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Résumé

Les déchets d’équipements informatiques sont composés d’une grande diversité de
matériaux plastiques. Ceux-ci sont triés par nature (ABS, PC, HIPS, PP, etc.) et granulés
avant d’étre extrudés et utilisés pour fabriquer de nouvelles piéces. Les solutions techniques
de recyclage des déchets plastiques sont nombreuses. La gestion des déchets plastiques évolue
favorablement, les collectes sélectives se sont progressivement généralisées. Parallelement,
les producteurs et transformateurs du secteur plastique ont pris conscience de I’enjeu. En effet
le recyclage permet d’économiser une grande quantité d’énergie primaire, notamment du
pétrole, la principale matiere premiere de la plupart des matériaux plastiques. Le
développement de ce secteur industriel nécessite la recherche et le développement de
nouvelles technologies de séparation physique.

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés a la caractérisation du comportement de
charge/décharge des particules isolantes millimétriques a la surface d’une électrode reliée a la
terre. Nous avons réalisé nos mesures sur deux classes de matériaux isolants qui se trouvent
dans les mélanges non conducteurs granulaires triés par les séparateurs électrostatiques:
I’ABS (Acrylonitrile-Butadiene-Styrene) et le HIPS (High-Impact Polystyrene) provenant de
déchets d’équipements informatiques

Les travaux reéalisés ont permis de mettre en évidence I'intérét de l'utilisation de la
méthode des plans d'expériences a la quantification des effets des facteurs (potentiel initial,
nombre de couches et classe granulométrique), ainsi que des interactions entre eux, par
I'évaluation du taux de déclin de potentiel de surface, a court et a long terme. Cette technique
est particulierement intéressante, elle nous a permis de proposer des modéles mathématiques
pour exprimer les taux de DPS dans les granules de HIPS.

De ces résultats, il ressort également les qualités de la mesure du potentiel de surface
comme outil d'analyse des propriétés diélectriques. Nous avons mis en évidence pour les deux
classes de matériaux isolants la cohabitation de deux processus: la polarisation et I’injection
de charge. On montre également que le taux du déclin de potentiel en surface est fortement
conditionné par ces facteurs, I’augmentation du potentiel initial accélere le taux du déclin de
potentiel. Par ailleurs, I’augmentation du nombre de couches et la classe granulométrique des
particules diminue le taux de DPS.

Ce travail constitue donc une approche innovante qui permet de corréler les mesures du
déclin de potentiel de surface et la méthode de plans d’expériences qui constituent des outils
trés intéressants pour mieux prédire les résultats d’un processus de séparation électrostatique.



Abstract

The waste computer equipments are composed of a wide variety of plastic materials,
which are sorted out by nature (ABS, PC, HIPS, PP, etc.) and granulated before extrusion to
produce new products. There are numerous technical solutions to recycle plastic waste. The
plastic waste treatment is in continuous progress, as selective collection schemes have
gradually been generalized. Plastics producers and processors are aware of the fact that
recycling contributes to saving a great quantity of primary energy, especially crude oil, which
is the main raw material for this industrial sector. However, the development of the recycling
activities requires research and development of new technologies of physical separation.

The main aim of this work is to characterize the charging/discharging behavior of mm-
sized insulating particles forming uniform layers at the surface of grounded electrode. The
study was carried out on two classes of insulating materials that typically compose the non-
conductive granular mixtures sorted by electrostatic separators: ABS (Acrylonitrile-
Butadiene-Styrene) and HIPS (High Impact Polystyrene-) derived from the processing of
waste computer equipments.

Design of experiments has proved to be an effective method to quantify the effects of
control factors (initial potential, number of layers and particle size), as well as the interactions
between them, by evaluating the surface potential decay rate, in the short and long terms. This
technique is particularly interesting as it can be used to generate mathematical models to
express the rate of Surface Potential Decay of HIPS granules.

These results also demonstrate the quality of SPD measurements as an analysis tool of
dielectric properties. They pointed out for the two classes of insulating materials the
coexistence of two processes: polarization and charge injection, which both influence the
surface potential decay rate. Thus, the increase of the initial potential accelerates the SPD,
while, the increase in the number of layers and the particle size of particles decelerates the
SPD.

The innovative approach of this work, consisting in correlating the measurements of the
surface potential decay and the method of design of experiments, contributed to the better
prediction of the outcome of electrostatic separation processes.
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Chapitre 1 Etat de ’art

I.1. Recyclage de matéeriaux plastiques provenant de déchets d’équipements
informatiques

Le recyclage des polymeres techniques issus de Déchets d'Equipements Electriques et
Electroniques (DEEE) c’est I’opération de valorisation par laquelle les déchets sont retraités
en produits, matieéres ou substances aux fins de leur fonction initiale ou a d'autres fins. Le
recyclage est un mode de gestion des déchets prioritaire apres la prévention de la production
des déchets. C’est également une source d’économie non négligeable de ressources naturelles
(matieres premicres et énergie), dont la préservation est aujourd’hui un enjeu majeur [1-3].
D'une grande diversité, le volume des déchets d'équipements ¢€lectriques et électroniques
(DEEE) connait une forte croissance liée a un taux d'équipement de plus en plus élevé et a

l'obsolescence due a I'évolution tres rapide des performances technologiques (figure I.1).

12%

2%

290/0 1 00/0

6%

6%
1%

34%

Acrylonitrile butadiéne styréne(ABS)

Acrylonitrile butadiéne styréne et polycarbonates (ABS-PC)
Polypropéne (PP)

Styréne acrylonitrile (SAN)

Polystyrene de grand impact (HIPS)

Polychlorure de vinyle (PVC)

Polycarbonates (PC)

autres

1LACRER

Figure 1.1. Proportion des différentes matiéres dans les composants informatiques [9].

La séparation électrostatique des métaux et des matériaux isolants contenus dans un mélange
granulaire est une technique de plus en plus utilisée dans l'industrie du recyclage des déchets
[4], les technologies de traitement des matériaux sont largement utilisées pour le tri sélectif
des matériaux solides par des forces électriques qui agissent sur les particules chargés ou

polarisées [5-10].
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Tableau 1.1: Présence des matériaux thermoplastiques dans les principaux types
d’équipements informatiques [9]

Contenus [%0]

Equipements informatiques
Plastique Types de matériaux plastiques

1. Unités centrales

20% 50% ABS ou ABS-PC
en carcasse

2. Moniteurs CRT et LCD

95% ABS
18% CRT ou ABS-PC
30% LCD ou HIPS
3. Ordinateur; portables
30% 60% ABS ou ABS-PC,

10% PC en claviers

75% ABS ou ABS-PC
95% en claviers,
20% PC en touches

5. Imprimantes jet d’encre

90% HIPS en carcasse,
60% 90% PP en cartouches d’encre

6. Imprimantes laser

40% 90% HIPS en carcasse,
\ 90% PP en cartouches d’encre
"

7. Photocopieurs

50% ABS ou ABS-PC

30% en carcasse

70% HIPS, 10% ABS, ABS-PC
en cartouches
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La gamme d'application de la séparation €lectrostatique, s'étend de traitement des minérales et
de conditionnement des semences [11] jusqu’au recyclage des métaux et plastiques a partir de
déchets industriels [9, 12, 13]. Le tableau I-1 décrit la répartition massique des ces matériaux
dans les principaux équipements informatiques. La séparation des mélanges de: ABS, ABS-
PC, HIPS et PC constitue un objectif majeur des recherches actuelles dans le domaine du

recyclage des matériaux plastiques provenant de déchets d’équipements informatiques.

1.2. Installations de séparations électrostatiques de matériaux granulaires
Les techniques de séparation électrostatiques en champs électriques intenses sont
classées suivant les mécanismes physiques utilisés pour la charge des matériaux granulaires:
e séparation en champ couronne;
e séparation tribo-¢lectrostatique.
Le procédé couronne-électrostatique s’applique couramment pour une séparation: conducteur

/ isolant, par contre la séparation tribo-électrostatique s’applique aux matériaux isolants [14].

1.2.1. Séparateurs a champ couronne

Il existe deux grandes familles de séparateurs qui utilisent le champ couronne: les

séparateurs a tambour et les séparateurs a chute libre.

a. Séparateurs a tambour

Dans un séparateur couronne-électrostatique a tambour [15], le mélange granulaire a
séparer est dépos€ avec un certain débit sur la surface de 1’¢électrode cylindrique tournante,
reliée a la terre (Figure 1.2). Un champ électrique intense est généré entre 1’¢électrode
cylindrique et une ou plusieurs électrodes connectées a une source haute tension [16,17]. Les
particules isolantes sont chargées par flux d’ions dans la zone de décharge couronne [18,19] et
adheérent a la surface du tambour sous 1’action de la force image [20]. Les particules
conductrices ne sont pas affectées par le champ couronne; elles se chargent par induction
¢lectrostatique et sont attirées par 1’électrode haute tension.

Les industriels ont déja produit des séparateurs électrostatiques utilisés pour la préparation des
substances non-métalliques. L’entreprise CARPCO des Etats Unis produit le séparateur a

tambour présenté sur la figure 1.2.
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Figure 1.2: Séparateur couronne-électrostatique de laboratoire (CARPCO Inc., Jacksonville, F1) [14]

b. Séparateurs a chute libre

Dans un séparateur a chute libre les granules sont chargés par une électrode couronne et
soumis a I’action de la pesanteur, et de la force de Coulomb [21]. Sur la figure 1.3, on montre
un séparateur couronne a chute libre fabriqué par I’entreprise russe NEVOTECH, ce type de

séparateur est utilisé pour la séparation de mica.

Vibrotransportateur

Electrode
L—" couronne

Electrode
électrostatique\

Haute tension Haute tension

Figure 1.3: Séparateur a chute libre et a champ couronne [21]
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1.2.2. Séparateurs tribo-€electrostatiques

Il existe deux grandes familles de séparateurs tribo-¢électrostatiques: les séparateurs a

tambour et les séparateurs a chute libre.

a. Séparateurs a tambour

La figure 1.4 représente un séparateur électrostatique a tambour. Dans ce type de
séparateur les deux matériaux granulaires sont chargés en contact avec la goulotte oscillante.
Les granules sphériques sont détachés de 1’¢lectrode cylindrique sous 1’action de la force de
Coulomb. Les granules de forme plate restent collés a 1’électrode tambour sous ’action de la

force image [21].

Electrode électrostatique

Vibrotransportateur

[ © O © O © O

Electrode oc—
tambour L
Haute tension
Brosse | P+ ———- ..

Figure 1.4: Séparateur électrostatique a tambour [21].

b. Séparateurs électrostatiques a chute libre

Dans un séparateur électrostatique a chute libre, les deux produits composant le
mélange granulaire sont chargés par le dispositif triboélectrique, 'un avec une charge
négative et ’autre avec une charge positive. Les granules chargés seront déviés vers

’¢lectrode ayant la polarité de signe opposé [21] (Figure L.5).
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Figure 1.5: Séparateur tribo-¢électrostatique a chute libre [21].

1.3. Décharge des particules isolantes a la surface d’une électrode tournante
reliée a la terre

L’intérét des études de décharge [22-24] peut étre facilement compris en examinant les
principes physiques sur lesquels est fondée la séparation électrostatique. Dans la plupart des
approches théoriques d’investigation de processus de séparation électrostatique, le matériau
granulaire a séparer est considéré de forme sphérique. En conséquence, une particule
sphérique isolante de rayon a, porteuse d’une charge Q, en contact avec une électrode
tournante reliée a la terre, soumise a un champ électrique E est le sujet de forces
¢lectriques (figure 1.6):

Fe: Force électrique
Fi : Force image

Fc: Force centrifuge
Fg: Force de gravité

Si Q = constant, le décollement doit arriver a un angle 90° < «; < 180° ou pas du tout. Si
0>0,, a,,<a,, les expérimentations de séparation électrostatique contredisent ces propos:

beaucoup de particules isolantes se détachent a o, > 180°.
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Electrode dual

X Zone de la décharae couronne

Electrode cylindrique tournante
reliée a la terre

Particules Particules
isolantes conductrices

Figure 1.6: Forces agissant sur une particule isolante chargée a la surface d’une électrode
cylindrique tournante reliée a la terre [14].
Lorsque la séparation se fait dans une atmosphére relativement humide (RH > 60%), les

particules se détachent facilement a une vitesse réduite (a4, >a,, s @,>m, ). Ceci peut étre

expliqué par le fait que Q n’est pas constant, mais une fonction de temps Q(t). Les particules
en contact avec 1’¢électrode cylindrique tournante perdent progressivement leur charge. Fi et
Fe diminuant avec le temps, certaines particules qui seraient encore restées collées a la

surface de I’électrode, vont se détacher a 180° <, < 270°. D’autre part, la décharge sera plus

rapide pour les particules humides qui sont caractérisées par une conductivité surfacique plus
grande. Avec ’¢électrode cylindrique tournant a une vitesse réduite, il est possible que la force
centrifuge Fc diminue plus que la somme des forces électriques Fi + Fe, qui est
proportionnelle a la charge électrique Q des particules. En conséquence les particules vont se
détacher plus facilement de la surface de I’¢lectrode cylindrique tournante, malgré la

diminution de la force centrifuge [14, 22].
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I.4. Position des techniques de potentiel de surface: inconvénients et
avantages possibles

La technique du déclin du potentiel en surface permet de caractériser 1’aptitude d’un
matériau isolant & évacuer une charge électrique déposée sur sa surface. Ces mesures
permettent d’obtenir des informations qualitatives sur le mode découlement de charges
(surfacique ou volumique). Cette technique est apparue depuis les années 70 grace a la
commercialisation des sondes €lectrostatiques (sondes a condensateur vibrant type Monroe ou
Trek) qui mesurent le potentiel d’une surface en s'asservissant a ce méme potentiel de maniére

a ne pas perturber la surface, ce qui rendu la technique en elle-méme non destructive [25-27].

L’intérét de cette mesure est sa simplicité et sa facilit¢ de mise en ceuvre,
I’investissement matériel est réduit et I’extraction de mesure est directe. Elle est capable de
fournir des données sur la distribution de la charge (mobilité des charges, nature de la réponse
di¢lectrique). En plus, On peut considérer que la technique de déclin de potentiel de surface
demeure la seule utilisable en dessous 5 um d’épaisseur. Cette technique est souvent
employée dans les études des couches minces d'isolateurs utilisés dans les technologies de
semi-conducteurs [28]. Elle est aussi utilisée dans la "technique miroir" qui mesure le
potentiel en surface aprés une charge par faisceau d'électrons avec I'émission d'électrons
secondaires [29] ou encore, la méthode utilisée par Watson [30] qui mesure la déviation d'un
faisceau d'¢lectrons paralléle a la surface de I'échantillon. Une autre mesure qui peut étre
réalisée avec le potentiel de surface est de profils d'une surface chargée par effet couronne qui
permet d'identifier des points faibles dans le matériau ou de voir 'homogénéité de I'évolution

du potentiel de surface [25].

Mais, comme les autres techniques, la mesure du potentiel de surface ne se suffit pas a
elle seule pour caractériser la charge d'espace dans un matériau et elle est complémentaire des
autres techniques. En particulier, nous avons couplé les mesures de déclin de potentiel en
surface avec la méthode des plans d’expérience par 1'évaluation du taux de déclin de potentiel
en surface a court et a long terme pour mieux prédire les résultats d’un processus de
séparation électrostatique et caractériser I’écoulement de charges électriques en surface de

matériau granulaire.
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1.5. Orientation de travail

Les phénomenes physiques liés a la charge ionique des particules isolantes ont été
étudiés extensivement en relation avec les applications industrielles de plusieurs technologies
¢lectrostatiques importantes: la précipitation, le dépot des poudres et la séparation des
matériaux granulaires.

Des ¢tudes de laboratoire et des observations pratiques ont montré que la
caractéristique de diminution de la charge des matériaux granulaires a la surface d’une
¢lectrode a une influence significative sur le résultat du processus de séparation
¢lectrostatique des matériaux granulaires.

Le travail présenté dans cette these était orienté dés le début vers:

e [’analyse des différents phénomeénes physiques qui déterminent 1’évolution de charges
en surface des matériaux granulaires : le HIPS et I’ABS.

e [L’¢tude et la quantification de I’effet de certains facteurs sur le DPS, ainsi que les
interactions entre eux par 1'évaluation du taux de déclin de potentiel en surface de
matériau granulaire a court et a long terme.

Nous avons utilis¢ la méthode de charge des surfaces des particules isolantes par effet
couronne généré par un systéme d’électrode Triode. Nous avons aussi mesuré le potentiel de
surface par I’intermédiaire d’une sonde électrostatique. L’étude de 1’évolution dans le temps
du potentiel de surface est une source d’informations sur les propriétés diélectriques des

isolants et des polymeres en particulier.

1.6. Guide de lecture

La thése comporte cing chapitres présentés comme suit:

Le premier chapitre est tout d’abord consacré a la présentation de 1’état de connaissance
sur I’importance des matériaux plastiques provenant des déchets d’équipements informatiques
en particulier les polymeéres techniques, de méme que les différentes techniques et
installations de séparation électrostatique ainsi que la méthode de déclin de potentiel de
surface.

Le deuxiéme chapitre porte sur 1’é¢tude de la méthodologie des plans d’expériences en
tant que technique d’organisation et de traitement des résultats expérimentaux dépendants de
variables complexes. Nous avons ainsi présenté les fondements de base et I’importance de
cette méthode dans la recherche scientifique, ainsi que ’état des logiciels basés sur cette

méthode tels que le logiciel MODDE, utilisé dans la présente étude.
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Le troisiéme chapitre est consacré a une étude expérimentale sur la séparation tribo-
aéro-¢lectrostatique d’un mélange granulaire isolant. Nous avons utilis€ un séparateur tribo-
aéro-¢lectrostatique congu a [I’Institut PPRIME-IUT d’Angouléme associant 1’effet
triboélectrique, la force de Coulomb et la force image ¢€lectrique. Les résultats expérimentaux
montrent un effet prononcé de I’humidité relative sur le taux de récupération des produits
composant le mélange.

Le quatrieme chapitre traite la caractérisation des particules isolantes granulaires a 1’aide
de la technique du déclin de potentiel de surface. Aprés une présentation des matériaux
étudiés, nous avons procédé a la description du dispositif et du protocole expérimental.

Dans le cinquiéme chapitre nous avons présent¢ une ¢Etude expérimentale de
caractérisation de particules isolantes par la technique du DPS (Déclin de Potentiel en
Surface). Les résultats sont traités par la méthode des plans d’expérience. Cette partie a
permis de mieux cerner les phénomenes physiques qui gouvernent les processus de charge et

décharge dans les séparateurs ¢lectrostatiques.
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Chapitre II Meéthodologie des plans d’expériences

I1.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous allons présenter et expliquer non pas la totalité de la méthode des
plans d’expériences mais uniquement les fondements de base et I’importance de cette
méthode dans la recherche scientifique. Cette technique intéressante sera particuliérement
développée et utilisée dans le cinquieéme chapitre. Avec les plans d’expériences, on obtient le
maximum de renseignement avec le minimum d’expériences. Ils apportent une méthodologie
permettant d’atteindre une meilleure connaissance du systeme observé par un minimum
d’essais et un maximum de précision. La méthode des plans d’expérience permet de prévoir le
nombre d’expériences a accomplir en fonction d’un objectif bien défini, d’étudier plusieurs
facteurs simultanément, de réduire la dispersion liée a la mesure, d’apprécier les effets de

couplage entre facteurs, d’évaluer I’influence respective des facteurs et leurs interaction.

