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RESUME

Une étape essentielle dans la fabrication du papier est la rétention des particules fines
dans la feuille de papier, puisque celle-ci permet d’avoir du papier de bonne qualité. Ces
fines permettent aux fibres de créer des liens afin de rendre la feuille de papier plus
résistante. Plusieurs systemes de rétention des fines sont disponibles éujourd’hui. Entre
autres, les systemes basés sur I’oxyde de polyéthylene (PEO) avec un cofacteur sont de
plus en plus courants dans les usines de papier journal. Plusieurs facteurs affectent
I’efficacité d’un systéme de rétention des fines: la diminution du grammage et
I’augmentation de la vitesse de la machine sont deux tendances de I’industrie papetiére
aujourd’hui qui font décroitre la rétention. La fermeture des circuits d’eaux blanches
augmente la quantité de matieére a retenir et pour réduire la variabilit€¢ du procédé de
fabrication du papier, la rétention de cette matiére prend aussi dans ce cas-l1a toute son
importance. Le désenchevétrement du PEO lors de sa préparation induit €galement une
diminution de son efficacité de rétention dans le bout humide de la machine. L’étude de

la rétention est donc impérative.

Ce projet a pour objectif d’observer les mécanismes de rétention des fines dans la zone
de formation d’un formeur a double-toile de laboratoire (FDTL) et d’étudier la maniere
de se comporter de 1’oxyde de polyéthylene agissant comme agent de rétention dans le
présent projet pour modéliser le processus de rétention et éventuellement obtenir une

rétention des fines maximale sur une machine & papier. A cet effet, un appareil mesurant
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le degré de désenchevétrement du PEO lors de sa préparation et de son stockage a été
développé. Le senseur a été congu pour mesurer une perte de pression d’une solution de
PEO passant a travers un fin capillaire. Cette perte de pression a été reliée au degré de
désenchevétrement du PEO. Une forte relation entre la mesure de perte de pression (ou
I’état d’enchevétrement du PEO) et 1’efficacité du PEO a retenir les fines a aussi été

trouvée.

L’appareil utilis€ pour trouver cette derni¢re relation est le formeur a double-toile de
laboratoire (FDTL) du Centre de Recherche en Pates et Papiers de McGill. L’évaluation
de la capacité du formeur a double-toile de laboratoire a étudier les systemes de
rétention a été faite. Il a été trouvé que les expériences sont reproductibles et donnent

des résultats précis. Cette conclusion a été obtenue en faisant des bilans de matiere.

Enfin, toujours dans I’objectif de comprendre le processus de la rétention des fines dans
le papier a I’aide de I’oxyde de polyéthylene, I’observation des variables qui influencent
cette rétention a €té nécessaire. A cet effet, un plan statistique d’expérience a été
effectué sur le FDTL en faisant varier les 4 facteurs les plus susceptibles d’affecter la
rétention des fines dans le papier, soit le dosage du PEO, le ratio cofacteur/PEO, la
concentration du PEO au point d’injection du polymere et le temps d’agitation du PEO
lors de sa préparation. Le dosage du PEO et le ratio cofacteur/PEO ont été identifiés
comme les deux parametres ayant le plus d’impact sur la rétention des fines. Un modele

mettant en relation les 4 parametres a été finalement élaboré.
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ABSTRACT

An essential step in the papermaking process is the retention of fines particles in the
paper sheet, which contributes to the production of a paper of good quality. Those fines
create bonds between fibers that make the sheet of paper more resistant. A number of
fines retention systems are available today. Among them, the systems based on
polyethylene oxide (PEO) with a cofactor are increasingly used in newspaper mills.
Several factors affect the effectiveness of a system to retain fines: a reduction in basis
weight and an increase in the speed of the machine are two trends in the paper industry
today which affect the retention. The closure of the whitewater circuits increases the
quantity of material to be retained and, to reduce the variability of the papermaking
process, the retention of this material becomes in this case particularly important.
Disentanglement of the PEO during its preparation also leads to a reduction in the
efficiency of retention in the wet end of the machine. The study of the retention is thus

imperative.

The objective of this project is to determine the mechanisms of retention of fines in a
laboratory twin-wire sheet former with polyethylene oxide, the retention aid studied in
this project, to model the retention process and to possibly maximize retention of fines
on a paper machine. To this end, an apparatus measuring the degree of disentanglement
of PEO during preparation and storage was developed. The sensor was designed to

measure the loss of pressure of a solution passing through a narrow capillary. A strong
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correlation between the measurement of pressure drop (or the PEO state of

entanglement) and the efficiency of the PEO to retain the fines was also found.

The apparatus used to find this correlation is the laboratory twin-wire sheet former of the
Pulp and Paper Research Center of McGill University. The evaluation of the capacity of
this former to study retention systems was verified. It was found that the experiments
are reproducible and give precise results. This conclusion was obtained by performing

mass balances.

Lastly, with the objective of gaining a good knowledge of the fines retention process in
paper using polyethylene oxide, a study of the variables which influence this retention
was undertaken. An experimental statistical plan was performed on the laboratory twin-
wire sheet former while varying the 4 factors most likely to affect the retention of fines
in the paper: PEO dosage, PEO/Cofactor ratio, PEO concentration, and time of stirring
during PEO preparation. The PEO dosage and the PEO/Cofactor ratio were identified as
the two parameters having the most impact on fines retention. Finally, a model linking

the 4 parameters was developed.
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CHAPITREI INTRODUCTION

1.1 Contexte et problématique

Dans la partie humide d’une machine a papier, on ajoute plusieurs produits chimiques a
la pate afin d’améliorer certaines propriétés du papier ou afin de lui en conférer de
nouvelles. Certains de ces produits, connus sous le nom d’agents de rétention, servent a
retenir la plus grande quantité de charges, de fines ou d’autres matieres dans le papier
par rapport a la quantité ajoutée a la suspension fibreuse avant la formation de la feuille
(Smook, 2002). On utilise deux principales variables pour étudier la rétention des fibres

et des adjuvants sur la toile de la machine (Smook, 2002) :

. $ la feui
Rétention globale (%) = Qte rete.nue dans la eu1lle. 1
Qté introduite dans la suspension

. N té retenue dans la feuille
Rétention premiere (%) = Q ~ - — (2)
Qté en caisse d'arrivée

L’€étude de la rétention est justifiable dans le contexte actuel puisque la rétention décroit
lorsqu’on diminue le grammage (masse par unité de surface d’un papier ou d’un carton
en [g/m’]) et lorsqu’on augmente la vitesse de la machine, deux tendances qui sont

observées dans I’industrie papetiere d’aujourd’hui (Thorp, 1983). De plus, on tend a



fermer les circuits d’eaux blanches. La rétention revét alors toute son importance pour

la gestion des eaux de I’usine. Des eaux blanches propres signifient :

- moins de problemes reliés a I’accroissement des impuretés, ce qui engendre une
meilleure efficacité de la machine a papier

- moins de matiere qui recircule et donc moins de changements dans la
composition en fines, charges et fibres de la pate pour éviter les fluctuations de
rétention. La qualité du produit final en est donc plus constante

- une réponse beaucoup plus rapide lorsqu’on change de grade de papier par
exemple, ce qui diminue ainsi le taux des cassés ou la production de papier hors

spécification (Thorp, 1983).

Des polymeres a haut poids moléculaire et des polymeres non ioniques, comme 1’oxyde
de polyéthylene, sont des exemples d’agents de rétention. Les systemes basés sur
I’oxyde de polyéthyleéne (PEO) en relation avec un cofacteur sont assez courants dans les
usines de papier journal du Québec. Le PEO est un polymere soluble dans I’eau qui est
produit par polymérisation hétérogeéne de I’oxyde d’éthylene. Sa formule structurelle est

la suivante (Kirk-Othmer, 1996):

_(CHZCHZO)n - 3



Son efficacité de rétention est augmentée si on I'utilise conjointement avec des
composés phénoliques que 1’on désigne sous le nom de cofacteurs (Kirk-Othmer, 1996).
La chaine flexible de polymere ne s’adsorbe pas sur une surface (fibre ou charge, par
exemple). Par contre, lorsqu’on met celle-ci en présence d’un cofacteur, elle devient
plus souple. En présence de cofacteur, on créé des complexes associatifs. Ces

complexes peuvent donc s’adsorber sur la surface (van de Ven, 1997).

Des études précédentes ont démontré que le PEO a haut poids moléculaire perdait de sa
viscosité et son efficacité de floculation avec le temps (Abdallah, 2002 ; van de Ven et
al., 2003). Ce phénomene peut €tre causé par deux types de mécanismes soit, la
dégradation par oxydation et le phénomene physique de cisaillement. Le PEO est a
I’origine composé d’agrégats, de molécules bien enchevétrées. Le désenchevétrement
du PEO se produit lorsque le polymere est soumis a un cisaillement. Des recherches ont
démontré que le désenchevétrement se produisait lors de la dissolution, du stockage ou
de la dilution et de I’injection du PEO sur la machine a papier (Pigeon, 2000). Les
grosses molécules de PEO enchevétrées se dissocient pour former de plus petits

enchevétrements et des chaines libres.

D’autres études ont démontrés que la perte de pression est un indicateur du taux de
désenchevétrement du PEO (Bednar et al., 2003). Le principe est relativement simple :
on fait passer une solution de PEO a travers un fin capillaire intercalé dans un tube. Le

fluide subit alors une constriction a I’entrée du capillaire et une expansion a la sortie, ce



qui occasionne un changement de pression. On prend alors la mesure de la perte de
pression aux extrémités du capillaire. Abdallah et al. ont établi la relation entre la perte
de pression et désenchevétrement du PEO. 1l a aussi été démontré que la perte de
pression est une mesure indirecte de l'efficacité du PEO a faire floculer les fines
(Abdallah, 2002 ; van de Ven et al., 2003) : plus le PEO est désenchevétré (perte de
pression faible), plus le taux d’efficacité de floculation est faible. Ainsi, la construction
d’un montage permettant de mesurer cette perte de pression, et conséquemment le degré

de désenchevétrement, est pertinente.

1.2 Objectifs de I’étude

Le but principal de ce travail est de faire une étude expérimentale a petite échelle d’un
systeme de rétention a base d’oxyde de polyéthylene. Elle se traduit par I’étude de la
rétention des fines dans la zone de formation (bout humide) d’un formeur a double-toile
de laboratoire (FTDL) et I’étude du comportement du PEO agissant comme agent de
rétention dans le présent systeme utilisé. La mesure et le contrOle de 1’efficacité du PEO
visant a atteindre une rétention des fines optimale sur une machine a papier peuvent étre
obtenus de la maniére suivante soit, en développant un appareil qui mesure le degré de
désenchevétrement du PEO lors de sa préparation et en mesurant la rétention des fines

sur un formeur a double-toile de laboratoire



La réalisation de ces objectifs tient compte des aspects suivants :

1. Réaliser la calibration d’un montage de laboratoire transportable pour la mesure
de la perte de pression lors de 1’écoulement d’une solution de PEO dans un
étranglement ou un conduit fin, la conception, les spécifications et I’assemblage

de I’appareil ayant déja ¢été faits par Bednar et al. (2002).

2. Mesurer la perte de pression induite par les conditions de préparation de la
solution de PEO en utilisant un montage de laboratoire permettant de simuler les
conditions de préparation en usine (taux de cisaillement appliqués, dilutions,

temps de résidence). Déterminer les conditions optimales.

3. Déterminer si le formeur a double-toile de laboratoire (FTDL) du Centre de
Recherche en Pates et Papiers (CRPP) de McGill peut servir a I’étude du systeme
de rétention a base d’oxyde de polyéthylene. Vérifier la reproductibilité des
expériences effectuées sur 1’appareil au moyen de bilans de masse. Comparer les

courants entrants et sortants de I’appareil a des données antérieures.

4. Mesurer 'efficacité de 1’agent de rétention en fonction de la perte de pression
mesurée. Elaborer et réaliser un plan expérimental sur le formeur 4 double-toile
de laboratoire du CRPP de McGill : traitement des données, identification des

parametres dominants, analyse et interprétation des résultats.



1.3  Organisation du mémoire

Ce mémoire présente 1’étude expérimentale a petite échelle de la rétention a I’aide d’un
systeme constitué d’oxyde de polyéthyleéne et d’un cofacteur. Le chapitre 1 présente
une introduction au travail, c’est-a-dire le contexte, la problématique et les objectifs de
I’étude. Le corps du mémoire est par la suite constitué de 3 chapitres. Ces 3 chapitres
sont 3 chapitres totalement autonomes et entiers, puisqu’ils feront 1’objet de rapports
universitaires Paprican (PUR) dans un futur rapproché. Le chapitre 2 détaille dans un
premier temps le montage de laboratoire congu pour mesurer la perte de pression et relie
la perte de pression a I'efficacité du PEO a retenir les fines. Le chapitre 3 permet
d’évaluer la capacité du formeur a double-toile de laboratoire & étudier les systeémes de
rétention en évaluant la reproductibilité et la précision du montage. En dernier lieu, le
chapitre 4 présente le plan expérimental effectué sur le formeur afin de déterminer quels
sont les principaux parametres qui influencent la rétention des fines sur celui-ci.
Finalement, des conclusions générales soulignent les apports des travaux décrits dans ce

mémoire et laissent entrevoir les voies a suivre pour poursuivre ce théme de recherche.



CHAPITRE II DESENCHEVETREMENT DE L’OXYDE DE POLYETHYLENE

2.1 Présentation’

Les systemes de rétention PEO-cofacteur sont de plus en plus employés dans les usines
de fabrication de papier journal. On a observé que le PEO perd de son efficacité de
rétention avec le temps, principalement parce que ses molécules se désenchevétrent sous
I’effet du cisaillement, de D’entreposage, de la dilution et de l’injection. Cette
diminution d’efficacité est attribuée a 1’augmentation du désenchevétrement. Le but du
travail présenté dans ce chapitre est le développement d’un appareil d’observation de
I’enchevétrement du PEO durant sa préparation et son entreposage basé sur la mesure de
la perte de pression du PEO, perte créée lorsque le PEO en solution aqueuse passe a

travers un capillaire fin.

' Cette section a pour but de faire le lien entre le chapitre et le mémoire



2.2 Introduction

La rétention des fines est un procédé important pour la fabrication du papier, puisque les
fines jouent un r6le essentiel pour la qualité du papier. Les fines permettent aux fibres
de se lier entre elles afin de donner une plus grande force a la feuille. Puisque les fines
dispersent la lumiere incidente, elles jouent un réle important en donnant a la feuille une
plus grande opacité. Elles contribuent également au poids global du papier, ainsi une

fois retenus dans le papier, elles ont €également une valeur économique.

Il existe plusieurs systémes de rétention des fines disponibles aujourd’hui. Les systemes
PEO-cofacteur sont parmi les systemes les plus utilisés dans les usines de papier journal.
La raison principale de ce choix est la nature non-ionique du PEO, qui le rend plus
efficace que des polymeres chargés dans des systémes hautement contaminés. Le PEO
permet aussi le bon fonctionnement de la machine. Le surdosage, d'autre part, peut

affecter dramatiquement la formation de papier.

Pour une rétention optimale, un dosage approprié est nécessaire, mais déterminer le
dosage optimal est souvent aggravé par le fait que le PEO perd sa viscosité et ainsi son
efficacité de floculation dans le temps (Xiao, 1996 ; Brine, 1992). On a d’abord cru que
la perte de viscosité du PEO était causée par une diminution du poids moléculaire due a
la dégradation oxydative, ou le taux d’oxydation est augmenté par la présence des traces

de chlore, de peroxydes, du permanganate ou des persulfates et de certains ions



métalliques de transition tels que Cu®*, Cu™, Fe**, et Ni**. Une combinaison de ces
agents, peut en fait mener a de graves pertes de viscosité. Aujourd’hui, plusieurs
stabilisants sont disponibles pour réduire au minimum la dégradation (Kirk-Othmer,

1982)

De récentes études ont montré que le PEO en solution aqueuse est présent sous deux
formes a l'équilibre: comme agrégats et en tant que chaines libres de PEO (Polverari,
1994 ; 1996). L’état microscopique de PEO est fortement fonction du cisaillement. De
grands enchevétrements sont présents au début de la dissolution de PEO lors de la
préparation de la solution; une agitation plus longue permettra a ces structures de se
désenchevétrer.  Les chaines enchevétrées de PEO se comportent comme des
macromolécules avec de plus grands poids moléculaires et fonctionnent plus
efficacement une fois ajoutées a la pate (Abdallah, 2002 ; van de Ven et al., 2003). Le
processus du désenchevétrement du PEO est illustré a la Figure 2.1 : de grands agrégats
enchevétrés (a) se dissocient pour former de plus petits agrégats enchevétrés (b) et des

chaines libres de PEO (c).

