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Titre : Contribution a l'analyse des facteurs influents du processus de charge triboélectrique
des matériaux granulaires.

Résumé : Lorsque deux matériaux sont frottés 1’un contre I’autre, ou simplement mis en
contact, ils acquierent chacun une charge électrique de signes opposés. Ce mécanisme
d’acquisition de charge, portant le nom de triboélectricité, est a la base du principe de
fonctionnement des séparateurs électrostatiques des mélanges granulaires de matériaux
isolants. L objectif de cette thése de doctorat a été d’évaluer les effets des facteurs géométriques
(taille des granules), de 1’état de surface (rugosité et mouillabilité) et de la composition
chimique (présence des retardateurs de flamme bromés), sur le chargement triboélectrique des
particules de polymere issus des déchets des équipements électriques et électroniques. L’étude
paramétrique de ces facteurs a servi ensuite de base pour optimiser les conditions de chargement
triboé¢lectrique afin d’améliorer le rendement de la séparation €lectrostatique. La réduction de
la taille des granules, ainsi que [’utilisation du broyage en tant qu'opération simultanée de
granulation et de chargement triboélectrique a permis 1’amélioration de la séparation
électrostatique des polymeres. Un prétraitement de surface par une décharge a barriere
di¢lectrique (DBD) s’est montré efficace sur le chargement triboélectrique et la séparabilité
électrostatique de tels matériaux. Un banc expérimental de traitement de surface des matériaux
granulaires par DBD dynamique a été congu et réalisé afin de pouvoir intégrer ce procédé dans
un processus industriel. Les travaux réalisés dans cette these ont aussi confirmé la faisabilité de
la charge triboélectrique et de la séparation électrostatique des mélanges granulaires des mémes
polymeres bromés et non-bromés.

Mots-clés : Charge triboélectrique, séparation électrostatique, broyage, décharge a barriere
diélectrique, retardateurs de flamme bromés

Title: Contribution to the analysis of influencing factors on the triboelectric charge process of
granular materials.

Abstract: When two materials are rubbed against each other, or simply brought into
contact, they acquire electric charges of opposite signs. This charge acquisition mechanism,
called triboelectricity, is the basis of the working principle of the electrostatic separators for
granular mixtures of insulating materials. This thesis is aimed at evaluating the effects of
geometric factors (size of the granules), surface condition (roughness and wettability) and
chemical composition (presence of brominated flame retardants) on the triboelectric charging
of plastic particles originated from waste electrical and electronic equipment. The parametric
study of these factors was then used as a basis for optimizing the triboelectric charging
conditions and improving the efficiency of the electrostatic separation. Particle size reduction,
as well as the use of shredding as a simultaneous operation of grinding and triboelectric
charging, enhanced the feasibility of the electrostatic separation of granular polymers. A surface
pretreatment by dielectric barrier discharge (DBD) proved to be effective on triboelectric
charging and electrostatic separation of such materials. An experimental bench for the surface
treatment of granular materials by dynamic DBD was designed and built, in order to integrate
this technology into an industrial process. The work carried out in this thesis has also confirmed
the feasibility of triboelectric charging and electrostatic separation of granular mixtures of
brominated and non-brominated polymers.

Keywords: Triboelectric charge, electrostatic separation, grinding, dielectric barrier discharge,
brominated flame retardant.



“Penser est facile. Agir est difficile. Mais agir en accord avec les pensées d'un autre est plus
difficile que tout”.

Johann Wolfgang von Goethe



INTRODUCTION GENERALE

Les équipements électriques et électroniques en fin de vie sont 1'un des flux de déchets qui
a la croissance la plus rapide au monde [1]. Chaque année, des millions de tonnes de déchets
de polymeres sont transportés en décharge a cause de la forte consommation de cette matiere
[2]. En 2018, 939 millions d’équipements électriques et électroniques ont été mis sur le marché
en France, soit une augmentation de 8% par rapport a I’année 2017 (Figure 1) [3]. La durée de
vie de ces équipements est de plus en plus courte. Ainsi, le recyclage des déchets d’équipements
électriques et électroniques DEEE est devenu un enjeu primordial pour limiter les risques de

pollution de l'air et des sols d’une part, et pour préserver les ressources naturelles d’autre part

[4].

Différentes alternatives pour la gestion des déchets polymeres ont été développées [5,6] :
le tri optique [7,8], la flottaison (séparation par différence de densités des corps a séparer par
rapport au liquide ou ils sont plongés) [9,10], la flottation (basée sur les différences
d'hydrophobicité des surfaces) [11,12] et la séparation triboélectrostatique, sujet de nos travaux

de recherche [13,14].
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15q7 1843 1674 oon 15361665 1627 4 oo q 574

1500 4

1000 4

(milliers de tonnes)

500

2006 2007 2008 2009 20710 2011 2012 20113 2014 2015 2015 2017 2018
Antde

Figure 1. Evolution de la masse des équipements mis sur le marché entre 2006 et 2018 [3]
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Caractérisée par une faible consommation d’énergie, ainsi que des colts réduits
d’exploitation et d’entretien, cette derniere représente une technologie économiquement viable

pour le recyclage des déchets d’équipements €lectriques et €lectroniques.

La séparation triboélectrostatique permet le tri sélectif des matériaux polymeres en fonction
de leurs caractéristiques de charge par contact et par frottement. Ce processus se compose donc
de deux phases distinctes qui peuvent étre consécutives ou simultanées : le chargement des
constituants du mélange par effet triboélectrique [15,16] et la séparation électrostatique dans un

champ électrique intense.

L’effet triboélectrique est un phénomene de transfert de charges électriques entre deux
corps mis en contact ; apres leur séparation, un matériau acquiert une charge positive et 1’autre
une charge négative. Dans les procédés de séparation triboélectrostatique, le chargement
triboélectrique des matériaux granulaires ou pulvérulents s’effectue dans des dispositifs de
charge dédiés, grace aux multiples impacts particule - particule et particule — parois. A la sortie
du chargeur, les particules chargées sont soumises a un champ intense créé entre deux
¢lectrodes. Elles seront séparées selon la polarité de leur charge, sous I’action combinée des

forces électriques et mécaniques (Figure 2).

Tribocharging
device

Plate electrode
(positive polarity)
+

Plate electrode
(negative polarity)

L <

Final - = i Charge
state 0 0 © particles
wall A | AA) 1l W@ n Collision
Initial Uncharged
state 0 0 Q 0 ® particles

<>\_/

‘. +Q
e +

Material A Mixture Material B

Figure 2. Représentation schématique de la charge triboélectrique et la séparation électrostatique

En effet, pour une séparation triboélectrostatique réussie, la charge triboélectrique portée
par les granules doit étre suffisante, typiquement supérieure a 2 nC/g afin que les forces

électrostatiques puissent surmonter les forces mécaniques et gravitationnelles et par conséquent
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mieux faire le tri des constituants du mélange. De ce fait, la maitrise du niveau des charges
triboélectriques des particules est 1'une des étapes les plus importantes pour améliorer les

résultats de cette technique.

Le chargement par effet triboélectrique est un phénomene extrémement complexe, son
efficacité est fortement dépendante de plusieurs parametres. L'objectif de cette these consiste a
¢tudier ’influence des facteurs géométriques telles que la taille et la forme des granules, de
I’état de surface (rugosit¢ et mouillabilité) et de la composition chimique (présence des
retardateurs de flamme bromés) sur le comportement triboélectrique des matériaux. Cette étude
servira ensuite de base pour 1’optimisation de la charge triboélectrique et pour I’amélioration

de la séparation é€lectrostatique.
Ce mémoire de these est organisé en cing chapitres :

Dans le chapitre I, une synthese bibliographique sera faite sur la triboélectricité. Les
mécanismes qui dominent le transfert de charge, les modes de contact ainsi que les modeles de
chargement des particules seront passés en revue, avant de présenter les méthodes de traitement
de surface utilisés pour améliorer les propriétés triboélectriques des polymeres. Nous
aborderons ensuite les principes de fonctionnement de certains dispositifs de chargement
triboélectrique, ainsi que la modélisation expérimentale et numérique des processus de charge

triboélectrique.

Le chapitre II, apportera les informations essentielles sur les différents matériaux qui
feront I’objet de 1’étude, sur les dispositifs mis en ceuvre pour étudier le chargement
triboélectrique, ainsi que sur les méthodes expérimentales et les techniques de mesures

employées.

Le chapitre III sera consacré a 1’étude de I’influence de la réduction de la taille des
granules sur I’efficacité du processus de charge triboélectrique et de séparation €lectrostatique.
Une nouvelle technique de chargement sera présentée. Ainsi, le broyage qui est couramment
utilisé¢ en amont d’une unité de recyclage comme une technique de prétraitement des déchets,
sera envisagé dans ce travail comme possible opération simultanée de réduction de taille et de

chargement triboélectrique.

Le chapitre IV sera entierement dédié¢ a 1’étude de I’effet du traitement par décharge a
barriere diélectrique sur le comportement triboélectrique des matériaux granulaires. Nous

analyserons 1’influence de plusieurs facteurs électriques et géométriques de la DBD qui

12
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pourraient impacter ’efficacité du traitement de surface et la charge triboélectrique des
matériaux. La possibilité d’associer le traitement par plasma au processus de séparation

triboélectrostatique sera évaluée grace a un systeme de DBD dynamique.

Les expériences présentées dans le chapitre V viseront 1’évaluation de la faisabilité de la
séparation électrostatique des mélanges de matériaux granulaires contenants des retardateurs de
flammes bromés. Trois mélanges du méme matériau bromé et non-bromé seront étudiés (HIPS,
PP et PE). L’objectif de cette ¢tude étant d’établir les conditions nécessaires pour pouvoir
séparer les mémes polymeres bromés des non-bromés. Différents dispositifs de charge seront
comparés afin d’aboutir a charger de signes opposés les particules bromés et non-bromés du
méme matériau. L’ efficacité de ce chargement sera testée dans un séparateur électrostatique a

électrode cylindrique tournante.

La conclusion générale du mémoire s’accompagnera d’une synthese des principales
contributions que la thése apporte dans le domaine étudié, ainsi que 1’énoncé des perspectives

prometteuses ouvertes par ce travail.



