

Resolution: <1 nm

sensor probe length: 3 mm
sensor probe thickness: 50 ym

Compagnie : Femtotools 125 ym =l
Application: détecteur de force
Dimension: 28x8x1 mm

50

. ity
Gamme de mesure : 0-1000uN y :.'r'::ﬂu:
ou 0-10 000 uN 1 +—

Précision : 0.05uN
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Masses des ele &P

T LT B
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Masse (g)

Systeme de déplacement fin 250

Systeme de déplacement 40
grossier

Détecteur de force 10

Porte-échantillon 30

Total 330

Support 170

Elément Peltier avec tresse 480

Masse maximale applicable sur la platine du MEB :
»1000ga 0°
» 500 g si platine inclinée

L TROYTIEES VSR SIS ¥ S LW T TR VIR X ISR Y ¢S Ay Nl NS TN T ST R TN T oS

R. Passas — GN-MEBA- 30 Novembre 2015 12




Schématisation de la chamb
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Schématisation de la cha
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Flexion

Flexion en
humidité
controlée
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Force limite de sécurité (UN)
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Exit

Channel 0:
Gain [uM/V]: 200

Sampling Rate [Hz]: | 200

Farce [uM]: 0

Show Channel 0
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Display Options:

Max Force [ulN]:
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3 — Exemples d’application
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Suivi des déeform

Images ESEM d’une fibre marquée (dépot tungsténe au FIB)

Mag| Det |Pressure| Temp WD —50.0pm
600x| GBSD|3.60 Torr{-0.0 °C:10.1 mm GRENOBLE INP - PAGORA

10%RH 80%RH
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Reconstruction 3

Logiciel Mex
» 3 différents angles de
» WD constante
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Test de compressi LGPy

HY

12.00 kV

o Y. N SRR iadB sl AR LA T AN P A RN R I T T T LT B

mag [ | det WD 1T mm
48 x |ETD 18.1 mm
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Test de compression LGPy

900

colle
800 | / / Fibre avec colle
Fibre ——

700 -

600 -

[2)]
=]
o

Force (UN)
S

300 |

200

100

0 0 20 30 40 50 60 70 80
Déplacement (um)
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Compressio
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Spot | Pressure| Mag |Temp| WD — Spot Pressure| Mag Temp| WD
LFD 15.0 kV| 5.0 |110.0 Pa | 4000%| --- /4.7 mm LFD|15.0 kV| 5.0 1110.0 Pa|4000x| --- [4.7 mm

Det| HV |Spot| Pressure| Mag |[Temp| WD 20.0pm Det| HV |Spot|Pressure| Mag Temp WD ‘ ——20.0pm—— Det| HV |[Spot Pressure| Mag |Temp| WD ] 20.0pm
LFD/15.0 kV| 5.0 1110.0 Pa|4000x| --- [4.7 mm LFD 15.0 kV| 5.0 |110.0 Pa|4000x - 4.7 mm LFD/15.0 kV| 5.0 1110.0 Pa|4000x| --- [4.7 mm
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Test de compression tra

Force {puN)

900

700

500

300

100

Before test : no contacts

\V Vv

=

Crushed fibre walls and lumen

I_GI=2

=

Bending test: Contacts

Electrostatic force:
Contact detector/fibre

=

stub/fibre and fibre/detecto

%

Displacement & (um)
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LGP
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force(1)=0 Surface: Displacement field, ¥ component (um) force(l)=0 Surface: Displacement field, ¥ component (pm)

T T T T AD x1074 T T T T T T T A 0.02
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900 7 | | | %00 '
ﬁ —_ numérique géoémtrie 1 d
675 0 ——m—— numérique géométrie 2 675 o B
- E o expérimentale g ﬂd
g 450 E g \Z% ;
ve L of
0
225 E _ 25| o dd _
oo d
!‘w..._‘»»»m‘:-my DIORIDS ul
0 0 5 10 15 20 25 30 0 ‘ ‘ ‘ 3 ‘
. 0 0.5 1 1.5 2 2.5 3
Compression (um) Compression (um)

- Pentes (N/m) : géométrie 1 : 1364, géométrie 2 : 565, expérimentale : 237 — 1363
- Identification possible des propriétés mécaniques de la fibre a partir d’une optimisation numérique

- > Nécessité d’une géométrie plus réaliste & Définir un chemin de chargement
AR W T F et~ ~ o VRt §F Y TV RTY ST oIS T LRI T

o= _onei ¥\ 21
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Flexion : 2 points

N 2

5 Temp| WD —20.0pm——
i _ _ ETD|15.0kV| 4.0 1200x| --- [10.4 mm
L ST VAR RS ¥ £ T i S .
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Flexion 1 encastre

Det| HV |Spot| Pressure |Mag Det J_H\/ Spot| Pressure | Mag | Temp
LFD|15.0 kV| 5.0 |10.98 Torr|400x| --- LFD 15.0kV 50 10.98 Torr|400x| ---

175 UN s 57 [N

Det| HV |Spot| Pressure | Mag|Temp HV | Spot| Pressure | Mag | Temp
LFD 15.0kV| 5.0 |0.88 Torr|400x%| --- r TR AR NG SINT F SSee Sav  BRA WCN F ahin ) LFD/15.0kV| 50 098 Torr[400x| ---
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Sommaire

4 — Conclusions
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» Systéme permettant de faire des courbes force
déplacement en flexion ou compression

» Exploitation compliquée des résultats => modélisation numérique

> Automatisation des données

» Caractérisation des interfaces MFC/NCC et
matrice polymérique
=>spectroscopie de force (AFM)

» Electronique imprimée
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Fonction
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Det| HV |Spot|Pressure |Mag| Temp | WD |

LFD|5.0 kV| 4.0 [1.00 Torr| 4C

Résistance (Ohm)

——1.0mm— Det| HV |Spot|Pressure |Mag| Temp | WD

y = 0.0002x + 0.2147
R2=0.999 _
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P2 : Question ?

45

Iy

.

i

-

Det| HV |Spot| Pressure ‘ Mag Ten-'l)\ WD

LFD|30.0 kV| 4.0 |1.00 Torr|{5000x]50.0 °C|{10.4 mm

Résistance (Ohm)

10.00 20.00 30.00 40.00 50.00
Temps (min)
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Energies du futur
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