Figure 2.1 Désenchevétrement du PEO: a) molécules en grands enchevétrements; b)
: molécules en petits enchevétrements; c¢) chaines libres de PEO.
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Le but de ce travail est 1a mesure et le contrdle de 1'efficacité du PEO pour une rétention
des fines optimale sur une machine de papier. On a développé une sonde pour la mesure
en ligne du degré de désenchevétrement de PEO. Cette unité a un capillaire permet une
mesure directe du différentiel de pression, qui est relié entre autres facteurs a la viscosité
extensionnelle et au poids moléculaire du PEO. Puisque le désenchevétrement du PEO
est directement relié a la viscosité extensionnelle et au poids moléculaire, de petites

différences dans le désenchevétrement peuvent étre identifiées.

2.3  Travail expérimental

2.3.1 Matériel utilisé

On a utilisé une pate thermomécanique sans additif provenant de 1’'usine Papier Masson
a Masson-Angers, Québec a laquelle on a enlevé la latence. Un oxyde de polyéthylene
(PEO) PDF 181001 (EQUIP) avec un poids moléculaire de 5 X 10° a été fourni par

E.QU.I.P. Un cofacteur Equipap 1344 a également été fourni par E.QU.LP.
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2.3.2 Méthodes

Préparation et désenchevétrement

Du PEO a deux concentrations a été employé en se basant sur les données trouvées dans
la littérature (Gess, 1998) et provenant de l'industrie E.QU.LP.: une solution aqueuse de
PEO 4 0,2% pour les expériences portant sur la préparation et sur le stockage du PEO, et

4 0,02% pour les expériences portant sur I’efficacité de rétention du PEO.

On a préparé une solution de PEO & 0,2% en ajoutant lentement 1 g de granules de
PEO a 500 ml d'eau distillée dans un bécher de 1 L et en agitant a I’aide d’un agitateur a
hélice a 400 t/min. On a observé que dans ces conditions, le PEO se dissout
complétement en environ 45 minutes, c’est a ce moment qu’il n’y plus de granules de
PEO ou de flocs de PEO dans la solution. A ce stade, on désigne le PEO comme étant

du PEO fraichement dissous.

On a préparé un PEO désenchevétré en prolongeant le temps d’agitation du PEO
fraichement dissous et on a caractérisé ces deux solutions en mesurant leur perte de
pression (agitation a 400 t/min dans un bécher de 1 L), le temps zéro est défini comme
étant la fin de la dissolution (aprés 45 minutes). Durant I’agitation, le PEO se

désenchevétre et la viscosité diminue. Lorsque I’agitation n’a plus d’influence sur la



12

perte de pression du PEO, le PEO est considéré comme compleétement dissous, et a cet

état, le PEO devrait étre completement désenchevétré.

Appareil expérimental de mesure de la perte de pression

Un prototype de sonde pour la caractérisation du désenchevétrement du PEO (ou de son
état de dissolution), dont le principe est basé sur des mesures de perte de pression créée
lorsqu’une solution aqueuse du polymere passe par un capillaire fin, a ét€ congu,

construit et calibré.

Un schéma de la sonde est montré a la Figure 2.2. Une solution aqueuse de PEO est
pompée d'un bécher par une pompe péristaltique (MASTERFLEX L/S) a travers un
capillaire pour étre par la suite retourné au bécher. La vitesse de rotation de la pompe
est contrélée avec une précision de 0,25%. Le calibrage de la pompe a été fait par une
méthode standard basée sur la mesure du poids d'un volume témoin transporté par la
pompe pendant une certaine période. Une lecture de différence de pression entre les
extrémités du capillaire est prise par un capteur de différence de pression, tel qu’illustré
a la Figure 2.3. Avant de faire la mesure, le capteur (E+H DELTABAR S) est rempli de
liquide, a l'aide d'une petite valve placée entre les deux extrémités du capteur. La
précision du capteur de perte de pression est de 0,1 %. Les données obtenues du capteur

sont digitales et enregistrées par le logiciel de transmission de HART (E+H

COMMUWIN TI).
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Figure 2.2 Schéma de I’appareil expérimental de mesure de la perte de pression
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Figure 2.3 Schéma du capillaire

Les variables suivantes sont controlées afin d’obtenir une précision élevée, une bonne
reproductibilité, et une sensibilit€ €levée de la sonde: le diametre du capillaire; la
longueur du capillaire et le débit du liquide passant par la sonde. Le contrlle de ces
variables n’était pas réalisé dans les études précédentes (Abdallah, 2002 ; Picaro, 1995 ;

Kratochvil, 1999).
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La perte de pression de PEO, a une concentration et température données, est fonction
de plusieurs variables. Pour les expériences présentées dans ce travail, on a fait varier
uniquement le débit a travers la sonde ainsi que la vitesse du fluide dans le capillaire. Le
calibrage de l'unité avec de l'eau en employant 1’équation modifi€ée de Bernoulli a été
déja présenté antérieurement (Bednar et al., 2002). Cet article est présenté a I’annexe |

de ce travail.

Mesure de la perte de pression

Des solutions de PEO ont été pompées a une vitesse de rotation donnée a travers la
sonde et la perte de pression a été enregistrée par le logiciel d'acquisition de données.
Pour éviter le désenchevétrement, qui a lieu lors du pompage de la solution de PEO a
travers le capillaire de la sonde, le PEO n'a pas été recirculé (la solution passant a
travers la sonde n'a pas été réutilisée pour la méme mesure), a ’exception des mesures
en ligne de perte de pression. On peut supposer que la recirculation de la solution a le

méme effet que 1’agitation du PEOQ, il se désenchevétre.

Toutes les expériences, sauf cas contraire identifié, ont été faites dans un bain
maintenant la température & 21,3°C avec un capillaire de verre de 10 cm ayant un

diamétre de 2,6 mm.
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Efficacité de rétention du PEO

L'efficacité de rétention du PEO a été estimée a partir des expériences sur un formeur a
double-toile de laboratoire (FDTL). Cette machine de papier est congue pour simuler la
formation industrielle de la feuille dans des conditions de laboratoire. Une description

plus détaillée du FDTL est faite au chapitre 3.

Une pate thermomécanique (PTM) a 0,8% de consistance a été employée pour alimenter
la machine, elle a été préparée a partir d’une pate a 8% de consistance. Une solution
diluée de cofacteur (CF) a été ajoutée a la pate 45 minutes avant chaque expérience. Le
PEO, qui a été dilué avant l'expérience a 0,02%, a €été injecté a 5,18 m de la caisse
d’arrivée, lui donnant un temps de séjour (ou un temps de contact avec la pate avant

d'atteindre la caisse d’arrivée) de 4,9 s.

Approximativement 110 L. de PTM en suspension a €ét€é employé pour chaque
expérience. A la fin de chaque expérience, toute l'eau blanche ainsi que le matelas
fibreux ont été recueillis. Généralement la rétention des fines est alors calculée a partir

d'un bilan de matiere global en utilisant 1'équation suivante:

R = M 100% (4)
Y, X
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R — Rétention des fines, %
Mfi — Masse des fines a I’entrée du systeme, g

Mfeb — Masse des fines dans les eaux blanches recueillies, g

Dans le présent cas, on a plutdt estimé la rétention en mesurant la quantité de fines dans
le matelas fibreux et en la comparant a la quantité de fines a I’entrée du formeur a
double-toile de laboratoire. La consistance de la pate ainsi que la teneur en fines ont été

analysées selon des procédures standard de Tappi (T240 et T261 respectivement).

24 Résultats et discussion

Le schéma de procédé de préparation du PEO de la Figure 2.4 permet de comprendre les

conditions de préparation, le stockage et I’'injection du PEO.

La préparation du PEO se fait en discontinu (procédé en cuvée). Le PEO est
habituellement vendu sous forme de granules solides. Le PEO solide est dissout a I’aide
d’eau froide dans un réservoir de dissolution (DT) en agitant jusqu'a ce qu'il soit dissous,
ce qui prend environ une heure. Typiquement, la concentration de PEO dans le DT est
de 0,2%. Le PEO dissous est alors stocké pendant une certaine période (habituellement
pas plus de 24 heures). Si le PEO est inutilisé au cours de cette période, il n'est plus

efficace et doit étre jeté, un nouveau batch doit étre préparé.
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Du réservoir de stockage (ST), le PEO est alors injecté a la ligne de pate juste avant la

caisse d’arrivée. Avant l'injection, le PEO est souvent dilué a une concentration

N

d’environ 0,02% et est injecté a cette concentration avant la caisse d’arrivée (Gess,

1998).

Cofacteur Eau de dilution

Ligne de pate .‘ Bout humide de la machine a papier
P-3

- Q O
Ligne de PEO t\____’——’J

|
|
i
1
1
|
I
I
|
|
|
1
1
1
]
|

Figure 2.4 Schéma de la préparation du PEO. DT — réservoir de dissolution; ST
réservoir de stockage; P-1, P-2 — pompe; P-3 — pompe de mélange.

2.4.1 Dissolution et désenchevétrement du PEO

Tout d’abord, la perte de pression du PEO en fonction du débit pour différents états
d'enchevétrement de PEO a été déterminée (Figure 2.5). On a constaté qu’une heure
d’agitation additionnelle était nécessaire pour que le PEO atteigne un maximum, ce qui
nous permet de suggérer qu’initialement, il y a des globules non dissoutes de PEO dans
la solution. Cependant, ce comportement a €té détecté seulement a des débits supérieurs

a 150 mL/min, ot la sensibilit¢ des mesures est beaucoup plus grande. Au débit
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maximum (350 mL/min) la différence entre le PEO fraichement dissous (0 h d’agitation)

et le PEO complétement dissous (12 h d’agitation) s'est avérée d’environ 60%.

25

—0— 100 mL/min
—{r— 160 mL/min
—&— 200 mi/min
—e— 250 mL/min
—&— 300 mL/min
—a— 350 mL/min

Perte de pression, kPa

0 2 4 6 8 10 12

Temps d’agitation, h
Figure 2.5 Perte de pression d’une solution de PEO a 0,2% en fonction du temps
d’agitation (400 t/min) pour différents débits.

La cinétique de dissolution du PEO et le désenchevétrement en fonction du temps
d’agitation en prenant des mesures en continue de la perte de pression (avec un pompage
en continu) ont été étudiés, afin d'explorer les possibilit€s de suivi et de contrle d’un
procédé a I’aide de la sonde. Pour les expériences montrées a la Figure 2.6, 1 g de PEO
solide a été lentement ajouté a 500 ml d’eau en agitant de fagon continue a 400 t/min
pour trois différentes températures. A la premiére étape (jusqu'a environ 7 minutes), le
PEO est présent sous deux formes: en tant que granules solides et comme
enchevétrements (I). La perte de pression augmente avec la dissolution de PEO, ainsi
qu’avec l'augmentation de la concentration. On atteint un maximum ou le PEO est

completement dissous et est présent sous sa forme la plus efficace — c’est-a-dire sous
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forme de grands enchevétrements (II). Si on continue a agiter la solution, une
dégradation mécanique du PEO se produit et le PEO se désenchevétre (III). Lorsqu’on
atteint le plateau, le PEO doit &étre complétement dissous et désenchevétré et seulement
des chaines libres de PEO devraient se trouver dans la solution (IV). A cette étape, le
PEO se trouve sous sa forme la moins efficace a retenir les fines tel qu’on va le voir

dans les chapitres suivants.

i

Perte de pression, kPa
-

| i m v

T
0 10 20 30 40 50

Temps, min
Figure 2.6 Cinétiques de dissolution du PEO durant son agitation (400 t/min) et son

pompage (250 ml/min). I — dissolution du PEO, II — grands enchevétrements, III —
désenchevétrement du PEO, IV — PEO désenchevétré.

2.4.2 Stockage du PEO

On a étudié l'effet du stockage du PEO sur la perte de pression sur une longue période de
temps. On a constaté que pendant le stockage (température ambiante, aucune agitation)

la perte de pression du PEO diminue légerement (Figure 2.7). Ceci indique que les
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enchevétrements de PEO se dégradent, mécaniquement ou chimiquement, et ceci peut

avoir un impact négatif sur I'efficacité de rétention du PEO.

Perte de pression, kPa

A 160 mL/min
® 250 mbL/min

Temps, jours

Figure 2.7 Perte de pression du PEO en fonction du temps de stockage mesurée
a 160 et 250 mL/min.

2.4.3 Efficacité de rétention du PEO

Avec I’expérience discutée ci-dessus, on a montré que pendant la préparation et le

stockage du PEO, la dégradation du PEO a lieu et peut €tre détectée en mesurant la perte

de pression du PEO. La question & poser maintenant est : comment cette dégradation

affecte-t-elle 'efficacité de rétention des fines du PEO?

Deux groupes identiques d'expériences sur le formeur a double-toile de laboratoire ont

été exécutés afin d'étudier la relation entre la perte de pression du PEO et I'efficacité de

rétention des fines du PEO. On peut voir sur la Figure 2.8 que le désenchevétrement du
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PEO a un effet négatif sur l'efficacit¢ du PEO a retenir les fines. Un rapport trés clair

entre la perte de pression de PEO et I’efficacité du PEO a retenir les fines a ét€ trouvée.

55%
Temps d'agitation (400 RPM) 5 min

50%
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c
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-
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(]
2
‘O
o
35% B
Sans agent de rétention —&— Expérience 1
S --4-- Expérience 2
30% @
2 3 4 5 6 7 8 9

Perte de pression, kPa
Figure 2.8 Rétention globale en fonction de la perte de pression d’une solution de PEO
a 0,02% mesurée a 400 ml/min
L’erreur sur la rétention a ét€ évaluée en utilisant I’erreur expérimentale estimée a 1’aide
du plan expérimental effectué au chapitre 4 pour identifier les paramétres importants
influencant la rétention des fines sur le formeur a double-toile. Cette estimation a €té
jugée adéquate puisque les expériences effectuées pour générer les courbes de la Figure

2.8 sont similaires a celles faites pour le design expérimental.
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2.5  Conclusions et implications pour la fabrication du papier

On a montré que I'état d'enchevétrement du PEO dépend des conditions
hydrodynamiques pendant la préparation du PEO. Des observations semblables ont €té

également rapportées par des usines (Brine, 1992).

Une sonde expérimentale destinée a la caractérisation de 1'état d'enchevétrement du PEO
en mesurant la perte de pression d'une solution de PEO passant par un fin capillaire a été
développée. On a constaté que la perte de pression du PEO est un parametre sensible
pour détecter les changements du désenchevétrement qui se produisent pendant la
préparation, le stockage, et I'injection du PEO pour des conditions réelles de fabrication
du papier. La théorie qui défend que le PEO hautement enchevétré est un bon floculant
pour les fines (Abdallah, 2002 ; van de Ven et al, 2003) a été validée en mesurant
l'efficacité du PEO a retenir les fines sur un formeur a double-toile de laboratoire. En
utilisant un syst¢eme de PEO-cofacteur, on a constaté que la quantité de fines retenues

dans la feuille de papier dépend de 1'état du PEO avant l'injection.