11.2. Introduction aux plans d’expériences

Les plans d'expériences permettent d'organiser au mieux les essais qui accompagnent
une recherche scientifique ou des études industrielles [31]. Ils sont applicables a de
nombreuses disciplines et a toutes les industries a partir du moment ou I’on recherche le lien
qui existe entre une grandeur d’intérét y et des variables X;. Il faut penser aux plans
d'expériences si I’on s’intéresse a une fonction du type:

y=1f(x)

Avec les plans d'expériences on obtient le maximum de renseignements avec le minimum
d'expériences. Pour cela, il faut suivre des régles mathématiques et adopter une démarche
rigoureuse [32]. Il existe de nombreux plans d'expériences adaptés a tous les cas rencontrés
par un expérimentateur.
La compréhension de la méthode des plans d'expériences s'appuie sur deux notions
essentielles, celle d'espace expérimental et celle de modélisation mathématique des grandeurs
étudiées [33]. Les principes fondamentaux de cette science seront indiqués et les principaux

plans seront passés en revue dans le présent chapitre.

11.2.1. Notion d'espace expérimental

Un expérimentateur qui lance une étude s'intéresse a une grandeur qu'il mesure a chaque
essai. Cette grandeur s'appelle la réponse, c'est la grandeur d'intérét. La valeur de cette
grandeur dépend de plusieurs variables. Au lieu du terme "variable" on utilisera le mot

"facteur". La réponse dépend donc d’un ou de plusieurs facteurs. Le premier facteur peut étre
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représenté par un axe gradué et orient¢ (Figure II.1). La valeur donnée a un facteur pour
réaliser un essai est appelée niveau. Lorsqu'on étudie 1'influence d'un facteur, en général, on
limite ses variations entre deux bornes. La borne inférieure est le niveau bas. La borne

supérieure est le niveau haut.

Domaine du facteur
| Facteur 1

| S
| | ~
-1 + 1

Niveau Bas Niveau Haut

Figure I1.1. Le niveau bas du facteur est noté par - 1 et le niveau haut par +1. Le domaine de
variation du facteur est constitué de toutes les valeurs comprises entre le niveau bas et le
niveau haut.

L'ensemble de toutes les valeurs que peut prendre le facteur entre le niveau bas et le niveau
haut, s'appelle le domaine de variation du facteur ou plus simplement le domaine du facteur.
On a I'habitude de noter le niveau bas par —1 et le niveau haut par +1.

S'il y a un second facteur, il est représenté, lui aussi, par un axe gradué et orienté. On définit,
comme pour le premier facteur, son niveau haut, son niveau bas et son domaine de variation.
L’axe représentant le second facteur est disposé orthogonalement au premier. On obtient ainsi
un repere cartésien qui définit un espace euclidien a deux dimensions appelé I'espace

expérimental (Figure I1.2).

Facteur2 %4

Espace
expérimental

Facteur 1

N
>

Figure 11.2. Chaque facteur est représenté par un axe gradué et orienté. Les axes des facteurs
sont orthogonaux entre eux. L'espace ainsi défini est l'espace expérimental.

Le niveau X; du facteur 1 et le niveau X, du facteur 2 peuvent étre considérés comme les

coordonnées d'un point de l'espace expérimental (Figure I1.3). Une expérience donnée est
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alors représentée par un point dans ce systeme d'axes. Un plan d'expériences est représenté

par un ensemble de points expérimentaux.

Facteur2 %

Point
expérimental

Xy fommmmmeeeeenees @

Facteur 1

Ny
>

Figure 11.3. Dans l'espace expérimental, les niveaux des facteurs définissent des points
expérimentaux.

Le regroupement des domaines des facteurs définit "le domaine d'étude". Ce domaine d'étude
est la zone de I'espace expérimental choisie par I'expérimentateur pour faire ses essais. Une
étude, c'est-a-dire plusieurs expériences bien définies, est représentée par des points répartis
dans le domaine d'¢tude (Figure 11.4).

Cette facon de représenter une expérimentation par des points dans un espace cartésien est

une représentation géométrique de 1'étude.

Facteur 2

al 4 o

Facteur 1

N
>

-1 +1

Figure 11.4. Les points expérimentaux sont disposés dans le domaine d'étude défini par
l'expérimentateur.

-4 -



Chapitre II Meéthodologie des plans d’expériences

11.2.2. Notion de surface de réponse

Les niveaux X; représentent les coordonnées d'un point expérimental et y est la valeur de
la réponse en ce point. On définit un axe orthogonal a l'espace expérimental et on l'attribue a
la réponse. La représentation géométrique du plan d'expériences et de la réponse nécessite un
espace ayant une dimension de plus que l'espace expérimental. Un plan a deux facteurs utilise
un espace a trois dimensions pour étre représenté: une dimension pour la réponse, deux
dimensions pour les facteurs.
A chaque point du domaine d'étude correspond une réponse. A l'ensemble de tous les points
du domaine d'étude correspond un ensemble de réponses qui se localisent sur une surface
appelée la surface de réponse (Figure I1.5).
Le nombre et 'emplacement des points d'expériences est le probléme fondamental des plans
d'expériences. On cherche a obtenir la meilleure précision possible sur la surface de réponse

tout en limitant le nombre d’expériences.

N Réponse

Facteiur 2

A E— e

e "_D
A Facteur 1
-1 +1

Figure 11.5. Les réponses associées aux points du domaine d'étude forment la surface de
réponse. Les quelques réponses mesurées aux points du plan d'expériences permettent de
calculer 1'équation de la surface de réponses.

11.2.3. Notion de modélisation mathématique

On choisit a priori une fonction mathématique qui relie la réponse aux facteurs. On prend un
développement limit¢ de la série de Taylor-Mac Laurin. Les dérivées sont supposées

constantes et le développement prend la forme d'un polynome de degré plus ou moins élevé:

2
y=ay,+ ) aX + 2 ayXX, +ot D aX +ay XXX,
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y est la réponse ou la grandeur d'intérét. Elle est mesurée au cours de
l'expérimentation et elle est obtenue avec une précision donnée.

e X; représente le niveau attribué au facteur i par I'expérimentateur pour réaliser un
essai. Cette valeur est parfaitement connue. On suppose méme que ce niveau est
déterminé sans erreur (hypothese classique de la régression).

® Qo &;, aj, a;i sont les coefficients du modéle mathématique adopté a priori. Ils ne
sont pas connus et doivent étre calculés a partir des résultats des expériences.

L'intérét de modéliser la réponse par un polyndme est de pouvoir calculer ensuite toutes les
réponses du domaine d'étude sans étre obligé de faire les expériences. Ce modéele est appelé

"modele postulé" ou "modele a priori".

11.2.4. Principaux avantages des plans d’expériences

Les principaux avantages de cette méthode sont:
° Diminution du nombre d’essais;
e  Possibilité d’étudier un grand nombre de facteurs;
° Détection des interactions entre facteurs;
e  Modélisation des réponses étudiées;
e  Précision optimum des résultats.
La méthode des plans d’expériences permet une interprétation rapide et sans équivoque

en fournissant un mod¢le expérimental précis du systéme étudié.

11.3. Plans factoriels

L'é¢tude d'un phénomeéne peut, le plus souvent, étre schématisé de la maniére suivante :
On s'intéresse a une grandeur Y que nous appellerons Réponse qui dépend d'un grand nombre
de variables, X1, Xo,...... , Xn, que nous appellerons Facteurs.

La modé¢lisation mathématique consiste a trouver une fonction f telle que y = f (X1, Xa,...
, Xn). Une méthode classique d'étude consiste en la mesure de la réponse y pour plusieurs
valeurs de la variable X; tout en laissant fixe la valeur des (n - 1) autres variables. On itére
alors cette méthode pour chacune des variables. Ainsi, par exemple, si nous avons 4 variables
et si I'on décide de donner 5 valeurs expérimentales a chacune d'elles, nous sommes conduits
a effectuer 5% = 625 expériences. Ce nombre élevé dépasse les limites de faisabilité tant en

temps qu'en cott. Il faut donc réduire le nombre d'expériences a effectuer sans pour autant
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perdre la qualité des résultats recherchés. Le traitement de ces résultats se fait a l'aide du

calcul statistique et de l'analyse de la variance.

11.3.1. Concepts fondamentaux: effets, interactions

Les plans d’expériences factoriels a deux niveaux sont les plus simples, ils sont aussi les
plus utiles car ils forment la base de tous les débuts d’étude. Les premiers résultats obtenus
grace a ces plans peuvent toujours étre complétés par de nouvelles expériences permettant
d’atteindre le degré de précision et d’information recherché.

Nous allons d’abord décrire le cas simple du plan 2°, commencons par expliquer cette
notation :

e le 2 en exposant signifie qu’il y a deux facteurs étudiés;

e T’autre 2 signifie que chaque facteur prend deux niveaux.
Cette notation se généralise immédiatement pour un plan comportant 1’étude de k facteurs
prenant chacun deux niveaux, donc il s’agit d’un plan 2%,

On peut donner une représentation géométrique du domaine d’étude (figure II.6).
Chaque point de ce domaine représente des conditions opératoires possibles donc une

expérience que 1I’opérateur pourrait réaliser.

x, 4 Facteur 2
C D
+1f------- Vs Amommooses @
LY | 7
T " S
Y1 E Y2 i
o R Q- A o
A , B
! Facteur 1
-1 0 +1 X1

Figure 11.6. Définition du domaine d’étude

Le choix des meilleures expériences est le probleme fondamental de 1’expérimentateur. En
I’absence de toute information sur la fonction f, on se donne, a priori, une loi d’évolution de la
réponse en fonction des variables. Comme on ne désire effectuer, dans un premier temps, que

deux essais par facteur, soit deux niveaux par facteur, on adopte une loi du premier degré par
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rapport a chaque variable. Cette loi est la suivante pour les plans factoriels complets

comportant deux facteurs:
Yzao +dq Xq +4dp Xo +a12 X1 X2 (IL.1)

Avec ces hypothéses, on démontre que le meilleur emplacement des points
expérimentaux se situe aux sommets du carré représentant le domaine d’étude : points A, B, C
et D. La figure I1.6 illustre les expériences a réaliser et le domaine d’étude. Mais cette
représentation géométrique est commode pour comprendre le mécanisme des plans
d’expériences, elle ne peut plus étre employée des que le nombre de facteurs est supérieur a
trois.

Pour les espaces multidimensionnels, nous adopterons une représentation matricielle.
Pour montrer la correspondance entre les deux représentations, géométrique et matricielle,
nous allons expliquer la construction de la matrice d’expériences du plan 2* associée a la
figure IL.6.

La matrice d’expériences est constituée de deux sous-tableaux : le premier définit les
essais a réaliser et le second le domaine d’étude (Tableau II.1). Le premier sous tableau
comprend trois colonnes; la premicre identifie les essais: par exemple: 1, 2, 3 et 4; la seconde
et la troisiéme indiquent les coordonnées des points représentatifs des expériences prévues.
Le deuxie¢me sous tableau indique, en unités courantes, les valeurs des niveaux haut et bas de
chacun des facteurs. A titre d’exemple, nous avons indiqué des tensions et des vitesses. Les
deux représentations, géométrique et matricielle, sont équivalentes. Il faut savoir passer de

I’une a I’autre pour bien interpréter les résultats des plans d’expériences.

Tableau I1.1: Matrice d’expériences

Essais a réaliser

N° Essai Facteur 1 Facteur 2
1(A) -1 -1
2 (B) +1 -1
3(0) -1 +1
4 (D) +1 +1
Domaine d’étude
Niveau - 60 tr/min 30kV
Niveau + 90 tr/min 34 kV
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11.3.1.1. Effet d’un facteur

L’expérimentateur ayant réalis¢ les essais est en possession de quatre valeurs de la
réponse: Y1, Yo, Y3 €t ya; Il a donc un systéme de quatre équations a quatre inconnues. Les
inconnues étant les coefficients du mod¢le: ag, ai, a, et a;p; En remplagant dans la relation

(IL.1) les X; par leur valeur du tableau 1, on obtient:

y1=8ap-a;-ap +as (I1.2)
Yo =8gp +@; -a —ajo (I1.3)
y3=ap-a; +ay —ajo (11.4)
Yq=8g+a; +as+aj (I1.5)

La résolution de ce systéme donne :

ap :%(ﬂ/l +Y2+Y3+Ys) (11.6)
a =i(—Y1 +Y2-Y3+Ys4) (IL.7)
ap =%(—Y1 Y2 +Y3+Y4) (IL.8)

algzi(+y1—y2—y3+y4) )

e Signification de ag

Si nous donnons a X; et a X, la valeur zéro, nous définissons le centre du domaine

d’¢étude. La relation (1) devient alors :
Yo = Qg (I1.10)

Le coefficient ag est la valeur de la réponse au centre du domaine d’étude. La formule

(6) montre également que ap peut étre considéré comme la moyenne des quatre réponses.

e Signification de a;

Donnons la valeur zéro a X», la relation (II.1) devient :

y=ag+a; X (IL.11)
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Puis, donnons maintenant successivement a X; les valeurs — 1 et + 1, on obtient les

deux réponses Y- et Y+ :

y.=+ay -2y (IL12)

y,=+ag+a; (I1.13)
d’ou:

ay =%(+ yy—y-) (IL.14)

y_ est la valeur de la réponse pour le point de coordonnées X3 = -1 et X, = 0. Aucune
expérience n’a été réalisée en ce point mais, si 1’on utilise les relations (I1.6) et (II.7), on

vérifie que Y- est la moyenne des réponses au niveau bas du facteur 1, en effet :
y_=+4ag —a; (I1.15)

ce qui donne :

1
y_ =5(+ y1+Y3) (IL.16)

On montrerait de méme que Y+ est la moyenne des réponses au niveau haut du facteur 1 :
1
Vo =5+ V2 +ya) (L17)

a; est donc la demi-différence entre ces deux moyennes. On peut dire aussi que a;
représente la moiti¢ de la variation de la réponse quand on passe du niveau bas au niveau haut
du facteurl.

Ce résultat est important car il donne la signification du coefficient a;. C’est la
variation de la réponse due au facteur 1 seul, quand on passe du centre du domaine d’étude au
niveau haut de ce facteur; a; s’appelle I’effet du facteur 1.

On démontrerait de méme que a, est I’effet du facteur 2. 11 est commode de
représenter 1’effet d’un facteur comme 1’indique la figure I1.7 ou I’on fait appel au plan de

coupe Y0X; passant par X, = 0 pour le facteur 1.
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Effet du facteur 1

Facteur 1
>

Figure 11.7. Représentation de 1’effet d’un facteur dans le plan vertical passant par X,

11.3.1.2. Interaction entre deux facteurs

L’effet d’un facteur a été défini au niveau zéro de 1’autre facteur. Mais on peut aussi
définir I’effet d’un facteur pour un autre niveau de I’autre facteur. En particulier, on peut
introduire 1’effet d’un facteur soit au niveau —1, soit au niveau +1 de ’autre facteur. L’effet du
facteur 1 au niveau —1 du facteur 2 est la demi-différence entre - et yi, et I’effet du facteur 1
au niveau + 1 du facteur 2 est la demi-différence entre y, et ys. Si ces deux effets sont égaux,
on dit qu’il n’y a pas d’interaction entre les facteurs. Si ces deux effets sont différents, on dit
qu’il y a interaction entre les deux facteurs.

Il y a donc interaction lorsque I’effet d’un facteur dépend du niveau de ’autre facteur.
Par définition, la valeur de I’interaction, notée E;,, est la demi-différence entre 1’effet du
facteur 1, e+, au niveau haut du facteur 2 et ’effet du facteur 1, e_, au niveau bas du facteur 2.

Ona:

Ep = %(e+ —e_) (I1.18)
En développant :
1
Eip =7 (+V1-Y2 ~ V3 +V4) (IL19)
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Si I’on compare la valeur de Ej; a celle de a3, relation (I1.9), on constate qu’elle lui est égale.
Si I’on faisait le méme calcul pour le facteur 2, en prenant les niveaux haut et bas du facteur 1,

on trouverait que I’interaction est la méme et qu’elle est égale, elle aussi, a aj».

11.3.1.3. Calcul de I’effet d’un facteur

Reprenons la formule (I1.7) qui donne I’effet du facteur 1:
1
a) = Z(_yl +Y2—Y3+Ys4) (11.20)

On constate que:
e toutes les réponses participent au calcul de I’effet;
e chaque réponse est précédée d’un signe et que la suite de ces signes est la méme
que celle de la colonne du facteur 1 dans la matrice d’expériences, soit — + — + ;
e il y a un coefficient, (ici '), dont le dénominateur est égal au nombre
d’expériences effectuées.
On remarque qu’il en est de méme pour le facteur 2, la suite des signes étant cette fois — — +
+, c’est-a-dire celle de la colonne du facteur 2 dans la matrice d’expériences.
Le calcul pratique d’un effet est le suivant: on multiplie chaque réponse par le signe
correspondant de la colonne du facteur ; on additionne les produits et on divise la somme par

le nombre d’expériences.

11.3.1.4. Matrice de calcul des effets

Nous venons de voir que les signes de la matrice d’expériences permettent de calculer
les effets. Mais il faudrait pouvoir calculer aussi la moyenne et I’interaction.

= Calcul de la moyenne

Le processus de calcul adopté pour les effets peut s’appliquer en utilisant une colonne

de signes + puisqu’il n’y a que ce signe dans la formule (I1.6).

= Calcul de I’interaction

La suite des signes de la relation (I1.9) est + — — +. Chacun de ces signes provient du
produit X;Xp figurant dans la relation (II.1). On peut retrouver cette suite de signes de la
manicre suivante: on écrit, en colonne, les signes correspondant a Xy et a Xp, puis on applique

la régle des signes :
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X1 X2 X1X2
- - +
+ - -
- 4 -
+ + +

Cette colonne de signes permet de calculer I’interaction par le méme mécanisme que
celui déja décrit pour les effets ou la moyenne.

Ayant la matrice d’expériences, il est facile de construire la matrice de calcul des
effets (Tableau 11.2) en ajoutant une colonne de signes + pour la moyenne et en calculant celle

de I’interaction par la régle des signes.

Tableau 11.2: Matrice de calcul des effets.

N° Essali Moyenne Facteur 1 Facteur 2 Interaction 12
1 +1 -1 -1 +1
2 +1 +1 -1 -1
3 +1 -1 +1 -1
4 +1 +1 +1 +1

11.3.2. Plans factoriels complets

I1 s’agit de plans pour lesquels on étudie k facteurs prenant chacun deux niveaux. Le
modele mathématique adopté a priori est un polyndme prenant en compte la moyenne, les
effets de chaque facteur et toutes les interactions entre les facteurs pris deux a deux, trois a

trois, quatre a quatre,..., kK a k.
y=4qg +Zaixi +Zaij Xin +Zaij|XinX| +..+ Zaijl__kXin Xk (I1.21)

Un plan 2* comporte 2% points expérimentaux qui se situent aux 2° sommets d’un
hyper cube de k dimensions. Le modéle mathématique contient 2% coefficients qui sont les
inconnues. L ensemble des résultats d’un plan 2% conduit donc & un systeme de 2 équations a
2% inconnues, si I’on ne tient pas compte des erreurs expérimentales. Ce systéme peut se

mettre sous la forme matricielle :

Y = Xa (11.22)
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Avec :

Y: vecteur ayant pour composantes les réponses de chaque essai, et représenté par une matrice
colonne (2k, 1),

a: vecteur ayant pour composantes la moyenne, les effets des facteurs et toutes les
interactions, et représenté par une matrice colonne (2k,1) ; ces composantes sont les inconnues
que I’on cherche a déterminer,

X: matrice carrée (2k, 2k) composée de — 1 et + 1 suivant les valeurs des niveaux X;.