Machine de Wimshurst

Inventée en 1882 par James Wimshurst, historiquement utilisée pour illustrer les

nombreux phénomenes et les effets de 1'électricité statique.

Source : http://www.lecompendium.com/



Chapitre | Etat de lart
Chapitre 1

Etat de art

L’effet triboélectrique est a la base de plusieurs applications industrielles, notamment dans
le domaine du recyclage des déchets des équipements électriques et électroniques. Il a fait
I’objet d’un nombre important d’études a caractére fondamental, présentées de fagon
synthétique dans le sous-chapitre I.1. Les différents dispositifs de chargement triboélectriques
développés par les chercheurs seront exposés dans le sous chapitre 1.2. Enfin, le sous chapitre
1.3 sera focalisé sur les modélisations expérimentales et numérique des processus de charge

triboélectrique.

I.1. Effet triboélectrique

Le chargement triboélectrique, également connu sous le nom de charge par contact, est un
processus qui se produit lorsque deux surfaces initialement neutres se touchent, se transferent
des charges et lors de la séparation il en résulte 1’obtention de deux matériaux différemment
chargés (Figure 1.1) [16-18]. La charge triboélectrique se produit au niveau surfacique et elle
persiste méme apres rupture du contact. La polarité et la quantité de charges acquises dépendent
des propriétés électriques du matériau, de sa nature chimique, de sa taille, de son état de surface,
et aussi du taux d’absorption d’humidité [19-21]. La charge triboélectrique est souvent divisée
en deux catégories : 1'€lectrification des conducteurs et 1'électrification des isolants.
L'électrification par contact des conducteurs implique un transfert d'électrons entre les surfaces
et son mécanisme est universellement accepté. En revanche, le mécanisme d'électrification des
isolants n'a pas encore été totalement explorée et certains effets restent encore inexpliqués. Dans
le paragraphe I.1.1, une synthese bibliographique a été faite sur les mécanismes qui dominent
le transfert de charge. Les paragraphes 1.1.2 et I.1.3 introduisent les modes de contact ainsi que
les modeles de chargement des particules. Les méthodes de traitement de surface des polymeres

seront présentées dans le paragraphe 1.1.4.
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Figure L.1 : Charge triboélectrique de deux particules en contact. (I) particules électriquement neutres sans
contact entre elles ; (Il) contact et transfert de charge ; (IIl) particules chargées aprés rupture du contact.
I.1.1. Mécanismes physiques

Les mécanismes dominants du transfert de la charge entre les matériaux isolants ne sont
pas bien compris. Au niveau moléculaire, les especes de charge qui sont transférées d'un
matériau a l'autre pourraient étre des électrons, des ions ou une petite quantité de matériau

chargé (Figure 1.2).

€

electron transfer

mechanochemical reactions

ton transfer -
material transfer

Figure 1.2. Représentation des trois mécanismes de transfert de charge [22].
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Transfert d’électrons

Le transfert d’électron est considéré comme le mécanisme le plus probable pour
I'électrification des isolants [23], mais il n'était pas clair comment le transfert d'électrons se
produirait dans les isolants car il n'y a pas d'électrons libres. Cependant, les matériaux ne sont
pas dans I'état idéal, il a été montré que des électrons piégés peuvent exister dans la bande
interdite des isolants. En plus des électrons piégés, des états d'énergie vacants peuvent

également exister dans la bande interdite [24-29].

Lowell et ses collegues ont apporté des preuves expérimentales que le transfert d'électrons
joue un role principal dans la triboélectrification, ils ont montré que le transfert d'électrons se
produit dans les isolants de la méme maniere que les conducteurs [30-32]. Dans la théorie
proposée par Lowell, le contact entre deux surfaces fournit un moyen de libérer des électrons
de haute énergie piégés dans des isolants, de sorte que les électrons piégés sur une surface
peuvent passer a un état d'énergie vide plus faible sur la surface adjacente. Une fois les surfaces
séparées 1'une de l'autre, les €lectrons se sont transférés d'une surface a 1'autre produisant un

déséquilibre de charge sur les deux surfaces [30,31,33-35].

Liu et Bard [36] ont utilisé 1'électrochimie pour fournir des preuves d'un mécanisme de
transfert d'électrons. Ils ont trouvé que lorsque deux polymeres sont frottés ensemble
vigoureusement, les charges développées peuvent effectuer différentes réactions

d'oxydoréduction chimiques qui peuvent étre induites par des électrons mais pas par des ions.
Transfer d’ions

Plusieurs études soutiennent le mécanisme de transfert d’ions [37-45]. Whitesides et
McCarthy ont apporté des preuves que le transfert de charge dans les polymeres est dii au
déplacement d'ions. Ils ont utilisé une série d’électrets ioniques qui contienne des ions mobiles.
De cette facon ils ont pu prouver que le transfert d'ions est une explication possible pour la
triboélectrification des matériaux isolants [37]. Les ions mobiles ont la capacité facile de se
déplacer lors du contact avec un autre matériau tandis que leurs contre-ions sont soit attachés a
des polymeres et ne sont donc pas capables de se déplacer, soit font partie d'une molécule plus
grande qui est considérée comme ayant moins de mobilité pour un tel transfert. Toutefois, il
était difficile d’expliquer I’échange de charge a la surface des matériaux non ioniques car ils ne
contiennent pas d'ions mobiles. Une hypothese a été proposée par McCarty et Whitesides dans

laquelle ils expliquent que dans le cas de ces matériaux le transfert de charge est possible grace
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aux anions, en particulier I'hydroxyde, qui ont tendance a s'accumuler a l'interface entre 1'eau et

les polymeres organiques.
Transfert de matiére

L'impact et le frottement entre deux corps peuvent entrainer un transfert de matiere de I'un
a l'autre, qui peut étre des fragments des deux corps ainsi que des particules de poussiere ou des
impuretés sur les surfaces. Si le matériau transféré porte une charge, un transfert de charge se
produira [46-48]. 1l a été démontré par Baytekin et al. [49] que la compression et la séparation
de deux films de compositions différentes entrainent un transfert de maticre et de charge.
Cependant, Lowell a attribué un rdle mineur au transfert de masse dans la charge
triboélectrique, étant uniquement responsable d'effets « parasites » tels que la dispersion des
valeurs expérimentales. Le transfert de matiere entre les surfaces des corps en contact explique

la double polarité de charge électrostatique qui coexiste sur la méme surface.
Role de Phumidité

La plupart des surfaces sont recouvertes d'une couche d'eau. L'épaisseur de celle-ci varie
d'une monocouche moléculaire a une couche mince microscopique. Lorsqu’un corps est exposé
a une certaine quantité d'humidité, celle-ci sera adsorbée a la surface. Quand les deux corps
entrent en contact, il peut y avoir une distribution inégale des ions aqueux dans les couches
d'eau absorbées sur les surfaces des corps en contact. Une fois les surfaces séparées, la
distribution inégale des ions dans la couche d'eau entraine la génération de charges sur les deux

surfaces [37,48]

Il est suggéré que 1'eau est nécessaire pour la triboélectrification et pour produire un bon
contact entre les surfaces. Les monocouches d'eau peuvent servir de pont entre les surfaces,
elles permettent aux ions mobiles de se diffuser sur la surface adjacente. Lorsque les surfaces
sont séparées, une partie des ions mobiles est piégée sur la surface non fonctionnalisée,

produisant deux surfaces chargées [50-52].

Lungu [53] a expliqué que le processus de tribocharge se déroule en plusieurs étapes. La
premiere étape consiste en l'adsorption d'eau a la surface de I’un ou des deux polymeres, selon

leur nature hydrophile ou hydrophobe.

Dans la deuxieme étape, la collision entre deux particules de polymere aura lieu a travers

I'eau adsorbée a la surface du polymere. Le champ électrique Ec qui apparait a cause de la
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différence entre les travaux d’extraction des particules, commence a devenir important lorsque

la distance entre les particules devient suffisamment petite (Figure 1.3).

Dans la troisieme étape la polarisation de la couche intermédiaire d'eau se produit a cause
du champ Ec. A l'interface eau-particule, il apparait un champ électrique supplémentaire E. Ce

champ pénetre la particule sur la distance / du fait de la polarisation de 1'eau :

__2&V¢

I.1)

eNg

ou Vc est le potentiel de contact entre 1'eau et la particule, £ la constante diélectrique et Ny la

concentration des électrons dans la bande de conduction de la particule.

Figure 1.3. Collision entre les particules de PE et PS par l'intermédiaire de la couche d’eau [53].

I.1.2. Nature du contact
Impact sur un mur

Lorsqu'une particule isolante entre en collision avec une plaque métallique, I'acquisition de
charge est due a la différence de potentiel entre les deux objets. Cette différence est due, a son
tour, au fait que les travaux d’extraction des matériaux en contact ne sont pas égaux. Le
processus de transfert de charge est affecté aussi par toute charge déja portée par la particule.
Pour toute particule initialement non-chargée, la charge acquise dépend des conditions

d'impact.