Puisqu’il existe une corrélation entre la perte de pression du PEO et son efficacité a
retenir les fines sur un formeur a double-toile de laboratoire, la mesure de la perte de
pression pourrait éventuellement €tre intégrée au suivi et au contrdle de l'efficacité du
PEO 2a retenir les fines. Pendant la préparation, l'efficacité du PEO pourrait étre

maximisée en contrOlant les conditions hydrodynamiques. Son état d'enchevétrement
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pourrait &tre surveillé dans le réservoir de stockage et avant l'injection. La mesure de la
perte de pression pourrait aussi aider au suivi de I’état d’enchevétrement du PEO avant
son injection et a I’optimisation du dosage de PEO pour assurer un maximum/optimum
de son efficacité a retenir les fines dans le papier ainsi que qu’a une formation optimale
de la feuille. Tous ces parametres lorsque surveillés et contr6lés auraient éventuellement
un impact positif sur ’économie du procédé et la qualité du papier produit. Il faut
cependant évaluer I'impact des autres parametres de préparation, tels que le dosage, le
ratio PEO-cofacteur ou la concentration a D’injection sur la machine, sur le
désenchevétrement du PEO et son efficacité de rétention. Ceci sera fait au chapitre 4 du
présent rapport a l’aide d’un design expérimental pour identifier les parametres

dominants et influencant le plus la rétention des fines.
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CHAPITRE III BILAN DE MASSE SUR UN FORMEUR A DOUBLE-TOILE
DE LABORATOIRE

3.1 Présentation’

Au chapitre précédent, nous avons présenté 1’appareil congu pour mesurer la perte de
pression d’une solution de PEO passant a travers un fin capillaire. Il a été observé que
ce parametre pouvait &tre utilis€ pour détecter des changements dans I’enchevétrement
du PEO durant la préparation, le stockage et I’injection du polymére. Nous avons aussi
établi une relation entre la mesure de perte de pression (ou I’état d’enchevétrement du
PEO) et I'efficacité du PEO a retenir les fines. L’appareil utilis€é pour établir cette
relation est le formeur a double-toile de laboratoire (FDTL) du Centre de Recherche en
Pates et Papiers de l'universit¢é McGill. Dans le chapitre qui suit, une méthode
permettant d’évaluer la capacité du formeur a double-toile de laboratoire a étudier les
systtmes de rétention en vérifiant si les expériences effectuées sur celui-ci sont
reproductibles a été mise au point. On y examine aussila répartition des courants

sortant de la machine et on compare avec des données proches des conditions d’usine.

? Cette section a pour but de faire le lien entre le chapitre et le mémoire
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3.2 Introduction

3.2.1 Notion de la rétention

Le papier est un mélange de plusieurs composants, tels que les fibres, le bois, les charges
organiques et inorganiques, les polymeres de finition ou d’apprét du papier, les agents de
rétention ainsi que d’autres additifs qui facilite le bon fonctionnement de la machine a
papier. La rétention des fines provenant des fibres de bois et des charges dans le papier
est essentielle pour produire un papier de bonne qualité et pour réduire au minimum la
pollution et le cotit du processus de fabrication du papier. Ces matériaux ont également
une tendance a €tre lavés par I’eau qui est drainée a travers la toile de la machine a
papier. Une définition générale de la rétention donnée par Lancaster (1998) est la
quantité de matiere solide, suspendue, colloidale ou dissoute, qui reste dans la feuille de
papier en comparaison a la quantité de matiere présente dans la pate a I’entrée de la
machine. Une définition pratique de la rétention est donnée par I’équation (1) au

chapitre 2.

3.2.2 Mesures expérimentales de la rétention

I est difficile, en étudiant la rétention et la formation de la feuille dans un laboratoire de

répliquer les facteurs dominants puisqu’ils agissent I'un sur l'autre sur une vraie machine
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a papier. Des exemples de ces facteurs peuvent étre la filtration hydrodynamique, la

force de résistance de 1'eau, la floculation et toute autre interaction particule-particule.

Les équipements les plus souvent utilisés pour évaluer les agents de rétention des fines,
des charges ou de tout autre additif sont la formette, la formette dynamique et le DDJ
(dynamic drainage jar) Lancaster (1998). Le formeur a double-toile de laboratoire
(FDTL ou LTWF pour laboratory twin-wire former), congu et construit par Hammock et

al. (2000), a été développé a cette fin.

Un schéma du FDTL est donné a la Figure 3.1. Cing sections principales peuvent étre
distinguées sur ce schéma: la section A est la section de la caisse d’arrivée et de
I’injection de la pate dans le formeur; tandis que les sections B, C et D regroupent tous
les composants de la section de drainage: le rouleau formeur, les racles d’égouttage, les
caisses aspirantes et finalement, le matelas fibreux est recueilli a la section E. La pate
est mélangée dans un réservoir muni d’un agitateur et est acheminée par une pompe a la
caisse d’arrivée. Une boucle de recirculation au réservoir de mélange assure
I’homogénéité de la pate. Les levres de la caisse d’arrivée peuvent €tre ajustées pour
obtenir différentes ouvertures et épaisseurs du jet d’injection. Les principales
caractéristiques du FDTL sont présentées a la Table 3.1 et a la Figure 3.2 qui est une vue

générale de 1’équipement actuel.
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Section de
récupération du
matelas fibreux

Section de la
caisse d’arrivée

Figure 3.1 Schéma du formeur a double-toile de laboratoire

Tableau 3.1 Caractéristiques du FDTL

Volume du réservoir de mélange 330L
Vitesse de rotation de la pompe 945 RPM
Quverture des levres de la caisse d’arrivée 6 mm
Diametre du rouleau-formeur 0,15m
Diametre du rouleau leveur 0,60 m
Tension dans la toile

- Pression, longue 425 kPa
- Pression, courte 220 kPa
- Tension, longue 2.01 kN/m
- Tension, courte 2.02 kN/m
Vitesse de la toile

- Vitesse du moteur 1750 RPM
- Vitesse de la toile 5,31 m/s
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Figure 3.2 Vue d’ensemble du formeur a double-toile de laboratoire

Le FDTL peut fonctionner sous différentes conditions. La consistance de la pate varie
entre 0.3 et 1.2 %. La vitesse du jet peut atteindre 6 m/s ; la vitesse maximum de la toile
se situe autour de 5 m/s (Pigeon, 2000). Le temps de contact entre 1’agent de rétention et
la pate avant son introduction dans la caisse d’arrivée, qui a été déterminé comme étant
un facteur important (Pigeon, 2000), peut étre varié en changeant la longueur du tube

entre le point d’injection et I’entrée de la caisse d’arrivée (Figure 3.3).
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Pate + Cofacteur
Agent de rétention
A la caisse d'arrivée

R

’ N
|

|

Tube de longueur variable

Figure 3.3 Injection de la pate et du PEO/CF sur le FDTL

3.2.3 Etude de Vefficacité de rétention du PEO sur le FDTL

Dans cette étude, 1’oxyde de polyéthylene a été utilis€ comme un agent de rétention. Le
PEO a été trouvé efficace dans les usines intégrées de pate thermomécanique (PTM) et
de papier journal, particulierement dans les systemes fermés et hautement contaminés.
L’efficacité de rétention du PEO peut étre utilisée sur le FDTL, qui a été créé pour
simuler des conditions industrielles. C’est un outil idéal pour I'étude de I’efficacité de
rétention puisqu’il est possible de recueillir toutes les eaux blanches des différentes
parties du formeur et puisque faire des bilans de matiere complets et rigoureux sur une
machine a papier réelle est trés laborieux (Donat, 2000) et ne peut pas &tre fait de fagon

routiniere.

Cependant, les expériences doivent étre effectuées en suivant une méthode précise pour

produire des résultats fiables, le plus important étant que les bilans de matiere doivent
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étre reproductibles. L’objectif de ce travail est d’effectuer des bilans de maticre
complets sur le FDTL et d’en vérifier la reproductibilité et la précision. Les valeurs

obtenues sont aussi comparées a des données provenant d'une machine a papier réelle.

3.3  Travail expérimental

3.3.1 Expériences pour les bilans de matiére

Les bilans de matiere ont été faits en utilisant une séric de données d’une série
d’expériences précédentes employées pour élaborer une relation entre la rétention des
fines et la perte de pression du PEO (Bednar et al., 2003). Les expériences ont été faites
en utilisant une pate thermomécanique (PTM) prise apres le réservoir de latence et ne
contenant aucun additif et a ét€ fournie par Papier Masson, une usine du Québec. Une
pate a une consistance de 0,8% a été préparée. Le pourcentage en fines dans la pate a
été mesuré a 26,4%. Une solution aqueuse de cofacteur (CF) a été ajoutée a la pate dans
le cuvier de préparation 1 heure avant chaque expérience a un dosage de 400 mg/kg de
pate séchée au four (oven-dried ou od). Une solution aqueuse de PEO a une
concentration spécifique a été injectée a 5,18m de la caisse d’arrivée a un dosage de 50
mg/kg de pite od. Ceci correspond a un temps de contact entre le PEO et la pate avant
I’injection sur le formeur de 4,9 s. A un débit de 4 kg/s de pate, les paramétres (vitesse

de la toile de 5,31 m/s, vitesse du jet de 4m/s et épaisseur du jet de 6mm) de la machine
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ont été ajustés pour obtenir un grammage du papier de 45 g/mz, une valeur typique dans
les usines de papier journal. Quatre expériences différentes et répétées ont €té
effectuées. Les expériences ont été faites avec un PEO agité durant 4 temps différents :
0, 5, 15 et 60 min (expériences 1, 2, 3 et 4 respectivement). L’agitateur que 1’on a utilisé
était un agitateur a hélice et I’agitation s’est faite a 400 t/min. Le temps d’agitation a €té
mesuré aprés une dissolution compléte du PEO, soit apres 45 minutes, en suivant une
méthode recommandée par Bednar et al. (2003). En changeant le temps d’agitation du
PEO, I'état d'enchevétrement du PEO est changé ainsi que son efficacité a retenir les
fines. Il est important d’observer que ce choix affecte la reproductibilité des bilans de
matiere. Pour chaque expérience, 1’eau blanche du rouleau formeur, des lames
d’égouttage et des caisses aspirantes a été soigneusement recueillie ainsi que le matelas
fibreux et les bilans de matieres et la rétention des fines ont ét€ déterminés. La
consistance de la pite et la teneur en fines ont été trouvées en suivant les méthodes

standard Tappi T240 and T261 (Tappi, 1992).

3.3.2 Préparation du PEO

Le PEO et le cofacteur utilisés pour les expériences sont respectivement un PEO-PDF
181001 et un Equipap 1344 fournis par E.QU.LP International. Le poids moléculaire
moyen du PEO employé est de 5%10°. La solution de PEO est préparée selon la

méthode suivante. Tout d'abord, une solution de PEO a 0,2% e a été fabriquée en
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ajoutant 1 g de granules solides de PEO a 500 ml d’eau distillée dans un bécher de 1 1.
La solution a été agitée par un agitateur a hélice a 400 t/min durant 45 min. Il a été
observé qu’a la fin de I’agitation, la solution de PEO était claire et sans granules ou
flocs. Cette solution désignée sous le nom de “PEO fraichement dissous” (Bednar,
2003), est par la suite diluée a une concentration de 0,02% et directement injectée dans
la ligne de pate ou agitée durant 5, 15 ou 60 minutes de plus avant la dilution et
I’injection. Lorsque le temps d’agitation est prolongé, la solution de PEO se
désenchevétre. Le degré de désenchevétrement est estimé en mesurant la perte de

pression du PEO avec un senseur développé par Bednar et al. (2002, 2003).

34 Résultats et discussion

3.4.1 Bilans de matiéeres globaux

Les résultats principaux sont présentés aux Tableaux 3.2 et 3.3. L’étalon est considérée

comme €tant une expérience sans agent de rétention et agit comme état de référence.



Tableau 3.2 Bilans de matiére totaux

] MATIERE RECUPEREE (%)
Etalon P
EXPERIENCE | (sans | 1 | 2 | 3 | 4 |Movemne ) Bearciype (%)
PEO)
Rouleau for. (B) 54,0 56,8 | 55,0 | 55,1 | 55,2 55,4 1
Racles (C) 16,6 148 | 14,6 | 149 | 15,3 15,1 0
Caisses asp. (D) 11,3 10,6 | 10,1 | 10,2 | 10,5 10,4 0
Matelas fibr. (E) 92 104 1 10,5 | 104 | 8,5 9,9 1
Récupération * 90,9 92,6 1 90,2 | 90,6 | 894 90,7 1
Tableau 3.3 Bilans de mati¢re sur les fines
FINES RECUPEREES (%)
Etalon
EXPERIENCE | (sans 1 2 3 4
PEO)
Rouleau for. (B) 41,5 32,3 31,6 36,8 37,9
Racles (C) 11,9 8,2 7,6 8.5 9,6
Caisses asp. (D) 10,3 7,2 7,1 7,6 8.4
Matelas fibr. (E) 27,3 439 439 37,8 32,9
Récupération * 90,9 92,6 90,1 90,6 88,7

* La référence (100%) est la teneur en solides mesurée dans la caisse d’arrivée

Le Tableau 3.2 montre que globalement la méme quantité de matiere (fibres, fines et
eau) est récupérée a chaque section du FDTL. L’écart-type est nul ou de 1 pour chacune
des sections du formeur, ce qui indique que globalement on récupére a chaque fois la
méme quantité de matiere dans chacune des parties du formeur. Ce résultat est
vraisemblable puisque 1’on récupere principalement de I’eau. Pour par exemple 100 kg
de pate utilisé lors de I’exécution de chaque expérience sur le FDTL, on a environ 800 g
de solides (fibres et fines ; consistance de 0,8%) qui circule dans le systeme et environ

200 g de fines (26,4% de fines dans la pate a ’entrée du FDTL). Pour les bilans totaux,

il est donc justifi€ de comparer les 4 expériences entre elles bien qu’elles utilisent 4
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solutions de PEO différentes et donnent des rétentions différentes. On récupere
principalement de 1’eau et la variation de la quantité de fines dans les différentes partie
du formeur est noyée par la grande masse d’eau récupérée. Cependant, cette
comparaison ne sera pas possible dans le cas des bilans sur les fines. De plus, on
remarque que la récupération de la matiere n’est pas totale et qu’il y a un déficit
systématique de matiere de 9 = 1% pour chaque expérience. On a observé également la
présence d’un courant de retour a la caisse d’arrivée (backflow), i.e de fortes

éclaboussures a I’entrée de la caisse d’arrivée tel que montré a la Figure 3.4 ci-dessous.

Courant
de retour

Figure 3.4 Illustration du courant de retour de pate a la caisse d’arrivée

On a posé I’hypothese que ce courant de retour a la caisse d’arrivée €tait probablement
produit par le type de pate employé ou 1’état du PEO utilis€ ou les parametres utilisés
puisque les travaux antérieurs ont montré qu’un bilan quasi parfait (100% de
récupération) pouvait étre fait autour du systeme avec différentes conditions (Hammock
et al., 2000). De plus, la teneur en fines dans le cas présent est de 26,4%, alors que dans

le cas d’Hammock et al, ils utilisent une péte kraft contenant une quantité négligeable de
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fines et aucun agent de rétention. Ce phénomene de perte a été€ observé pour toutes les
expériences exécutées dans le cadre de ce travail sur le FDTL. 1l n’a pas pu étre €vité
malgré quelques ajustements mineurs sur le FDTL. En observant les opérations de la
machine durant I’expérience, cela ne veut pas dire qu’il n’y a pas d’autre perte d’effluent
systématique. On peut alors faire I’hypothese que la matiere non récupérée est en fait un
courant additionnel qui ne peut étre recueilli ou mesuré pour la configuration courante

du formeur a double-toile.

En observant le Tableau 3.3 des bilans de maticre sur les fines, on remarque que le
pourcentage de fines mesuré dans le matelas fibreux diminue a mesure que le temps
d’agitation augmente, laissant supposer qu’un PEO plus agité est plus désenchevétré,
donc moins efficace a retenir les fines dans le matelas. De plus si on compare ces
mémes pourcentages de rétention dans le matelas fibreux avec ceux provenant la relation
rétention-perte de pression de la Figure 2.8 du chapitre 2, on observe la méme tendance
pour les valeurs de rétention ainsi que des valeurs de rétention semblables bien que
calculées différemment. Finalement, on verra dans le chapitre 4 que le temps d’agitation

n’est pas la variable principale faisant varier ’efficacité de rétention. On est donc en

mesure de conclure que nos bilans de matiere sur le FDLT sont reproductibles et précis.