Si nous reprenons le systéme du plan 27, la relation (I1.22) prend la forme suivante :

+1 -1 -1 +1||q
Yo +1 +1 -1 -1||la;

= ) I1.23
Y3 +1 -1 +1 -1||ay ({L23)

+1 +1 +1 +1j|ag

La matrice X comporte une colonne de + 1 et trois colonnes ayant chacune autant de
signes positifs que de signes négatifs. Si 1’on multiplie signe a signe deux quelconques de ces
quatre colonnes et que I’on additionne les produits, on trouve zéro. On dit que la matrice est
orthogonale. Cette propriété est trés importante car, dans ce cas, I’inverse de X est égale a la
transposée de X divisée par le nombre de lignes n. En effet, d’aprés Hadamard, on a, pour ce

type de matrice, la relation suivante :
XX =nl (I1.24)

avec n multiple de 4 et | représentant la matrice unité. L’opération compliquée de
I’inversion d’une matrice se réduit alors a la transposition de X, soit un simple échange de
lignes et de colonnes. Le calcul de I’'inconnue a s’effectue a partir de la relation (I1.22), en

tenant compte de la relation :

Xty = XtXa
XtY =nla (1125)

a:EXW
n

Cette relation est valable pour tous les plans factoriels complets. Chaque élément de a

est donc de la forme :

[Ey1£yr£yg . +y,] (11.26)
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La relation semblable a (I1.6), (IL.7), (IL.8) et (II.9) nous permet de généraliser le

processus de calcul que nous avons décrit pour le plan 2* pour tous les plans 2%,

11.3.3. Plans factoriels fractionnaires

On est souvent obligé de réduire le nombre d’essais pour des raisons économiques. Dans
ce cas, il est possible de construire un plan ne comportant pas toutes les combinaisons de
niveaux, mais avec lequel on peut calculer un certain nombre d'effets. C'est un plan factoriel
fractionnaire. Le principe consistant a prendre qu'une fraction des essais du plan factoriel
complet. Néanmoins le fractionnement d'un plan doit obéir la régle d’orthogonalité (figure
I1.8).

Pour trois facteurs prenant deux niveaux, le plan complet est noté 2°. Il comporte huit
essais. Le plan fractionnaire, moitié du plan complet, n’a que quatre essais soit 1/2 2° ou 2>
essais. Chaque chiffre de cette notation a une signification:

e le 3 signifie qu’il y a trois facteurs étudiés ;

e le 2 signifie que chaque facteur prend deux niveaux ;

e le 1 signifie qu’il y a un facteur supplémentaire par rapport au plan complet sur lequel est
construit le plan de base.

Le plan de base 2° peut avoir un facteur supplémentaire, on le notera 2*"' : quatre facteurs

étudiés, deux niveaux par facteur et un facteur supplémentaire.

Le plan de base 2° peut avoir deux facteurs supplémentaires, on le notera 2> : cinq facteurs

étudiés, deux niveaux par facteur et deux facteurs supplémentaires.

Un plan fractionnaire a deux niveaux avec lequel on étudie k facteurs dont p supplémentaires

se note 2P

On prend I’exemple d’un plan complet 2° et écrivons la matrice d’expériences pour quatre

essais: 2, 3, 5 et 8. Ces essais sont disposés comme 1’indique la figure 8 et leurs coordonnées

conduisent a une matrice orthogonale.
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Figure 11.8. Projection des points d’expériences d’un plan fractionnaire sur les faces du cube.

La matrice d’expériences du plan fractionnaire est donnée par le tableau I1.3 ou les essais ont

été volontairement mis dans un certain ordre.

Tableau 11.3: Matrice d’expériences du plan fractionnaire du plan 2°

N° essai Facteur 1 Facteur 2 | Facteur 3 Réponse
5 -1 -1 +1 s
2 +1 -1 -1 Y2
3 -1 +1 -1 y3
8 +1 +1 +1 NE
Niveau - faible Faible A
Niveau + forte Forte B

Pour calculer les effets, on applique la méme méthode que pour les plans complets: on
multiplie les réponses par les signes correspondants des colonnes, on additionne ces produits

et on divise leur somme par le nombre d’essais.

11.4. Plans d’expériences pour I’étude des surfaces de réponse

La méthodologie des surfaces de réponse (MSR) constitue le second volet de la méthode
des plans d’expériences. On notera I’utilisation courante du sigle d’origine anglo-saxonne

RSM, mis pour Response Surface Methodology. Cette technique vise a déterminer d’une

-36 -



Chapitre II Meéthodologie des plans d’expériences

facon quantitative les variations de la fonction réponse vis-avis des facteurs d’influence
significative [34, 35].

Les plans examinés précédemment n’avaient que deux niveaux d’études par facteur et les
modeles mathématiques utilisés étaient du premier degré (avec ou sans interactions) par
rapport a chaque facteur. Ces plans sont les plus employés car ils permettent le criblage des
facteurs et conduisent par fois a des modélisations simples mais suffisantes. Pourtant il existe
de nombreux cas ou il est nécessaire d’avoir une bonne modélisation des phénomenes étudiés
et ou il faut passer a des modéles mathématiques de second degré. On fait alors appel aux
plans pour surface de réponses. Les plans du second degré ou plans pour surfaces de réponse

permettent d'établir des modeles mathématiques du second degré [34].

11.4.1 Modéle polynomial du second degre
Le mod¢le mathématique postulé utilisé avec les plans pour surfaces de réponse est un
modele du second degré avec interaction d’ordre 2 :
y=aqg + Zai Xj + Zaij Xj Xj + Zai“ Xin X| + .4 k Xj. Xk + Zaii Xi2 (I1.27)
Pour deux facteurs :
y =ag +ayXy +axXp +a81pXXp +ag1X7 +axX3 (11.28)
Pour trois facteurs :
Y =a, +a,X +a,X, +3;X; +a,X X, + 85X, X5 + 8, X, Xy +8,, X, +a,X; +a,X;  (11.29)
Le plan d’expériences fournit un certain nombre de valeurs de la réponse y. L’interprétation
du plan consiste donc a trouver les coefficients et, par la suite, résoudre un systéme de n

équations (s’il y a n réponses) et p inconnues (s’il y a p coefficients). Il est commode d’écrire

ce systeme sous forme matricielle sans tenir compte des erreurs expérimentales :

y = X . a (11.30)
(n1) (np)(pl)

La résolution de ce systéme est généralement menée selon la méthode des moindres
carrés, et la solution est notée a.

Cette solution est donnée par la formule suivante:
a=(xtx)*xty (IL31)

Le calcul de I’inconnue & est beaucoup moins facile que pour les plans 2%, L’emploi

d’un logiciel se révele absolument nécessaire.
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Il existe plusieurs types de plans du second degré : les plans composites, les plans de
Box-Behken et les plans de Doehlert. Nous allons décrire celui qui présente plusieurs

avantages: c’est le plan composite.

11.4.2. Plan composite centré

Les plans composites se prétent bien au déroulement séquentiel d’une étude. La premicre
partie de I’étude est un plan factoriel complet ou fractionnaire complété par des points au
centre pour vérifier la validité du modele (termes du premier degré et termes d’interactions).
Si les tests de validation sont positifs (la réponse mesurée au centre du domaine est
statistiquement égale a la réponse calculée au méme point), 1’étude s’acheve le plus souvent,
mais s’ils sont négatifs, on entreprend des essais supplémentaires pour établir un modele du
second degré. Les essais supplémentaires sont représentés par des points d’expériences situés
sur les axes de cordonnées et par des nouveau points centraux. Les points situés sur les axes
de cordonnées sont appelés les points en étoile. Les plans composites présentent donc trois
parties (Figure 11.9):

e Le plan factoriel : c’est un plan factoriel complet ou fractionnaire a deux niveaux par
facteurs. Les points expérimentaux sont aux sommets du domaine d’étude.

e Le plan en étoile : les points du plan en étoile sont sur les axes et ils sont, en général,
tous situés a la méme distance du centre du domaine d’étude.

e Les points au centre du domaine d’étude, on prévoit toujours des points expérimentaux
situés au centre du domaine d’étude, et cela aussi bien pour les plans factoriels que
pour les plans en étoile.

Le nombre total n d’essais a réaliser est la somme des essais du plan factoriel (ny), des essais
du plan en étoile (n,), et des essais au centre (Ng). Le nombre n des essais d’un plan composite

est donné par la relation : n=n¢+ n, + N
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Figure 11.9. Plan composite pour I’é¢tude de deux facteurs. Les points factoriels sont en rouge,
les points en étoile sont en bleu, les points centraux sont en blanc.

Le nombre de niveaux est 5 pour chacun des facteurs et seulement 3 lorsque I’on a un plan

composite a faces centrées.

11.5. Analyse statistique des modéles

L’analyse statistique, dont la mise en ceuvre est parfois redoutée par les
expérimentateurs, apporte des ¢léments d’aide a la décision. L’analyse statistique devient
donc une étape importante. Les tests statistiques portent naturellement sur les résultats

obtenus.

11.5.1. Homogénéité de la variance de I’erreur expérimentale

Lorsque plusieurs expériences identiques sont faites dans un méme point, on doit
utiliser le test C de Cochran. L’homogénéité des variances est faite quand le nombre de
répétitions d’une expérience dans des conditions identiques est supérieura 1 (r>1).

Dans ce cas on utilise le test C de Cochran, on calcule :
max(s%k)
> Sg
k=1
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Avec :

Syk: ’estimation de 1’écart type sur la réponse donnée par :

Nl T
2 _ (x, X)

Syk = El — (I1.33)
N : nombre des lignes de la matrice du plan d’expériences;
Ensuite on compare Cpax avec la valeur Cr lue dans le tableau de Cochran. Les variances sont
homogenes si:

Cmax <Cr

Ce qui signifie que la précision est acceptable.

11.5.2. Test de signification des coefficients du modéle

Nous allons aborder un probléme que nous avons simplement évoqué dans le paragraphe
précédent et qui mérite une attention particuliére : quant peut-on dire d’un effet qu’il est
significatif ou non ? Sur quels critéres peut-on étayer son raisonnement ? La méthode consiste
a estimer ’erreur sur ’effet et & comparer cette erreur a D’effet lui-méme. Il y a deux

méthodes possibles:

a- Estimation de I’erreur de mesure expérimentale

On possede dans ce cas au moins deux réponses par point expérimental, ce qui permet
de calculer une valeur moyenne de I’écart-type sur tout le domaine. La figure I1.10 indique
deux essais dans un point expérimental.
On commence par calculer la variance de ’erreur expérimentale (variance des mesures) :

52 = SCEE (I1.34)

ddlscee
Avec : SCEE : la somme des écarts expérimentaux :
SCEE =3 (yii — Y )° (11.35)
ddlgeg; : degré de liberté des variance de mesure
ddlgeee = N(r—1) (11.36)
I : nombre de répétitions;

n : nombre total des déterminations (N =N. r) ;

Y, : réponse observée lors de la réalisation des expériences, k=1...N,i=1...r;
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Y, =Y : réponse estimée a I'aide du modéle, pour une ligne du plan d’expériences, k=1...N ;

Yk = Y, : moyenne des réponses observées, pour une ligne du plan d’expériences, k=1...N ;.

Y — Y, : les écarts expérimentaux, k=1...N,i=1...r;

est

Y — Y :lesrésidus,k=1...N,i=1...r;

est

Yo —V,:les écarts d’ajustement, k=1...N,i=1...r;

Dans ces conditions on peut montrer la variance sur un effet donné par:

5§
s? =— (I11.37)
n
A ,
Réponses

Ye1 @ ----4--

Ve |----mmmmmmm g @ - - . Erreur expérimentale

Erreur Yk2 @-----Y-
. d’ajustemen
Y [T

Courbe de régression

> Facteur

Figure 11.10. Le résidu se décompose en deux écarts:1. 1’écart expérimental; 2. 1’écart
d’ajustement

b- Estimation sur la variance

On appelle «effets » les coefficients des facteurs et ceux des interactions dans
1'écriture du modele exemple sur I’équation I1.28. Les calculs statistiques qui permettent de
savoir si les effets sont significatifs, de calculer les intervalles de confiance ou de valider la
linéarité du mod¢ele font intervenir d'une part les résidus €, c'est-a-dire la différence entre la
valeur expérimentale et la valeur prédite par le mode¢le, et d'autre part un estimateur sans biais

de la variance commune des résidus. Cet estimateur est donné par:

21 ye? (I1.38)
n—-p

ou : N est le nombre d'expériences réalis€es et p le nombre de coefficients du modele.

Dans ces conditions, on peut montrer que tous les effets ont la méme variance donnée par :
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2= (I1.39)

Cela apporte une grande simplification au niveau des calculs.
c-Realisation du test de signification des effets

Le test utilisé est le test << t>> de Student. Un effet sera dit significatif (c'est-a-dire
que la variable ou l'interaction qui lui est associée a une influence sur la réponse), s'il est, pour

un risque donné, significativement différent de 0. On testera donc I'hypothese :

Ho =<<a; =0>> (11.40)
Contre I’hypothése :
Hy =<<a; #0>> (I1.41)
Pour cela, on calcul
. _ail
i =— (I1.42)
Si

On utilise alors une table dite de Student (annexe VIII.1) a v = n-p degrés de liberté (n
est le nombre d'expériences réalisées et p le nombre d'effets y compris la constante) [36]. On
choisit un risque de premicre espece « (le plus souvent 1% ou 5%) et on lit dans cette table la
valeur tgif(@, V), en utilisant la partie relative a un test bilatéral. La régle du test est alors la
suivante :

o  Sitj> teit (a,v) : on rejette Hp au risque toléré.

e  Siti<teit(a,v): on accepte Hg au risque toléré.

Si I'hypothése Hp est acceptée, cela veut dire que l'effet en question n'est pas, au risque «
significativement différent de 0 et donc que la variable qui lui est associée n'a pas d'influence

sur la réponse.

d- Intervalle de confiance des effets du modéle

Rappelons que si I'on détermine tous les effets, on ne peut pas calculer la variance
commune des résidus. On supposera donc, dans la suite, que I'on a négligé au moins un effet.

On calcule alors s2 donnée par 1’équation (I1.34).
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Puis on en déduit variance commune des effets. On choisit alors un risque o et on
détermine avec la table de Student le nombre t(«, v). L'intervalle de confiance d'un effet a; est
alors donné par :

[aj -t(a,v)s, ;a, +t(0t,V)s, ] (1I1.43)

11.5.3. VValidation du modele

L'analyse de la variance consiste a comparer a l'aide d'un test F la somme des carrés
des écarts due uniquement a la régression (donc au modele), avec la somme des carrés des
résidus.

Précisons ces notions en introduisant un vocabulaire spécifique a 1'analyse de variance.
On notera par la suite Y; les réponses observées lors de la réalisation des expériences et Y™ la
réponse estimée a l'aide du modele lin€aire. On notera, de méme, Ymoy la moyenne des
réponses.

On définit alors trois types de "variations"

1- Lavariation due a la liaison linéaire :
est 2
SCEL =Y (Yi —Ymoy ) (I1.44)

SCEL se lit : "somme des carrés des écarts dues a la liaison".

2- Lavariation résiduelle :

SCER = Z(Yi -yt )2 (11.45)

SCER se lit : "somme des carrés des écarts des résidus".
3- Lavariation totale :
STCE =SCEL + SCER (I1.46)

STCE se lit : " somme totale des carrés des écarts".

On définit de plus un "carré moyen" qui est le quotient d'une somme de carrés par son
degré de liberté.
SCEL aura (p- 1) degrés de liberté (p est le nombre de coefficients estimé a partir du modele).
SCER aura (n - p) degrés de libertés ( n est le nombre d'expériences réalisées).
SCET aura (n - 1) degrés de liberté.

En outre, on note CML le carré moyen associé a SCEL, et CMR le carré moyen associé

a SCER.
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Le tableau de 1'analyse de variance se présente alors de la fagon suivante:

Tableau 11.4: Tableau de I’analyse de régression.

Variation due a Somme des carrés DDL Carré moyen F
Liaison SCEL p-1 SCEL _ CML Fobs = cML
p-1 52
Résidus SCER n-p SCEE _g2
n-p
Totale SCET n-1

Le test F permet alors de comparer pour un risque fixé a 1'avance le Fgps que 1'on a
calculé dans le tableau précédent avec un F(critique) lu dans la table de Fisher-Snedecor
(annexe VIII.2) avec (p-1) et (n - p) degrés de liberté.

Le test est le suivant :

Hypothese Ho : " les deux carrés moyens sont de méme grandeur"” et donc la régression
n'est pas significative

Hypothese H; : " le carré moyen di a la régression est significativement plus grand
que le carré moyen di aux résidus" donc la régression est globalement significative

La regle du test est alors pour un risque « choisi:

e Si Fgps est inférieure au F(critique), on accepte I'hypothése Hp .

o Si Fops est supérieur au F(critique), on accepte I'hypothése H; avec la confiance 1- a.

11.5.4. Qualité du modéle
11.5.4.1. Qualité descriptive du modele

Le tableau d’analyse de régression (Tableau I1.4) permet d’établir immédiatement le

coefficient de détermination a partir de la relation suivante:

n2 _ SCEL _, _SCER

=22 (1L.47)
STCE STCE

Ce coefficient traduit la contribution du modele dans la restitution de la variation de la
réponse observée. Par définition, le coefficient de détermination appartient a I’intervalle
suivant :0 < R2 <1

En présence de plusieurs variables explicatives, ce qui est généralement le cas dans

I’analyse des résultats d’essais provenant d’un plan d’expériences, il faut impérativement
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éviter 1"utilisation du coefficient de détermination R? pour comparer la qualité descriptive de
différents modeles. Il faut recourir a [Dutilisation du coefficient de détermination

2
ajusté

ajusté R

Le méme tableau de régression permet de corriger le coefficient de détermination défini
a partir de 1’équation I11.43. Pour tenir compte du nombre de coefficients présents dans un
modele et pour comparer différents modeles entres-eux, on définit le coefficient de

détermination ajusté a partir de la formule suivante:

SCER

_,_N-P
=1-<reE (11.48)

N -1

R2

ajuste

2

Par définition, le coefficient R},

appartient a I’intervalle suivant : —oo < jousté <1

Plus la valeur du coefficient de détermination ajusté est proche de 1, plus la qualité

descriptive du mod¢le est satisfaisante.

11.5.4.2. Qualité prédictive du modele

Le modéele obtenu peut servir a prédire la valeur de la réponse non encore réalisés. Cette
approche est trés courante dans un probléme d’optimisation.

Au méme titre que I’on a défini précédemment la qualité¢ descriptive d’un mode¢le a partir du

. , . . 2 . . , . . .,
coefficient de détermination Rprédi ctif » 1l est possible de définir maintenant la qualité
prédictive d’un modele a partir d’un coefficient noté R%rédictif oqu. Comme on dispose de

N erreurs de prédiction, on définit la statistique suivante:
N
PRESS = Y e 3 (11.49)
i=1

Ou e, est I'erreur de prédiction pour le i°™ traitement du plan d’expériences.

Dans cette relation, PRESS est 1’acronyme de la locution anglaise PRediction Error Sum
of Squares. Plus la valeur de PRESS est faible, plus le mode¢le est prédictif. Par analogie avec

2

le coefficient de détermination R2, on définit le coefficient Rprédictif encore noté Q2 a partir

de la relation suivante :
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_ PRESS

2=1
Q STCE

(I.50)

Par définition, le coefficient Q2 appartient a I’intervalle suivant : —0 < Q2 <1

Plus la valeur du coefficient Q2 est proche de 1, plus la qualité prédictive du modele est

importante.

11.6. Logiciels des plans d’expérience

Les logiciels de plan d'expériences [37,38] possedent des bibliotheques de plans
classiques et ils permettent aussi de construire le plan le mieux adapté a I'é¢tude, ces logiciels
sont encore trés marqués par leur origine statistique et peuvent rebuter certains utilisateurs.

On peut réaliser le calcul des coefficients avec un tableur [39], mais cela nécessite de la
programmation et du temps. Il est donc préférable d'utiliser un logiciel qui effectue non
seulement le calcul des coefficients mais aussi tous les calculs statistiques permettant
d'évaluer la qualit¢ du modele mathématique.