Lorsque des particules impactent a plusieurs reprises une paroi, la charge sur les particules
varie en fonction des propri€tés électrostatiques et de l'état des collisions. Matsuyama et
Yamamoto [54-60] et Matsusaka et al. [61,62] ont analysé le chargement par impact, ils ont
trouvé que la charge générée par le premier impact affecte la charge d'impact suivante. La
charge transférée diminue avec le nombre d'impacts, et donc apreés chaque impact, une charge

plus petite que celle transférée au précédent impact, est additionnée a la charge totale :
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Qn = Qn—1 +AQ, (12)

avec Q représentant la charge totale accumulée par la particule, le nombre entier » indiquant le

nombre d’impacts, et AQn étant la charge transférée lors de 1’impact n.
Ecoulement des particules sur un plan incliné

Une particule peut glisser, rouler ou rebondir sur un plan. Plusieurs études montrent
qu’il existe une différence évidente du transfert de charge si la particule roule ou glisse sur le
plan [63,64]. Pendant le glissement le long d’un plan, la méme région de la surface d’une
particule est en contact continu avec le plan. Dans le cas d’un mouvement de roulement, la
surface de contact change a chaque instant, I'accumulation de charge sur un point particulier de
la surface des particules sera intermittente. Le mouvement de rebond est tres différent des deux
précédents car ici la particule n’est pas constamment en contact avec le plan et donc le temps
de contact est plus court qu'un contact continu pendant une durée donnée. Il est donc évident

que le contact continu génere plus de charges électrostatiques [65].
1.1.3. Modéle de chargement des particules
Modéle du condensateur

C’est un modele fort répandu, il est inspiré de celui ¢élaboré par Ireland [65]. Des transferts
de charge entre les deux objets peuvent avoir lieu s’ils rentrent en contact. Des électrons quittent
donc un objet pour rejoindre 1’autre par effet triboélectrique. Vu que le plan est un conducteur
relié a la terre, nous pouvons représenter schématiquement le circuit du transfert de charge, a
I’endroit du contact (Figure 1.4) [66-67]. Une charge triboélectrique est accumulée a 1’endroit
du contact et une charge de signe opposée se situe sur le plan. Ces charges opposées peuvent
étre représentées comme les armatures d’un condensateur. Par analogie avec un condensateur,

I’équation de chargement d’une particule entrant en contact avec le plan métallique s’écrit :

d 1
. =z (Vo= V) (13)

N

ou
dq représente la variation de charge transférée ;
t. représente le temps de contact pendant lequel la particule est en contact avec le plan incliné ;

R est une constante représentant la résistance du circuit de charge ;
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Vo représente une force électromotrice proportionnelle a la différence entre les travaux

d’extraction des deux matériaux ;
Vc est la différence de potentiel associée a I’accumulation de charge.

Quand cette tension électrique V¢ est égale a celle aux bornes de la pile fictive, Vo, le
condensateur est completement chargé. Le courant ne circule plus dans le circuit, le transfert de
charge s’arréte. La particule ne peut donc plus accumuler des charges. Si les particules se

chargent uniformément sur leur surface, la charge a 1’endroit du contact est donnée par :
dc = 0ac (1.4)

ou o représente la densité surfacique de charge et g. indique la charge sur la surface de contact

ac. Notons que a. dépend notamment de la géométrie des objets acteurs. Maintenant I’équation

oac

PP q
1.3 peut étre réécrite avec ¢ = =

dg _ 1ac
d_t?c = E% (oo — 0) (LS5)

oo étant la densité de charge lorsque la charge de la particule arrive a une valeur de saturation.

En définissant le temps caractéristique de charge 7 = RC, I’équation ci-dessus devient :

d c
=2 (0—0) (L6)
i = ?

Figure 1.4. Modéle du condensateur [66].
Charges délocalisées (effet miroir)

Soit une particule initialement neutre, le mouvement et la charge finale de cette particule
peuvent étre relativement influencés par son environnement électrique. La figure 1.5 nous aide

a comprendre 1’influence de cette charge délocalisée sur le plan. Si une particule chargée se

21



Chapitre 1 Etat de lart

situe proche du plan (a une distance plus petite que son diametre), elle n’aura pas d’influence
sur le transfert de charge d’une autre particule en contact avec le plan. Tandis que si une
particule chargée se trouve a une hauteur plus grande, I’influence €lectrostatique fait apparaitre
une charge relativement étalée sur le plan. Ceci conduira a une diminution du transfert de charge
si la particule se situe dans une zone chargée par influence. L’équation 1.6 peut étre modifiée
en prenant en compte une charge supplémentaire présente a 1’endroit du contact du plan et de

la particule [65-67] :

dq ac -
=70 —=7) (L7)

ol :
q1 est la charge de la particule ;
o7 est la densité de charge de la particule ;

o2 est la densité de charge ¢€lectrique induite a 1I’endroit du contact.

Si 0, désigne la densité de charge présente sur le plan due aux autres particules, I’équation 1.7

peut étre réécrite sous la forme :

dq a 0.
=2 @—0+)) (1.8)

Vu que la densité de charge des particules et celle induite sur le plan sont de signes opposés, le

transfert de charge sera réduit.

Parilouln negine

Tewcds Fmnaberide charge

Figure L.5. Répartition de charge sur le plan [66].
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1.1.4. Conditionnement des surfaces

La triboélectricité est d'une importance considérable dans l'industrie, elle est a la base de
nombreuses technologies importantes, telles que: 1’¢lectrophotographie [68,69], les
précipitateurs électrostatiques [70,71], les nano-générateurs triboélectriques [72,73] et la
séparation triboélectrostatique [74,75]. L'amélioration des performances de ces technologies
peut étre obtenue en augmentant la densité de charge triboélectrique. Dans cette section, sont
présentées, trois techniques de traitement de surface des matériaux permettant le controle et

I’amélioration de la charge triboélectrique.
Traitement par DBD

La décharge a barriere diélectrique est une technologie trés prometteuse pour le traitement
de surface. Les interactions principales du plasma avec la surface du polymere peuvent étre
assimilées a l'activation, la réticulation, la gravure ou une combinaison entre ces mécanismes.
Nombreuses équipes de recherche ont étudié la modification de la surface des polymeres par
exposition a une décharge a barriere diélectrique (DBD). Ainsi, certains chercheurs ont constaté
que 1’adhésion entre la couche mince métallique déposée sur la surface d’un polymeére et
I'échantillon trait€é par DBD a augmentée par rapport au cas non traitée [76,77]. D’autres
chercheurs ont rapporté une diminution de l'angle de contact avec l'eau et une mouillabilité
améliorée des polymeres traités par plasma non-thermique [78,79]. La modification de surface
des polymeres par plasma permet aussi de modifier les propriétés électrostatiques de ces
derniers [80-82]. Certains résultats sont relativement contradictoires, Sharma et al. [83,84] et
Chongqi et al. [85] ont montré que le traitement au plasma fait diminuer la charge
triboélectrique acquise par les polymeres, alors que Murata et al. [86] ont observé une
amélioration du processus de charge. Dans des recherches plus récentes, il a été rapporté que
I'exposition au plasma de type DBD agit de deux facons différentes sur la charge triboélectrique
des polymeres. Pour un traitement de courte durée, la charge s’améliore alors que pour un
traitement de longue durée, la charge triboélectrique diminue (Figure 1.6). En effet le traitement
par DBD engendre une augmentation de la rugosité surfacique du polymere (Figure. 1.7), la
mouillabilité augmente également a cause du greffage de groupements chimiques polaire a la
surface. L’augmentation de la rugosité entraine une amélioration de la charge triboélectrique
tandis que ’augmentation de la mouillabilité¢ rend le matériau hydrophile et agit de fagon

inverse [87].
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Figure 1.6. Evolution de la charge triboélectrique des particules de PVC en fonction du temps de traitement de

la DBD [88].

Figure 1.7. Profilométrie 3D des échantillons de : (a) PP non traité et (b) PP traité par DBD [87].
Injection d'ions

L'injection d'ions est une approche de modification chimique. Cette technique consiste a
injecter directement des ions chargés dans les surfaces. Par absorption électrostatique, les ions
chargés injectés peuvent rester dans les polymeres diélectriques pendant des années [89]. La
méthode la plus courante pour effectuer 1'injection d'ions est le traitement au plasma en utilisant
l'argon et l'oxygene. Au cours de ce processus, les ions sont spontanément injectés dans le
polymere, ce qui entraine un changement de son état de surface et une modification chimique

par injection d'ions [90].

En plus du traitement par plasma, Wang et al. [91] ont utilis€ un pistolet a air ionisé pour
implanter de maniere contrdlable des charges supplémentaires sur la surface de I'éthylene
propylene fluoré (FEP) et ont étudié le chargement triboélectrique du polymere (Figure 1.8). Ce

pistolet a air ionisé de la taille d'une main est simple et pratique, il peut produire des ions avec
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les deux polarités. La polarité de l'ion peut étre manipulée en pressant ou en relachant la
gachette. Des charges négatives (CO3,NO3,NO,, 03, 0;) ont été sélectionnées dans ce travail,
car le FEP a une forte tendance a gagner des électrons. L’injection d'ions pourrait permettre une
densité de charge 5 fois plus grande sur la surface FEP (Figure 1.9).

lonized air injection
Air ionization

Figure L8. lllustration de l'injection des ions négatifs a la surface du FEP avec un pistolet a air ionisé [90].
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Figure 1.9. Variation de la densité de charge en fonction du temps de traitement [90].

La fluoration de surface

La fluoration directe est une méthode reconnue pour la modification des propriétés de
surface des matériaux, et en particulier les polymeres ; elle consiste a introduire des atomes de
fluor (F) supplémentaires sur la surface du polymere par des modifications chimiques. Cette
méthode met a profit le fait que la tendance a gagner ou a perdre des électrons est liée a la nature
des atomes de surface, et le fluor est un des éléments a forte affinité électronique. Ce procédé
permet de modifier seulement la surface tout en conservant les propriétés du matériau. Dans le
cas des polymeres organiques par exemple, la couche de polymere modifiée est généralement

comprise entre 0,01 um et 10 pum [90].
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Shin et al. [92] ont étudié la fonctionnalisation de surface d'un film de polyéthylene
téréphtalate (PET) avec un groupe amino chargé positivement (NH3) et un groupe CF; chargé
négativement. Les substrats de PET ont été traités dans un plasma d'oxygene pendant 100 s.
Apres les modifications chimiques, le P-PET et le F-PET ont montré une tendance plus élevée

a perdre et a gagner des électrons.

Li et al. ont également étudié la modification chimique de la surface du PET par plasma
fluorocarbone [93]. Dans ce cas, un mélange de gaz tétrafluorure de carbone (CF,) et oxygene
(0,) a été utilisé comme source de plasma. Le potentiel de surface a été augmenté de 41 mV a
105 mV apres le traitement plasma (Figure 1.10). Selon les caractérisations topographiques de
la microscopie a force atomique (AFM), la surface PEF non modifiée était tres lisse avec une
rugosité moyenne de 2,2 nm. Apres le traitement au plasma, la rugosité moyenne a été

augmentée a 34,4 nm (Figure I.11).