36

3.4.2 Comparaison avec des résultats antérieurs

Il n’y a que quelques rapports sur les bilans massiques sur des formeurs a double-toile
dans la littérature. On a identifié€ 2 séries de résultats qui sont disponible a des fins de
comparaison. La premilre série a ét€ générée par Hammock (1998), la deuxieme
provient de données recueillies sur un formeur Gap Blade Beloit (Donat, 2000). Méme
s’il y a des différences significatives, le FDTL et la machine commerciale pourraient
étre comparés en terme de conditions d’opérations, d’échelle, de configurations

d’équipement, de design et de courants correspondant. Les résultats sont donnés au

Tableau 3.4.

Tableau 3.4 Bilans de matiére globaux pour le FDTL et le formeur Beloit

SECTION FDTL* BELOIT FDTL"
(%) FORMER (%)
(%)
Zone de formation 55 66 76
Racles 15 - 5
Caisse aspirante 10 8.5 16
Cylindre aspirant - 21.5 -
Matelas fibreux 10 4 13
Courant de retour 10 - -

* Résultats de ce travail

» Hammock, 1998

Les différences principales dans les bilans de matiere entre les 2 appareils peuvent étre
observées dans la zone de formation et la zone du matelas fibreux. Un plus grand
pourcentage massique (66%) sort de la zone de formation du formeur Beloit, en

comparaison au formeur a double-toile (55% pour ce présent travail) Le drainage est
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plus efficace dans le cas du formeur Beloit. Ceci peut étre expliqué par le fait la vitesse
du formeur Beloit est 3 fois plus élevée que celle du formeur a double—toile (914 m/min
en comparaison a 300 m/min), ce qui permet une meilleure formation de la feuille. De
plus, I’enléevement de I’eau prend place sur une plus longue distance qu’un formeur a
rouleau typique (Thorp, 1983). Aussi, s’il n’y avait pas un courant de retour sur le
FDTL, la différence entre les pourcentages massiques sortant de la zone de formation
des 2 machines aurait pu étre plus petite. Le matelas fibreux constitue 4% de la masse
pour le formeur Beloit, alors que 10% massique est recueilli dans le FDTL. 1l s’agit

encore une fois probablement d’un effet de drainage plus élevé sur le formeur Beloit.

3.5 Conclusions

L’objectif de ce travail a ét€ dans un premier temps de démontrer que le formeur a
double-toile de laboratoire est un outil appropri€ a 1’étude de la performance d’un
systéme de rétention basé sur le PEO. Il a ét€ montré que les bilans de matieéres sur cette
machine a papier expérimentale sont reproductibles et précis. La récupération massique
sur le formeur a été trouvée supérieure a 90% et la perte de masse a été expliquée par un
courant de retour a la sortie de la caisse d’arrivée. Cependant, le formeur ne reproduit
pas les conditions réelles d’une machine a papier, il y a des différences significatives
dues par exemple aux éléments de drainage différents (forces centrifuges dues a la

vitesse de la toile, tension dans la toile et efficacité des caisses aspirantes). Mais le
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FDTL est un outil pratique, économique et a petite échelle et peut étre certainement
utilisé pour simuler la formation de la feuille dans des conditions de laboratoire, par
exemple, dans le cas présent d’effectuer des expériences préliminaires sur un systeme de

rétention basé sur le PEO.
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CHAPITRE IV ETUDE EXPERIMENTALE D’UN SYSTEME DE RETENTION
BASE SUR LE PEO EFFECTUEE SUR UN FORMEUR DOUBLE-TOILE DE
LABORATOIRE

4.1 Présentation’

Au chapitre précédent, il a ét€é montré que le formeur a double-toile de laboratoire est un
outil efficace pour étudier la performance d’un systeme de rétention basé sur le PEO car
on peut obtenir sur cet appareil des bilans de matiere reproductibles et d’une précision
jugée adéquate. Afin de contrdler efficacement la rétention des fines dans le papier a
I’aide du PEO, il est nécessaire d’avoir acceés a des données quantitatives fiables sur le
phénomene. Le troisi¢me et dernier objectif de ce travail est d’identifier les variables
qui influencent la rétention des fines sur le formeur a double-toile de laboratoire et de
quantifier leur effet. Afin d’atteindre cet objectif, on a simulé la formation d’une feuille
de papier sur le formeur en faisant varier les parametres clés selon un plan statistique

d’expériences. Le chapitre suivant présente ce travail et les résultats obtenus.

? Cette section a pour but de faire le lien entre le chapitre et le mémoire
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4.2 Introduction

Dans l'industrie de la fabrication du papier, la fermeture des circuits pour réduire la
consommation d’eau et le volume d'effluent demeure une préoccupation importante en
dépit du progres accompli durant les dernieres décennies. La fermeture des circuits tend
a augmenter la quantité de matieres colloidales et dissoutes (MDC) dans les réseaux
d’eaux blanches de la machine de papier. La concentration des solides en suspension
(fibres, fines et charges) varie et la rétention en est affectée. Le contrdle de la rétention
est crucial pour les opérations de la machine a papier et pour la qualit€ de papier. La
teneur en fibres dans le papier peut augmenter ses propriétés mécaniques et optiques.
Les fines peuvent également améliorer le grammage du papier et par conséquent avoir

une valeur économique.

Les polymeéres non ioniques et a haut poids moléculaire, comme 1’oxyde de polyéthylene
(PEO), sont considérés comme étant de bons agents de rétention. Utilisés en méme
temps qu'un cofacteur, ils créent des ponts avec les fibres et améliorent la rétention et le
drainage (van de Ven et al., 1997). Des études précédentes ont montrées que I’efficacite
de floculation du PEO dépend des conditions de préparation et de stockage, comme le
temps d’agitation, la dilution et le cisaillement appliqué (Abdallah, 2002 ; van de Ven et
al, 2003). Ce comportement du PEO peut é&tre expliqué par la présence
d’enchevétrements qui sont formés lorsque le PEO se dissout dans I’eau. Lorsque ces

enchevétrements sont soumis a une dilution, & une agitation ou a un cisaillement, ils se
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séparent en enchevétrements plus petits et éventuellement en chaines libres (Abdallah,
2002 ; van de Ven et al., 2003). Ce procédé de désenchevétrement a €t€ étudié et

caractérisé par Bednar ef al (2003).

Puisque leur taille a diminué, les petits enchevétrements et les chaines libres de PEO ne
peuvent plus former des ponts entre les fibres puisqu’ils ne sont plus enchevétrés, ce qui
induit une perte d’efficacit€¢ de floculation. L’efficacité de floculation du PEO dépend
de son désenchevétrement, qui peut &étre estimé en mesurant la perte de pression
occasionnée par 1’écoulement d’une solution de PEO dans un rétrécissement ou un
élargissement de conduit (Abdallah, 2002 ; van de Ven et al., 2003). La perte de
pression est reliée a la viscosité extensionnelle et au poids moléculaire du PEO. Ainsi
puisque le désenchevétrement est également directement reli€é a la viscosité
extensionnelle et au poids moléculaire, de petites différences dans le désenchevétrement
peuvent étre identifi€es en mesurant la perte de pression. Une sonde expérimentale pour
caractériser 1'état de désenchevétrement du PEO a été construite (Bednar, 2002). Elle
est basé sur la mesure de la perte de pression créée par une solution aqueuse de
polymere passant a travers un capillaire fin. Il a ét€ montré par la suite que la perte de

pression mesurée était reliée a I’efficacité du PEO a retenir les fines (Bednar, 2003).

L’efficacité du PEO a retenir les fines a €té obtenue en effectuant des expériences sur le
formeur a double-toile de laboratoire (FDTL) construit a 1I’Université McGill. La

machine a papier de laboratoire est utilisée pour simuler les conditions de formation
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d’une feuille a petite échelle (Hammock et al, 2000). Une description détaillée de la
machine ainsi que de ses opérations peuvent étre trouvées au chapitre 3. L’€tude
quantitative de la rétention sur le FDTL implique qu’il est possible de contrdler les
conditions expérimentales et de reproduire les résultats. On a montré au chapitre 3 que

les bilans de matieres effectués autour de la machine étaient reproductibles et précis.

L’objectif de cette €tude est d’identifier les parametres qui ont un effet dominant sur
I’efficacité du PEO a retenir les fines dans la feuille de papier en utilisant le FDTL et en
quantifiant ces effets. Ceci a été fait en effectuant un plan expérimental statistique et en
trouvant un modele valide de I'efficacité de rétention du PEO pour un espace

expérimental déterminé.

4.3  Travail expérimental

4.3.1 Préparation et désenchevétrement du PEO

On a d’abord préparé premierement une solution a 0,2% de PEO fraichement dissous
selon la procédure décrite au chapitre 3. Le PEO fraichement dissous est ensuite dilué
par la suite a différentes concentrations (0,01% ou 0,02%) et est directement injecté dans
la pite ou agité durant 16 heures additionnelles. Lorsque le temps d’agitation est

allongé, la solution du PEO se désenchevétre. Le degré de désenchevétrement est



43

déterminé indirectement en mesurant la perte de pression avec la sonde expérimentale

décrite au chapitre 2.

4.3.2 Design expérimental

Quatre facteurs ont été identifiés comme étant susceptibles d’influencer la rétention des
fines: le temps d’agitation de la solution de PEO lors de sa préparation, la concentration
du PEO lors de I’injection dans la pate, le ratio cofacteur (CF) a PEO et le dosage de
PEO. Pour chaque parametre, une modalité maximum et minimum ont été choisies pour
déterminer I’espace expérimental a l'intérieur duquel des variations significatives de

rétention pourraient &tre observées. Ces modalités sont données au Tableau 4.1.

Tableau 4.1 Variables d’entrée et modalités associées

SYMBOLE VARIABLE MODALITE (-) MODALITE (+)
S Temps d’agitation 1 heure 16 heures
D Concentration 0,01% 0,02%
C Ratio CF/PEO 2:1 12:1
P Dosage 30 mg/kg pate od 80 mg/kg pate od

Deux modalités extrémes ont ét€ choisi pour le temps d’agitation du PEO afin
d’observer I’effet de son désenchevétrement. Pour 1 heure d’agitation, le PEO dit
fraichement dissous, se présente sous forme de gros enchevétrements tandis qu’apres 16
heures d’agitation, le PEO devrait étre compleétement dissous et désenchevétré. Les

concentrations dans la solution mere de PEO habituellement utilisée dans les usines
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varient entre 0,01% et 0,02%, ainsi ces limites ont ét€ choisies comme modalités
extrémes dans le cas présent. Les modalités du ratio CF/PEO ont été fixées a 2:1 et
12:1. Dans les usines, le ratio CF/PEO se situe généralement entre 8:1 et 12:1 ; il a donc
été anticipé qu’a 2 :1, I’effet du ratio serait significatif. Finalement, les modalit€s pour
le dosage du PEO ont été choisies sur la base de la relation entre la rétention des fines et

la concentration du PEO obtenue par Pigeon (2000).

Un plan factoriel fractionnel a ét€ choisi pour identifier les parametres dominants et
estimer I’importance de leur effet sur la rétention des fines. Il s’agit d’un plan a 8 essais
et une répétition du plan de 8 essais. La diminution de 16 essais d’un plan factoriel
complet au plan factoriel fractionnel qui requiert la moitié des essais expérimentaux a
été possible en faisant ’hypothese qu’un des 4 parametres (S, D, C ou P) peut étre
représenté par 1’interaction des 3 autres (Clément, 2003). Les 8 combinaisons et leurs
efficacités de rétention associées ainsi que leurs pertes de pression sont données au

Tableau 4.2.

Ce design est approprié pour déterminer les parametres qui ont un impact significatif sur
la variable réponse et pour effectuer une analyse exploratoire. En répétant le plan (les 8
essais), il est aussi possible d’évaluer I’erreur expérimentale. Eventuellement, un autre
plan expérimental comme un plan factoriel complet ou un design Box-Benkhen pourrait
étre utilisé pour établir un modele et optimiser la variable réponse en fonction des

parametres critiques identifiés dans I’étape de triage (Clément, 2003 ; Box et al, 1978)
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Il est recommandé lorsqu’on fait un design expérimental, d’effectuer les essais dans un
ordre aléatoire pour équilibrer les effets des variables qui ne sont pas controlées (Box et
al, 1978). Dans le cadre de ce travail, a cause de contraintes d’ordre pratique, comme,
par exemple, 1’ajustement de la concentration du cofacteur dans la cuve de préparation
de la pate, les essais n’ont pas pu étre faits dans un ordre rigoureusement aléatoire.
Cependant, a ’examen des résultats, on peut émettre I’hypothése que cette dérogation

n’a pas affecté la validité des résultats.

La rétention est calculée en prenant le rapport entre la quantité de fines qui se trouve
dans le matelas fibreux et la quantité de fines dans la pate fournie a la caisse d’arrivée.
Les quantités de fines sont déterminées par lavage d’un échantillon a travers un tamis

200-mesh. La taille des pores du tamis laisse passer les fines, mais pas les fibres.

4.4 Résultats et discussion

4.4.1 Efficacité de rétention du PEO

L’efficacité du PEO a retenir les fines, la variable réponse, a été tabulée pour chaque
essai expérimental et la perte de pression a été mesurée pour chaque solution de PEO
différente utilisée dans ces essais. Les résultats expérimentaux, la rétention tabulée et la

perte de pression mesurée sont présentés au Tableau 4.2. La perte de pression a ét€ prise
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a la concentration et au degré d’agitation correspondant au point d’injection du PEO

(0,01 ou 0,02 % et 1 ou 16 heures, respectivement).

Tableau 4.2 Combinaison des parametres pour chaque essai avec valeurs de perte de
pression et d’efficacité de rétention du PEO

SERIE 1 SERIE 2 MOYENNE
. EFF. . EFF. " EFF.
20| comBINAISONS (,fll,’;) | RET., (,f;,’;) | RET, (kAIf; | | RET.
t (%) ! (%) (%)
1 [-S -D -C -P] 570 13,76 | 6,50 : 1158 | 6,10 i 12.67
2 [-S +D -C +P] 7,30 2503 | 830 i 28,09 | 7,80 ! 26.56
3 [-S +D +C -P] 7,50 1 2132 | 850 i 2093 8,00 | 21.12
4 [-S -D +C +P] 590 | 3476 | 640 | 3585 | 6,15 : 35.31
5 [+S +D -C -P] 368 | 13,14 | 3,80 | 1181 374 1 1247
6 [+S -D -C +P] 3,18 12535 | 326 @ 1927 | 3,22 : 2231
7 [+S -D +C -P] 323 1 2181 | 328 | 21,53 | 326 | 21.67
8 [+S+D+C+P] | 3,66 @ 3567 | 3.8 ! 3603 | 3,76 | 35.85
Eralon |  AUcun PEO Sotns| - - - 1282
utilisé : : -

Note: les signes + et — désignent les m(;dalités maximales Iet minimales pour cﬁacune des
variables

En regardant les valeurs moyennes de rétention, on note que celle-ci varie de 12,47% a
35,85%, ce qui est un intervalle large et tres significatif. Il est intéressant de comparer la
gamme des valeurs de rétention obtenues pour les premieres expériences préliminaires
effectuées par Bednar er al (2003) aux valeurs de rétention de cette nouvelle série
d’expériences. Dans les séries de Bednar et al, les valeurs de rétention sont plus hautes
que dans ce travail; elles changent de 35% a 50% pour des conditions qui ont été
incluses dans l’espace expérimental du présent travail. Cette grande différence

inattendue peut étre expliquée par ce qui suit :
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- deux lots différents de pate ont été employés pour les deux séries d'expériences
exécutées a un intervalle de 8 mois et les variations de la qualit€ de la péte, telle
que le pourcentage des fines, la qualité¢ de I'eau employée pour préparer la péte
ou I’age de la péte, peuvent expliquer les variations entre les résultats.

- méme si le PEO et le cofacteur utilisés ont été les mémes dans les deux séries
d’expériences, 1’age du produit peut étre aussi un facteur qui expliquerait les
différences dans les valeurs de rétention.

- le courant de retour a la caisse d’arrivée (backflow) traité dans le chapitre 3
semblait plus important dans le présent travail et a pu affecter la consistance des
eaux blanches dans les zones B, C et D du FDTL. Puisque la rétention est
calculée par bilan de matiére, une haute consistance d’eau blanche produit une

plus petite rétention.