Les logiciels de plans d'expériences sont aussi programmeés pour calculer des réponses dans
tout le domaine d'étude, pour effectuer les analyses de variance, pour tracer des courbes
d'isoréponses, pour construire les surfaces de réponse et pour déterminer les zones d'intérét.
Cet ensemble de possibilités permet d'effectuer rapidement de multiples analyses et de
regarder ses données sous tous les angles. On arrive ainsi a extraire, en peu de temps, toute
lI'information présente dans les résultats d'un plan d'expériences. Les logiciels de plans
d'expériences sont devenus des outils absolument indispensables pour la construction de plans
complexes et l'interprétation approfondie des résultats du plan. Néanmoins, ces logiciels
nécessitent tous une bonne connaissance de la méthode des plans d’expériences et ne peuvent
pas étre utilisés sans une formation solide aux plans d’expériences.

Parmi ces logiciels on peut citer le logiciel MODDE de la société Umetrics, qui est un logiciel
spécialis€¢ pour la construction et I’analyse de plans d’expériences. Il permet de batir et
d’analyser des plans de criblage, des plans pour la surface de réponse, Taguchi, de mélanges,
etc. Pour estimer les modeles, il utilise soit la méthode des moindres carrés usuelle (MLR)

soit la méthode des moindres carrés partiels (PLS).
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I11.1. Introduction

Nous exposons dans ce chapitre la description des techniques expérimentales avec un
rappel sur les notions de bases de I’¢électrostatique. Nous étudions ensuite la séparation tribo-
aéro-¢lectrostatique d’un mélange granulaire isolant (HIPS/ABS) en utilisant un séparateur
tribo-aéro-¢lectrostatique congu a I’Institut PPRIME-IUT d’Angouléme associant 1’effet
tribo-¢lectrique, la force de Coulomb et la force image ¢lectrique. Les résultats expérimentaux
montrent un effet prononcé de I’humidité relative sur le taux de récupération des produits

composant le mélange.

I11.2. Charge triboélectrique des matériaux granulaires

Dans les procédés de séparation électrostatique, les deux mécanismes physiques les plus
simples et les plus utilisés pour charger les matériaux plastique granulaire présents dans les
déchets ¢lectrique et €électronique en vue de leur utilisation au recyclage sont I’effet couronne
[40,41] qui assure un chargement par bombardement ionique et I’effet tribo-électrique
impliquant le transfert de charge entre deux corps en contact, cette méthode de chargement est

fortement influencée par le couple frotteur/ frotté.

) ) )
A A A
B B B
1 2, 3
O ’ (e
1. 2,
(b)
Figure I11. 1: L’effet triboélectrique et I’échange de la charge électrique entre deux surfaces:

(a): 1. Surface A neutre, particule B est neutre; 2. La surface A et la particule B sont en
contact; 3. Apres la séparation, la surface A a la tendance de se charger négativement, et la
particule B positivement; (b): 1. Deux particules neutres de méme taille en contact; 2. les
particules grandes ont la tendance de se charger positivement et les petites négativement [13].
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I11.2.1. Mécanismes physiques

Le phénoméne de charge de deux polymeéres par impact est basé sur la physique des
surfaces [42-44] qui prend en compte 1’existence de deux niveaux d’énergie des électrons
situés dans la bande interdite du polymeére (Figure II1.2), niveaux d’énergie localisés a la

surface du matériau.

Polymere A Polymeére B
\_) (—
E, A E, A
BC BC
Bl Bl
WA WB
L 1
S — ]
Er |
BV BV
Figure 111.2. La modélisation des niveaux superficiels qui explique le processus de

triboélectrisation est basé sur le transfert de charge entre les surfaces de contact et la présence
des niveaux d’énergie dans la bande interdite des polymeres. Les bandes noires situées au
dessous des niveaux Fermi représentent des niveaux d’énergie occupés tandis que les bandes

blanches, des niveaux d’énergie libres. E,f , EE sont les niveaux Fermi superficiels et Wa , Wp
représentent le travail d’extraction superficiel de deux polymeres [9].

Les niveaux énergétiques des ¢électrons dans la bande interdite sont générés par la
discontinuité du réseau a la surface du matériau et par la présence des atomes d’impuretés. La
densité des nivéaux superficiels dans la bande interdite par unité d’énergie et unité de surface
N [9] prend des valeurs d’ordre de grandeur (1030...1033) m™ J'. Une faible quantité
(quelques) d’atomes d’impuretés pour un million d’atomes a la surface du polymeére peuvent
modifier, d’une fagon significative, les nivéaux énergétiques de la bande interdite et, par
conséquent, la valeur et la polarit¢ de la charge triboélectrique générées a la surface du

matériau.
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Si la densité des niveaux superficiels N de deux granules de polyméres A et B est
suffisamment ¢levée, un transfert d’électrons se produit entre les granules en contact jusqu’au

moment ou les niveaux Fermi s’égalisent (Figure III.3).

POLYMERE A POLYMERE B POLYMERE A POLYMERE B 9.4
Ep y " i ry ~ r Y
Wg- W= qEx @
W, Wg :: W, 1; X
A B A B
Ecmin EC i Ecmin ECmin
E ——1. ¢ W,
e LS AWg
Er /-/-/3"-—0---' -__3—---/-,'- --------------- Yol oYX Er |
‘,". - L - I - |o Os
AWL o —— g - |
— - — |-
- . - | o, = Q
- — - . | . 4 4l
- . — |-
— v — |
. - | o . X —-] | 5 0
E;r'max E\"mﬂ:-; E;\.-'max X E'\,-'m Ps= Ay ’
§ = ¢. Electroni o
a. b. C.

Figure 111.3. Diagrammes des niveaux d’énergie qui expliquent la triboélectrisation de deux
granules de différents polymeéres par la théorie des niveaux superficiels de haute densité (a)
polymeres en contact (électronique). Le polymere A caractérisé par un travail d’extraction
faible, transfert des électrons est se charge positivement par rapport au polymeére B; (b) le
processus de triboélectrisation prend fin par I’accumulation de la charge Q a I’interface et par
renforcement du champ électrique de contact Ec dans I’intervalle X, jusqu’a 1’équilibre

thermodynamique (les niveaux Fermi E/,EF sont égaux); (c) les charges superficielles
Q,,Qg acquises par les granules sphériques de polymeres les densités de charge p,, 05 [9].

I11.3. Lits fluidisés
La plupart des dispositifs a lit fluidisé sont utilisés pour la charge triboélectrique des

matériaux granulaires ou pulvérulents.

111.3.1. Fluidisation des matériaux granulaires

Le fonctionnement du lit fluidisé (figure II1. 4) dans les processus de triboélectrisation
est délimité par la vitesse minimale de fluidisation Ups et la vitesse terminale de chute libre

des particules U; [42].
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I I I I .
a.lit b.lit c.lit e.lit
FIXE INCIPIENT BOUILLONNANT PISTONNANT DILUE

Air de fluidisation

Disperseur

Piston

i

Chambre de Triboélectrisation

Figure 111.4: Les régimes de lit fluidisé en fonction de la vitesse de fluidisation; Ups : vitesse
minime de fluidisation; Upp: vitesse minime d'apparition des boules; Uy : vitesse de transport

pneumatique [13].

111.3.2. Forces aérodynamiques et électrostatiques

Les mélanges granulaires sont influencés par les forces inter particulaires qui prennent

naissance lors du frottement ou du simple contact [13]. Les forces qui s’exercent sur les

matériaux granulaires sont:
e Les forces de la pesanteur
e Les forces de London-Van der Waals

e Les forces électrostatiques.

A. Les forces de la pesanteur

Le poids d’un corps de masse m s’exprime par:

p=mg
avec g = 9.81 m/s2.
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Aux forces de la pesanteur s’opposent des forces inter particulaires. Elles sont différentes

pour des particules chargées d’¢€lectricité statique ou électriquement neutres.

B. Les forces de London-Van der Waals

Les forces de London-Van der Waals sont des forces de nature électrostatique qui
s’exercent sur des molécules ou des particules électriquement neutres. Elles peuvent étre
estimées en faisant la somme de toutes les combinaisons possibles de paires d’atomes entre

particules et s’écrivent:

F=" (II1.2)
a: la distance entre les deux centres
A: est une constante, qui dépend de la polarisation et de 1’énergie d’ionisation des atomes

impliqués.
Les forces de London —Van der Waals étant inversement proportionnelles a la
septieme puissance de leur distance, cela entraine un accroissement rapide de ’interaction

pour les courtes distances.

Molécule A

Dipole Molécule B

fluctuant

+ / Séparation des charges

induites par la molécule A

»
R
—et
- +

I
+
[

- + - +
- + - +

Interaction Van der Waals

Figure 111.5: Le phénomeéne physique responsable de la force Van der Waals: polarisation
¢lectrique des atomes ou molécules neutres [13].
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Le tableau III.1 donne la valeur des forces d’interaction entre des particules séparées
par une distance de 50 A, en fonction de leur rayon Pour des particules de 1 mm, elles sont
approximativement identiques. Ces constatations expliquent le fait que les fines particules

aient plus tendance a s’agglomérer que les grosses.

Tableau I11.1: Forces de Van der Waals et de pesanteur en fonction de la taille des
particules, d’aprés Higuchi.

Rayon Forces de Van der Waals Poids
(cm) a=>50 A (g.cm /s
107 3,3x10* 4,1x10"
10™ 3,3x107 4,1x107
10° 3,3x107 4,1x10°
107 3,3%x107 4,1x107
107" 3.3 4,1

C. Force de Coulomb

Les forces de Coulomb sont des forces attractives ou répulsives qui s’exercent entre
particules chargées. Si Qa et Qb sont les charges des deux particules est a la distance entre

leurs centres, la loi de Coulomb permet d’écrire:

Fo Q;?b K (I1.3)

avecK = =9.10" et &, étant la permittivité du vide.

4re,

Le calcul de ces forces a été établi pour des éléments supposés sphériques de charges
données, de tailles différentes et en proche contact. Nous présentons sur le tableau III.2, une
comparaison entre les forces ¢électrostatiques et les forces de la pesanteur, pour des petites

particules.
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Tableau 111.2: Forces d’interaction électrostatique entre deux sphéres chargées

Rayon Forces Poids
(cm) (dynes) (g.cm/ s?; Densité=1
10 9x10°° 4,1x107
107 9% 10 4,1x10°
107 9% 107 4,1x107
107" 9 4,1
1 9% 107 4,1x10°

Entre deux particules de 1 pm de diamétre, avec le méme maximum de charges,
s’exerce une force 1000 fois supérieure a celle de la pesanteur. En analysant les deux
tableaux, on peut tirer les conclusions suivantes :

e Les forces de Van der Waals diminuent plus rapidement que les forces électrostatiques,
quand la distance entre les particules augmente.

e Pour des particules de diametre égal ou inférieur au micron, les forces de Van der Waals
sont plus importantes que les forces €lectrostatiques, lorsque ces particules sont en contact.

¢ Quand le diametre des particules diminue, les forces de van der Waals décroisent plus
lentement que les forces électrostatiques.

On remarque que I’importance de ces deux forces dépend de la taille des particules et les
distances qui les séparent. Les propriétés d’écoulement des matériaux granulaires sont
fonction des interactions particulaires. Chaque particule se déplace en fonction de son poids,
mais elles seront génées dans leur mouvement par des contacts, soit avec les autres particules,
soit avec les parois.

Les phénomeénes d’adhésion et de cohésion peuvent étre expliqués par les forces de

Coulomb qui s’exercent soit entre deux particules, soit entre une particule et la paroi.

D. Cohésion due aux forces électrostatiques

La cohésion entre particules est due aux forces d’attraction qui prennent naissance lors
du contact ou de la friction. Les charges électrostatiques formées au niveau des surfaces de
contact se comporteront de diverses facons en fonction de la nature du matériau: conducteur

ou isolant.
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Lorsque deux matériaux isolants chargés de signe opposé se rencontrent, la cohésion a
lieu et persiste. Les €lectrons ne peuvent pas se repartir et les forces d’attraction ne s’annulent
pas.

Les charges restent localisées aux points de contact et de friction avec le matériau

responsable de 1’¢lectrisation. Ces points sont souvent des arrétes et protubérances.

E. Adhésion due aux forces électrostatiques

L’adhésion des particules sur une paroi dépend des forces capillaires d’adhésion, des
forces d’interaction ¢électrostatique et de Van der Waals. Le mouvement d’une particule dans
un systeme d’écoulement est donc le résultat des forces d’adhésion F; et de la force de
pesanteur F,. (Figure. I11.6)

Les forces de Coulomb jouent un réle prépondérant et il est bien évident que la nature

du matériau support influencera de fagon considérable ce phénomeéne.

Parois
T R
Particules
le F.: Résultante des forces capillaire, électrostatique, Van der Waals
F,: Force de la pesanteur
F1
A 4
| T

Figure 111.6: Représentation de différentes forces intervenant dans I’interaction
particule / parois.

F. Forces aérodynamiques

L’équation des forces agissant sur une particule chargée électriquement est la suivante

[13]:
F=F,(Q,E,X)tF, - F (IIL.4)
ou :F est la force d’inertie, F, est la force exercée par un champ électrique uniforme

d’intensité¢ E, sur une particule chargée, de chargeQ, située a une distance x de 1’¢lectrode.

F, est la force aérodynamique et F la force gravitationnelle.
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La force d’inertie F; est donnée par la relation:
F, =W (p, —Kp)% (IIL.5)

ou : V est la vitesse de particule, K est le coefficient de forme [45] (pour les particules
sphériques K=0,5), W est le volume d’une particule ayant la densité¢ p et p la densité de
’air.

La force aérodynamique s’exprime par la relation:

F,=C,7R’pV’ (111.6)
ou C, est une constante en fonction du nombre du Reynolds, v, est la vitesse relative d’une
particule dans I’air.

La résistance de 1'air, est un exemple de frottement du fluide. Contrairement au modéle
standard de la surface de frottement, la force de friction est dépendante de la vitesse. Cette
dépendance de vitesse peut étre trés compliquée, et seulement les cas spéciaux peuvent étre
traités analytiquement. A des vitesses trés faibles des particules, la résistance de l'air est
approximativement proportionnelle a la vitesse et peut étre exprimée sous la forme:

F, =-bv (I11.7)

ou le signe négatif implique qu'il est directement opposé a la vitesse.
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111.4. Installations expérimentales

Les processus de séparation électrostatique a lit fluidisé ont récemment fait I'objet de
nombreux travaux de recherches [47, 74-76]. L’intérét de ces €tudes réside essentiellement
dans la possibilité de représenter une alternative intéressante aux solutions existantes de tribo-
chargement. En choisissant convenablement le matériau de la paroi de la chambre de
séparation, un niveau de chargement trés efficace peut étre obtenu avec un faible colt
d’énergie.

Un modele de laboratoire du séparateur a lit fluidisé est en construction sur le site de
I’'IUT d’Angouléme de I’Institut PPRIME, Universit¢ de Poitiers. Il devrait permettre de
trouver les facteurs d’échelle a adopter pour créer le régime de charge optimal dans un lit

fluidisé de dimension industrielle.

111.4.1. Principe de fonctionnement

Le procédé original mis au point au laboratoire (figure II1.7) utilise en méme temps
I’effet triboélectrique, la force de Coulomb et la force image ¢lectrique. Ainsi, 1’effet
triboélectrique assure I’homogénéité de la charge électrique acquise par les matériaux isolants
granulaires [46] dans le lit fluidisé en ébullition générée par un gradient négatif de pression en
direction verticale, dans une chambre de séparation.

Le mélange de matériaux isolants granulaires est introduit dans un mode¢le de laboratoire
du séparateur tribo-aéro-¢lectrostatique (Figure II1.7). Le diffuseur et le filtre permettent
respectivement I’admission et I’évacuation de 1’air comprimé utilisé pour créer un gradient
négatif de pression en direction verticale. Soumis a 1’action de la pesanteur et des forces
aéroliques, les granules a I’intérieur de la chambre de séparation forment un lit fluidisé. Le
débit de I’air de fluidisation (figure II1.8) est ajusté par un régulateur de pression a une valeur
assurant le fonctionnement du lit fluidisé en régime d’ébullition, favorisant ainsi les impacts
entre les granules et leur électrisation par effet tribo-électrique. Chaque granule chargé
positivement ou négativement se déplace sous I’action de la force de Coulomb dans le champ
¢lectrique horizontal créé entre deux ¢lectrodes de type tapis roulants métalliques. Les deux
¢électrodes sont alimentées par des générateurs de haute tension continue et ajustable. Les
granules chargés positivement se déplacent dans le sens du champ électrique, vers 1’¢électrode
négative et les granules chargés négativement sont dirigés vers 1’électrode positive. Soumis a
I’action de la force d’image électrique, les granules chargés adhérent a la surface des

¢lectrodes de polarités opposées, qui les entrainent vers le collecteur de produits.
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Granules chargées Granules chargées

positivement négativement
! Al
Chambre d’air > ﬂ Compresseur
|.;.;.;.;.;.;.;.;.;.;:;._.;.;.;.;. ! .;.;.;.;._.;:;.;.;.;.;.;.;.;.;.;.1 |
<

(b)

Figure I11.7: (a) Principe de la séparation Tribo-aero-électrostatique; (b) photographie du
séparateur tribo-aéro-¢électrostatique, IUT d’Angouléme de I’Institut Pprime, Université de
Poitiers. France [13]
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Figure 111.8: La soufflante SCL K06, 3 kW, IUT d’Angouléme de I’Institut PPRIME,
Université de Poitiers.

111.4.2. Génération du champ électrique intense

A. Systémes d’électrodes

Les ¢lectrodes de séparateur Tribo-aéro-¢électrostatique sont constituées de deux bandes
transporteuses métalliques (figure I11.9) de largeur 300 mm, et d’épaisseur de 0,25 mm. Les
bandes sont entrainées par des rouleaux de diametre 160 mm, la vitesse de chacun d'eux
pourrait étre ajustée €électroniquement dans la gamme de 0 a 10 m /s.

La distance moyenne entre les électrodes dans la zone du lit fluidisé est 20 cm, un
champ ¢électrique de 2 kV/cm peut étre obtenu avec des électrodes alimentées a + 20 kV a

partir de deux alimentations haute tension réglable a double polarité.

R=80mm
50 cm
ES20N-5 ES20P-5
— +
20 KV 20 KV

—_ > —_
15 cm
(@)
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(b)

Figure 111.9: Systéme d’électrode utilisée dans le séparateur Tribo-aéro-électrostatique; (a)
schéma, (b) Photographie de la bande transporteuse.

B. Alimentation haute tension

Le séparateur Tribo-aero-¢électrostatique fonctionne en régime électrostatique, il n’y a
donc aucune exigence particuliere de puissance électrique concernant les alimentations haute
tension. Les modeles ES20P-5 (+20 kV ; 5 W) et ES20N-5 (-20 kV ; 5 W), fabriqués par la
société Gamma High Voltage Research Inc, Ormond Beach, Fl, satisferont largement les

besoins de cette application (figure I11.10).

Figure 111.10: Alimentation haute tension modéle ES20P-5 (+20 kV ; 5 W), IUT
d’Angouléme de I’Institut PPRIME, Université de Poitiers.
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I11.5. Etude de la faisabilité du processus de séparation Tribo-aéro-électro-
statique d’un meélange granulaire isolant (HIPS/ABS)

Dans cette partie notre attention a €té focalisée sur la détermination du seuil de masse
limite minimal pour le lit fluidisé. La masse minimale du mélange granulaire a introduire dans
le procédé pour une séparation intéressante doit étre déterminée, car en dessous d'une certaine
valeur; I’utilisation du procédé devient insignifiante.

Nous avons réalisé nos expériences sur deux classes de matériaux isolants qui se
trouvent dans les mélanges non conducteurs granulaires triés par les séparateurs
¢électrostatiques: 1’ABS (Acrylonitrile-Butadiene-Styréne) et le HIPS (High-Impact
Polystyrene) provenant de déchets d’équipements informatiques (imprimantes, claviers...etc.)
[47]. La taille de granules des deux matériaux est inférieure a 2 mm (Figure I1I.11).