(a) 1.5V

(b) 15V[  qsv

1.25

(b) 160 nm
Unmodified surface Modified surface

I ) e
160 nm T—_ ;7\\\/7’7 160 nm
pae= |

Figure I.11. Morphologie de surface de : (a) échantillon de PET non traité ; (b) échantillon de PET traité [93].
1.2. Dispositifs de charge triboélectrique des matériaux granulaires

L'effet triboélectrique permet le chargement électrique des matériaux isolants granulaires

a I’aide de dispositifs de charge triboélectrique en vue de leur séparation électrostatique. Il
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existe une grande variété de dispositifs mécaniques ou aérodynamiques ayant déja des

applications industrielles.
I.2.1. Dispositifs mécaniques
Dispositifs de chargement a vibrations

Ils se composent généralement de tuyaux en forme de zigzag assemblés sur une plaque
métallique. Un mécanisme a bielle manivelle entrainé par un moteur a courant continu met en
mouvement la plaque et les tubes (Figure 1.12). Le matériau granulaire se charge par glissement
dans les canaux en zigzag, mis en mouvements vibratoires. Cette configuration favorise a la
fois les contacts particule-paroi et particule-particule. La fréquence et 'amplitude des vibrations
imposées aux tubes en forme de zigzag sont réglables. Le dispositif a été concu pour pouvoir
fonctionner seul pour 1'étude expérimentale du processus de tribochargement ; il peut également

étre intégré a un séparateur électrostatique [94].

Figure 1.12. Dispositif a vibration ; (1) tubes de charge ; (2) sortie des particules chargées ; (3) glissiére ; (4)

support ; (5) bielle ; (6) manivelle ; (7) moteur électrique ; (R) rayon ; (Lupe) longueur du tube [95].
Dispositif de charge a cylindre rotatif

Le dispositif de chargement a cylindre rotatif est utilisé pour le chargement des déchets
polymeres depuis les années 1990. Le dispositif consiste en un cylindre creux qui tourne autour
d'un axe légerement incliné par rapport a 1'horizontale. Les particules neutres sont alimentées
d’un c6té du cylindre, en passant a travers le tube, elles se frottent les unes contre les autres et
avec la paroi interne du cylindre et sortent de I’autre c6té fortement chargées (Figure 1.13). La
simplicité mécanique et les faibles besoins en énergie sont les principaux avantages de ce

dispositif. Afin d’améliorer la charge triboélectrique, la surface intérieure du cylindre peut étre
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équipée d’ailettes, la présence des ailettes augmente la probabilité de collisions particule-

particule et particule-paroi par rapport au modele a surface interne lisse [96-98].

Cylindre %
Rotation \ S

Paroi a s S
el 1 8 Paroi lisse
% Alimentation
]
@ g
: : TR
Sortie des particules
chargées

Figure 1.13. Dispositif de chargement a cylindre rotatif [88].
1.2.2. Dispositifs aérodynamiques
Dispositif de chargement a cyclone

Le dispositif de chargement a cyclone est présenté dans la figure 1.14, il consiste en une
chambre cylindrique avec une section conique a son extrémité inférieure. Dans les
tribochargeurs cyclones, un flux d'air est nécessaire pour transporter les particules dans le
chargeur et créer un mouvement turbulent. Alors que les particules sont soufflées par le
ventilateur, elles subissent un frottement continu contre les parois internes du dispositif et

acquierent des charges de signes opposés [99,100].

Flux entrant

Sortie d’air

Ventilateur < é

Sortie particules
chargées

Figure 1.14. Représentation schématique d’'un dispositif de chargement par cyclone [101].
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Dispositif de chargement a lit fluidisé

C’est le dispositif le plus utilis¢é pour le chargement triboélectrique des matériaux
granulaires ou pulvérulents (Figure 1.15). Dans de tels dispositifs, les matériaux granulaires a
charger sont déposés sur une plaque poreuse placée au fond d'une chambre rectangulaire. Le lit
fluidisé est généré par une soufflante d’air a vitesse variable. L’air ascendant assure la
triboélectrification des granules. Durant le processus de fluidisation, les particules sont
transportées vers le haut et dispersées dans le volume de la chambre de fluidisation, les
particules acquierent des charges électriques de signes opposés griace aux multiples collisions

entre les particules et entre les particules et les parois internes du chargeur [102,103].

Plaque poreuse Matériaux granulaires

Air de fluidisation

Figure 1.15. Représentation schématique d’un dispositif de chargement a lit fluidisé [95].

Dispositif de chargement a ventilateur

Le dispositif consiste en une chambre cylindrique pourvue d'hélices coaxiales entrainées
par un moteur électrique a courant continu a vitesse variable (Figure 1.16). Les hélices créent
des turbulences aérodynamiques hélicoidales ce qui multiplient les collisions et favorisent la
charge triboélectrique des granules. Le matériau granulaire introduit dans le chargeur a un
premier impact avec les pales des hélices, ensuite, les forces aérodynamiques projettent les
particules. Les multiples impacts particule-hélices, particule-cylindre et particule- particule,
chargent les particules par effet triboélectrique. Le signe et ’amplitude de la charge de chaque
granule sont déterminés par l'action combinée de ces trois mécanismes physiques. Lorsque le
processus de tribocharge est considéré comme terminé, les matériaux granulaires peuvent étre
évacués alors que les hélices sont encore en mouvement, pour faciliter la récupération des

granulés chargés qui pourraient rester collés aux parois du cylindre [104,105].
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Figure 1.16. Représentation schématique d 'un dispositif de chargement a ventilateur ; (a) flux ascendant ;

(D) flux descendant [101].

1.2.3. Dispositifs tribo-aéro-électrostatiques

Le principe de fonctionnement de ces procédés est basé sur I’effet triboélectrique, la force
de Coulomb et la force d’image électrique. La particularit¢ de ces dispositifs est que les
particules simultanément : se chargent triboélectriquement et se séparent dans un champ
¢lectrique intense sous 1’action des forces d’attraction électriques. Un des avantages de ce
procédé réside dans le fait que les particules moins chargées ne quittent pas la zone active du
séparateur jusqu'a ce qu'elles acquierent une charge suffisante pour permettre aux forces

électriques de les conduire a 1'électrode de polarité opposée.
Séparateur tribo-aéro-électrostatique a bandes transporteuses

Dans ce dispositif (Figure 1.17), les mélanges granulaires de matériaux isolants chargés
dans le lit fluidisé sont soumis a un champ électrique perpendiculaire a la direction de 1'air de
fluidisation. Les électrodes qui vont attirer les particules chargées sont deux bandes
transporteuses entrainées par des moteurs triphasés alternatifs, commandés par des variateurs
de fréquence et connectées a des sources haute tension de polarités opposées. Les granules ayant
des charges ¢lectriques de polarités opposées se déplacent sous I’action de la force de Coulomb
dans le champ électrique horizontal créé entre les deux électrodes. Soumis a 1’action de la force
d’image électrique, les granules chargés adherent a la surface des bandes de polarités opposées,
qui assurent I’évacuation des granules de la zone de charge et de séparation, vers les collecteurs
de récupération des produits. Les granules non-chargés ne peuvent pas quitter la zone de charge,

ce qui garantit une excellente pureté des produits collectés [106].
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Particules Chargées
Négativement

Injection d'air

Etat de Iart

Particules Chargées
Positivement

Chambre de fluidisation

Figure 1.17. Représentation schématique du dispositif tribo-aéro-électrostatique a bandes transporteuses [101].

Séparateur tribo-aéro-électrostatique a cylindres tournants

Le mélange est introduit dans la chambre de fluidisation qui sert aussi de chambre de

séparation. L'injection de l'air est faite a vitesse variable par une soufflante d’air. Le champ

électrique est généré entre deux électrodes cylindriques tournantes situées dans la chambre de

séparation ; elles sont alimentées par deux alimentations de haute tension de polarités opposées

et leur entrainement a vitesse variable est réalisé par des moteurs a courant continu. Les produits

séparés sont récupérés dans les deux bacs collecteurs placés de part et d'autre de la chambre de

séparation (Figure 1.18) [107].

Injection d’air

Figure 1.18. Représentation schématique du dispositif tribo-aéro-électrostatique a cylindres tournants [101].

31



Chapitre 1 Etat de lart

Séparateur tribo-aéro-électrostatique a deux électrodes-disques tournantes

Cette installation est particulierement adaptée a la séparation des particules de polymeres
fines, elle se compose d’une chambre de séparation ou a l'intérieur le matériau granulaire est
introduit dans le lit fluidisé généré par I’injection de 1’air & une vitesse variable. Le champ
électrique est généré entre deux électrodes en disque rotatif distancées a un intervalle variable
et immergées dans le lit fluidisé. Les disques sont alimentés par deux alimentations haute
tension de polarités opposées et entrainés a vitesse variable par deux moteurs a courant continu.
Les particules chargées sont attirées par les électrodes de polarités opposées. La récupération
des particules collées sur la surface des électrodes est assurée par des racleurs. Les produits
séparés sont récupérés dans deux boites collectrices placées a 1’extérieur de la chambre de

séparation (Figure 1.19) [95].

Figure 1.19. Photographie du dispositif tribo-aéro-électrostatique a disques tournants.

Dispositif de triboélectricité a électrodes verticales

La chambre de fluidisation de section rectangulaire est prévue avec deux parois
transparentes pour permettre 1’observation du mouvement des granules. Les deux autres parois
ont a I'intérieur des électrodes en aluminium collées sur leurs surfaces. Les électrodes sont
alimentées par deux sources haute tension continue de polarités opposées, afin de créer un
champ électrique suffisamment fort pour attirer les granules et assurer la séparation entre les

composants du mélange (Figure 1.20) [108].
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Figure 1.20. Photographie du dispositif de triboélectricité a électrodes verticales.

1.3. Modélisations expérimentale et numérique des processus de charge triboélectrique
1.3.1. Facteurs influents

La triboélectrification est un phénomene complexe, pour lequel un grand nombre de
facteurs peuvent affecter la charge générée sur les surfaces en contact : la nature du contact (par
exemple, frottement ou glissement), la température et 1'humidité, la taille des matériaux, la
rugosité de surface, I'hydrophilie / hydrophobie. Certains de ces facteurs seront abordés dans

les sections suivantes.
Propriétés de surface

La rugosité de surface permet d'améliorer le comportement triboélectrique, les études de
triboélectrification ont révélé que les particules rugueuses ont tendance a accumuler plus de
charges que les particules lisses. Cette différence de charge entre les particules rugueuses et
lisses est attribuée a un potentiel de surface significativement plus élevé des particules
rugueuses par rapport aux particules lisses. De plus, la rugosité de surface influence également
la zone de contact et peut donc affecter le transfert de charge, le chargement devient plus local

[109-111].