On distingue trés clairement dans les valeurs moyennes de perte de pression deux
groupes de traitement. Les 4 premiers essais ont les valeurs de perte de pression les plus
hautes, dans un intervalle qui varie de 6,10 a 8,00 kPa. Les 4 derniers essais ont des

valeurs de perte de pression plus basses, entre 3,22 et 3,76 kPa.

On peut supposer que la différence entre les deux groupes est caus€e par le parametre S,
le temps d’agitation. Dans le premier groupe (modalité —S), le temps d’agitation est
court (1 heure), le PEO est fraichement dissous, la perte de pression est élevée comme

prévu et le polymere devrait avoir un maximum d’efficacité€. I y a aussi deux sous-
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groupes, AP = 6,10 et 6,15 ou AP = 7,80 et 8,00 et ceci pourrait étre I'effet de la
modalité D, la concentration utilisée: 0,01 et 0,02%. Dans le second groupe (modalité
+S), ou le temps d’agitation est €levé (16 heures), les valeurs de perte de pression sont
beaucoup plus basses, le PEO étant complétement dissous et désenchevétré et
conséquemment devrait avoir une plus petite efficacité de rétention. Cependant, il n’y a
pas de corrélation entre AP et la rétention puisque la réponse dans les groupes est
pratiquement la méme. D’autres facteurs qui n’ont aucun effet sur AP semble noyer les

effets du désenchevétrement.

4.4.2 Analyse statistique

Dans la section précédente, il a été observé que les parametres ou les combinaisons de
paramétres choisis influencent la rétention des fines. Dans cette section, on examine
quelle est la variable qui a le plus d’effet parmi les 4 variables étudi€es et un modele de
ces effets sur la variable de réponse est élaboré. Ceci a été fait par le biais d’une analyse
statistique qui consiste en 3 grandes étapes : observation de la variabilité de la variable
de réponse, identification des effets principaux, obtention d’un modele et validation du

modele par une analyse des résidus.
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Variabilité de la réponse

Un excellent outil pour analyser la variation de I’efficacité de rétention est la carte de
controle. Une carte de controle donne une image du comportement d’un processus. Elle
permet d’analyser les fluctuations d’une variable réponse Y, de quantifier ces
fluctuations, d’appréhender les deux sources de variabilit€ (celle qui est causée par
I’opération normale du procédé et celle qui est causée par des anomalies dans le
procédé€) et de déterminer si le processus est stable. Un processus est dit stable lorsque
les parametres de la distribution (population) de Y sont constants et ne changent pas
dans le temps (Clément, 2003). Les cartes de contrdle sont basées sur le principe que
toute quantité variable comme la moyenne X et l'étendue R suit une distribution
statistique, en générale normale, si les fluctuations de cette quantité sont aléatoires.
Ainsi, si seulement la fluctuation aléatoire est présente dans une expérience ou un
procédé alors pour un contrdle sur la moyenne des échantillons, nous savons que 99,74%

des moyennes d'échantillons se situent dans l'intervalle suivant :

[E——

X-3c,, X +30;]

u

o

X =u,

la moyenne de la population (5)
oo =9

T
I'écart - type de la distribution des

moyennes d'échantillons
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Les cartes les plus communes sont celles de la moyenne (X ) et celle des étendues (R).

Une carte X est un graphique sur lequel sont pointées les valeurs des moyennes des
échantillons successifs prélevés de ’expérience. Cette carte permettra de détecter les
variations du niveau moyen des observations (tendance). Une carte R (ou carte de
I'étendue) est un graphique sur lequel sont illustrées les valeurs des étendues des
échantillons successifs prélevés de 1’expérience/du procédé. Cette carte permettra de
détecter les variations a l'intérieur méme de chaque échantillon (dispersion). Une
expérience est dit stable si la tendance et la dispersion sont statistiquement constantes
dans le temps. En admettant que la caractéristique mesurée est stable, le calcul des
limites de contrble permet d'obtenir avec précision une marge de variation permissible
de la statistique concernée. Cette marge de variation correspond a une fluctuation
naturelle ou sans conséquence (c’est la variabilité normale du procédé mentionnée plus
haut). Les limites de contréle statistiques (lignes pointillées (LSC et LIC) et pleines sur

la Figure 4.1) sont calculées tel que montré au Tableau 4.3.

Tableau 4.3 Limites de contrdles pour la moyenne X et I’étendue R

Carte Lighe centrale Limite supérieure | Limite inférieure
(LC) de controle (LSC) | de controle (LIC)
X X X +AR X - AR
R R D.R D.R

Les valeurs A,, D3 and D4 sont obtenues du Tableau 4.4 et sont fonction du nombre de

répétitions du plan d’expériences (dans ce travail, n=2). L'intervalle [LIC ; LSC] est une
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estimation d'un intervalle de 3 écart-types de chaque c6té de la moyenne des étendues tel

que décrit a I’équation (5).

Tableau 4.4 Paramétres constants A2, D3 et D4

4 5 6 7 8 9 10
0.729 | 0.572 | 0483 | 0.419 | 0.373 | 0.337 | 0.308
0 0 0 0.076 | 0.136 | 0.184 [ 0.223

2282 | 2.114 | 2.004 | 1.924 | 1.864 | 1.816 | 1.777

2.059 | 2.326 | 2.534 | 2.704 | 2.847 | 2.970 | 3.078

L’écart-type estimé du procédé, 6 =R/d,

Pour le cas présent, la carte X est constituée des valeurs moyennes de la variable
réponse (i.e de la moyenne des résultats d’un essai et de sa répétition pour chaque jeu de
8 expériences). Il y a aussi un histogramme des moyennes qui indique combien de
valeurs de rétention sont localisées dans chaque intervalle. Par exemple, 2 essais
(moyennes de 2 résultats) ont une valeur de rétention de 10 et 15%. La méme stratégie
est appliquée pour la carte R, mais cette fois-ci avec les valeurs des étendues. Les

résultats sont présentés a la Figure 4.1.
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Histogram of Means X-bar: 23.496; Sigma: 1.636 !

26.967
23.496
20.025

0 1 2 3 1 2 3 4 5 6 7 8
Histogram of Ranges Range: 1.846; Sigma: 1.395

6.031

1.846

"0 1 2 3 1 2 3 4 5 B 7 8

Figure 4.1 Cartes de contrdle de la rétention des fines

La carte X montre que ’efficacité de rétention varie d’essai en essai. La moyenne de
rétention est de 23,50% et la variabilité, de 1,64%. La LC en ligne pleine est calculée
comme étant la moyenne des essais. La LIC est de 20,03% et la LSC est de 26,97%. 1l
y a de la variabilité entre chaque paire d’essais expérimentaux, ce qui implique que les 4
parametres choisis influencent la rétention. L’histogramme des moyennes révele qu’il y
a 4 essais qui se retrouvent a I’intérieur des limites statistiques de contrdle, soit entre 20
et 27% de rétention et 4 autres essais qui sont distribués uniformément de part et d’autre
des limites statistiques de contrdle. Les valeurs des étendues sont situées a 1’intérieur
des limites de contrdle également, ce qui signifie que I'erreur expérimentale du procédé
est stable et homogene d’essai en essai. La LIC dans ce cas la est de 0% et la LSC, de
6,03%. Cependant, la valeur moyenne du 6° essai se situe sur la limite supérieure de
contrdle. Les deux valeurs de rétention prises individuellement (25,35% et 19,27%)
sont plus éloignées I'une de 'autre que les valeurs de rétention des autres essais

(Tableau 4.2) et conséquemment 1’étendue par rapport a la moyenne est plus grande. 1l
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s’agit d’une fluctuation anormale d@ a une situation anormale qui s’est produite lors des
expériences. On peut supposer qu’il y a eu erreur de I’expérimentateur lors de la prise
des données, que pour une des deux expériences le FDTL n’a pas fonctionné

normalement, etc.

Identification des effets principaux

Une charte de Pareto est utilisée pour identifiér les parametres qui ont un effet
statistiquement significatif sur la variable de réponse. 1l dépeint la contribution relative
des variables a la variable de réponse, la rétention des fines. Un estimé des effets est
calcul€ avec le test de distribution t en fonction de 1’écart-type estimé des expériences, le
degré de liberté n, qui est simplement le nombre d’observations N moins le nombre de
parametres, et la valeur de t trouvée dans une table de Student pour un niveau de

signification de 95% (ou une valeur-p plus petite que 0,05) selon I’équation suivante :

20
t*sd(effect) =t* — (6)
Jn
La valeur-p représente une probabilit€. Un p plus petit que 0,05 indique que I’on peut
s’attendre a ce que le résultat soit attribuable au hasard moins de 5 fois sur 100. On peut

aussi dire que le résultat est “significatif au seuil de 5% . La valeur-p est étroitement

liée a I'intervalle de confiance.
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L’intervalle de confiance est une estimation de 1’écart entre la plus petite valeur (limite
inférieure) et la plus grande valeur (limite supérieure) de résultat possible. Plus
I’intervalle est petit, plus le résultat rapporté a des chances d’€tre précis. Lorsqu’un
intervalle de confiance est de 95 % cela signifie qu’il y a 95 % de chances que le

véritable résultat de 1’étude se situe a I’intérieur des limites identifiées.

Temps d'agitation, S

,010 Concentration, D

Effet estimé

Figure 4.2 Charte Pareto

La Figure 4.2 montre que tous les parametres influencent la variable de réponse (aucun
effet n’est égal a 0), mais plus particulierement le dosage du PEO et le ratio CF/PEO
sont les deux parametres qui influencent le plus I'efficacité de rétention des fines,
puisqu’ils ont une valeur-p plus petite que 0,05, tel que présenté au Tableau 4.5 et
puisqu’ils ont les valeurs d’effets estimés par 1’équation 6 les plus grands, soit 12,971 et

9,945 respectivement. En augmentant le dosage du PEO et le ratio CF/PEO, on
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augmente aussi ’efficacité de rétention des fines. Il est intéressant d’observer que
I’effet estimé est négatif dans le cas du temps d’agitation du PEO (-0,836), c’est-a-dire
que plus le temps d’agitation augmente, plus I’efficacité de rétention diminue. En effet,
si on augmente le temps d’agitation du PEO, on désenchevétre le PEO et celui-ci devient

moins efficace a retenir les fines sur la machine a papier.

La table ANOVA (Tableau 4.5) indique que R’ est élevé. Le coefficient de corrélation
R’ est une valeur qui donne une appréciation de la qualité d’un ajustement par moindres
carrés aux données originales, ce qui implique que les 2 paramétres dominants (le
dosage du PEO et le ratio CF/PEO) compte pour une grande proportion dans la variation

de la réponse.

La variabilité de ’efficacité de rétention des fines est obtenue si la valeur de 1’erreur est
divisée par la somme des moindres carrés. Cette variabilité de la réponse due a I’erreur
expérimentale est uniquement de 2,4%. Ainsi, 97,6% de la variabilité€ est due aux effets

occasionnés par les parametres choisis.
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Tableau 4.5 Analyse de la variance (ANOVA)

ANOVA; Variable réponse: rétention
Facteurs R2=0'97.6

MS Résiduel=3.3999969

SS df MS F p

S 2.814 1 2.8140 0.8277 0.389537
D 4.111 1 4.1108 1.2091 0.303504
C 398.701 1 398.7011 117.2661 0.000005
P 678.212 1 678.2118 199.4759 0.000001
S par D 5.371 1 5.3708 1.5797 0.244263
S par C 7.659 1 7.6591 2.2527 0.171777
S par P 4.111 1 4.1108 1.2091 0.303504
Erreur 27.200 8 3.4000 - -
Total SS 1128.178 15 - - -
Variabilité 0.024 - - - -

Symboles: R: coefficient de corrélation; SS: sommes des carrés; df: degree de libert€;
MS: moindres carrés; F: F-test; p: valeur-p

La signification de la table ANOVA est expliquée au Tableau 4.6

Tableau 4.6 Signification d’une table ANOVA

Facteurs SS Df MS F p
Trouvée
avec une

Traitements k-1, ol k est SST/ (k- distribution-
T(@S,D,C,P SST le nombre de 1 MST/MSE | T pour un
et interactions) répétition niveau de
sign. De
95%

N-k, ou N est

Erreur E SSE le nombre SSE/(N- - -
, : k)

d’observations
Total SS SST + SSE N-1 - - -
Variabilité Erreur/Total - - - -

SS
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L’analyse statistique a €t€ conclue par une analyse des résidus, qui permet de déterminer
la présente d’anomalies dans les résultats. Pour ce faire, on a du vérifier trois

hypotheses :

- lanormalité de la distribution
- I’homogénéité de I’erreur expérimentale

- I'indépendance des essais

La Figure 4.3 montre le graphique de probabilité des résidus (probability plot of

residuals).

3.0

2.5 e
2.0 e

1.5 e

1.0 a
05F
0.0 g

(o}
-0.5 e

Expected Normal Value

-4 -3 -2 -1 o] 1 2 3 4

Residual

Figure 4.3 Distribution normale des résidus
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La distribution des résidus semble approximativement normale.  La variabilit€ des

résidus est donc minimale.

La Figure 4.4 montre le graphique des résidus en fonction des valeurs prédites de la

rétention par le modele.

Co
o0

o0

Q

Raw Residuals
o

10 15 20 25 30 35 40
Predicted Values

Figure 4.4 Uniformité de I’erreur expérimentale

Les points du graphique semblent se situer dans une bande horizontale, tout en €tant bien

distribués, ce qui laisse présager une uniformité de I’erreur expérimentale.

En conclusion, il est possible de dire que les paramétres choisis pour ce plan
expérimental influencent I’efficacité de rétention du PEO. L’analyse de variance a

indiqué que plus de 97% de la variabilité est dii aux parametres et non a |’erreur
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expérimentale. De plus, on a trouvé que le dosage du PEO et le ratio CF/PEO ont un
effet statistiquement significatif sur ’efficacité de rétention. L’analyse des résidus a
révélé que la distribution était gaussienne et que I’erreur était homogene. Un modele
approximant ’efficacité du PEO a retenir les fines sur le FDTL peut étre maintenant

élaboré.

4.4.2 Modélisation

Dans le cas d’une expérience de triage avec des facteurs a deux modalités, deux genres
de modeles peuvent étre élaboré : un modele d’effets principaux ou un modele qui tient
en compte les effets principaux et leurs interactions. Dans le cas présent, un modele
d’effets principaux nous a semblé le plus approprié puisque aucune des interactions
entre les quatre parametres n’a été trouvé statistiquement significative, comme montré
au Tableau 4.5, puisque pour toutes ces interactions, la valeur-p est supérieure a 0,05.

Le modele d’effets principaux dans le cas présent a la forme suivante :

Y:ﬂO+IBIXA+ﬂ2XB+ﬂ3XC+ﬂ4XD (7

Dans I’équation, X, Xg, Xc¢ and Xp sont les valeurs codées des facteurs A, B, C, D et
Bo, B1, B2, B3, Ba sont les coefficients des effets estimés. Le modéle actuel est donné ci-

contre :
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Y=235+6.5P+5.0C+05D-04S (8)
La variable Y est la variable réponse, I’efficacité de rétention du PEO. P, C, D et S sont

les variables codées (modalités +/- 1), P représentant le dosage du PEO ; C, le ratio

CF/PEO ; D, la concentration dans la solution du PEO et S, le temps d’agitation du PEO.

Pour chaque combinaison ou essai expérimental, on peut générer le Tableau 4.7 suivant :

Tableau 4.7 Comparaison entre les valeurs expérimentales et les valeurs calculées de la
rétention

Combinaisons Rétention, % Rétention, % Erreur relative, %
(moyenne (calculée avec le
expérimentale des 2 modele)
répétitions)

[-S -D -C -P] 12,67 12,01 5,24
[-S +D -C +P] 26,56 25,84 2,70
[-S +D +C -P] 21,12 23,00 8,90
[-S -D +C +P] 35,31 34,81 1,40
[+S +D -C -P] 12,47 12,18 2,35
[+S -D -C +P] 22,31 23,99 7,53
[+S -D +C -P] 21,67 21,15 2,41
[+S +D +C +P] 35,85 34,99 2,40

Il est possible de voir que dans 5 des 8 cas, I’erreur entre les valeurs expérimentales et

calculées est inférieure a 3% et dans tous les cas, elle est inférieure a4 9%.