Les expériences ont été réalisées sur deux types d'échantillons: A et B. Les échantillons
A sont constitués de 50% de granules de ABS et 50% de granules de HIPS maintenues en
contact avec l'air ambiant a des valeurs constantes de température et humidité: 18°C, 20% =+
1% respectivement pendant 12h, avant d'étre soumis aux essais. Les échantillons B, constitués
des mémes classes de granules, ont ¢té pré-conditionnés pendant 12h a une température

constante égale a 18°C et une humidité relative RH = 40% = 1%.

Figure 111.11: Photographie des granules de I’ABS (blanche) et de HIPS (grise).

Les expériences préliminaires faites sur un mélange binaire (Figure I11.11) de 700g (50%
ABS + 50% HIPS), dans 1'air ambiant (humidité relative: RH = 40% + 1%, température: T =
18°C), les ¢électrodes sont alimentées a Vgecrode = 11 kV, et se déplacent a une vitesse v = 16
cm /s, montrent que le lit fluidisé se détériore considérablement lorsque la masse de granules

se trouvant dans la chambre de séparation est inférieur a 340 g. Cette quantité a été ensuite
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prise comme masse initiale pour une série d'expériences, réalisées avec différentes quantités
du mélange granulaires M = 340 g, 440 g, ..., 940 g et pour deux durées de séparation t =30 s
et t = 60 s. Les résultats sont présentés dans le tableau II1.3 et la figure III.12. La pureté des
produits est pratiquement de 100%.

Tableau 111.3: Masses des produits purs recupérés (HIPS et ABS) a partir de différentes
masses du mélange granulaire pour un temps de séparation t = 30s et t = 60s
(RH = 40% +%)

Durée Masse (g) Masse (%)
(s) M¢élange HIPS ABS HIPS ABS
340 36,43 29,93 21,43 17,61
440 75,48 52,59 34,31 23,90
540 109,04 75,18 40,20 27,84
30 640 128,40 86,36 40,13 26,99
740 144,30 101,38 39,00 27,40
840 169,39 119,74 40,33 28,51
940 184,52 127,93 39,26 27,22
340 60,00 44,20 35,29 26,00
440 105,40 67,60 47,91 30,73
540 142,20 96,10 52,67 35,59
60 640 174,00 125,70 54,38 39,28
740 200,30 143,80 54,14 38,86
840 228,50 168,60 54,40 40,14
940 263,20 182,10 56,00 38,74

On constate qu’a partir de 640g, le taux de récupération de chaque produit (exprimé en
%) est pratiquement le méme. Comme prévu, plus de granules sont récupérés apres t = 60s a t
= 30s. Pour des durées de processus tribo-aero-¢lectrostatique plus longues, une légere
augmentation de taux de récupération peut étre atteinte, mais avec un colit d’énergie élevé et
un faible débit (la masse par unité de temps).

Ces observations faites sur 1’installation de laboratoire sont pertinentes et doivent étre
prises en considération dans I’interprétation des phénoménes physiques qui expliquent le
comportement des deux matériaux: pratiquement tous les granules HIPS qui sont attirés par

1'¢lectrode adherent a la surface de celles-ci et sont entrainés en dehors de la zone occupée
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par le lit fluidisé, vers le collecteur de produits. Une partie de granules d’ABS est détachée de
'¢lectrode avant d'atteindre la fin de la bande transporteuse et pénétre de nouveau dans la

zone de lit fluidisé.
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Figure 111.12: Taux de récupération des produits purs en fonction de la masse du mélange
granulaire aprés t = 30s (a) et t = 60s (b); (T = 18°C; RH=40% =1, n =16 cm/s et
Vélectrode = £ 11 kV) [47].
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Figure 111.13: Taux de récupération des produits purs en fonction de la masse du mélange

granulaire apres t = 60s; (T = 18°C; RH =20% =1, n =16 cm/s et Veectrode = £ 11 kV) [47].

Dans la figure II1.13, on a représenté le taux de récupération des produits purs (HIPS et
ABS) en fonction de la masse du mélange granulaire pour une valeur d’humidité relative
¢gale a 20% et un temps de séparation de 60s. Les conditions expérimentales sont similaires a
celles utilisées pour RH= 40%.

Si on considere les deux résultats des figures I11.12 et II1.13, on peut observer I’effet de
I’humidité relative sur la variation des deux matériaux. Il apparait que la diminution de
I’humidité relative (de 40% a 20%) = 1% a été accompagnée par une augmentation du taux
de récupération de HIPS (de moins de 55% a plus de 70%). Pour 1'ABS, 1'augmentation a été
encore plus surprenante (de moins de 40% a plus de 55%).

Dans un environnement conditionné (RH = 20% =+1), il est fort probable que la
conductivit¢ de surface des granules est plus faible. En conséquence, ils peuvent mieux
préserver leur charge lorsqu’ils sont en contact avec la bande transporteuse, ce qui augmente

leur probabilité d'étre collectées a la sortie de la zone occupée par le lit fluidisé [47].
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Tableau I11.4. Masse des produits purs récupérés a partir de différentes masses du mélange
granulaire pour un temps de séparationt=60s,a RH =20% * 1%

Masse [g] Masse [%]
Mélange HIPS ABS HIPS ABS
540 164,05 99,09 60,76 36,70
640 173,64 115,43 64,31 42,75
740 184,71 128,74 68,41 47,68
840 192,16 135,14 71,17 50,05
940 194,51 141,72 72,04 52,49
1040 199,48 149,39 73,88 55,33
1140 197,61 148,69 73,19 55,07
1240 196,67 146,66 72,84 54,32
1340 195,29 146,45 72,33 54,24
1440 195,16 150,50 72,28 55,74
1540 192,16 145,98 71,17 54,07
1640 199,04 150,66 73,72 55,80
1740 195,10 149,53 72,26 55,38

111.6. Conclusion

Les résultats expérimentaux présentés dans cette partie nous a permis de dégager les

conclusions suivantes:

1. L'exposition des échantillons a un milieu environnant caractérisé par une humidité relative
¢levée produit une augmentation de la conductivité électrique superficielle des granules,

s'accompagnant d'une réduction du taux de récupération des deux produits, HIPS et ABS.

2. Les observations faites sur le séparateur tribo-aéro-électrostatique de laboratoire doivent

étre prises en considération dans la conception de 1’installation industrielle.
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IV.1. Contexte industriel.

Les techniques électrostatiques de séparation de mélange granulaires représentent une
technologie économiquement viable pour la préservation de 1I’environnement, car elles offrent
du plastique recyclé de qualité élevée et une meilleure efficacité pour le recouvrement des
métaux que les méthodes conventionnelles de traitement des déchets. Elles représentent de
nos jours, une technologie moderne de recyclage des matériaux usagés issus des déchets
industriels.

Des études de laboratoire et des observations pratiques [48,14] ont montré que la
caractéristique de diminution de la charge des matériaux granulaires a la surface d’une
¢lectrode tournante a une influence significative sur le résultat du processus de séparation
¢lectrostatique des matériaux granulaires. La force électrique image qui colle les matériaux
granulaires a la surface de I’électrode tournante, est proportionnelle a la charge résiduelle
portée par chacune de ces particules. En conséquence, il est important d’évaluer la vitesse de
déperdition de la charge en contact avec 1’¢électrode reliée a la terre.

L’objectif de ce travail est de caractériser le comportement de charge/décharge des
particules isolantes millimétriques a la surface d’une électrode reliée a la terre et de montrer
l'efficacité de la méthode du plan d’expérience a la quantification des effets de certains
facteurs, ainsi que les interactions entre eux, par 1'évaluation de taux de déclin de potentiel en
surface Dy [%], apres une période bien définie du temps t.

La technique de déclin de potentiel de surface [49-50] a été utilisée comme outil dans la
caractérisation des monocouches de matériau granulaire isolant. Son intérét réside
essentiellement dans sa simplicité, et dans la possibilité de bien caractériser les propriétés de
surface sans étre en contact physique avec le matériau étudi¢. Le potentiel de surface étant
aussi une mesure de la charge portée par les matériaux isolants sous forme granulaires, sa
mesure pourrait donner d’importantes informations pour les études de faisabilit¢ de la

séparation électrostatique des matiéres plastiques contenues dans les déchets industriels [51].

IV.2. Matériaux testés

Nous avons réalisé nos mesures sur deux classes de matériaux isolants qui se trouvant
dans les mélanges non conducteurs granulaires triés par les séparateurs électrostatiques:
I’ABS (Acrylonitrile-Butadiéne-Styréne) et le HIPS (High-Impact Polystyrene) provenant de
déchets d’équipements informatiques (imprimantes, claviers...etc.) traités par ’entreprise

APR2, Bonniéres-sur-Seine, France.
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Ces échantillons se présentent sous forme sphérique de diametre moyen égal: 0.3mm,

0.9mm et 1.5mm. L’ aspect de matériaux granulaires étudiés est présenté sur la figure I'V.1.

(b)
Figure 1V.1: Aspect des granules d’ABS (a) et de HIPS (b)

L’ABS est un copolymeére polyphasé constitué d’un copolymeére acrylonitrile et styréne,
avec des nodules de butadiéne noyés dans la matrice acrylonitrile/styréne. Les proportions de
ces trois monomeres peuvent Etre modifiées pour optimiser les propriétés du polymere
résultant. L’ABS présente une surface lissée, une bonne sensibilité thermique et résistance a
I’impact. La présence du styréne dans sa composition indique que le matériau est
inflammable. La densité volumique p est de 1020...1280 kg/m’ et la permittivité électrique
relative ¢, = 3,1...3,4. Ce matériau est utilisé pour la fabrication des carcasses d’ordinateurs
et des claviers [52,53].

Le HIPS s’obtient par 1’ajout de caoutchouc pendant la polymérisation du polystyréne.
Le matériau a des propriétés similaires a I’ABS et est utilisé pour la fabrication des carcasses
d’imprimantes, photocopieurs et des cartouches de tonner [54]. La densit¢ volumique
p =1020...1060 kg/m’ et la permittivité électrique relative g =2,5..2,6.

Les échantillons utilisés dans cette étude se présentent sous forme de couches de
granules répandus en forme carrée. Suivant le nombre de couches, les granules ont été pesés

avec une balance électronique (tableau I'V.1).

Tableau IV.1: Représentation des différentes classes granulométrique et nombre de couches

lasse granulométrique
g q 0,3mm 09mm | 1,5mm

Couche
1 2g 4g 6g
2 4¢g 6g 12 ¢
3 6g 8¢ 18 ¢
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Toutes les mesures ont été réalisées a I’air ambiant (Température: 20°C, Humidité relative de
I’atmosphere: 35+ 1%,). Les échantillons on été conditionnés a ’air ambiant pendant 12h, et
pour chaque expérience nous avons utilisé un échantillon neuf afin d’éviter qu’une mesure

influe sur ’autre.

IVV.3. Démarche expérimentale

Les travaux de caractérisation des particules granulaires isolantes chargées par décharge
couronne, effectués dans le cadre de cette thése, sont principalement basés sur la mesure sans
contact du potentiel en surface, Le dispositif utilis¢ a été réalis¢ a I’Institut Universitaire de
Technologie d’Angouléme (France). Il s’agit d’une configuration trés courante dans les études
du déclin de potentiel (figure IV.2). Cette technique qu’on appelle Déclin de Potentiel de
Surface (DPS) est une méthode d’investigation des propriétés électriques des matériaux
isolants. Son intérét réside essentiellement dans sa simplicité et sa puissance dans la
caractérisation de I’aptitude d’un matériau a évacuer une charge électrique déposée a sa
surface.

Le principe de la méthode du DPS est de suivre en fonction du temps 1’évolution du
potentiel de surface d’un échantillon préalablement chargé par décharge couronne. La mesure
du potentiel en surface de 1’échantillon au cours du temps a partir d’une sonde électrostatique
a condensateur vibrant permet de fournir des informations sur le mode d’écoulement
(surfacique et / ou volumique) des charges déposées et sur la mobilité de ces charges.

La technique du DPS comprend pour son fonctionnement deux phases: une phase de
charge par décharge couronne durant dix secondes, en utilisant une configuration d’électrodes
dite Triode et une phase de mesure de potentiel en surface qui se fait sans aucun contact avec
le matériau. Les granules sont en contact avec une électrode plane reliée a la terre. Une fois
qu’ils sont soumis a une décharge couronne, ils sont portés par un chariot a bande
transporteuse qui se déplace pour transférer les échantillons vers le poste de mesure (t = 3s).
Un moteur électrique a courant continu entraine la bande transporteuse a une vitesse réglable.
A T’aide d’une commande électromécanique, on positionne [’échantillon relativement sous

1’¢lectrode couronne puis sous la sonde.
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Figure 1V.2: Dispositif expérimental de caractérisation des particules isolantes par la mesure
de potentiel de surface. (a): Schéma du dispositif expérimental, (b): Photographie du dispositif

IVV.3.1. Poste de charge des particules isolantes

Nous avons représenté dans les figures IV.3a et IV.4 le poste de charge utilis€¢ pour
charger les matériaux granulaires. Il est composé essentiellement d’un systéme triode avec
une grille répartitrice (figure IV.5) intercalée entre le fil et la surface des échantillons [55]. La
grille reliée a la terre a travers une série de résistances ayant une valeur totale égale a R nous
permet de controler le dépot de charge sur la surface de 1’échantillon. En effet, pour une
intensité (I) constante de courant générée par la source HT, un potentiel V, = R.l est imposé
entre la grille et la plaque d'électrode de terre. L’isolant se charge alors au potentiel de la

grille (V).
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Figure 1V.3: Dispositif expérimental de charge par décharge couronne (a): Schéma du
systeme Triode, (b): schéma de I’¢électrode dual

Figure 1V.4: Photographie du systéme Triode Figure 1V.5: Photographie de la grille

Le dispositif de charge se distingue par 'utilisation d’une classe d’électrodes filiforme
(dual électrode) [56-57] constituée essentiellement d’un support tubulaire en acier inoxydable
de diameétre 25mm sur le quel sont soudées deux tiges cylindriques servant d’une part a fixer
les extrémités d’un fil fin et d’autre part a le maintenir tendu (figure 1V.3-b). L ¢lectrode est
connectée a une source de haute tension a double polarité et le fil est parallele a la surface de

I’¢lectrode plane.

IV.3.1.1. Processus de charge
La topographie du champ électrique, définie par la distribution du champ et du potentiel
¢lectrique dans le systéme triode de charge, permet de connaitre les caractéristiques

qualitatives du procédé de charge. En effet, ce procédé¢ dépend du processus de génération
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d’ions par effet couronne et de la dérive des charges sous ’action du champ électrique le long
des lignes caractéristiques. La décharge couronne désigne 1’ensemble des phénomenes liés a
la modification de la conductivité d’un gaz a proximité d’un conducteur de faible rayon de
courbure, porté¢ a une tension assez élevée dont le champ électrique environnant est intense
mais non disruptif. Dans le cas de la configuration triode, cette conductivité est due aux
phénomenes d’ionisation intense de 1’air au voisinage immédiat du fil qui est 1’¢lément

ionisant de 1’¢lectrode dual. Ainsi, I’espace inter électrodes est répartie en trois zones (figure

IV.6) [58].

Electrode
Dual

Plan de masse

Figure 1V.6: Décharge couronne dans le systéme triode de charge.

La zone active (I) est prés de 1’électrode active ou le champ est supérieur au champ
critique du minimum d’ionisation. Elle est caractérisée par une densité de charge totale nulle,
ainsi le champ électrique satisfait les équations de Laplace. L utilisation de 1’¢lectrode dual
dans des procédés électrostatiques permet de controler I’orientation de la décharge couronne
et son intensification dans une direction. Cette classe d’électrodes est caractérisée par la non
uniformité de 1’injection de charge autour de 1’¢lément ionisant.

Avant que la décharge se produise et 1’électrode dual soit portée a un potentiel ¢levé, la
grille a le méme potentiel que celui du plan de masse. Ainsi le champ électrique est tres
inhomogéne dans la zone (Il) et pratiquement nul dans la zone (I11). En présence de la
décharge, des charges de méme polarité que celle de 1’¢électrode duale sont collectées par la
grille s’écoulent a travers la résistance que relie celle-ci a la masse. La tension produite aux

bornes de la résistance fixe le potentiel de la grille.
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Les charges qui ont traversé la grille sont attirées par le plan de masse et interceptées par
les granules déposés sur celui-ci. Ainsi la surface libre du matériau subit un dépot de charges
sous I’action du champ électrique di a la différence de potentiel entre la grille et le plan de
masse. Le matériau continue a se charger jusqu’a ce que le potentiel de surface de celui-ci soit
¢égal a celui de la grille. Ainsi, la zone (I1) est caractérisée par une charge d’espace importante
tandis que la zone (I11) est caractérisée par un champ électrique et une charge d’espace

pratiquement négligeables.

IVV.3.2. Poste de mesure du potentiel en surface.

La mesure de potentiel en surface apres la fin de la phase de chargement, se fait par
simple transfert des particules isolantes sous une sonde électrostatique a condensateur vibrant
de type Trek 3435 [59] reliée a un voltmeétre électrostatique Trek, modele 341B [60]. La sonde
¢lectrostatique est située a une distance h =3 mm au dessus de la surface libre des échantillons.
L'acquisition des données de mesures expérimentales a été traitée par un instrument virtuel,
développé sous un environnement LabView. Un électrométre numérique Keithley modele
6514, est connecté au voltmétre électrostatique, communique avec I’instrument virtuel implanté
sur ordinateur a I’aide d’un bus GPIB de la norme IEEE 488. La figure IV.7 illustre le principe

de mesure du potentiel en surface.

Voltmetre électrostatique Electrométre
o 8
Trek 341 B l O O O

3 mm

Sonde
0
/ Granules

——

J— =
L

& a~

Instrument virtuel

Figure IV.7: Poste de mesure du déclin de potentiel en surface
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1V.3.2.1. Instrument virtuel pour I’analyse de potentiel en surface

Les instruments de mesure font 1’acquisition, I’analyse et la présentation des données
expérimentales. L acquisition est la méthode a travers laquelle le signal physique de la tension
est convertit dans un format numérique afin d’étre traité par I’ordinateur.

En contraste avec les langages de programmation en mode texte, ou les instructions
déterminent 1’exécution du programme, LabView utilise la programmation en flux de
données, ou les données déterminent I’exécution. Chaque dessin est transcrit en code par le
générateur interne de code, de facon qu’il puisse étre exécuté par 1’ordinateur.

L’instrumentation virtuelle (VI) est définie comme une combinaison hardware et
software avec la technologie standard des ordinateurs pour créer des solutions
d’instrumentation définies par les utilisateurs. Un instrument virtuel consiste en un ordinateur
standard équipé de puissants logiciels d’application et du hardware économique comme les
cartes « Plug-in » et pilotes logiciels, qui une fois ensembles, réalisent les fonctions d’un
instrument traditionnel. Les instruments virtuels offrent des avantages significatifs dans toutes
les étapes des processus d’ingénierie, de la recherche et de la conception, aux tests de
production.

Un VI est compos¢ de trois parties principales: le panneau frontal (Figure 1V.8), le

diagramme bloc, et les palettes d’outils et controles.
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Figure 1V.8: Panneau frontal de I’instrument virtuel pour mesurer le potentiel en surface des
particules granulaires
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1V.3.2.2. Principe de mesure sans contact de potentiel en surface

Le principe de voltmétre électrostatique est basé¢ sur I’annulation du champ électrique pour
la mesure sans contact du potentiel. La figure IV.9 illustre le principe général de la mesure sans

contact du potentiel de surface.