Les changements dans la microstructure du matériau pourraient également affecter le
mécanisme de transfert de charge. Wang et al. [112] ont prouvé que les différences de
microstructure de matériaux chimiquement identiques déclenchent un comportement de

tribochargement distinct. Lorsque deux matériaux chimiquement identiques sont mis en
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contact, une charge triboélectrique se produira de telle sorte qu'une surface se charge
positivement et I’autres se charge négativement, la direction du transfert de charge est aléatoire.
En revanche, lorsqu'un des échantillons est déformé, il y a un transfert de charge systématique
tel que 1'échantillon déformé se charge presque toujours positivement et se comporte

triboélectriquement comme un matériau distinct [113].
Taille des particules

La quantité de charge transférée dépend de la taille des particules. Plus la taille des
particules est petite, plus la surface exposée est €levée, ce qui génerent une charge plus élevée.
Des études sur I’effet de la taille des particules sur le chargement triboélectrique ont suggéré
que l'amplitude de la charge acquise augmente avec une diminution de la taille des particules
[114,115]. En outre, un transfert de charge entre particules de nature identique, avec une large
distribution de taille, des charges de polarités opposées se formeront, les grosses particules ont
tendance a se charger positivement, tandis que les petites particules ont tendance a se charger

négativement [116,117].
Forme des particules

La forme des granules s'est avérée étre un facteur important dans la charge €lectrostatique.
Elle a un impact direct sur la force de contact et le mouvement de la particule, vu I’importance
supposée de la surface de contact dans le transfert de charge. En effet, une particule cubique
aura tendance a avoir une plus grande surface de contact avec le plan et elle glissera plutdt que

de rouler, pour une particule sphérique ce sera le contraire [63,65].

Yao et al. [118] ont effectué des expériences de chargement par glissement sur la surface
d'une plaque en acier inoxydable inclinée de 54° en utilisant des granules de PVC avec des
formes typiques formées pendant I'attrition des granules : cone, cube, demi-cylindre, colonne
triangulaire et colonne trapézoidale. Ils ont découvert que les granules longs et pointus avaient
tendance a acquérir plus de charge et que les particules ayant une forme angulaire permettaient
un transfert de charge plus élevé. Dans une autre étude [119] sur des granules de PVC
triangulaires et trapézoidaux, ils ont rapporté que les granules triangulaires généraient plus de
charge électrostatique par glissement. Dans une comparaison entre les granules rectangulaires
et semi-cylindriques, il a été constaté qu'un granule semi-cylindrique produit plus de charge

qu'un granule rectangulaire [120].
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Humidité relative

L'humidité relative a une importance capitale dans le transfert de charge par effet
triboélectrique. L'humidité a un fort effet sur la conductivité électrique des matériaux. Naik et
al. [121] ont constaté que la charge des particules diminue avec 'augmentation de 1'humidité
relative ambiante, les chercheurs ont observé une baisse significative de la charge spécifique
nette avec I'augmentation de I'humidité relative. Il a été suggéré que I'humidité peut modifier la

conductivité des particules, et donc faciliter la neutralisation des charges [122,123].

L'humidité relative influe sur la polarité ainsi que sur l'amplitude des charges générées
entre différentes fractions de taille de matériaux identiques [124]. La différence de la teneur en
humidité entre les particules du méme matériau mais de tailles différentes peut entrainer des

différences dans les travaux d’extraction, et donner naissance a un chargement bipolaire [115].
1.3.2. Séries triboélectriques

Lorsque deux objets sont mis en contact, les ressources théoriques pour prédire lequel des
deux aura une charge positive ou négative sont encore trop vagues. La polarité des charges
dépend de nombreux facteurs et il est donc difficile de prédire théoriquement des résultats
précis. Une question récurrente est de savoir quels éléments deviennent chargés positivement
et lesquels deviennent chargés négativement ? La meilleure approche pour répondre a cette
question est la série triboélectrique ; un classement des matériaux en fonction de leur tendance
a acquérir une charge positive ou négative (Figure 1.21). Les éléments supérieurs perdront plus
facilement des électrons et les éléments inférieurs en gagneront. Plus les deux éléments en
contact sont éloignés dans la série, plus le transfert de charge sera grand entre les deux objets.
Les séries triboélectriques ne sont pas toujours exactement reproductibles puisqu'elles sont
établies expérimentalement a partir des résultats de chargement triboélectrique. Ceci est dii au
fait que les conditions expérimentales varient d'une expérience a 1’autre. D’autre part, dans
certaines expériences les matériaux étudiés sont mis en contact avec un seul type de matériau
de référence. De plus, certains chercheurs ont utilis€ des matériaux de référence qui sont
conducteurs alors que la série triboélectrique est principalement constituée de matériaux
isolants. En conséquence, plusieurs séries triboélectriques ont été établies a travers les années,
chaque groupe de recherche rapporte généralement un ordre différent des matériaux, il n'y a
donc pas de série triboélectrique universelle. Ces séries triboélectriques ont peu de valeur d’un
point de vue théorique, le principe fondamental qui est a la base du classement des matériaux

reste encore inconnu. La compréhension de ce principe permettra aux chercheurs de prédire la
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polarité de la charge générée, il ne sera alors plus nécessaire d'effectuer les expériences de
chargement triboélectrique [125-127].

Material at the top of series Material at the bottom of series
| _Reference Reference |

i) material material r_,.
F
o <4 S
e S S ot
& & & <77
Triboelectric Series

Figure 1.21. lllustration de série triboélectrique [125]

1.3.3. Modélisation numérique des processus tribo-électrostatiques

La méthode de simulation « DEM » (discrete element method) est utilisée pour simuler
I’effet triboélectrique. La base de cette méthode de mécanique granulaire consiste a calculer les
forces générées par tous les chocs, c’est-a-dire les chocs entre particules et avec les parois. Une
fois les forces calculées, on en déduit les accélérations et les vitesses et donc les positions des

particules au pas de temps suivant [128].

Les modeles de contacts entre particules peuvent prendre en compte la déformation des
corps en contact, ainsi que la forme des particules, et la cohésion entre elles. L’interaction entre
deux particules est la résultante d’une force normale et d’une force tangentielle, décrite par le
modele Kelvin-Voigt. Ce modele peut €tre complété par la prise en compte de Deffet

triboélectrique [129].

Plusieurs modeles ont déja été proposés pour calculer localement des échanges de charge
par effet triboélectrique [130,131], tous expriment la charge échangée par unité de surface, c'est-
a-dire, la densité surfacique de charge (o) lors de la collision de deux particules isolantes (i et

J) en fonction des propriétés des deux matériaux :
o= K(p;i—9j) 1.9)

La constante K regroupe des parametres li€s a la géométrie des corps en contact et au milieu
ambiant, tandis que ¢; et ¢; sont les travaux d’extraction exprimant 1’énergie nécessaire pour

extraire ou placer un électron a la surface de chaque particule.

36



Chapitre | Etat de lart

En s’appuyant sur ce modéle, Laurentie a réalis¢ des simulations numériques basées sur
I’hypotheése que I'échange de charge ¢ par unité de surface lors d'une collision entre deux
particules sphériques isolantes dépend des propriétés physiques des matériaux en contact. Le
modele de charge par effet triboélectrique a été¢ élaboré dans 1’objectif de simuler le
comportement des lits vibrés comportant un grand nombre de particules. L’échange de charge
entre particules est calculé localement en fonction des propriétés physiques de celles-ci et de
I’environnement. En utilisant cette approche, il est possible de représenter a tout instant et en
tout point les phénomenes électrostatiques liés a des variations spatiales et temporelles des
charges générées par effet triboélectrique. Le modele peut étre exprimée comme suit

[128,132,133] :

q =3 (i = 9; — E8.) (1.9)
ol : & la permittivité de l'espace libre, J la distance de coupure du transfert de charge, e la
charge de 1'électron, ¢ le travail d’extraction, représentant de 1'énergie nécessaire pour extraire
un électron de la surface d'une particule et E le champ électrique au point d'impact des deux

particules.
1.4. Conclusions

(1) Le chargement triboélectrique est un phénomene extrémement complexe. Malgré le
nombre de travaux de recherche qui ont été publiés, la compréhension des transferts de charges
par contact reste incomplete et vague. Il est difficile de prévoir le chargement triboélectrique

en raison de la complexité des facteurs qui le controdlent.

(2) Plusieurs types de dispositifs de chargement triboélectrique ont été développés ces

dernieres années, chacun a prouvé son efficacité pour des applications bien spécifiques.

(3) Des études réalisées sur le traitement de surface des polymeres montrent que cette
technique pourrait modifier le comportement du chargement triboélectrique des matériaux

polymeres granulaires.

(4) L'approche expérimentale avec des analyses phénoménologiques s'impose comme

incontournable dans 1I’étude du chargement triboélectrique.

(5) La modélisation numérique s’est avérée nécessaire pour pouvoir comprendre et étudier

le comportement des matériaux granulaires.
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Le chapitre suivant est consacré a la mise en ceuvre expérimentale avec une description détaillée

des dispositifs expérimentaux congus et réalisés, de l'instrumentation utilisée et des matériaux

a séparer.
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Chapitre 11

Mise en ceuvre expérimentale de la charge triboélectrique

et séparation électrostatique des matériaux granulaires

La triboélectrification des polymeres est un phénomene de surface complexe, elle dépend
essentiellement de la nature chimique des matériaux, de la taille des granules, de leur état de
surfaces, du taux d’absorption de I’humidité et des conditions climatiques. Les différentes
techniques et installations qui ont été mises en ceuvre pour caractériser 1’influence de ces

parametres seront présentées dans ce chapitre.