Le modele peut étre utilisé pour générer des graphiques contours de la rétention en
fonction des deux parametres dominants : le dosage du PEO et le ratio CF/PEO. Un

exemple est donné a la Figure 4.5. Pour ce cas, le temps d’agitation du PEO a ét€ fix€ a
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1 heure et la concentration du PEO, a 0,02%. On peut observer qu’on peut augmenter
I’efficacité de rétention d’un systeme en augmentant le ratio CF/PEO plutot que le
dosage du PEO, ce qui peut étre économiquement avantageux étant donné le rapport des
prix des deux produits. 1l est important de dire que ce modele est valide pour un espace

expérimental donné et déterminé par les modalités extrémes de chacun des 4 facteurs.

PEODosage

8 10
CF/PEO ratio
Figure 4.5 Graphique contour de I’efficacité de rétention des fines

4.5 Conclusions

Un design expérimental a été effectué sur le formeur a double-toile de laboratoire pour
identifier les parametres-clés affectant I’efficacit€é du PEO a retenir les fines parmi
quatres facteurs choisis. Le dosage du PEO et le ratio CF/PEO ont €ét€ identifi€¢ comme
étant les parametres ayant un impact statistiquement significatif sur I’efficacité de

rétention des fines. Un modele a été développé. Egalement, la génération d’un
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graphique contour ‘de la variable réponse a permis de montrer que pour un PEO
fraichement dissous (agité 1 heure) et injecté a une concentration de 0,02%, il est
possible d’obtenir une rétention équivalente en augmentant le ratio PEO/CF et en
diminuant le dosage du PEO. Ce comportement peut étre économiquement avantageux.
La qualité¢ de superposition des prédictions données par le modele et des résultats
expérimentaux était bonne, les différences entre les valeurs calculées expérimentales et
calculées étant inférieures dans la majorité des cas a 3%. L’état d’enchevétrement du
PEO est la variable qui a le moins d’effets dans ces expériences bien que la mesure de la
perte de pression dans le senseur ait indiqué une différence significative d’état physique
du polymere pour les 2 modalités. Il semble que les effets hydrodynamiques lors de
I’injection de la pate dans une machine a double-toile tendent a niveler I’état physique

du polymere.
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CONCLUSION

La rétention des fines dans le papier est nécessaire pour avoir un papier de bonne
qualité. Les fines, avec 1’aide d’un agent de rétention, peuvent se lier aux fibres et
rendent ainsi le papier beaucoup plus résistant. Dans les usines de papier journal, on
utilise fréquemment un systeéme de rétention basé sur ’oxyde de polyéthylene (PEO) en
relation avec un cofacteur phénolique. On a observé par contre que le PEO se
désenchevétrait lors de sa préparation et des expériences de laboratoire ont montré que
cela réduit son aptitude a la floculation. La diminution du grammage, 1’augmentation de
la vitesse de la machine et la fermeture des circuits d’eaux blanches sont d’autres
facteurs qui diminuent la rétention. Dans ce travail, on a choisi de se concentrer plus
particulierement sur les mécanismes de rétention des fines dans la zone de formation
d’un formeur a double-toile de laboratoire et d’étudier la maniere de se comporter de

I’oxyde de polyéthylene qui agit en tant qu’agent de rétention.

Dans un premier temps, le désenchevétrement du PEO a été étudié en utilisant une sonde
expérimentale permettant de suivre [’évolution de la dissolution et du
désenchevétrement du PEO en fonction de la préparation et des conditions de stockage
du PEO. Le principe de la sonde est basé€ sur la mesure de la perte de pression, crée
lorsqu’une solution aqueuse de polymere passe a travers un capillaire fin avec une

géométrie définie.
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Les cinétiques de dissolution et de désenchevétrement en fonction des conditions de
préparation ont été mesurées. Les résultats ont montrés que la perte de pression peut
effectivement étre utilisée pour caractériser I’état de désenchevétrement du PEO et peut
étre utile pour prédire I’efficacité de rétention du PEO. Une forte relation entre la perte
de pression du PEO et I’efficacité de rétention a été trouvé dans des conditions proches a
celles retrouvées en usine sur un formeur a double-toile de laboratoire. Plusieurs
stratégies pour suivre et controler la dissolution du PEO et I'efficacité du PEO a retenir

les fines ont €té également présentées.

Dans un deuxiéme temps, on a déterminé si le formeur a double-toile de laboratoire €tait
un appareil utilisable pour étudier les systémes de rétention basé€s sur le PEO. 1I a €té
trouvé que les expériences faites sur ce FDTL étaient reproductibles et donnaient des
résultats précis. Cette conclusion a été obtenue en effectuant de simples bilans de
matieres sur le formeur. Plus de 90% de toute la masse entrant dans le formeur a €té
récupéré et la perte constante de matiere a pu étre expliquée par I’effet d’éclaboussement
derriere la caisse d’arrivée (courant de retour de pate ou backflow). Ce formeur a
double-toile de laboratoire a été désigné comme un outil a petit échelle tres efficace pour
simuler la zone de formation d’une vraie machine a papier et peut &tre utilisé pour

étudier les systemes de rétention des fines.

Finalement, dans le but d’identifier les parametres-clés influengant ’efficacité du PEO a

retenir les fines, une série d’expériences suivant un design statistique a été effectuée sur
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le FDTL. Les variables étudiées étaient la concentration du PEO, le temps d’agitation
du PEO durant sa préparation, le dosage et le ratio CF/PEO. Le dosage de PEO et le
ratio CF/PEO ont été trouvé comme étant les deux parametres ayant le plus d’impact sur
I’efficacité de rétention des fines. Un modele donnant les effets et interactions entre ces

parametres a aussi €té développé.
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RESUME

Les systemes de rétention PEO-cofacteur sont de plus en plus employés dans les usines de fabrication de
papier journal. La raison principale en est la nature non ionique du PEQ, ce qui le rend plus efficace que
des polymeres chargés dans des procédés fermés trés contaminés. Cependant, on a observé que le PEO
perd de son efficacité de rétention avec le temps, principalement parce que ses molécules se
désenchevétrent sous Peffet du cisaillement, de la dissolution, de I’entreposage et de I'injection. Cette
diminution d’efficacité est attribuée a I’augmentation du désenchevétrement. Le but de cette recherche est
le développement d’un appareil d’observation de I’enchevétrement du PEO durant sa préparation et son
entreposage basé sur la mesure de la perte de pression du PEO, perte créée lorsque le PEO en solution
aqueuse passe a travers un capillaire fin. Dans cet article, nous présentons la construction, la calibration et
I’analyse de sensibilité de I'appareil.

ABSTRACT

PEO-cofactor systems are increasingly utilized as retention aid systems in newsprint mills. One of the
reasons for this is that the non-ionic nature of PEO (polyethylene oxide), which makes it more effective in
highly contaminated closed systems than charged polymers. However, it has been reported that PEO
looses its fines retention efficiency with time, mainly due to disentanglement of its molecules during
shearing — dissolution, storage, and injection. This decrease in efficiency is ascribed to increasing
disentanglement. The scope of this work is the development of a portable unit for on-line monitoring of
PEO entanglement during preparation and storage based on the measurement of the PEO pressure drop,
creating when passing a PEO aqueous solution through a capillary. In this work we present the
construction, calibration, and sensitivity testing of the unit.
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INTRODUCTION

La rétention des fines est une étape importante dans la fabrication du papier puisque celles-ci sont
essentielles a la qualité du papier. Les fines permettent aux fibres de créer des liens afin de rendre la
feuille de papier plus résistante. Puisque les fines diffusent de la lumiere incidente, elles jouent un réle
important dans l'opacité de la feuille. Plusieurs systemes de rétention de fines sont disponibles
aujourd’hui. Les systemes basés sur I’oxyde de polyéthylene (PEO) avec un cofacteur (CF) sont de plus en
plus répandus dans les usines de papier journal. La raison principale en est la nature non ionique du PEQ,
ce qui le rend plus efficace que des polyméres chargés dans des procédés fermés trés contaminés. De plus,
le PEQ améliore le fonctionnement de la machine. En revanche, le surdosage peut nuire grandement a la
formation du papier.

Un dosage adéquat est nécessaire afin d’atteindre une rétention optimale, ce qui est souvent difficile étant
donné que le PEO perd de sa viscosité et donc de son efficacité de floculation avec le temps (Réf. 1, 2).
On a d’abord pensé que la perte de viscosité du PEO était causée par une diminution du poids moléculaire
résultant d’une dégradation due a I’oxydation, et que la vitesse d’oxydation était augmentée par la
présence de traces de chlore, de peroxydes, de permanganate ou de persulfates, et de certains ions de
métaux de transition tels que le Cu™, le Cu™, le Fe™ et le Ni**. La combinaison de ces agents peut donner
lieu 2 des pertes de viscosité considérables. En revanche, plusieurs stabilisants sont disponibles pour
minimiser cette dégradation par oxydation (Réf. 3).

De récentes €tudes ont toutefois démontré que le PEO est présent en solution aqueuse sous deux formes a
I’équilibre : sous forme d’agrégats et de chaines libres de PEO (Réf. 4, 5). Avant d’atteindre son équilibre,
le PEO peut également étre présent dans des agglomérats hors équilibre. Ce micro-état du PEO dépend
fortement du cisaillement. Des agglomérats sont présents pendant les étapes initiales de la dissolution du
PEO lorsque 1’on prépare une solution claire. Une agitation intensive causera le désenchevétrement de ces
agglomérats. Les chaines enchevétrées de PEO se comportent comme des macromolécules ayant un poids
moléculaire plus €levé et sont plus efficaces quand elles sont ajoutées a la suspension de fibres (Réf. 5). Le
désenchevétrement du PEO est illustré a la figure 1: de larges molécules (1a) se dissocient afin de former
des molécules enchevétrées plus petites (1b) ainsi que des chaines libres de PEO (I¢).

ERA

Figure 1. Désenchevétrement du PEO a) grandes molécules enchevétrées; b) petites molécules
enchevétrées; c¢) chaines libres de PEO

dilution,
temps

Ce travail porte essentiellement sur la mesure et le controle de ’efficacité du PEO visant a atteindre une
rélention de fines optimale sur une machine a papier. On a réalisé un appareil de laboratoire pour la
mesure du degré de désenchevétrement du PEO, et on continue a travailler pour intégrer le signal mesuré
dans la conception et le contrdle d’un systéme de préparation de PEO. Cet appareil produit une mesure de
la perte de pression observée qui dépend entre autres de la viscosité extensionnelle et du poids moléculaire
du PEO. De cette maniére, nous pouvons déceler de faibles différences dans le désenchevétrement du
PEQ, puisqu’il est directement lié & la viscosité extensionnelle et au poids moléculaire.
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MATERIEL ET METHODES

Matériel

Oxyde de polyéthyléene (EQUIP) avec M,, = 8,000,000 (PEO)

Méthode

Préparation du PEO et désenchevétrement

On a préparé des solutions aqueuses de PEO de 0,2 % massique en ajoutant graduellement des granules de
PEO 2 de I’eau déminéralisée sous une faible agitation produite par un agitateur & palettes a 100 /min. On
a observé que le PEO se dissout complétement en une heure environ, ce que 1’on appelle du « PEO
fraichement dissous ». Ensuite, on a agité le PEO pendant un certain temps dans un agitateur a palettes a
300 Umin. Le désenchevétrement du PEO se produit pendant cette agitation et la viscosité est
considérablement réduite. A la fin de cette étape, le PEO est suppos€ « complétement dissous ».

Appareil de mesure de la perte de pression du PEO

On a congu et construit un appareil portable pour mesurer la perte de pression qui se produit lorsque 1’on

passe une solution aqueuse a travers un capillaire fin qui est inséré dans un tube ayant un diametre plus
large. Le schéma de 1’unité est présenté a la figure 2.

. Controle de la
} pompe

Capillaire Sortie du PEO
Entrée du PEO

Pompe

.

Entrée AC ‘ Transducteur

Réservoir ! —_ PC
I RN Logiciel d'acquisition
de données

Figure 2. Schéma de I’appareil mesurant la perte de pression

Une solution aqueuse de PEO est pompée d’un réservoir & 1’aide d’une pompe péristaltique
(MASTERFLEX L/S) a travers un capillaire et est renvoyée dans le réservoir. La vitesse de rotation de
I’entrainement de la pompe est controlée de maniére digitale avec une précision de 0,25 %. On a calibré la
pompe suivant une procédure standard basée sur la mesure du poids d’un volume d’échantillon qui est
transporté par la pompe pendant un certain laps de temps. La différence de pression entre les deux
extrémités du capillaire est mesurée par un transducteur & pression différentielle. Avant la mesure, on
remplit le transducteur (E+H DELTABAR S) avec le liquide étudié a I’aide d’une petite vanne qui se
trouve entre les deux sorties du transducteur. La précision du transducteur a pression différentielle est de
0.1 % de I’intervalle couvert. Les données produites par le transducteur sont digitales et sont enregistrées
par le logiciel de communication HART (E+H COMMUWIN II).

On a utilisé des capillaires en verre de 1,8 mm, 2,2 mm et 2,6 mm de diametre et de 5 et 10 cm de
longueur pour des fins de calibrage.



Calculs de perte de pression pour eau

On a employé I'équation de Bernouilli modifiée pour calculer les valeurs théoriques de la chute de
pression de I’eau (Réf. 6):

)

«

arlik K)V
)= P = —+K +K,)—
Py P =pAf o 5

ou:
p-p1 différence de pression
p viscosité de ’eau
f facteur de friction

(fL=16/Re pour Re<3000, fT=0.0791/Rel/4pour Re>3000 (RéEf. 6))
L longueur du capillaire
D diametre du capillaire
Kc facteur de contraction (Kc=0.4(1-Sa/Sb))
K

€ facteur d’expansion
(Ke=(1-Sb/Sa)2)
Sa aire de la section du capillaire
Sb aire de la section du tube

La figure 3 présente le schéma d’un capillaire fin placé dans un tuyau ayant un diametre plus large.

K, L y K

+lll+

Py | —
: S. 'S,

Figure 3. Schéma du capillaire mince placé dans le tube ayant un plus grand diametre

RESULTATS ET CONCLUSION

On a construit un appareil de laboratoire pour mesurer la perte de pression de PEO. Afin de déterminer si
I'unité était suffisamment sensible a la détection d’un changement de pression causé par le
désenchevétrement du PEO, on a ensuite effectué plusieurs séries d’expériences. D’abord, on a calibré le
systéme avec de I’eau a I'aide de capillaires de différentes longueurs et divers diametres. Ensuite, on a
réalisé des tests avec une solution aqueuse de PEO a 0,2 % a différents états de désenchevétrement.

Calibration de I’appareil

On a calibré Ic fonctionnement de ’appareil avee de I'cau en mesurant la perte de pression en fonction de
la vitesse dans un capiliaire. Ensuite, on a comparé les valeurs expérimentales avec les valeurs théoriques.
On a utilisé des capillaires en verre de 1,8 mm, de 2,2 mm et de 2,6 mm de diamétre et de 5 et 10 cm de
longueur 2 des fins de calibrage. Les résultats pour le capillaire de 10 cm pour les diamétres de 1,8 mm, de
2,2 mm et de 2,6 mm sont présentés a la figure 4.
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Figure 4. Valeurs expérimentales (exp) et théoriques (calc) de Ia perte de pression (dp) de Peau en
fonction de la vitesse moyenne

Analyse de sensibilité de I’appareil

Dans le but de démontrer que les changements de perte de pression sont détectables et mesurables par
I’unité, On a mesuré la perte de pression pour des solutions de PEO a différents degrés d’enchevétrement
en fonction du débit. On a effectué 1’expérience pour une solution aqueuse de PEO a 0,2% massique (une
concentration typique dans une usine) apres différentes durées d’agitation. L’agitation €tait produite par un
agitateur a palettes 2 300 t/min. Les résultats présentés a la figure 5 illustrent la perte de pression en
fonction du débit pour différents temps d’agitation. La différence de perte de pression d’une solution de

0,2 % de PEO aprés 24 h d’agitation & 350 mL/min est de plus de 50 %, ce qui est bien détectable et
mesurable.