Oscillateur

-
1
1
1
1
1 Amplificateur Amplificateur
1
Sonde : |
vibrante :
. |
: Pré-amplificateur
1
— I %
] Yo
[ ] Circuit (V)
commun
Surface chargée

L

Figure 1V.9: Principe de mesure sans contact de potentiel de surface

L’annulation du champ est obtenue par asservissement du potentiel de la sonde au potentiel
de la surface libre de la cible. En effet la modulation de la position de la lame détectrice de la
sonde engendre un courant induit si le champ vu par cette électrode n’est pas nul. Au moyen
d’un asservissement, le potentiel de la sonde est varié de manicre a annuler ce courant, d’ou
I’annulation du champ en face d’elle. Considérons le couplage capacitif entre la surface visée et
la sonde tel qu’il est présenté a la figure V.10, dont la modulation de la lame détectrice et les

différents potentiels sont représentés.

| ,
C Electrode de masse
A Vi (la référence)
Sonde BE= = - - ‘J¢e————
Do U
Vs
[+ + + + + |
Echantillon =

Figure 1V.10: Couplage capacitif entre la sonde et la surface de 1’échantillon.

-73 -



Chapitre IV Contexte et mise en ceuvre de la caractérisation des particules granulaires isolantes

Le déplacement de 1’¢lectrode sonde est perpendiculaire a la surface de 1’échantillon.
Pour une modulation sinusoidale autour de la distance Do avec une pulsationw, dont

I’amplitude est désignée par Dy, la distance D(t) a tout instant s’écrit:

D(t)=+D,, . sin(at) (Iv.1)
Ainsi la capacité C formée par la sonde et 1’échantillon s’exprime en fonction de la
permittivité £, la surface A de 1’électrode détectrice et la distance D(t).

A cA
D) D, +D,,.sin(at)

(IV.2)

Le courant I(t)engendré par la modulation de la distance dépend de la variation de la

capacité et de la différence des potentiels entre les surfaces qui définissent cette capacité,

désignée par U . Alors I’expression du courant est:

10)=U.9% _y g Dncos@)
dt (D, + D, .sin(at))

(IV.3)

Pour que le courant soit nul, a tout instant, il faut que la tension U soit nulle, ce qui
conduit a ramener le potentiel de la sonde a celui de la surface de 1’échantillon, d’ou

I’annulation du champ et la détermination du potentiel de surface.
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Chapitre V. Caractérisation de particules isolantes par mesures de déclin de potentiel en surface

V.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous avons dans un premier temps présenté les résultats
expérimentaux du déclin de potentiel en surface et les discussions obtenues lors de 1’étude des
deux classes de matériaux isolants: I’ABS (Acrylonitrile-Butadiéne-Styréne) et le HIPS
(High-Impact Polystyrene) chargés en surface par décharge couronne, en utilisant une
configuration d’¢lectrodes dite Triode.
Nous avons étudi¢ ensuite les résultats de la modélisation de taux du DPS par la méthode des
plans d'expériences dont le but de quantifier les effets de certains facteurs, ainsi que les
interactions entre eux, par 1'évaluation du taux de déclin de potentiel en surface a court et a

long terme.

V.2. Caractéristiques courant-tension du systeme d’électrode.

V.2.1. Systeme d’électrode Dual

La figure V.1 montre sur un méme graphique les caractéristiques courant-tension du
systeme d’¢lectrodes sans grille (Dual) pour deux cas différents: avec granules et sans
granules. Le principe consiste a appliquer une tension augmentée linéairement de 0,1 kV/s et
mesurer les valeurs correspondantes du courant de décharge a 1’aide d’un multimétre avec
une précision de 1 pA. Ces mesures révelent qu’une fois la tension dépasse une certaine
valeur seuil Vg, on enregistre une augmentation graduelle du courant jusqu’au claquage du
milieu gazeux. Le courant continu qui traverse I’espace inter-électrodes est une fonction non
linéaire de la tension appliquée. Bien que les décharges recouvrent des phénomenes
complexes, une relation empirique simple entre le courant et la tension est généralement
utilisée [61], elle s’exprime par:

I =KV -Vy) (V.1)
Ou K est une constante qui dépend de la configuration des électrodes, de la température, de la
pression et de la composition du gaz. V, représente la tension seuil d’ionisation (Figure V.1).
Nous avons noté que la présence du matériau granulaire (HIPS de diameétre 1,5mm) sur la
surface de I’¢lectrode modifie I’allure de la caractéristique courant-tension. On observe
effectivement que pour la méme tension appliquée le courant de décharge est plus élevé en
présence des particules. Ceci peut étre expliqué par la décharge couronne inverse (Back

corona) qui se produit lorsque le champ électrique a l'intérieur de la couche isolante dépasse
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la rigidité dié¢lectrique de 1'air. La non uniformité de dépot de charge sur la surface libre de la

couche granulaire augmente la probabilité pour que de telles décharges se produisent a des

valeurs relativement basses de la tension appliquée [23].
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(Sans granules) /
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(Avec granules) /
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60 - (Modéle théorigue) /
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40-: 0/ |
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Courant (uA)

Tension appliquée (kV)

Figure V.1: Caractéristiques courant-tension du systéme d’électrode dual
V.2.2. Systéme d’électrode Triode

La figure V.2 reporte les caractéristiques courant-tension du systéme triode avec et sans

granules.

300

Décharge négative I

250

] —— Is (Sans granules)

] —=— Ig (Sans granules)
2001 —a— |m (Sans granules)
--0-- |s (Avec granules)
1501 --0-- lg (Avec granules)
1 --4-- Im (Avec granules)

Courant (uA)

100 -

50 -

Tension appliquée (kV)

Figure V.2: Caractéristiques courant-tension du systéme Triode (Classe granulométrique:
0,9mm; Nombre de couche granulaire: 2)
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Comme nous pouvons le constater a partir de ces mesures on observe une évolution des
courants (courant de source ls, courant de grille I, et le courant de 1’électrode plane |,,) en
fonction d’une augmentation linéaire de la tension appliquée.

Par ailleurs, en présence du matériau granulaire et a une valeur V; de la tension appliquée, on
peut noter une 1égére diminution des courants de 1’¢électrode plane Iy, et la source. Ceci peut
s’expliquer par la grande résistivité de la couche granulaire.

L’intérét de la grille est double, d’une part le dépot de charges s’effectue d’une maniere
homogene sur la surface de 1’échantillon et d’autre part, elle nous permet de contrdler
expérimentalement le potentiel initial Vo de la charge déposée sur la surface du matériau. En
effet, le dépot d'ions s'arréte lorsque le potentiel de la surface (Vy,) atteint le potentiel de la
grille (V,). Le champ entre la grille et la surface s'annule. Le courant qui circule dans l'air
entre 1'échantillon et la grille est toujours inférieur au courant total de la décharge. On réalise
ainsi une charge douce de la surface qui ne voit pas directement la décharge couronne mais

qui regoit un flux d'ions et des especes excitées provenant de la décharge [23].

V.3. Résultats du déclin de potentiel en surface

Les mesures de déclin de potentiel de surface sont réalisés sur deux type de matériaux
isolant granulaire: granules de HIPS (High-Impact Polystyrene) et granules de ABS
(Acrylonitrile-Butadiéne-Styréne). Ces échantillons se présentent sous forme sphérique de
diametre moyen égal: 0.3 ; 0.9 ; 1.5mm.

Les particules isolantes ont été répandus a la surface de I’électrode plane reliée a la terre
(surface de la couche: 100mmx100mm, surface de 1’électrode 115mx115mm). La décharge
couronne DC est générée par une électrode filiforme ‘dual électrode’ pendant 10s. le nombre
de couche de matériau granulaire choisi égale a 2. Toutes les mesures du déclin de potentiel
de surface ont ¢été¢ réalisées a 1’air ambiant (Température: 20°C, Humidité relative de

I’atmosphere: 35+ 1%).

V.3.1. Granules de HIPS

Sur la figure V.3, nous avons représenté les résultats de 1’évolution du DPS pour
différentes valeurs de la tension initiale Vg [23].
Les courbes de déclin de potentiel en surface montrent un déclin initial de plus en plus

important au fur et a mesure qu’on augmente le potentiel initial.
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Figure V.3: Déclin potentiel en fonction de la tension initiale dans le HIPS aprés t=30min (a)
et t=10s (b) a T=20°C et RH=35% + 1%, d=0.9, N=2 (polarité négative)

Ce résultat est confirmé par I’existence du phénomene de cross-over [62-64]. On observe
nettement le croisement des courbes particulierement aux premiers instants de déclin,

montrant ainsi qu’au bout du méme du temps de mesure, la déclinaison de 1’échantillon
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chargé a -2800V est plus importante que celle de -2500V. Cela conduit a supposé que 1’effet
de la densité de charge agit fortement sur la cinétique des porteurs de charges et par
conséquent sur la vitesse de déchargement. Cependant, cet effet est beaucoup moins important

apres de 200 secondes de mesure.
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Figure V.4: Caractéristiques V(t) / Vo a T=20°C et RH=35% + 1%, d=0.9, N=2
(polarité négative)

D’autre part, on peut €galement observer qu’apres un certain temps de mesure, au-dela de 400
secondes environ le déclin de potentiel de surface devient pratiquement négligeable. Cela
revient a supposer que le matériau ne pourrait pas se décharger complétement méme a des
temps de mesure relativement importants. On retrouve ainsi [’existence d’une charge
résiduelle qui persiste sur la surface des granules. Une hypothése qui nous parait logique nous
conduit a supposer que ce comportement peut €tre attribué a un déchargement partiel des
porteurs de charges, les charges restantes n’ont pas assez d’énergie et restent fortement
piégées a la surface des granules. D’autre part, on peut observer pour des faibles tensions de
dépot, un processus de déchargement presque inexistant, une autre conséquence du role
important du champ ¢électrique dans le processus d’écoulement de charges déposées sur la
surface des granules.

Nous avons représenté sur la figure V.4 les courbes de déclin de potentiel de surface

normalisées par rapport au potentiel Vo en coordonnées logarithmiques, (Vo étant la valeur
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initiale du potentiel déposé), Log (V(t)/Vy) = f(t). Cette représentation peut tre utilisée pour
comparer les différentes vitesses de déclin de potentiel ainsi que 1’effet du champ électrique
sur le déclin, car elle permet d’éliminer le paramétre V. Selon les résultats obtenus, on peut
observer que le déclin de potentiel est trés dépendant du potentiel initial, les courbes ne se
superposent pas. On voit une différence de plus en plus nette au fur et a mesure qu’on
augmente le potentiel. Cette constatation peut confirmer 1’existence d’un effet trés important
du champ sur le matériau et par conséquent sur le déchargement du matériau.

Sur la figure V.5, nous avons représenté les courbes de DPS en polarité positive. On
observe aussi une approche identique sur 1’évolution des charges déposées sur la surface des
granules. Cependant, on peut noter sur ces courbes deux détails intéressants. D’une part, la
quantité¢ de charge écoulée est nettement plus importante en polarité positive qu’en polarité
négative. D’autre part, la vitesse de déchargement aux premiers instants est beaucoup plus
rapide pour les tensions de dépots élevées.

Par conséquent, les résultats obtenus montrent que le déclin de potentiel de surface est
fonction de la valeur initiale du potentiel et du signe de celle-ci. Ces deux résultats sont
incompatibles avec la polarisation, ils contribuent a confirmer 1’hypothése initiale d’une

injection partielle de charges dans le volume du matériau.
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Figure V.5: Déclin potentiel en fonction de la tension initiale dans le HIPS a T=20°C et
RH=35% =+ 1%, d=0.9, N=2 (polarité positive)
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La polarisation [65,66] peut par contre avoir un role aprés le déclin rapide initial, cette
hypothése permet de décrire le comportement a long terme du potentiel de surface. Sur les
courbes logarithmiques de la figure V.6, on observe d’abord une allure différente de celle de
la polarité négative. On peut noter sur ces courbes une dépendance du champ sur un temps
plus important pas uniquement aux premiers instants de mesure. Cela suppose donc que la
vitesse de déchargement pour la polarité positive est plus importante en particulier pour les

potentiels supérieurs a +1000V.
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Figure V.6: Caractéristiques V(t) / Vo a T=20°C et RH=35% + 1%, d=0.9, N=2
(polarité positive)

V.3.2. Granules d’ABS

Les courbes de déclin de potentiel en surface des granules d’ABS pour différentes valeurs de
la tension initiale sont tracées sur la figure V.7. L'aspect des courbes dépend de la valeur
initiale de potentiel. Le cross-over des courbes, déja signalé pour les films isolants et les
média non-tissés, a également été observée pour ces échantillons granulaires, et peut étre

expliqué de la méme manicre.
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Figure V.7: Déclin potentiel en fonction de la tension initiale dans I’ABS aprés t=30min (a)
et t=10s (b) a T=20°C et RH=35% =+ 1%; d=0.9; N=2 (polarité négative).

Pour les valeurs de potentiel initiale €levées (plus de -2 kV), cette décroissance rapide peut
étre attribuée a l'injection partielle des charges déposées dans les couches compactes. Pour les

valeurs initiales de potentiel inférieur a -2 kV, le déclin a été trés lent. Ce comportement peut
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étre attribué au fait que les charges déposé sur la surface des particules n'ont pas I'énergie

suffisante pour étre libéré et injecté dans le volume de matériau.

V.4. Déclin de potentiel en fonction de la nature du matériau granulaire

Nous avons réalisé des essais conduisant a une étude comparative du déclin de potentiel de
surface en fonction de la nature du matériau granulaire utilisé, et la polarité de la tension de

charge appliquée (figure V.8).
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Figure V.8: Déclin de potentiel en fonction de la nature du matériau granulaire Vo= 3,2kV (en
valeur absolue), T=18C°; RH=45%; d=0.9; N=3.

La tension initiale de charge est égale 3,2 kV en valeur absolue. Les résultats obtenus
permettent de mettre en évidence I’influence de la nature du matériau granulaire sur la
cinétique du déclin de potentiel en surface.

Une comparaison des courbes obtenues montre une différence au niveau des allures
respectives. Comme nous pouvons le constater, la vitesse de la cinétique des charges
(positives et négatives) enregistrée pour les granules de I’ABS sont plus importantes que celle
des granules de HIPS. Cette différence traduit clairement que le HIPS se décharge moins
rapidement que 1’ABS. Nous pouvons également constater que cette différence est beaucoup

plus marquée en polarité positive qu’en polarité négative (par exemple, pour t = 600s, la
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différence en polarité positive est égale a 1850V, tandis qu’en polarité négative elle est égale
a 1050V). On pourrait penser que la différence du temps de déchargement peut s’expliquer
par le mécanisme différent qui gouverne le déclin de potentiel dii aux propriétés différentes

des deux matériaux.

V.5 Effet de I’humidité relative sur le déclin de potentiel dans le HIPS et

I’ABS

Les expérimentations ont été réalisées sur deux matériaux isolants: granules de HIPS
(High-Impact Polystyrene) et granules de ABS (Acrylonitrile-Butadiéne-Styréne). La classe
granulométrique des deux types de matériau est 0,9mm. Une monocouche de chacun de ces
matériaux a été répandue a la surface d’une électrode plate reliée a la terre.
Les mesures de déclin de potentiel sont effectuées a une valeur de température fixé a 18°C, le
taux d’humidité relative de 1’atmosphére varie entre 20 et 45%. La tension de dépdt de
charges correspond a 3,2kV (en valeur absolue). A partir des données enregistrées pour
chaque essai (Figure V.9), il a été possible de comparer la caractéristique de décharge des
deux isolants a haute et basse humidité relative.
A haute valeur d’humidité relative (RH=45%), le taux de déclin de potentiel en surface dans
le HIPS apres 60s diminue de 3,2%, du: 3223V a 3120V (Figure V.9,b). Dans des conditions
expérimentales similaires, le taux de déclin de potentiel en surface de I’échantillon ABS
diminue de 56%, du: 3272V a 1417V, en 60s [47].
Pour une basse valeur d’humidité relative (RH=20%), les taux du DPS dans le HIPS et I’ABS
sont respectivement: 0,26 et 38% [47].
Le choix de cet intervalle de temps (60s) est dii au fait que dans la présente étude, le temps
allou¢ a la séparation ¢€lectrostatique de mélange granulaire est de 60 secondes.
Ces résultats valident l'explication donnée au faible taux de récupération de granules d’ABS,
notamment a des valeurs élevée I'humidité ambiante, une couche mince d’eau ce forme a leur

surface, ce qui favorisent la I’injection de charge a la bande métallique.
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Figure V.9: Effet de I’humidité relative sur le DPS dans les granules de HIPS et I’ABS apreés
t=30min (a) et t=60s (b); Vo= 3,2kV (en valeur absolue); T=18C°; d=0.9 ; N=2 [47].

V.6. Modélisation du taux de déclin de potentiel de surface de granules de
HIPS par la méthode des plans d’expériences

La méthodologie des plans d’expériences permet de prévoir le nombre d’expériences a
accomplir en fonction d’un objectif bien défini, d’étudier plusieurs facteurs simultanément, de

réduire la dispersion liée a la mesure, d’apprécier les effets de couplage entre facteurs,
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d’évaluer I’influence respective des facteurs et leurs interaction. Cette méthode s’appuie sur
des régles statistiques et analytiques pour modéliser le procédé étudié, afin de réduire et
contrdler au maximum le temps d’expérimentation et détecter les points expérimentaux de

mesure douteux [71-73].

V.6.1. Grandeur d'intérét et facteurs

L’objectif de ce travail est de caractériser le comportement de décharge des particules
isolantes millimétriques a la surface d’une é€lectrode reliée a la terre et de montrer 1'efficacité
de la méthode du plan d’expérience a la quantification des effets de certains facteurs, ainsi
que les interactions entre eux, par I'évaluation de taux de déclin de potentiel en surface D; [%],
apres une période bien définie du temps t [23].

D, = Vi =V, )/V,, x100 [%0] (V.2)
ou. V, est le potentiel mesuré a I’instant t, pour ce travail deux valeurs de temps on été choisi

t:200 s et t = 1800 s. V,, est le potentiel initial mesuré a I’instant t = 0 pour Dag s et & 1’instant

t = 200s pour Digoos

Les plans d’expériences décrits ci-apres ont été congus pour étudier I'influence des trois
facteurs sur le taux de déclin de potentiel en surface de matériau granulaires:

e La tension de dépdt : Vo (min) = 1000V ; Vo (max) = £2800V;

e Classe granulométrique : d (min) = 0.3mm; d (max) = 1.5mm;

e Nombre de couche granulaire: N (min) = 1; N (max) = 3.

V.6.2. Modéle mathématique

Le modgele linéaire de la réponse du systéme est un polyndme du premier degré [23], ou

la réponse de ce processus est exprimée en fonction de e facteurs.

y=f(U)=cy+ D cu + D cpuu; + > Cyluu, (V.3)
On définit pour chaque facteur une valeur normalisée et centrée comme suit:
X; =(U; —Uu,)/Au; =u, (V.4)
ou:
* u'mx-ipu'min . u'mx_u'min
ulc_lazI :Auizlazl (VS)
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Ainsi, X; prend la valeur -1 pour la valeur minimum u et la valeur + 1 pour la valeur

i min

maximale U,

Imax *

La fonction de la réponse devient:

Y= 100 =20+ D 8%+ D ayxx, (V.6)

*

et pour les trois facteurs choisis pour cette étude: x; =V, ; x, =d”; x; =N" on obtient le
modele linéaire suivant:

ou a, la valeur prédite de la réponse au centre de domaine expérimental, a, I’effet de
facteurX;, a; ’interaction entre le facteurx;etX;. Ces coefficients peuvent étre calculés a

partir des données expérimentales du plan d’expérience complet (figure V.10) en utilisant le
logiciel MODDE 8.0 (développé par Umetrics, Umea, Suéde) pour la création et 1’évaluation

statistique des plans d’expériences.

d N
(mm))\
F H
B /D
15 |1 £l WM G
! B f S
A el
o 7 ,
03|~ _l___,'x ____________ A
1000 2800 Vo (V)

Figure V.10: Diagramme d’un plan factoriel complet des essais réalisés [23]
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V.6.3. Analyse statistiques des donnees

Les calculs de signification statistique des coefficients a; et a;; font intervenir d'une part
les résidus e;, la différence entre la valeur expérimentale et la valeur prédite par le modele, et
d'autre part un estimateur donné par:

2 1 2
sC=——) ¢ V.8
oY (V.8)
ou n est le nombre d'expériences réalisé€es, p le nombre de coefficients du modele.
Un coefficient est statistiquement significatif s’il satisfit le test t de Student:

=M>t
i

t

crit (V9)

Avec tgit qui figurent dans le tableau sont en fonction des degrés de liberté(n- p), ainsi on

définit :
sf =— (V.10)

Dans le cadre de cette étude, le logiciel a été utilisé pour valider les modéles a I'aide du test

de Fischer [72] et pour évaluer leurs qualité prédictive.