Les caractéristiques des matériaux ayant fait I’objet de I’étude sont présentées dans le
paragraphe II.1.1. Le granulateur utilisé pour réduire la taille des polymeres, dans le but
d’étudier l'influence de la taille des particules isolantes sur la charge triboélectrique ainsi que
I’effet de la charge générée lors de I’opération du broyage sur I’efficacité de la séparation

électrostatique, est présenté dans le paragraphe 11.1.3.

Dans le but d’améliorer I’efficacité du processus de charge triboélectrique, un prétraitement
de surface des matériaux granulaires par une décharge a barriere diélectrique (DBD) a été

effectué. Les deux bancs d’essais de DBD sont décrits dans le sous chapitre I1.2.

Le chargement triboélectrique a été effectué sur trois dispositifs de charge, un chargeur a
vibrations, un chargeur a lit fluidisé et un chargeur a cylindres tournants présentés dans le sous
chapitre I1.3. Le tri des matériaux granulaires chargés par effet triboélectrique a été réalisé en
utilisant un séparateur électrostatique a électrode cylindrique tournante dont la constitution et

le mode de fonctionnement sont explicités dans le sous chapitre I1.4.

Le sous chapitre 1.5 est consacré a la description de la technique de mesure de la charge
triboélectrique pour caractériser 1’efficacit¢é de chargement. La méthode des plans
d’expériences utilisée pour la modélisation et ’optimisation du processus de séparation

électrostatique est présentée dans le sous chapitre 11.6.
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I1.1 Préparation des échantillons

L’efficacité de la charge triboélectrique est fortement dépendante de plusieurs facteurs,
comme la taille des granules, la température et ’humidité relative ainsi que la quantité d’eau
absorbée par les particules, d’ou I’intérét du strict respect des procédures de préparation des

échantillons.
I1.1.1. Caractérisation des matériaux

Les différentes gammes des matériaux polymere étudiés sont présentées dans cette section.
I1.1.1.1. Echantillons granulaires utilisés

En raison de la diversité des DEEE, nous avons étudié le chargement triboélectrique et la
séparation €lectrostatique de plusieurs types de polymeres couramment rencontrés dans le
domaine du recyclage des DEEE. La taille et I’aspect des particules faisant 1’objet de 1’étude

peuvent étre examinés sur la figure II.1.
e Acrylonitrile butadiéne styréne (ABS)

L'ABS offre la résistance au choc la plus élevée de tous les polymeres. Il est solide, résilient
et facile a mouler, il est composé de 15 % a 35 % de Terpolymere d'acrylonitrile, de 5 % a 30 %
de butadiene et de 40 % a 60 % de styrene, il est utilisé pour la fabrication de casques de sécurité,
raccords de tuyau, systemes de sécurité pour la maison, équipement de communication,
machines de bureau, éléments de plomberie, habillage interne des réfrigérateurs, coques de

valise, etc.
e Polypropylene (PP)

Le polypropylene est un thermopolymere bon marché, 1éger et ductile, il offre de bonnes
qualités de résistance chimique, thermique et électrique et une rigidité diélectrique élevée mais
il a une faible tenue mécanique. Le PP est produit en treés grandes quantités, il est utilisé dans
de nombreux secteurs en particulier dans 1’emballage, les articles ménagers, 1’électroménager

et le sanitaire.

e Polychlorure de vinyle (PVC)

Le polychlorure de vinyle est un des polymeres le moins cher et le plus polyvalent, il est
robuste, tres résistant aux produits chimiques et aux conditions climatiques. 11 a de bonnes

propriétés barrieres aux gaz atmosphériques, il est composé de 57 % de sel et 43 % de pétrole.
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Le PVC est disponible sous forme de films, feuilles et tubes, il est facile a mettre en forme et a
colorer. Le PVC est utilisé dans divers secteurs industriels, tels que, la fabrication des tuyaux
de canalisation, emballages de cosmétiques, les carcasses de produits électriques, électroniques

et informatiques, 1’industrie de 1'ameublement et dans le batiment.
e Polystyrene (PS)

Le polystyrene est un polymere bon marché et facilement moulable, il est caractérisé par
une excellente résistance électrique. Les plus grandes applications du PS sont : la mousse
d'emballage, les boitiers de cassettes audio/vidéo, les gobelets et couverts jetables, les capots

d'appareils électroniques.

Figure 11.1. Taille et forme des matériaux granulaires étudiées : (a) PP orange ;(b) PP
gris ; (c) HIPS noir ; (d) HIPS gris ; (e) PE ; (f) PS cristallin ; (g) PVC ; (h) PS noir ; (i)
PC cristallin ; (j) ABS.
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e Polycarbonate (PC)

Le PC est un des thermopolymeres techniques, c’est un matériau qui a de meilleures
propriétés mécaniques que les polymeres bon marché de base. La combinaison des structures
de I'anneau benzénique et du carbonate dans la structure moléculaire du PC lui donne des
caractéristiques uniques de rigidité et de haute résistance a l'impact méme a des températures
relativement élevées, ainsi que d’excellentes propriétés dié¢lectriques. Le PC est utilisé pour la
fabrication des disques compacts, casques de sécurité, capots des appareils électriques, articles

médicaux etc.
e Polyéthylene (PE)

Le polyéthyléne est un matériau bon marché et particulierement facile a mouler et a mettre
en forme, il est extrémement résistant a l'eau et aux solutions basées sur l'eau. Il est
commercialement produit sous la forme de films, feuilles, barreaux, mousses et fibres. C’est un
bon isolant électrique avec un facteur de pertes diélectriques faible. Le PE est tres largement
utilisé pour la fabrication des articles ménagers, jouets, emballage alimentaire, récipients pour

aliments, vétements de protection jetables, sacs en polymere etc.
e Polystyrene a haute tenue a l'impact (HIPS)

Le PS a haute résistance a I'impact est un matériau polymere bon marché, facile a produire
et a mettre en forme, c’est un mélange de polybutadiéne et de polystyrene. Il est beaucoup plus
solide, et résiste mieux aux basses températures (jusqu'a - 12 °C) que la plupart des polymeres.
Il se trouve a l'intérieur des réfrigérateurs et des congélateurs, dans les emballages pour aliments

et les jouets.
I1.1.1.2. Plaques de polymere issues des DEEE

Afin d’¢tudier ’influence de la taille des particules obtenues apres broyage sur la charge
et la séparation triboélectrostatique, trois types de polymere ont été récupérés des DEEE (Figure
I1.2) : le PC-ABS (un matériau a base de Polycarbonate et d’ABS), le HIPS et le PVC. Les
plaques de polymere ont été découpées en morceaux a l'aide d'une scie a ruban (Metabo BAS

261 Precision) pour pouvoir ensuite les broyer.
I1.1.1.3. Polymeres bromés

Une étude du chargement triboélectrique a été réalisée sur des polymeres contenants des

retardateurs de flamme bromés (RFB) en vue de démontrer la possibilité de séparer les
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polymeres contenant les RFB des polymeres du méme matériau sans RFB. L’étude a été mence
sur trois mélanges granulaires (Figure.Il.3) : HIPS non-bromé et HIPS contenant 40000 ppm
de brome (4,7 %), PP non-bromé et PP bromé, PE non-bromé et PE bromé. Ces polymeres ont
été produits et fournies par le Centre Régional d’Innovation et de Transfert de Technologie

(CRITT) Polymeres, a Verneuil-en-Halate, France.

10 cm (C)

(a) A0mm ()  10mm (e)
(b) L0 mm,(d) A0mm, (f) A0 mm,

Figure I1.3. Taille et forme des particules de : (a) HIPS bromé ; (b) HIPS non-bromé ; (c¢) PE bromé ;
(d) PE non-bromé ; (e¢) PP bromé ; (f) PP non-bromé.

I1.1.2. Réduction de la taille des polymeéres

Afin d’étudier I’influence de la taille des particules sur la charge et la séparation
triboélectrostatique, un granulateur fabriqué par Dentreprise CITF (Dorgeville, Saint
Cybardeaux, France) a été utilisé soit pour broyer les plaques de polymere, soit pour réduire la
taille des granules. Le broyeur présenté dans la figure 11.4 est constitué d’une goulotte pour

introduire les polymeres, d’une chambre de coupe composée de deux lames fixes, de trois lames
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rotatives et d’une grille placée sous le systéme de lames. Quatre grilles de différents diametres
de mailles : 2 mm, 3 mm, 5 mm ou 7 mm sont disponibles. Le choix de la grille dépend de la
taille de granulat souhaitée. Les polymeres broyés sont ensuite collectés dans le bac de

récupération qui se trouve en dessous de la grille.

CHARGEMENT

%ames Lames Chambre de
ixes  rotor IJ découpe

\ - -_
. -~

~ZNY
7N A /9]
/ \ ‘@ N

Rotor / a Grille

DECHARGEMENT

Figure IL.4. Représentation schématique du granulateur [134].
I1.1.3. Neutralisation de la charge résiduelle

Les matériaux isolants conservent les charges électrostatiques générées durant les phases
de traitement et de préparation des granules. Ces charges résiduelles non désirées doivent étre
éliminées ou réduites avant chaque expérimentation car elles peuvent affecter la quantité de
charge acquise apres le processus de tribochargement ; afin de les éliminer, un neutralisateur
de charge a été utilis¢ (ELCOWA, modele ECA88-BS). Le neutralisateur est composé d'une
source de tension alternative de 5 kV et des électrodes, qui permettent de générer des charges

positives et négatives.
I1.2. Traitement des matériaux granulaires par plasma non-thermique

Dans le but d’améliorer la charge triboélectrique de certains polymeres, un prétraitement
de surface des particules de taille millimétrique par le plasma d’une décharge a barricre

diélectrique a été effectué.
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I1.2.1. Dispositifs de décharge a barriére diélectrique

Dans la pratique, il existe de nombreuses variantes de réacteurs de décharge a barriere
diélectrique : décharge cylindrique, décharge pointe-plan, décharge plan-plan. Dans notre
étude, nous avons testé deux systemes de DBD plan-plan, un systeme statique et un systeme

dynamique.
I1.2.1.1. Réacteur DBD statique

La cellule de la DBD est constituée de deux électrodes disques en aluminium d’un diameétre
de 117 mm et d’une épaisseur de 7 mm, 1’¢lectrode supérieure est connectée a la haute tension
alors que 1’¢lectrode inférieure est reliée a la masse par 1’intermédiaire d’une résistance shunt
de 100 Q. Les particules a traiter sont placées entre deux barrieres diélectriques en verre
interposées entre les deux électrodes (Figure I1.5). La distance inter-diélectriques est fixée a
I’aide de cales en polymere et la décharge est créée entre les deux barrieres diélectriques dans
le volume contenant les particules. L’ensemble est fixé sur un support en PVC qui permet de

maintenir la cellule de décharge horizontalement.