1500
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12580 0

I 2
I
£ 1000
£
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a
250
0
0 50 100 150 200 250 300 350 400
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Figure 5. Perte de pression d’une solution agueuse de PEO de 0.2% en fonction du débit pour
différents temps de mélange
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CONCLUSIONS ET IMPLICATIONS POUR LA FABRICATION DU PAPIER

On a congu, construit et calibré une unit€ expérimentale pour déterminer le désenchevéirement de
solutions aqueuses de PEO en les faisant passer dans un capillaire fin. Les résultats expérimentaux de la
perte de pression du PEO en fonction de la vitesse dans un capillaire ont démontré que les valeurs
théoriques obtenues par 1’équation de Bernouilli modifiée correspondent aux valeurs expérimentales pour
les trois diametres et les différentes longueurs de capillaire utilisées.

Les résultats de la mesure de perte de pression en fonction du débit pour une solution de PEO de 0,2 % a
différents stades de désenchevétrement ont démontré que 'unité est suffisamment sensible pour détecter
des changements dans le démélement du PEO a des débits élevés.

On a prévu d’effectuer plusieurs séries d’expériences. La premiere série portera sur le comportement du
PEO pendant la préparation et pendant I’entreposage, ainsi que pendant la dissolution et I’agitation. Les
résultats devraient fournir plus d’information sur le désenchevétrement du PEO pendant ces procédures.
Au cours de la deuxiéme série, on va étudier Iefficacité du PEO en fonction de I’enchevétrement pour la
rétention de fines sur un formeur a double toile de laboratoire, qui est disponible a I'Université McGill.
Ensuite, on a planifi¢ des expériences sur une machine a plus large échelle (machine pilote a Paprican)
ainsi que la mise en ceuvre de I’unité pour la conception de la préparation et du controle du PEO.

L’oxyde de polyéthylene, utilisé avec un cofacteur, est un agent de rétention efficace dans des systemes
trés contaminés utilisant de la pate thermomécanique ou désencrée. Malgré leurs nombreux avantages, les
systemes de rétention a base de PEO avec cofacteur demeurent problématiques, principalement a cause de
la dégradation mécanique due au désenchevétrement du PEO pendant le mélange, le pompage et
I’injection.

Il serait trés avantageux de surveiller et de contrdler la préparation du PEO en mesurant la perte de
pression, afin de garantir une efficacité de rétention maximale du PEO. Une fois mise en service, cette
unité peut aussi contribuer a 1’ optimisation du dosage de PEO, qui est également importante afin d’obtenir
une efficacité de rétention maximale et d’améliorer ainsi la fabrication du papier. Tous ces paramctres,
une fois surveillés et contrblés, auront un impact positif sur I’économie du procédé et sur la qualité du
papier produit.

REFERENCES

1. Xiao, H., Pelton, R., Hamelec, A., «Retention Mechanisms for Two-Component Systems Based on
Phenolic Resins and PEO or New PEO-Copolymer Retention Aids», JPPS: 22, (12), (1996).

2. Abdallah, M., «The Role of Polymer Entanglements in Polyethylene Oxide (PEO) Induced Fines
Flocculation», PhD Thesis, Department of Chemical Engineering, McGill University, (2002).

3. Kirk-Othmer Encyclopedia of Chemical Technology, John Wiley & Sons, Third Edition, 18, p.623,
(1982).

4. Polvelari M., van de Ven, T., G., M., «Dilute Aqueous Poly(ethylene oxide) Solutions : Clusters and
Single Molecules in Thermodynamic Equilibrium», J. Phys. Chem., (100), 13687-95, (1996).

5. Polverari, M., Van De Ven, T., G., M., «Dynamic Light Scattering Of Suspensions Of PEO-Coated
Latex Particles, Colloids And Surface», Physicochemical And Engineering Aspects, 86, 209-28,
(1994).

6. 6. Mccabe, W., L., Smith, J., C., Harriot, P., «Unit Operations Of Chemical Engineering», 5Sth
Edition, Mcgraw-Hill, pp. 204-207, (1993).



76

ilité et la précision du FDTL

Annexe 2 Bilans pour vérifier la reproducti

$8'5e So. T HWZ O g 10
Lyeo wui - ssieon wertsy)
oe'e =
19}
L0 Hau
1'si %~ 008d NINOW-!
Le % Q0Z/00L HONAW-B
ozt %
6'12 %% - BHRE BENIN-G
8'se % - 8217} DaNOIN-E
s'1e %> ¥ LH BONIN8)
2L %~ WRWBY) 3PIIvg
- UOIRIOISL U U/ TW. 00 %20 01 3R]
g8 {doieino98] ot ‘WiTW g9t "% 0) dp
- : 03339
- iebesop 03d)
(40302400 0u ‘03d ou) YNV S|
%6662 |
%¥80 €ve0 7198 | 00F 680’} 10}9G XoqpesH
%l€8 9ev0  Blev b 7980'G 65660 S %606 % 901 606 Heaoeg
%0184 w0 L8ivlL 950v's 59660 pit $220'0 2850°0 ev'ol NOTEdR) 9807
%ELL 6gv0  LoZYL ZISG'S BOSE'0 €l 0922'0 5686°0 09'v01 4Bi) petosijoy jeioj]
%108 9@ro  IsivL LGLE'S 6166’0 ziL oM
%L 10 8940 ISIT} 004 BLYOL L £ WNNoegA 8/90°0 %90'8 ELP8'0 %T86'L ¥5'0t oL 95'€ ol
0l b0 [FARVI 77 1N8 00} 8920t [I8% Z# WNNoeA £2000  %00°004 | €Z00'0 %8940 Se'k €L 8L's £ lnnoeA|
107 “{w/Not) Buoy worsue L 22120 0120 9912'h 001 9900'F 604 L# Wwnnoep 1p000  %00'004 | L¥00'0 %LLLO €12 05'8 s o1 wnnoe
0z2 «(ed) UoUS "sinssBId
Szy :(egy) Buoy ‘amsseig %940 Ss1'0 BISLE 00} 69660 01 2] 98L0°'0  %00'00+ | 9810°0 %0LZ0 98'8 orst ye9 < FE IRRGEA
Uoisua} olqeq I_
%oLk'0 9940 969t 001 ¥EQQ'L S0l Bujuiog S6Z00  %00'00) | S620°0 %8510 90'64 851 24 SHOA|
o180 080  coc8t 00F  9ei0'F 7oL
. %180 6080 Y0281 0oL 8L €0k JEOKC %0000+ | LEOL'O %89L'0 9029 9028 000 Buiwioy
134 :(s/6%) stey mol4 dind 998'0 9v8'0 €98t 0L 9120k 2ol ése H{ud)ieuly
2192 (s) uoneang %180 €18'0_ ecza’t Q0L ELIO} 101 X0gpEdH A %Q0Y'9Z | PL¥6'0 %818'0 {wo)enu) Xoopeet]
o ROUMELTS OUBISISUOD 21014 SSEW r] weans ) SRty 7 BOoRoBI g | () SPROS. AOURISIUGD ) SSER
sps “WdH duing wesns 10 ssepy paug dind 1adeq 1adedq Weeny' ST WEensg: -y WRENS YA 1oNIng
Moj] ding SISAEUY AoUSISISUOD soueleg seuld soue|eg 2491 |§ MES]
(40308400 ou “03d OU) NV G
[} #ax3
2002 ‘€T, .m:m:<_ Tol8¢




71

66'L¢C %
6520 wy/Bui+ es9807] lueEies
154 gl - PIA: M tueele]
55’k .
720
X8
8€ %~ G0Z/00} NONO-8
&L %~ 00LIGY VANOIN-B
zie Y6 BR/BE UONDIN B
SvZ % - Be/vl WoNOW-
&8l % - ¢4t BINON-8
829 2% - WBOZ 5Pl “wesjdud|
558 OBEanaeT 00 Ul T G0 V520 0]
s'8 {UONEINIIoe ol WIW 09 "%z q) dp)
10°80 033D
/605 abesop O3d
HO10vV309 + (Buis wiw 0) 03d AFATOSSITHSIHL *+ d|
TENS VAR ENI VAR - - - S10jo8 XodpEeH 696y |
R 9970 VBSET 759€S 66060 SIE
oal0'L S0V'0 1664 2L2LS VY60 v v e6 %2 20k v es ReRePE
266'9 EI'0 080v'+ 2216'S 8¥66°0 £1g 08100 6610°0- ££'8 INOISa3) 3591
560'L 2ero €o0zv'y PIS6'S £8668°0 454 oM 18120 £716°0 90°104 By} poragos BIoL
%70 ovio LBV 00l 51660 15 £ wnnoeA ¥BOLO  %LPEL | SHOBO 2066'9 151 L5k 95’ B
{ RUSGI2A 311qed ]
B E10 1994’} ook ezt oz 24 wnnoep 20000 %00'004 | 21000 %0y10 €2 'L 8Ls £4 WnnoeA
[z T{W/NM) 1Oy "UoISUS L 5710 oELo 1PV 0oL LMD 602 L# winnoep 16000 %00°00F | [€00'0  %LIEFO 892 sv'8 s 28 innoea
T4 (wyNp) Buo “uoisus |
oz “{eg) Hoys ainsseid 0110 2040 8041} 00F  HFOO'L 102 = 20100 %O00'00L | 000D %9ELD 6v'L eL'EL ve9 L whngel
Erd (e) Buol ‘8inssatd
Uojsua1 snges 5210 yeLo g621'L 001 2500°) 502 Buiwios 62100 %0000L [ 6100  %LO0M0 1891 €L6l T sfiod
€80 780 €058+ 00F  6ZI0L 702
20y {S7W) Kysofsh, dind °28'0 9180 €628} 00b  LL00'L £02 29200 %00'00L | 2900 bl yE'le el 00’0 Buiuiio |
og'e {s/6%) eyed moj dind 0180 z18'0 0028’k 00l SBOO'L 202 g9g “(wojjeury
(682 (s} uopesng 618'0 1180 L018'L 004 /6660 102 xogpesH L9820 %0v'9Z_| pv6s’0 %8I8 6E'60L S(wo)renul
&) H{ww) soig [ [T se0s.. dohee |
506 ‘Wl dwing Uieeqs SBuld
—_mogding Siskjeny AoUoIsIsSuoy). Soueleg sauld Boue|eg oiqiq
HOL0V309 + (Buiins uiw p) 03d GIATOSSIGHSIHS + WL
z
2002 '€z 8nBny)




78

o180 S080__€l¢g L 001 1eeot slojeg xoapesH
B €IE0 BPIE L vecyy BI00+ GIE
2052'9 8660 OLEE'L 0500 1E66'0 PIE
%€} L 2.60  LM9E'L  680T'S S6BEC EIE
%979 6Y€0  LLPE'L ELOVS 8ZBEV TLE qem|
%50 6YL'0  BSSKE 00 ZL00'L 1IE £# WAROBA
[ Kii50134 onged }
%10 SPr0  62SL'E 00 €800k OLE Z# WNNOEA
LU/NDY) HOUS "UOISUS | |
H(uwyN) Buo) uoisue L %510 8YL0  POPL'Y  00L 62660 60E 1# WnnoeA
:(eq) Hoys ‘einsssid
(echi) Buo| ‘aunssaly 9:01'0 LoKe  OvEHL  00F  EEEOL /0B sttod
UolsUa] ougey
%5210 ZZL'0_ elvbL  00L  0SE0l S0E Suiwsoy
©.58°0 9Y80 €al8t  00F G920+ YoE
(152 “[S/W) AioofeA dind %820 810 6008'F  00L BEZZO'L E0E
56'C i(s/B) arey mold dind 028’0 €280 6.28'L 00l 15001 o€
£9'82 (s} vopeing %18'0 £08'0  8)6L} 00l 2986'0 10€ xoqpeeH
9 {ww) eohg I B} Ssep Weang|
5v6 gy dwing weans  jossely  paug
o3 ding

£6'42 o~ LLZ 0> [UgRIBY
oo Wbl - ‘esieon ueRiey
8L'e Wi =PI M ueBie)
651 P T jusEley
SL°0 i gy uesiey
L % 002d WONOW-G
g€ % ~008/00% BSNOW:E
84 %+ 00}/BY UONDIN-8
[y %~ 8Y/BE WOINOWH
zve % - QgL NN | ,
o5l %~ VLE OIS
19'9 % JUBIIOD PO usduded|
[Z5] UoTEn a6l O "UAT 160 OOF %6e0 0) p]
8'8 {uolyEnoloes ou Uit I 0d} ‘%%z 0) dp
10780
Lbog
HOL9V00 + (Buns wiu 5) 03d 03IATOSSIO + dWL
%2003 T
%¥ 06 % }'66 %¥'06 ISR
£820°0 48000 oL {NOTISdR) 5807
£618°0 SOLE0 5120} {B3) peipenan Eo L
16010 %0LEL 60080 %918'9 SLH )8 %€ oM
81000 %00'004 8L00°0 %6v1°0 6kl 169 8L'S € WnnoeA
88000 250000} 8€00°0 %SV v9'Z '8 iu's 74 winnoeA
oLLa'e %0000} 04100 %8pL0 8y'L erel ¥2'9 i wnnoe
y210'0 %00°00} v£10'0 %ol L 6102 62 4o
95/0'0 %0000} 9510'0 %ECL0 28’19 8’9 000 Bunuioy
9'se {wojieury
22920 %0Y'9Z 2516'0 %ELB0 20€LL 569 {wolenu| XoopesH|
N Seury onvely N1 SFHOS. 216100 ) SSEN.+ 1oN) WeINS, ) SEN
WesNS Seuly weals, UGG
@JuEjeq sautj ouejeg A4

g010v400 + (Bulis ww ) 903d Q3ATOSSIO + JWL

€
2002 'e2 1snbny|*




79

68'52
1520
612
651
900
o'z
9e Sa 0021001 HONIWED]
ozl %+ 001R% YN
zie Fo = BY/93 NN
ove 2% - 92/vL. BONIN ]
Lol =% £ A ANV
96’8 % © JusIu0Y BPIIO6]
143 TR O COF %200,
ve {UiogeioNol 6 Lkl Tk 091 “2ke 0) dp)
1680 Rz}
1605
HOLOV40Q + (Bulins Uy 1) 03d GIATOSSIA + dIWL|
OBL 0028 ¢ 0% GEE0 T 510150 ROGPEH] %ALY T
[Fee Buigm ur djnd jo swnioa] 990 SPGE'L 016V S 68860 Siv
| o 750015 XOUDESH| 8680 19884 96l tBYOL vib Tl 06 %966 %L 06
[ TEIq] 1 96€0 1ovp ) 66665 LOSO'L e 82200 12100 9oL NouSdatsset
S0 At 12088 wLVOL ey 9em| 22220 05160 51208 (B} paSaIog 161
ES TS/) RGOS, e
0521 AEC] .EQ_R_ 5810 2o et ool 71660 Ly £ wnnoep 82600 BigLL 95820 %yLEY £5'LL 605k 95'e GoM.
TBGEA aiqed |
0910 6540 6041'1 001 0z1o't ok 24 wnnoep, 12000 %00°001 1200'0 %SL10
TW/RH) Hogs uosus ]
(L pt) Buol “uoisus o110 8910 8091°1 ool 0£66°0 80p L wnnoe £6000 500001 £000 %6510
{BgH} yoys "eanssoid
(o) Buol “sanssaig o810 6210 sov1'L ool 8L10°) 200 sios 1210'0 %00°001 22100 %B9K0
TorsaL oHaes
2y a0 6ISHL 001 4600t sov Buputiog) 2200 %00'004 2200 %6210
7580 580 P508'T GOt Ep Fov
(5] AwooieA dind 5528'0 1280 SSES'L 00k 9rLoL £0v 62800 9600004 8800 a4
(s/64) ajey mol3 dind 180 608°0 1288t 004 ££e0'h 20v
(5) uoneing| o' 9180 vies's Q0L 140 1op X0qpesH| 6tv2'0 %0V’ 9E L1260 5b26°0
(i) 8o 2 10731914 EES (k=T 67 sSe [ wesns B Sey UOROELY o SPIs. Aoapeeaosy
Add dung; wea s Jo ssen psug ding Jsdey sadeg bipels AU wesng: eans
ol dind SNEaY Kousisisiog asuered seuly Saueled 31GH|
HOLOVA00 + (BULNs Ui 51) 03d GZATOSSIA + divL
3
2002 €2 1snbny |