V.6.4. Résultats de I’étude en polarité négative

Les 11 essais du plan factoriel complet sont reportés dans le tableau V.1. Ils ont été
effectués sur les granules de HIPS. Sur la base des données expérimentales du tableau V.1, les

modeles linéaires : Dygos et D1goos [23] proposés par le logiciel MODDE 8.0 sont :

D, =17,44+17,05V, —3,26d —14,28 N —3,08V,d —=13,97V,N —=0,10dN  (V.11)
Dyaoy s =7.32+6,90V, —3,64d —4,46 N —3,33V,d —4,40V,N +1,09dN  (v.12)

La qualité descriptive et prédictive de ces deux modeles est exprimée respectivement par les
coefficients statistique R2 et Q2, le coefficient R2 des modeéles Dygo s et Digoo s est proche de 1
et égale 0.994, 0.991 ce qui signifie que les polynomes (V.11) et (V.12) décrits bien le taux de
déclin de potentiel de surface. Le coefficient de la qualité prédictive Q2 des deux modéles est
aussi enlevé: 0,934 et 0,828 respectivement.

L'analyse statistique des données, en utilisant le test de Student (annexe VII.1), a montrée que

les effets de tous les facteurs sont significatifs. L’augmentation du potentiel initial Vy accélére
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le DPS, par contre I’augmentation du nombre de couche granulaire N, et la classe

granulométrique d diminue le taux de DPS dans les granules de HIPS (figures. V.11 et V.12)

Tableau V.1: Résultats des expériences du plan factoriel complet [23]

Facteurs Réponses
No. Vo d N | Daoos D1s00s
(V) | (mm) (%) (%)
1 -1000 | 0,3 1 1,8 1,75
2 -2800 | 0,3 1 70,09 32,15
3 -1000 1,5 1 1,72 0,06
4 -2800 1,5 1 57,54 14,9
5 -1000 | 0,3 3 1,43 0,54
6 -2800 | 0,3 3 13,72 11,11
7 -1000 1,5 3 0,82 1,02
8 -2800 1,5 3 0,88 0,44
9 -1900 | 0,9 2 14,57 6,11
10 -1900 | 0,9 2 14,68 5,65
11 -1900 | 0,9 2 14,69 6,89

Le point intéressant révélé par I'examen des coefficients des deux modeéles polynomiaux est
que D’effet du facteur classe granulométrique d est identique dans les deux intervalles de
temps et il est moins important par rapport aux facteurs: potentiel initial Vo et nombre de
couche granulaire N. ces derniers ont un effet important sur le taux du DPS, notamment au

début de déclin Dzoos.
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Tableau V.2: Analyse des effets du modele en utilisant le test de student [23]

D2oos
Variable Coefficient tj Signification
Constant ag=17,44 20.3199 > 2,776 Significatif
Vo ap=17,05 19.8655> 2,776 Significatif
d a=-3,26 3.79833 > 2,776 Significatif
N az =-14,28 16.63812 > 2,776 Significatif
Vo*d apz =-3,08 3.58861 > 2,776 Significatif
Vo* N a3z =-13,97 16.27692 > 2,776 Significatif
d*N az =-0,10 0.11651 <2,776 Non Significatif
Disooss
Variable Coefficient tj Signification
Constant ag =732 16,8330 > 2,776 Significatif
Vo a1 =6,90 15,8671 > 2,776 Significatif
d ap =-3,64 8,3705 > 2,776 Significatif
N az =-4,46 10,2561 > 2,776 Significatif
Vo*d ap =-3,33 7,6576 > 2,776 Significatif
Vo* N a3 =-4,40 10,1181 > 2,776 Significatif
d*N az = 1,09 2,5065 <2,776 Non Significatif

Suivant I’analyse des données effectuées par le logiciel MODDE 8.0, dans les deux intervalles
de temps toutes les interactions entre les facteurs sont statistiquement significatives sauf celle
qui existe ente le nombre de couche granulaire et la classe granulométrique (Tableau. 2). Pour
les courts termes de taux de déclin Djggs I’interaction entre le potentiel initial et le nombre de
couches est trés importante, a un potentiel initial plus bas, la modification du nombre de
couche granulaire a moins d’effet sur le taux de déclin Dygos, De méme pour un nombre de
couches plus ¢leve, la modification de la tension de dépot a un effet marginal sur le taux de
déclin de potentiel de surface (figure V.11-a). A long terme, ’effet de cette interaction devient
moins important. On constate aussi que |’interaction entre le potentiel initial et la classe

granulométrique a un effet identique sur le taux de DPS a court et a long terme (D2gos, D1s00s)-

-90 -



Chapitre V. Caractérisation de particules isolantes par mesures de déclin de potentiel en surface

2800
2600149 D 200 s (%)
2400 —
2200

Potentiel initial (V)

1.0 1,2 14 16 18 20 22 24 26 28 3,0
Nombre de couche granulaire

(@)

D 1800 s (%)

Potentiel initial (V)

1,0 1,2 14 16 18 20 22 24 26 28 3,0
Nombre de couche granulaire
(b)

Figure V.11: Iso-contours des taux prédits du déclin de potentiel en surface a court terme
Dooos (a) et a long terme Digoos (b) en fonction du nombre de couche granulaire N et le
potentiel initial Vo [23].
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Figure V.12: Relevés graphiques des taux prédits du déclin de potentiel en surface a court
terme Daos (2) et a long terme D1ggos (b) en fonction de: potentiel initial Vo (polarité négative),
la classe granulométrique d et le nombre de couche granulaire N. les calculs ont été effectués
avec le logiciel MODDE 8.0, pour un niveau de confiance de 0,95 [23].

V.6.5. Résultats de I’étude en polarité positive

Un deuxiéme plan d’expérience en polarité positive semble approprié¢ pour étudier la
vitesse de déchargement des granules et évaluer I’effet des trois facteurs (Vo, N, d) sur le taux
de DPS, (Tableau V.3).

Les mod¢les linéaires de la réponse sont donnés par les polyndmes (V.13) et (V.14) [23].

D,y = 35,98+ 21,95V, —7,95d —12,46 N —9,79V,d — 0,46V,N —3,95dN (V.13)

Dygops = 22,09 412,26V, —7,04d — 8,62 N — 4,84V,d — 4,70V,N +2,05dN (V.14)
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Tableau V.3. Résultats des expériences du plan factoriel complet

Facteurs Réponses
No. Vo d N | Daos | Dasoos
(V) | (mm) (%) (%)
1 1000 0,3 1 21,92 17,39
2 2800 0,3 1 82,81 62,37
3 1000 1,5 1 29,96 10,24
4 2800 1,5 1 58,75 33,12
5 1000 0,3 3 2,27 6,80
6 2800 0,3 3 68,4 30,24
7 1000 1,5 3 1,59 5,14
8 2800 1,5 3 21,44 11,95
9 1900 0,9 2 35,52 21,12
10 1900 0,9 2 36,38 21,91
11 1900 0,9 2 36,78 22,74

Le coefficient R2 des modeles Dogos et Digoos est proche de 1 et égale 0.996, 0.998. Le
coefficient de la qualité¢ prédictive Q2 des deux modéles est aussi enlevé: 0.847 et 0.942
respectivement.

L'analyse statistique des données, a montrée que les effets de tous les facteurs sont
significatifs. Le point intéressant révélé par I'examen des coefficients des deux modéles
polynomiaux est que ’effet de facteur potentiel initial Vg est trés important dans les deux
intervalles de temps: (0<t < 200s) et (200s <t <1800s) (figure V.13 et V.14), ce qui confirme
les résultats des courbes logarithmiques de DPS présentés par la figure V.5. Outre, en polarité
positive les effets des facteurs: Classe granulométrique (d) et nombres de couche granulaire
(N) ont changg, I’effet du premier est plus important et le deuxiéme est moins important. Les
valeurs des coefficients associées aux facteurs dans le modéle mathématique montrent que
I’effet du facteur classe granulométrique est identique a court et a long terme, cet effet est

aussi observé en polarité négative.
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Figure V.13: Iso-contours des taux prédits du déclin de potentiel en surface a court terme
D2oos (a) et a long terme Diggos (b) en fonction de la classe granulométrique d et le potentiel

initial Vo [23].

L’analyse des données effectuées sur les deux polyndmes, a montré un autre point

intéressant : est que toutes les interactions entre les facteurs sont statistiquement significatives

sauf celle qui existe entre la tension de dépot et le nombre de couche granulaire dans le début

du déclin Dyggs, cette interaction est trés importante dans la polarité négative.
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Figure V.14: Relevés graphiques des taux prédits du déclin de potentiel en surface a court
terme Dogos (a) et & long terme D1ggps (b) en fonction de: potentiel initial Vq (polarité positive),
la classe granulométrique d et le nombre de couche granulaire N. les calculs ont été effectués
avec le logiciel MODDE 8.0, pour un niveau de confiance de 0,95 [23].

Aux premiers instants de mesure (0-200s), la chute du potentiel est trés importante, elle
dépend fortement du potentiel initial Vo que ce soit en polarité positive ou en polarité négative
(polynomes V.11 et V.13). Par conséquent, la valeur du potentiel initial a une influence sur
I’allure des courbes expérimentales et par conséquent sur la vitesse de déchargement.

Si on considére I’effet de chaque facteur sur le taux du DPS, on reléve que pour les deux

modeles linéaires, Do s €t Digoo s, le taux du DPS dépend du potentiel initial Vo, de la classe
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granulométrique d et du nombre de couche granulaire N. Cet effet est relevé aussi pour les
deux polarités.

De plus, on peut noter que pour les deux polarités, 1’effet du potentiel initial est le plus
important pour les deux intervalles de mesure. Ce comportement peut étre expliqué par le fait
qu’aux premiers instants de mesures le taux de décroissance élevé et par conséquent la vitesse
importante de déchargement de 1’échantillon peut étre attribué au mécanisme d’injection et la
quantité de la charge injectée qui dépend fortement de V. Les charges injectées sont soumises
au champ local qui les entrainera vers la face arriére.

La constatation précédente sur le DPS aux premiers instants de mesures Djggs pour les
deux polarités peut étre confirmée par le temps de dépdt qui est de I’ordre de 10 secondes. En
effet, I’injection de charge nécessite une certaine énergie pour faire franchir aux charges le
grand gap de I’isolant. Or, on sait que la décharge couronne est susceptible de fournir cette
énergie a certains porteurs, les photons ainsi que les neutres issus de la décharge couronne
agissent comme des amplificateurs de I’injection.

Le modele linéaire Diggos qui est considéré comme la continuité du modele Dagps montre
que le DPS dépend toujours du potentiel initial mais la valeur du coefficient est moins
importante. Cela suppose que le DPS dépend a la fois de la valeur de la mobilité des porteurs
de charges et du mécanisme d’évolution des charges dans le volume du matériau. Pour un
potentiel initial plus important on peut imaginer un déclin de potentiel plus important et une
vitesse de déchargement plus rapide qui seraient causés par une plus grande mobilité de la
charge, une approche qui définit une évolution de la mobilité en fonction du champ. De plus,
pour les temps long, I’hypothése d’un piégeage d’une partie de la charge sur la surface du
matériau peut €tre posée le potentiel reste constant et proportionnel a la charge non injectée.

En ce qui concerne I’effet du nombre de couche granulaire N, on peut noter que ce soit
en polarité positive ou en polarité négative, I’effet de N sur le taux de DPS est plus important
pour les temps courts Daggs que pour les temps long Digogs. Ceci peut étre considéré comme la
conséquence d’une augmentation progressive de la profondeur énergétique moyenne de
piégeage des charges, ce qui ralentit leur mobilité et par conséquent le processus de
déchargement.

Un résultat important qui ressort de ces travaux est 1’effet de la classe granulométrique
sur le taux de DPS. D’apres les modeles linéaires, que ce soit en polarité positive ou en
polarité négative, I’effet de d est identique pour les temps courts et les temps long (polyndmes
V.11, V.12, V.13 et V.14). La conséquence immédiate de ce résultat est de constater que

I’effet de la classe granulométrique ne dépend pas du temps d’évolution du DPS. 1l est donc
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évident que I’effet de la classe granulométrique sur le mécanisme qui gouverne 1’évolution

des charges (le temps de déchargement) est identique sur toute la durée du DPS.

V.7. Conclusion

La technique expérimentale présentée dans cette partie permet de mieux cerner les
phénoménes physiques qui se déroulent dans les séparateurs électrostatiques: charge/décharge
des particules isolantes en contact avec une électrode reliée a la terre. L’efficacité d’un tel
processus ¢€lectrostatique dépend de la distribution spatiale du champ électrique et de la
densité de la charge ionique générée par I’effet couronne ainsi que la vitesse de déchargement
de ces particules. L’utilisation de la méthode des plans d’expérience pour la caractérisation de
I’écoulement de charge électriques en surface de matériau granulaire peut mieux prédire les

résultats d’un processus de séparation électrostatique.
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VI. CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

V1.1. Conclusion

Les travaux présentes s’inscrivent dans le cadre général de I’étude de la caractérisation du
comportement de charge/décharge des particules isolantes millimétriques a la surface d’une
électrode reliée a la terre.

Les objectifs de ces travaux ont été focalisés sur deux classes de matériaux isolants qui se
trouvent dans les mélanges non conducteurs granulaires triés par les séparateurs
électrostatiques: I’ABS (Acrylonitrile-Butadiene-Styrene) et le HIPS (High-Impact
Polystyrene) provenant de déchets d’équipements informatiques. Pour atteindre nos objectifs,
nous avons choisi la technique de déclin de potentiel de surface (DPS).

D’une maniere générale, nous pouvons dresser ici un bilan des principales conclusions
dégagées au fil des chapitres:

o Nous avons montré que I’application de la mesure de potentiel en surface dans la
caractérisation des matériaux diélectriques reste performante méme pour I’étude des
matériaux granulaire.

o La technique expérimentale présentée dans ce travail permet de mieux cerner les
phénomenes physiques qui se déroulent dans les séparateurs électrostatiques: charge/décharge
des particules isolantes en contact avec une électrode reliée a la terre. L’efficacité d’un tel
processus €lectrostatique dépend de la distribution spatiale du champ électrique et de la
densité de la charge ionique générée par I’effet couronne ainsi que la vitesse de déchargement
de ces particules.

o Nous avons démontré l'intérét de l'utilisation de la méthode des plans d'expériences a la
quantification des effets des facteurs (potentiel initial, nombre de couches et classe
granulométrique), ainsi que les interactions entre eux, par I'évaluation du taux de déclin de
potentiel en surface a court et a long terme. Nous avons ainsi exprimer les taux de DPS dans
les granules de HIPS par des modéles mathématiques.

o La combinaison des mesures du déclin de potentiel de surface et la méthode de plans
d’expériences nous semble constituer des outils trés intéressants pour mieux prédire les

résultats d’un processus de séparation électrostatique.
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o Les caractéristiques courant-tension ont montré que le dépot de charges générée par une
électrode filiforme (dual électrode) ne s’effectue pas de maniére homogéne sur la surface de
la couche isolante ce qui augmente la probabilité d’apparition des décharges couronnes
inverses a des valeurs relativement faibles a la tension appliquée. L’utilisation du systeme
d’électrode triode pour le chargement du matériau granulaire isolant peut réduire la non
uniformité du champ sur la surface de matériaux granulaire

o L’analyse des résultats expérimentaux en fonction des différents parametres physiques,
nous a permis de montrer que I’augmentation du potentiel initial accélere le taux du déclin de
potentiel. Par ailleurs, I’augmentation du nombre de couches et la classe granulométrique des
particules diminue le taux de DPS.

o L’étude comparative du declin de potentiel de surface en fonction de la nature du
matériau granulaire utilisée nous a permis de démontrer que la vitesse de la cinétique des
charges enregistrée pour les granules de I’ABS est plus importante que celle des granules de
HIPS.

o L’analyse de I’effet de I’humidité relative sur le déclin de potentiel dans le HIPS et
I’ABS nous a permis de montrer I’importance et le réle de ce parametre dans I’évolution du
processus de charge a la surface du matériau granulaire. Le r6le de I’humidité n’est pas une
nouveauté, mais il doit étre pris en considération dans les processus séparation

électrostatiques.

V1.2. Perspectives

Comme perspectives a ce travail, il nous parait important de développer les points suivants :

e Observer I’influence de la température et de I’humidité relative sur le comportement

de charge/décharge des particules isolantes.

e Approfondir notre étude par I’utilisation d’autres matériaux isolants granulaires qui
n’ont pas fait partie de notre étude. Ceci permettra d’améliorer les conclusions sur la

technique de déeclin de potentiel de surface.

e |l serait souhaitable d’approfondir I’étude par la méthode des plans d’expériences des
effets et des interactions entre d’autres facteurs qui peuvent influer sur le déclin de

potentiel en surface.
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e Utilisation d’autre systeme d’électrode de chargement par effet couronne afin
d’améliorer les conditions de chargement de matériau granulaire

e Dépbt de charges par chargement tribo-électrique.
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VIIl. ANNEXES

VI1I1.1. Table de la loi de Student

Cette table donne les fractiles de la loi de Student & v degrés de liberté: valeur t ayant la

probabilité « d'étre dépassée en valeur absolue : P (-t<T<t)=1-«.