HT Electrode
«"  active
Barriéres » Plasma
diélectriques ﬁl:‘j X
Particules de = Electrode de
plastique masse

()

(b)

Figure I1.5. Cellule de DBD statique : (a) représentation schématique ;(b) photographie de la cellule :

(1) électrode active ; (2) électrode de masse ; (3) barrieres diélectriques ; (4) support en PVC.
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I1.2.1.2. Réacteur DBD dynamique

Dans ce systeme de DBD, un convoyeur a bande métallique (fabriqué par la société CITF)
entrainé par un moteur €lectrique triphasé de 120 W, joue le role de 1’¢électrode li¢e a la terre.
La DBD est créée entre la bande métallique de 700 mm de longueur et 70 mm de largeur reliée
a la masse via une résistance de 100 Q, et une électrode rectangulaire de 170 mm de longueur
et 70 mm de largeur recouverte d'une barriere diélectrique en verre et alimentée par une source
de haute tension alternative. Une goulotte oscillante assure le dépot en monocouche du matériau
granulaire a traiter sur la surface de la bande métallique du convoyeur qui les fait traverser la
zone de la DBD (Figure I1.6).

Electrode

Goulotte oscillante Barriére active

diélectrique
‘ A, Plasma Particules de
' 1 plastique

¢ X

A

Electrode de-'_L 'é
masse /

A

Bac de récupération

()

(b)

Figure 11.6. Cellule de DBD dynamique : (a) représentation schématique ; (b) photographie de la
cellule : (1) goulotte oscillante ; (2) électrode active ; (3) électrode de masse ; (4) barriere diélectrique ;

(5) moteur d’entrainement de [’électrode de masse ; (6) bac de récupération.
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I1.2.2. Systéme d’alimentation électrique

Comme le montre la figure 11.7, La cellule de DBD est alimentée par un signal de haute
tension alternative délivré par un amplificateur (marque TREK, modele 30/20A), sa tension
maximale en AC est de + 30 kV avec un courant de + 20 mA et la vitesse de montée du signal
de sortie est de 550 V/us. L’amplificateur est piloté par un générateur de fonction (marque
YOKOGAWA, modele FG300), avec une gamme de fréquences de 1 pHz a 15 MHz. Le
générateur de fonction permet de fournir le signal de référence avec lequel on peut effectuer
plusieurs réglages sur la haute tension de sortie, tels que le niveau de la tension appliquée, le
type de signal (carré, sinusoidal, triangle, entre autres), la fréquence du signal, ainsi que le
réglage du rapport cyclique et de I’offset. Le signal délivré par le générateur de fonction est
envoy¢ directement a I’entrée de I’amplificateur, qui sera ensuite amplifié avec un rapport de

3000 V/ 1V.

Figure IL7. Systeme d’alimentation électrique de la cellule de DBD : (1) générateur de
fonction ;(2) amplificateur haute tension (3) cellule de DBD.

I1.2.3. Caractérisation électrique

Les principales grandeurs électriques a mesurer pour surveiller le fonctionnement d’une
décharge a barriere diélectrique sont la tension appliquée aux électrodes et le courant de
décharge. Un oscilloscope numérique a deux chaines (marque LECROY, modele Waveace

1001), avec une bande passante de 40 MHz, un taux d’échantillonnage de 2 GHz, un temps de
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montée de 8,8 ns, une sensibilité verticale de 2 mV/div et une base de temps minimum de 2,5

ns/div, a été utilisé pour visualiser et relever les formes d’onde de la tension et du courant.

Le courant est déduit de la mesure de la tension aux bornes de la résistance de 100 Q placée
en série avec la cellule, tandis que la tension appliquée sur les électrodes est directement
mesurée a I’aide de la sonde intégrée de I’amplificateur haute tension (3000/1). Ces deux
signaux sont ensuite transmis a l’oscilloscope numérique par I’intermédiaire des cables

coaxiaux.
I1.3. Chargement triboélectrique

Trois dispositifs de charge ont été utilisés pour les études de chargement triboélectrique
des matériaux granulaires : chargeur a vibration, chargeur a lit fluidisé et chargeur a cylindres

tournants. Chaque dispositif a son propre principe de chargement.
I1.3.1. Chargeur a vibrations

Ce dispositif de charge (marque Retsch, modéle AS200 basic) est composé d’une boite en
acier inoxydable d’un diameétre de 160 mm reliée a la masse, elle-méme fixée sur une plaque
vibrante avec une amplitude de vibration pouvant atteindre 3 mm pendant une durée maximale
de 60 min (Figure IL.8). Les granules placés dans le récipient métallique sont mis en
mouvements vibratoires et acquierent alors une charge €lectrostatique par impacts avec les
parois du récipient et avec les autres granules. Dans ce dispositif, la charge triboélectrique
acquise par les matériaux granulaires dépend essentiellement de 1’amplitude des vibrations du

dispositif et du temps de chargement.

4 Systéme de fixation »

Récipient en acier

Plaque vibrante »

Contréleur de 'amplitude g Contréleur de temps
des vibrations de chargement

Figure I1.8. Dispositif de charge par vibrations.
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I1.3.2. Chargeur a lit fluidisé

Le tribochargeur a lit fluidisé utilisé est de construction originale ; la particularité de ce
dernier est sa chambre de fluidisation facilement remplagable. L’injection de I’air de
fluidisation est assurée par une soufflante d’air d’une vitesse pouvant atteindre 419 m/min. Une
grille placée au fond de la chambre, au-dessus d’une structure en nid d’abeilles, permet une
distribution uniforme de 1’air, alors que 1’extrémité supérieure de la chambre est équipée d’un
filtre pour empécher les granules de s'échapper. A I’intérieur de la chambre de fluidisation et
sous I’effet de I’air ascendant, les particules acquierent une charge €lectrique qui résulte des
collisions entre les particules elles-mémes et entre les particules et les parois de la chambre de
fluidisation. Les dimensions de la chambre de fluidisation, indiquées sur la figure IL.9,
permettent la prédominance des impacts granules-granules. Afin d’étudier I’influence de la
nature des parois sur la charge triboélectrique, quatre parois de matériaux différents ont été
confectionnées : PMMA (polyméthacrylate de méthyle), PS, PP et PE. Les facteurs qui peuvent
influer sur l'efficacité du processus de charge a lit fluidisé sont : la vitesse de 1’air, le temps de
séjour des granules dans la chambre de fluidisation et la nature des parois de la chambre de

fluidisation.

Filtre

Chambre de fluidisation
remplacable

Grille

280 mm

4

b’”l

» . ¥Flin
&
64 mm

aaqsa t

Air de fluidisation

Figure I1.9. Description schématique du chargeur a lit fluidisé.
I1.3.3. Chargeur a cylindre rotatif

Le dispositif de charge présenté a la figure I1.10, congu par I’Institut PPRIME et réalisé par
la société CITF, est composé d’un cylindre extérieur creux (diametre intérieur 120 mm) lié a
un moteur dont la vitesse de rotation est variable jusqu’a 120 tr/min. Le cylindre est d’une
longueur modulable : 200 mm, 400 mm ou 600 mm. Sa surface intérieure peut étre équipée d'un

jeu de 3 ou de 6 ailettes de 10 mm ou 15 mm de hauteur destinées a augmenter les impacts
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particules-particules et particules-parois. Un deuxieme cylindre plein composé de la méme
matiere que le cylindre creux, peut étre inséré a I’intérieur de celui-ci et 1ié a un second moteur
permettant sa rotation en sens inverse par rapport a celui du cylindre extérieur jusqu’a 40 tr/min,
augmentant également les impacts entre les particules et le chargeur. Les cylindres et les
accessoires sont disponibles en deux matériaux : PEHD et PVC. Dans ce dispositif de charge,
nombreux facteurs sont capables d’influencer la charge acquise par les particules de polymere :
la longueur des cylindres, leurs vitesses de rotations, leur inclinaison, la présence du cylindre
intérieur, le nombre et la hauteur des ailettes, la durée de séjour ainsi que le matériau des parois

du chargeur [135,136].

Figure I1.10. Dispositif de charge a cylindre tournant : (1) entonnoir pour alimenter le produit ; (2)
cylindre extérieur ; (3) systeme de réglage de ['inclinaison du cylindre ; (4) moteur d’entrainement du cylindre
extérieur ; (5) trémie de récupération du produit chargé ; (6) moteur d’entrainement du cylindre intérieur ; (7)

armoire électrique.
I1.4. Séparation électrostatique

L’installation de séparation triboélectrostatique fournie par I’entreprise prodecologia
(Rivne, Ukraine), illustrée sur les figures I1.11 et I1.12, est composée d’un dispositif de charge
a pales tournantes (Figure II.11 (a)) et d’un séparateur triboélectrostatique a électrode
cylindrique tournante (Figure II.11 (b)). Le processus de séparation se compose de deux phases
distinctes : chargement triboélectrique et séparation électrostatique. Les particules sont
introduites a I’intérieur du dispositif de charge, le cylindre creux métallique, 1égérement incliné
par rapport a I’horizontal, est muni d’un arbre tournant sur lequel sont fixés deux pales en
polyuréthane (PU). Le mouvement de rotation des pales brasse les particules et provoque de
multiples contacts entre elles, avec les pales et avec la paroi du cylindre. Une fois les particules

chargées, une trappe placée dans la partie basse du cylindre est ouverte, les particules tombent
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dans la trémie d’alimentation d’une table vibrante. Celle-ci est aussi munie d’une trappe qui
assure la disposition en monocouche du produit a séparer. La table transporte ensuite le produit
jusqu’a I’¢lectrode cylindrique tournante reliée a la terre et les particules sont alors soumises a
un champ électrique créé entre cette électrode et une seconde électrode de profil NACA reliée
a une source de haute tension qui peut étre de polarité positive ou négative avec une valeur
maximum de tension de + 38 kV. Dans ce champ électrique, les particules ayant une charge de
polarité opposée a la source de haute tension sont attirées par 1’électrode et finissent leurs
trajectoires dans le bac B1. Les particules de méme polarité que cette électrode sont repoussées
et se retrouvent dans le bac B2 du collecteur. Les particules qui restent collées a la surface de

I’¢lectrode cylindrique sont détachées par la brosse et collectées dans le bac B3.