80

[55] Ts/W) AIRORA oliqey
o5zt “WdH 10100
[ —TioREA EaES

foT W) OUS Uoisus |
e Wwi/N) Buo] ‘uoisus |
oz2 :(edl) Hoys “aInssaig|
el (echl) Buo| ‘ainssaid|

olsUa] SigeS

(57} RO g
:(s/6y) syed moy3 ding
(s} uoneinq.
HUTERTTY

‘gH dwnd’

WGid dind

weans jo ssep PsuQg ding Jeded Jadeq
SISAjeUY ASUsIisisucy

:84°0 8240 S608° 1 001 02e0't 310j2g XOgpeaH
b e

%82 L 00¥'0 GOBE’L €erS'S S066'0  GIS

2082 L L6e'0 £68¢'1 €69€'S 88660 PIS

5o¥ 0L 3844 1607 L SEPE'S 08660 €15

%9 L 16£'0 958€°L 899v'S €v660 EIS M|
%910 £9L'0 £061°L Q0L SL20°k  4IE €4 WNNJBA
%710 9EL'O vl 00L  0900°L  Ckg 2# wnnoeA|
5e91°0 BY1°0 0041 00k 9020k 609 L# WINNJBA|
e b b0 €Lro zZseL’L 0oL 8pe0’L  L0S spod.
%210 1210 LEEL'L 00L  OBi0'L  S0S Buiunoy
A 68L°0 898L°L Q0L 94660 ¥0S

5:8L°0 v8L0 0918t ol 12E0'L €08

96L'C ¥64'0 1828t 0oL 0620°L 20§

%640 £8L0 028 L 0oL 25¥0'L +0S XogpesH
ASUSEISUC (D) aIald (D) SSEfy (D) SSey (5] Sse El weals|

60'82 %o« L' O¥ _:mmm. N
g€2'0 Wbw = 95IR0g IueRiey]
8L'g wur-p A ieeley]
85t B T EEley
SL0 e - Uity Jueefey)
st
o€
zaL
viz
(33
€61
65'g 1ueoUded
16¢ EHETI091 U U T OOF 7550 0)
s’ {uonemouads odl i/ 091 %2 0) dp!
1680 030
iMbog
HO10V09 + (buins Ui 09) 03d GIAT0SSIQ + dL|
%Sy |
%868 5T 0% T8 68 FIsR0ooR
1¥20°0 2020°0- PELL {NOgd3) 5901
$912°0 9EL6'0 66'80L b} pejostion ol
62010 %SSZh 0028'0 %YL L evlL s6vL os'e
21000 %0000k 81000 %E91'0 oLk 889 8L's
€000 %00'00k 26000 %9E 10 1T sv's s
21100 %00'00k 21100 %6710 €8'L 2071 ¥29
£020°0 %0000k £020°0 %ELL0 88'2t 0802 262
1900 %0000k 19200 54210 $0'€9 [
o'sg
11520 %0792 FELSO 96820 £8'51L X
Ty ST T L SR s T
Wesng 5aUlY Lesnsg UERIG:
soue(eq aiqi]

HOLOVA0D + (Bunins uiu 09) 03d GIAT0SSIC + dWL

B
2002 €8 .m:m:<_




81

Fee BUIGRT U1 dind 1O SWINoA]
iz S5 XOPERH]|
[ emqies|
_ﬂol.m RS LS ENEIEE]
0.1 g Jotopn

L AUIOPRA dlqeS)

TW/NY) HOUS 'UOISUS 1
¥900'C {us/Nt) Buo) “uoisus L |
028 {edy) Hoys ‘ainssalg

“(edy) Buo] ‘ainssaly
uoisua | JUqe|

B
{s/Bv) eyey mo(d ding;
i(s) uoneIng
EUTMESTS

GCEBIOEO0 0 S59€0  €95EL cSYL'S 86860 Sy
£2YECLL900 950V'0  LvSh'L 21p0'9 G8VO°L biv
80€96£120°0 €€E€'0  GEBE'} €2r9y 2050'L ey
1BSE6EB90°0 EL9V'0  LPOS'} £€989'9 VIVO'L t434 @M
6¥ 1000 6v1i'0 2690 00k 2rIB0 i 4 £# WAndep
ZEELO0'0 ZEEVO  BOWLH 00} 2L00°h 134 &# wnnoep|
6191000 6I910  biotL 0L 9666'0 60¥ it WNNOBA|
LZEL000 1ZEVD  bepiThH 00L 0410 pivig ${iod|
2921000 29210 leell 00} SELO'L Sov m:__.r:omt
1208000 12080 5618 0L vLiOH vor
1008000 L0080 SE08'L 00l ¥E00'H o
84000 LBLLD  L30L' 00l 9ces’0 w0y
2928000 29280 Sees’t 00} €200'% 10y xogpesH
I weang
wesns  Jo ssep peuq ding  Jedeq iadey
SIEA[EUY AOUBISISUGD

TR TIF R ST

H010V409 + (Buugs un o) 03d GIATOSSIO +dWL
1

2002 ‘g Isnbny!

819z
S€2°0 wibus - /9sieay weeley
0z WU I A lueiey
19} TN 1] ugeley)
L0 st - guy ueeley
Vst % 00Zd RONIW-B
X % 2 002/001
vk %= 001/80 BN
91z % ~By/8E
92 % - B2/l WONOINE]
681 %P JONOWE
vi'e . %= IUBIICT SRIOS esisdey|
P dY 00F e JUsWSINSesW | 005 W B | ‘WdY 00p 18 U 5 wenesedaid O34
095 [UOREFIGIa] O U7 | 20 )
3 {uongnoiives o UL 091 “%g 0) dp
1080 [EEZE
1608 “8Besop Odd
HO10V40Q + (Buups umi 0) 03d 43A10SSIA + dN.|
%805V T
826 5525 00F %€8'¢o
69100 9Y00°0* 962
8250E1812°0 £256968'0 $0'804
8LE82€860°0 %69'2h 6¥LL0 WYLLY L oo'sh 95'e 9o
61000 %00°001 61000 %6 1'0 o't 80°L 8L's R unNoEA
86000 %00°001 82000 %EEHO €82 008 s g# lunnagyy
92100 %00°004 92100 %290 e fraas v29 L lnroeg
60200 %00°00k 60200 %32€ 10 851 o8k 262 stioy
9080°0 %00°001 9080'0 %9240 sg'es 98'€9
z9z
10680 %2080 8L00'HL




82

{60V1200Z0C  268e 0 Y T8568 5200} Sie
6296281200 €170 BYEV'L LEpL9 58660 rLE
sv0598980'0  LSiv°0 €50p'4 0L12'9 96860 gie
1986299/0°0 28250 88154 1298’9 92660 zie |
sv2100'0 SPLLO 1902t ook 9LE0't e £# wnnoep
evyiooo £PYLO VIS ook 8LE0'L ae G4 wnnoep
ECEI {W7NSY) HOUS UorsUa L
9002 H{wy/Nsi) Buo) ‘uaisuay 991000 $94'0 89601 ook 81£6'0 60€ L# wnnoeA,
022 {ed) Hoys ‘aunssaid
sy {eci) Buo) ‘enssalg 89z100°0 89210 LN oot 0020°L 108 S0
uolsus] Juqged
8621L00'0 86210 LBELL QoL £800'L S0€ Buusoy
68£8000 €868 0 €SI T oor F9E0°L $0E
(7] AHSCIS A g £1800°0 £148°0 tevet oot 8006°0 €08
66'e i(s/B¥) sjey mol3 dind 6058000 60580 1298'} 8 8LLO'L 208
17’82 i(s) uogeing 825800°0 82580 6906°L QoL L670'L 108 xogpeaH
El RUTTHIERTEY TOUBISISUCY [GEIE GEED B SSepy B} SSB # WEIHS
St6 Wdy dung wesng Jo SSBp paug Ng Jaded Jsded
Mot dind| SISAEUY 18UGT

e'i2
0820
542
65t
SL'0
(24
Ve
£z
91z
e
6Lt
6€'s
Wdy oov 18 T WJH 00 1E S10UI Ui §
WdH 00p 1e Juawainsesl ‘(W 605 Ui B L "WdH 00 12 S uofesedsid O3g
oY) OO ToT Q0. ORI Tl %600} 9P|
i {uopeInoioasay WY D91 'Yeg 0) AP
1080 O3did0)
4/ 0$
HO19V409 + (Buns U 5) 03d GIAT0SSIA + dWL|
A
6668 %Gy 10T 9260 68
+520'0 6ELO0- se'LL NOMSJaY s
2£162828°0 VIEBELYLE D 40201 B paosyon ot
PSOVEBOL0 %994 2580 %SELL 86'LL »S'SH 9%'c oM
32000 %00°004 22000 %SLYO 2 502 8Ls 8 wnnoes
6€00°0 %00°004 68000 %yL'o ez 058 s 28 winnoep|
£210°0 9:00°00+ €210'0 %G9H'0 3 oLel ¥2'9 14 lnnoeA]
10200 %00°004 1030'0 %LZL0 sg'sL 81 z6'e S0
5t80'0 9:00°004 S180°0 %OEL'0 8L29 8L29 000 Butiwog
§'se {wio)eurq
28530 %0¥'92 %480 | eipelt

HOLIVIO0D + (Buiuys uiu 5) 034 AIATOSSIA + diL

z
2002 '8 lsndny |




83

B4 Buigni ul ajnd jo eWnfop]
[=Zo7 -

[

9620€'S

0541

98010 TE/N ) VOUS "UoRUa [
p900°2 (U Buo) “uolsus L
0ze :{eg) Hoys ‘aInssaid
K44 {edy) Buo| ‘2Inssald;

UOISUBL SuGe]

570 RIGOISA, O

(s/6%) s¥etd Mol dind
(s) uopeng

€8'92 %~ WIZ 0> 1GEN
120 ayBuy ~ 881800 niEeiEy
' L F DA 0 JueEiR
g5t PIAR T Iueeley
9L'0 Al gy Taeeley
1oz o7 002d HONIWEQ:
€€ %% 002001 NONDI-F
zaL %~ 0018y ¥BN2AE
£ % = BHIB;
v'se
&Ll Wiy 9
659 Ya - JUOIIOD SPtiOS] Euu_..nuu_
Ndy 00v 1B I WdH COF 18 eIoW LW G|
W 00F 1 Juslainseaw "|w oS Ul B L 'WdH 00p 18 uw G ‘uonesedssd 03d
T TR R TR0
¢ {Uoireinaices pu UALIFTIM 691 1502-0)
1080 foE ]
1605 sebipsop O3d
HOLV309 + {Bupns uii 54) 03d A3AT0SSI + diNL
%8G Lh T
8991022800 CSLEE BLLL'S [C8B0 £
192288890°0 S9EF0 B60EY'L BYEE'9  PPEE'D vie %E5'06 %EL 0L %E5°06 Mencoay
svzoszee0'0  2LeE'0  LSBEL 1809°G 5660 el 82200 20100~ 8L0L MOHSdF) 901
290P0F0L0'0 LBLED  69LYL LivE'S  2866°0 21z oM 679916220 £5088Ev96'0 FO'E0L 40y) posiioD oL
9551000 98510 2881'L 001 82L0'k tig £# Wnnoep 681694¥60°0 %0 kL 2le8'o %4889 802k v9'sL 98¢ ae M
¥85 1000 v851'0 ¥260°'L 004 ovEs'o olg C# WnnoeA, 02000 %0000} 0200'0 %9G4'0 Fruy G0'¢ BL'S £k WnnURA)
SE9L00'0 SESLO sr8L'L 0oL €HEO'L 60¢ L WONOBA £Y00'0 %00'00L £700°0 %8540 e Br'g s G¥ WINNDBA
S02100'0 S02L'0 osvL'L 001 Spee’t 202 s[04 52L0'0 %0000} §210°0 %910 99'L 0BEL ¥2'9 1 lnnaep)
£05100'0 £051°0 49514 001 $900' L S0C B E_OnI; 18100 00004 18100 %IZL0 e o6l 6T sjio]
LPPB00°0 W80 94843 001 qeve’0 0T S :
60£800'0 60£8°0 8/68°% Q0L 2920'L £0C Y600 %00'00k 1¥60°0 %0540 00'€9 00'e9 e ac_Euou
28€800'0 /8€8'0  6v98°% 0oL 29eoL 202 y'sz {wo)ieuty g
|/ ZE£800'0 L1€8°0 45584 001 0810'L 102 XoqpesH. 81620 9€96°0 %BE8'0 LOZB'ELL
] 7 weans
wesng  Jo SSER psug dind 1eded Jadeg|
SisA[euy ASUSISISUGD)

HOLIVA0D + (Buwns uni s1) 03d QIATOSSIA + dNL
€

2002 '8 1snbny




84

S¥'9z Y.t WWIE 0> Tupeley

€810 wyb = 95100 Tueele)y
€22 W=D M TueEie)y)
£9'} I Tiueeiey
8620 W =YY Hesley
0’0z %= 002d NONOW-8

Ve % 008/001 HBNIN-G

L Yotz F L WONIN-E
y9'L S r WO SPHOS
Wdd 00F I& [uaWwalnseall buldwnd+ gy Q0% 1e 810w Ul 09
Wt 00P 18 JUBWIBINSEaW ‘W 00S U1 6 | ‘WdH 00F 12 Ul ¢ wuotjeredaid O34
0Tt UOREMo oL OW WU 00V %600,
. (UOREIRDIISS] DU U/ TUI D91 0z o) p
10:80 0330
1/ 05 :9BB50OP D3

HOL9vJ0D + (Buiays uiw 09) 03d A3ATOSSIA + dWL

%80LE |
EPYS96£90°0  beEV 0 6l2v L 6662'9 G5660 Shb
/BPEEQ0L00  2LY0 ¥80¥' L 6288'S ¥966'0 bl %10'68 %804 %10'68
9868716900 BESY'0  OSMY'h 882L'9 21660 €l 24200 28420 oL'el INO S} $807
TEIEZTGA0'0  66LY0  LilY'h 6i6¥'9 BL66C  Zhi qem ZLieeoze'o 1696£99'0 786 {BY) poroayon BIo L
96.0€°S BOMESECEr NG EE]
: 212100°0 L2410 610171 [el13 TYee'o  Lil £# WNNoeA 86/89180°0  %SS'Sl | T9EESTS'O %60L'¢ £8'L BE'LL 95’ oM
S12100°0 S0 €6LL'L Q04 800+ QL1 Z# Wnnoep LYE3E200°0 3 YEOES000 %8LLQ £e' L 8L'S £ WNDOBA
TTW/N) HOUS UoisUs [
¥900'C {w/ny) Buol "uoisus ) 662100°0 8eLL'0 esEd't 004 €150+ 604 L# Wnnoep £9€£8¥00°0 3 €9€8v00'0 %ell'0 28'2 668 LL's o HINOEA]
022 (e} Hoys "einsseig -
SZY J{edy) Buoy "ainsselg VL1000 PipLl'o SEpLL [ele}3 1200t 01 sjlo4 1202810'0 3 202/E100 %YLLO 68'L ELpt veo £ WRROEA
uojsus | ouged|
1251000 }35L'0  ¥680°L 00L €860 SOL Buiusio4 S$¥89€20'0 3 SY89E20'0 Y%lbt’0 E7A-13 1961 ce'e SO
SPSB00'0 SpS80C  £98gt Qok BLEQ'L  ¥0L
“(S/W} AIO0IBA 6828000 6828'0 G558’} 00F  9E20°L  €0) 2820¥60'0 3 28201600 %TGt0 28’19 28'i9
06'e i(s/6%) ajey moid dind 867800'0 8EYE'0  L2i8't ook 6820°'t 20k [A<74
ve'8e 5E9800°0 6£98'0 09224 001 1ele'o 1ot XogpesH CLVESLYE'O SLE9/E6'0 %8780 L66G°0) 4 §'65
9 SUSISISUOD B Wesng X SpIosS
B weelg  jo ssei pang Weelg
Sous|eg seuld

HOLOV400 + (Buiins uiw 09) 03d A3AT0SSIT + dWL
3
2002 g isnSny




85

tal

7

crimen

Annexe 3 Données pour le design exp.
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