Ou:P(T<-t)=al2=P(T>t)

B o bilatéral

| 1- /2 (unilatéral)

I | v (degré de liberté)

0.8 0.7 0.6 0.5 0.4 0.3 0.2 0.1 0.05 0.02 0.01 0.005 0.001
0.55 0.6 0.65 0.7 0.75 0.8 0.85 0.9 0.95 0.975 0.99 0.995 0.9975 | 0.9995
1 | 0.1584 | 0.3249 | 0.5095 | 0.7265 1 1.3764 | 1.9626 | 3.0777 | 6.3137 | 12.706 | 31.821 | 63.656 | 127.32 | 636.58
2 | 0.1421 | 0.2887 | 0.4447 | 0.6172 | 0.8165 | 1.0607 | 1.3862 | 1.8856 2.92 4.3027 | 6.9645 9.925 14.089 31.6
3 | 0.1366 | 0.2767 | 0.4242 | 0.5844 | 0.7649 | 0.9785 | 1.2498 | 1.6377 | 2.3534 | 3.1824 | 4.5407 | 5.8408 | 7.4532 | 12.924
4 | 0.1338 | 0.2707 | 0.4142 | 0.5686 | 0.7407 | 0.941 | 1.1896 | 1.5332 | 2.1318 | 2.7765 | 3.7469 | 4.6041 | 5.5975 | 8.6101
5 | 0.1322 | 0.2672 | 0.4082 | 0.5594 | 0.7267 | 0.9195 | 1.1558 | 1.4759 2.015 2.5706 | 3.3649 | 4.0321 | 4.7733 | 6.8685
6 | 0.1311 | 0.2648 | 0.4043 | 0.5534 | 0.7176 [ 0.9057 | 1.1342 | 1.4398 | 1.9432 | 2.4469 | 3.1427 | 3.7074 | 4.3168 | 5.9587
7 | 0.1303 | 0.2632 | 0.4015 | 0.5491 | 0.7111 | 0.896 | 1.1192 | 1.4149 | 1.8946 | 2.3646 | 2.9979 | 3.4995 | 4.0294 | 5.4081
8 | 0.1297 | 0.2619 | 0.3995 | 0.5459 | 0.7064 | 0.8889 | 1.1081 | 1.3968 | 1.8595 2.306 2.8965 | 3.3554 | 3.8325 | 5.0414
9 | 0.1293 0.261 0.3979 | 0.5435 | 0.7027 | 0.8834 | 1.0997 1.383 1.8331 | 2.2622 | 2.8214 | 3.2498 | 3.6896 | 4.7809
10 | 0.1289 | 0.2602 | 0.3966 | 0.5415 | 0.6998 | 0.8791 | 1.0931 | 1.3722 | 1.8125 | 2.2281 | 2.7638 | 3.1693 | 3.5814 | 4.5868
11| 0.1286 | 0.2596 | 0.3956 | 0.5399 | 0.6974 | 0.8755 | 1.0877 | 1.3634 | 1.7959 2.201 2.7181 | 3.1058 | 3.4966 | 4.4369
12 | 0.1283 0.259 0.3947 | 0.5386 | 0.6955 | 0.8726 | 1.0832 | 1.3562 | 1.7823 | 2.1788 2.681 3.0545 | 3.4284 | 4.3178
13 | 0.1281 | 0.2586 0.394 0.5375 | 0.6938 | 0.8702 | 1.0795 | 1.3502 | 1.7709 | 2.1604 | 2.6503 | 3.0123 | 3.3725 | 4.2209
14 | 0.128 0.2582 | 0.3933 | 0.5366 | 0.6924 | 0.8681 | 1.0763 1.345 1.7613 | 2.1448 | 2.6245 | 2.9768 | 3.3257 | 4.1403
15| 0.1278 | 0.2579 | 0.3928 | 0.5357 | 0.6912 | 0.8662 | 1.0735 | 1.3406 | 1.7531 | 2.1315 | 2.6025 | 2.9467 3.286 4.0728
16 | 0.1277 | 0.2576 | 0.3923 0.535 0.6901 | 0.8647 | 1.0711 | 1.3368 | 1.7459 | 2.1199 | 2.5835 | 2.9208 3.252 4.0149
17 | 0.1276 | 0.2573 | 0.3919 | 0.5344 | 0.6892 | 0.8633 | 1.069 1.3334 | 1.7396 | 2.1098 | 2.5669 | 2.8982 | 3.2224 | 3.9651
18 | 0.1274 | 0.2571 | 0.3915 | 0.5338 | 0.6884 | 0.862 | 1.0672 | 1.3304 | 1.7341 | 2.1009 | 2.5524 | 2.8784 | 3.1966 | 3.9217
19 | 0.1274 | 0.2569 | 0.3912 | 0.5333 | 0.6876 | 0.861 | 1.0655 | 1.3277 | 1.7291 2.093 2.5395 | 2.8609 | 3.1737 | 3.8833
20 | 0.1273 | 0.2567 | 0.3909 | 0.5329 0.687 0.86 1.064 1.3253 | 1.7247 2.086 2.528 2.8453 | 3.1534 | 3.8496
21 | 0.1272 | 0.2566 | 0.3906 | 0.5325 | 0.6864 | 0.8591 | 1.0627 | 1.3232 | 1.7207 | 2.0796 | 2.5176 | 2.8314 | 3.1352 | 3.8193
22 | 0.1271 | 0.2564 | 0.3904 | 0.5321 | 0.6858 | 0.8583 | 1.0614 | 1.3212 | 1.7171 | 2.0739 | 2.5083 | 2.8188 | 3.1188 | 3.7922
23 | 0.1271 | 0.2563 | 0.3902 | 0.5317 | 0.6853 | 0.8575 | 1.0603 | 1.3195 | 1.7139 | 2.0687 | 2.4999 | 2.8073 3.104 3.7676
24 | 0.127 0.2562 0.39 0.5314 | 0.6848 | 0.8569 | 1.0593 | 1.3178 | 1.7109 | 2.0639 | 2.4922 2.797 3.0905 | 3.7454
25 | 0.1269 | 0.2561 | 0.3898 | 0.5312 | 0.6844 | 0.8562 | 1.0584 | 1.3163 | 1.7081 | 2.0595 | 2.4851 | 2.7874 | 3.0782 | 3.7251
26 | 0.1269 0.256 0.3896 | 0.5309 0.684 | 0.8557 | 1.0575 1.315 1.7056 | 2.0555 | 2.4786 | 2.7787 | 3.0669 | 3.7067
27 | 0.1268 | 0.2559 | 0.3894 | 0.5306 | 0.6837 | 0.8551 | 1.0567 | 1.3137 | 1.7033 | 2.0518 | 2.4727 | 2.7707 | 3.0565 | 3.6895
28 | 0.1268 | 0.2558 | 0.3893 | 0.5304 | 0.6834 | 0.8546 | 1.056 1.3125 | 1.7011 | 2.0484 | 2.4671 | 2.7633 3.047 3.6739
29 | 0.1268 | 0.2557 | 0.3892 | 0.5302 0.683 | 0.8542 | 1.0553 | 1.3114 | 1.6991 | 2.0452 2.462 2.7564 3.038 3.6595
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0.1267 | 0.2556 0.389 0.53 0.6828 | 0.8538 | 1.0547 | 1.3104 | 1.6973 | 2.0423 | 2.4573 2.75 3.0298 3.646
0.1267 | 0.2555 | 0.3889 | 0.5298 | 0.6825 | 0.8534 | 1.0541 | 1.3095 | 1.6955 | 2.0395 | 2.4528 2.744 3.0221 | 3.6335
0.1267 | 0.2555 | 0.3888 | 0.5297 | 0.6822 | 0.853 | 1.0535 | 1.3086 | 1.6939 | 2.0369 | 2.4487 | 2.7385 | 3.0149 | 3.6218
0.1266 | 0.2554 | 0.3887 | 0.5295 0.682 | 0.8526 | 1.053 1.3077 | 1.6924 | 2.0345 | 2.4448 | 2.7333 | 3.0082 | 3.6109
0.1266 | 0.2553 | 0.3886 | 0.5294 | 0.6818 | 0.8523 | 1.0525 1.307 1.6909 | 2.0322 | 2.4411 | 2.7284 | 3.002 3.6007
0.1266 | 0.2553 | 0.3885 | 0.5292 | 0.6816 | 0.852 1.052 1.3062 | 1.6896 | 2.0301 | 2.4377 | 2.7238 | 2.9961 | 3.5911
0.1266 | 0.2552 | 0.3884 | 0.5291 | 0.6814 | 0.8517 | 1.0516 | 1.3055 | 1.6883 | 2.0281 | 2.4345 | 2.7195 | 2.9905 | 3.5821
0.1265 | 0.2552 | 0.3883 | 0.5289 | 0.6812 | 0.8514 | 1.0512 | 1.3049 | 1.6871 | 2.0262 | 2.4314 | 2.7154 | 2.9853 | 3.5737
0.1265 | 0.2551 | 0.3882 | 0.5288 0.681 | 0.8512 | 1.0508 | 1.3042 1.686 2.0244 | 2.4286 | 2.7116 | 2.9803 | 3.5657
0.1265 | 0.2551 | 0.3882 | 0.5287 | 0.6808 | 0.8509 | 1.0504 | 1.3036 | 1.6849 | 2.0227 | 2.4258 | 2.7079 | 2.9756 | 3.5581
0.1265 0.255 0.3881 | 0.5286 | 0.6807 | 0.8507 1.05 1.3031 | 1.6839 | 2.0211 | 2.4233 | 2.7045 | 2.9712 3.551
0.1264 0.255 0.388 0.5285 | 0.6805 | 0.8505 | 1.0497 | 1.3025 | 1.6829 | 2.0195 | 2.4208 | 2.7012 2.967 3.5443
0.1264 0.255 0.388 0.5284 | 0.6804 | 0.8503 | 1.0494 1.302 1.682 2.0181 | 2.4185 | 2.6981 2.963 3.5377
0.1264 | 0.2549 | 0.3879 | 0.5283 | 0.6802 | 0.8501 | 1.0491 | 1.3016 | 1.6811 | 2.0167 | 2.4163 | 2.6951 | 2.9592 | 3.5316
0.1264 | 0.2549 | 0.3878 | 0.5282 | 0.6801 | 0.8499 | 1.0488 | 1.3011 | 1.6802 | 2.0154 | 2.4141 | 2.6923 | 2.9555 | 3.5258
0.1264 | 0.2549 | 0.3878 | 0.5281 0.68 0.8497 | 1.0485 | 1.3007 | 1.6794 | 2.0141 | 2.4121 | 2.6896 | 2.9521 | 3.5203
0.1264 | 0.2548 | 0.3877 | 0.5281 | 0.6799 | 0.8495 | 1.0482 | 1.3002 | 1.6787 | 2.0129 | 2.4102 2.687 2.9488 | 3.5149
0.1263 | 0.2548 | 0.3877 0.528 0.6797 | 0.8493 | 1.048 1.2998 | 1.6779 | 2.0117 | 2.4083 | 2.6846 | 2.9456 | 3.5099
0.1263 | 0.2548 | 0.3876 | 0.5279 | 0.6796 | 0.8492 | 1.0478 | 1.2994 | 1.6772 | 2.0106 | 2.4066 | 2.6822 | 2.9426 3.505
0.1263 | 0.2547 | 0.3876 | 0.5278 | 0.6795 | 0.849 | 1.0475 | 1.2991 | 1.6766 | 2.0096 | 2.4049 2.68 2.9397 | 3.5005
0.1263 | 0.2547 | 0.3875 | 0.5278 | 0.6794 | 0.8489 | 1.0473 | 1.2987 | 1.6759 | 2.0086 | 2.4033 | 2.6778 2.937 3.496
0.1262 | 0.2545 | 0.3872 | 0.5272 | 0.6786 | 0.8477 | 1.0455 | 1.2958 | 1.6706 | 2.0003 | 2.3901 | 2.6603 | 2.9146 | 3.4602
0.1261 | 0.2543 | 0.3869 | 0.5268 0.678 | 0.8468 | 1.0442 | 1.2938 | 1.6669 | 1.9944 | 2.3808 | 2.6479 | 2.8987 3.435
0.1261 | 0.2542 | 0.3867 | 0.5265 | 0.6776 | 0.8461 | 1.0432 | 1.2922 | 1.6641 | 1.9901 | 2.3739 | 2.6387 2.887 3.4164
0.126 0.2541 | 0.3866 | 0.5263 | 0.6772 | 0.8456 | 1.0424 1.291 1.662 1.9867 | 2.3685 | 2.6316 | 2.8779 | 3.4019
0.126 0.254 0.3864 | 0.5261 0.677 |0.8452 | 1.0418 | 1.2901 | 1.6602 1.984 2.3642 | 2.6259 | 2.8707 | 3.3905
0.126 0.254 0.3863 | 0.5259 | 0.6767 | 0.8449 | 1.0413 | 1.2893 | 1.6588 | 1.9818 | 2.3607 | 2.6213 | 2.8648 | 3.3811
0.1259 | 0.2539 | 0.3862 | 0.5258 | 0.6765 | 0.8446 | 1.0409 | 1.2886 | 1.6576 | 1.9799 | 2.3578 | 2.6174 | 2.8599 | 3.3734
0.1259 | 0.2539 | 0.3862 | 0.5257 | 0.6764 | 0.8444 | 1.0406 | 1.2881 | 1.6567 | 1.9784 | 2.3554 | 2.6142 | 2.8557 3.367
0.1259 | 0.2538 | 0.3861 | 0.5256 | 0.6762 | 0.8442 | 1.0403 | 1.2876 | 1.6558 | 1.9771 | 2.3533 | 2.6114 | 2.8522 | 3.3613
0.1257 | 0.2533 | 0.3853 | 0.5244 | 0.6744 | 0.8416 | 1.0364 | 1.2816 | 1.6449 1.96 2.3264 | 25759 | 2.8072 | 3.2908
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VII1.2. Table de Fisher-Snedecor

Pour qu’un coefficient de régression multiple, par exemple, soit significatif, F calculé doit
dépasser F lu dans la table pour le risque de 5% ; deux catégories de degrés de liberté
déterminent F:

e v,: nombre de degres de liberté pour la plus faible des variances;
e v,:nombre de degrés de liberté pour la plus forte des variances;

Pour o =0,05:

161.4 | 199.5 | 215.7 | 224.6 | 230.2 | 234.8 | 236.8 | 238.9 | 240.5 | 241.9 | 243.9 | 245.9 | 248.0 | 249.1 | 250.1 | 251.1 | 252.2 | 253.3 | 254.3

18.51 |19.00]19.16 | 19.25 ] 19.30 | 19.35 | 19.35 | 19.37 | 19.38 | 19.40 | 19.41 | 19.43 | 19.45 | 19.45 | 19.46 | 19.47 | 19.48 | 19.49 | 19.50

10.13 1 9.55 19.28 [9.12 |9.01 |8.89 |8.89 |8.85 |8.81 |8.79 |8.74 |8.70 | 8.66 | 8.64 | 8.62 | 8.59 | 8.57 | 8.55 | 8.53

7.71 1694 |16.59 |6.39 |6.26 [6.09 | 6.09 | 6.04 |6.00 | 5.96 [5.91 |5.86 |580 |577 |575 |572 |5.69 |566 |5.63

6.61 |5.79 | 541 |5.19 |5.05 488 | 488 |4.82 |4.77 | 4.74 | 4.68 | 4.62 | 4.56 | 4.53 | 4.50 | 4.46 | 4.43 | 4.40 | 4.36

5.99 |5.14 |4.76 | 4.53 | 4.39 |4.21 | 4.21 | 4.15 | 4.10 | 4.05 | 4.00 | 3.94 | 3.87 | 3.84 | 3.81 | 3.77 | 3.74 | 3.70 | 3.67

559 |4.74 1435 |4.12 |3.97 [3.79 |3.79 |3.73 | 3.68 | 3.64 [3.57 | 3.51 |3.44 | 3.41 |3.38 [3.34 | 3.30 | 3.27 | 3.23

532 |4.46 |4.07 |3.84 |3.69 [3.50 | 3.50 |3.44 |3.39 |3.35 [3.28 |3.22 |3.15 | 3.12 | 3.08 [3.04 | 3.01 | 2.97 | 2.93

512 |4.26 |3.86 | 3.63 | 3.48 | 3.29 | 3.29 | 3.23 [3.18 | 3.14 | 3.07 | 3.01 | 2.94 | 2.90 | 2.86 | 2.83 | 2.79 | 2.75 | 2.71

496 |4.10 |3.71 |3.48 |3.33 |3.14 ] 3.14 | 3.07 | 3.02 | 2.98 | 291 | 285 | 2.77 | 2.74 | 2.70 | 2.66 | 2.62 | 2.58 | 2.54

4.84 |3.98 [3.59 |3.36 [3.20 |3.01 |3.01 [2.95 |2.90 |2.85 |2.79 [2.72 | 2.65 | 2.61 | 2.57 | 2.53 | 2.49 | 2.45 | 2.40

4.75 13.89 [3.49 |3.26 |3.11 1291 |291 [2.85 280 | 275|269 [262 |254 |251 |247 |2.43 |2.38 [2.34 | 2.30

4.67 |3.81 [3.41 |3.18 |3.03 1283 283 [2.77 |2.71 | 267 |2.60 [2.53 |2.46 | 242 |2.38 |2.34 | 2.30 |2.25 | 2.21

460 [3.74 1334 1311 |296 |2.76 | 2.7 |2.70 | 2.65 |2.62 | 2.53 | 2.46 | 2.39 |2.35 | 231 | 2.27 | 2.22 | 2.18 | 2.13

454 |3.68 [3.29 |3.06 [2.90 |2.71 |2.71 [2.64 | 2.59 | 2.54 | 2.48 | 2.40 | 2.33 | 2.29 | 2.25 | 2.20 | 2.16 | 2.11 | 2.07

4.49 |3.63 [3.24 |13.01 |2.85 |2.66 |2.66 259 |254 |249 |242 [2.35 |2.28 |2.24 |2.19 |2.15 |2.11 |2.06 | 2.01

4.45 1359 [3.20 | 2.96 |2.81 |2.61 |2.61 [2.55 |2.46 | 245|238 [2.31 |2.23 |219 |215 ]2.10 |2.06 [2.01 |1.96

441 |3.55 [3.16 | 293 |2.77 |2.58 |2.58 [251 |2.49 | 241|234 [2.27 |2.19 |215 211 |]2.06 |]2.02 197 |1.92

438 [3.52 |3.13 | 290 |2.74 | 254 | 2.54 | 2.48 | 2.46 | 2.38 | 2.31 | 2.23 | 2.16 | 2.11 | 2.07 | 2.03 | 1.98 | 1.93 | 1.88

4.35 |3.49 [3.10 | 2.87 |2.71 | 2.51 | 2.51 [2.45 |2.42 | 2.35 | 2.28 | 2.20 | 2.12 | 2.08 | 2.04 | 1.99 |1.95 [1.90 | 1.84

4.32 |3.47 |3.07 | 2.84 | 2.68 | 2.49 | 2.49 [2.42 | 2.39 | 2.32 | 2.25 | 2.18 | 2.10 | 2.05 | 2.01 |1.96 |1.92 |1.87 |1.81

4.30 |3.44 |3.05 282 |2.66 |2.46 |2.46 |2.40 | 2.37 | 2.30 | 2.23 [2.15 | 2.07 | 2.03 |1.98 |194 |1.89 [1.84 |1.78

4.28 |3.42 |3.03 | 2.80 |2.64 |2.44 |2.44 [2.37 | 234 | 227 |2.20 [2.13 |2.05 |2.01 |196 |191 |1.86 181 |1.76

4.26 |3.40 |3.01 |2.78 | 2.62 |2.42 |2.42 | 2.36 | 2.32 |2.25 |2.18 | 2.11 |2.03 |1.98 | 194 |1.89 |1.84 |1.79 |1.73

4.24 13.39 [2.99 | 2.76 | 2.60 | 2.40 | 2.40 [2.34 | 2.30 | 2.24 | 2.16 | 2.09 |2.01 |1.96 |1.92 |1.87 |1.82 [1.77 |1.71

423 |3.37 1298 | 2.74 1259 1239 |2.39 [2.32 |2.28 | 222 |2.15 [2.07 |1.99 |1.95 |1.90 |1.85 ]1.80 |1.75]1.69

421 3351296 |273 1257 1237 1237 {231 |227 1220|213 [2.06 |197 |193 |188 |1.84 |1.79 |[1.73 |1.67
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28 1420 13.34 1295 (271 | 256 |236 |236 |229 [225 219 |212 1204 1196 191 |187 |182 |1.77 |1.71 [1.65

29 |4.18 |3.33 1293 [2.70 | 255 | 2.35 |2.35 | 2.28 | 2.24 |2.18 | 2.10 | 2.03 |1.94 {190 |1.85 |1.81 |1.75 |1.70 [1.64

30 |4.17 [3.32 292|269 |253 233 ]233|227 |222 216 |2.09 |201 193 ]1.89 |]184 |1.79 |1.74 |1.68 |1.62

40 |4.08 |3.23 |2.84 |261 |245 225|225 |218 |2.12 |2.08 [2.00 |1.92 |1.84 |1.79 ]1.74 169 |1.64 |1.58 |1.51

60 |4.00 [3.15 276|253 |237 |217 |2.17 |2.10 | 2.04 {199 |192 |184 |1.75]1.70 ] 1.65 |1.59 |1.53 |1.47 |1.39

120 ]3.92 |3.07 | 268 |2.45]2.29 |2.09 |2.09 |202 ]196 (191 {183 |1.75 166|161 ]155 150|143 135|125

a 3.84 |3.00 |]2.60 |237 |221]201 201 ]194 (188|183 |1.75|167 |157 |152 |1.46]1.39 132 |1.22]1.00
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