Le dispositif de charge et le séparateur peuvent étre utilisés simultanément, ou

indépendamment.

(a)

(b)

97 mm

B3 ~ B2 Bl

490 mm 105mm 105 mm

Figure I1.11 Représentation schématique de ['installation de séparation triboélectrostatique : (a) dispositif de
chargement : 1. cylindre creux métallique ; 2. arbre tournant ; 3. pales en PU ; (b) séparateur
triboélectrostatique a électrode cylindrique tournante : 1. goulotte oscillante ; 2. électrode cylindrique tournante
reliée a la terre ; 3. électrode statique reliée a une source de haute tension ; 4. balai ; 5. collecteurs a trois

compartiments.
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Figure IL.12. Photographie de l'installation de séparation : (1) trémie d’alimentation du chargeur ; (2)
systeme d’ouverture/fermeture de la trappe du chargeur ; (3) goulotte oscillante ; (4) électrode cylindrique
tournante reliée a la terre ; (5) électrode statique reliée a une source de haute tension ; (6) systeme de réglage

de linclinaison du volet déflecteur ; (7) collecteurs a trois compartiments.

I1.5. Techniques de mesure de la charge triboélectrique

La mesure de la charge triboélectrique est réalisée a I’aide d une cage de Faraday constituée
de deux enceintes métalliques concentriques isolées 1’une de 1’autre (Figure I1.13). Le récipient
extérieur est relié a la terre et fait office de blindage contre les perturbations électriques
extérieures alors que le récipient intérieur est relié a un électrometre (marque Keitheley
Instruments, modele 6514) qui permet la mesure de la charge des particules accumulées dans

la cage de Faraday.

~e000ceee o
Ko W= Vs o
Y Y et AV S B

Cage de Faraday Electrometre

Figure II1.13. Systeme de mesure de charge.
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La charge peut également étre mesurée simultanément avec la masse des particules en
utilisant I’instrumentation virtuelle. Les particules chargées sont récupérées dans une cage de
Faraday connectée a I’¢lectrométre et placée sur une balance électronique (marque KERN,
résolution 0,01 g). Les deux instruments de mesure sont connectés a un PC équipé d’une carte
d’acquisition de données, ce dernier permettra I'acquisition continue et simultanée des mesures
de la masse et de la charge des particules en fonction du temps via une instrumentation virtuelle,

créée avec le logiciel LABVIEW.
I1.6. Méthode des plans d’expériences [137]

La méthode des plans d’expériences est utilisée pour la modélisation et I’optimisation d’un
processus. Cette méthode fournit autant d'informations que possible sur le fonctionnement du
processus avec un minimum d'essais, pour cela, il suffit de suivre des reégles mathématiques et
d’adopter une démarche rigoureuse. La méthode des plans d’expériences détermine le nombre
d’expériences a réaliser et prédit le comportement du processus dans un domaine d’utilisation
dépendant de plusieurs facteurs pouvant varier simultanément. De plus, elle permet une

interprétation rapide en fournissant un modele expérimental précis du systeme étudié.

Lors de la conception d'un plan d’expériences, il est important de sélectionner des variables

d'entrée (facteurs) potentiellement influents sur le processus.

Facteurs réponses
U Y1

U, Y2
- PROCESSUS :
ulll yn

Figure I1.14. Représentation schématique d’un processus.

L'étude du processus peut généralement étre résumée comme suit : le processus fournit des
réponses y; en fonction des facteurs u; (Figure 11.14). Le comportement d’un systéme peut étre
défini en exprimant les n variables de sortie y; (avec i =1, ..., n), comme fonctions des variables

d’entrée u; (i = 1, ..., m), qui peuvent étre controlées.
Chaque réponse y; peut s’exprimer sous la forme suivante :
2
Vi = €y +Zciui +ch~juiuj +Zcijul- (IIl)

Une variable centrée réduite x; est définie pour chaque facteur u;, avec la relation :
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x; = (“A‘—;“’) =u (IL2)
Ou
Uy = (uimax;'uimin) ; Ay = (uimax;uimin) (IL3)
La fonction de réponse devient :
yi = f(x) = ag+ X apx; + Y a;xx + Y a;xf (IL.4)

ou x; a la valeur -1 pour le niveau inférieur uimin du facteur et la valeur +1 pour le niveau

supérieur du méme facteur uimax.

Dans la méthode des plans d’expériences, les plans factoriels complets sont les plus simples et
les plus couramment utilisés. La figure II1.15 montre la représentation graphique des points de
mesures nécessaires pour un plan d’expériences complet pour un domaine défini par 3 facteurs.

Un plan factoriel complet permet d’exprimer la réponse par un polyndme de premier degré.

u:z

+1

Ui

Figure I1.15. Représentation des points de mesures nécessaires pour un plan d’expériences complet.

Lorsque le domaine expérimental est défini a partir des variations de k facteurs, le nombre total

des essais n est déterminé par la relation :
n=2%+2k+3 (IL5)
La réponse y; peut alors s’exprimer en fonction des k facteurs comme suit :

Vi = f(xi) =0y + Z a;x; + Z aijxixj + Z ai'j‘lxixjxl + -+ al-,]-__kxix]- e Xg (116)
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Les plan factoriels composites conduisent a un modele polyndme de second degré. La
construction de ces plans consiste a rajouter des points en étoile a partir d’un plan factoriel
complet. Ces points sont positionnés a une distance + a du centre du domaine suivant les axes
des facteurs. L’ensemble de ces points constitue un dispositif au sein duquel on ne fait varier
qu’un seul facteur a la fois. Il y a donc 2k points en étoile, k étant le nombre des variables du
plan d’expériences (Figure I1.16). Le domaine de variation d’un facteur est représenté par un
segment, et le point de mesure est marqué par un point. L’étoile marque le centre du domaine

total de la variation, correspondant du centre de chaque facteur.

Vi = f(xl-) = Qy + Z a;x; + Z aijxixj + Z ai,j,lxl-xjxl + -+ ai']-_.kxl-xj X + 2 al-,jxiz (II7)

H
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u> 4 ®
e Q)
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+1 : U3
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_1 I, :
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Figure I1.16. Représentation graphique des points expérimentaux du plan composite.

La Qualité descriptive du modele, appelé la qualité de 1'ajustement, 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<R?*<1

Ou 1 indique un modele parfait et O indique aucun modele.
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Le modele obtenu peut servir a prédire la valeur de la réponse non encore réalisés. Il est
possible de définir la qualité prédictive du modele Q. Par définition, le coefficient Q? appartient

a ’intervalle suivant :

—0<Q%?<1

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

importante.
Les deux parametres doivent étre élevés, et de préférence non séparés par plus de 0,2 a 0,3.

Parmi les logiciels utilisés pour optimiser des processus on cite le logiciel MODDE de la
société Umetrics, qui est spécialisé dans la construction et 1’analyse de plans d’expériences.
Pour cela, il suffit d’y indiquer les différents facteurs et réponses ainsi que le type de plan
d’expériences. Le logiciel fournit alors les informations sur les expériences devant étre
effectuées. Lorsque les résultats de ces expériences sont intégrés au logiciel, celui-ci calcule les
modeles mathématiques représentant chaque réponse en fonction de tous les facteurs. Ainsi, il
peut définir, dans les plages de variation des facteurs, le point de fonctionnement optimal
répondant aux objectifs de 1’utilisateur, c’est-a-dire les valeurs des facteurs pour lesquelles les

réponses du processus sont les plus proches des objectifs.
I1.7. Conclusions

Ce chapitre a été consacré a la présentation et la description des installations de chargement
triboélectrique et de séparation triboélectrostatique. Plusieurs points importants y ont été

abordés.

(1) Tenant en compte de la diversité des matériaux qui composent les DEEE, des études

seront menées sur plusieurs types de polymeres.

(2) Plusieurs installations seront utilisées pour étudier I’influence de plusieurs facteurs sur
le comportement triboélectrique des matériaux : facteurs géométriques (taille des granules),
facteurs climatiques (humidité relative, humidité absorbée et température), état de surface
(rugosité et mouillabilité) et composition chimique (présence des retardateurs de flamme

bromés).

(3) Les dispositifs de charge triboélectrique et le séparateur triboélectrostatique serviront a
mettre en évidence la capacité des polymeres a acquérir et a conserver des charges

électrostatiques en vue de leurs séparations €lectrostatiques.
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(4) Les plans d'expériences permettent d'organiser au mieux les essais qui accompagnent
une recherche scientifique ou des études industrielles. Ils sont applicables a de nombreuses

disciplines et a toutes les industries.
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“Lorsque deux forces sont jointes, leur efficacité est double.”

Isaac Newton



Chapitre 111 Réduction des tailles des matériaux granulaires

Chapitre 111

Influence de la réduction des tailles des matériaux

granulaires sur leur séparabilité triboélectrostatique

La séparation triboélectrostatique utilise 1'effet triboélectrique en conjonction avec les
forces du champ électrique. Ce processus se compose donc de deux phases consécutives : la
charge électrique des matériaux granulaires diélectrique par effet triboélectrique suivie de leur
séparation sous 1’action d’un champ électrique intense, selon leur polarité grace a la force

électrique appliquée aux particules.

L’efficacité de la séparation triboélectrostatique dépend essentiellement des niveaux de la
charge triboélectrique acquise par les polymeres a trier. Un grand nombre de facteurs
controlables et incontrolables peuvent influencer de fagon significative la charge triboélectrique
ainsi que le résultat de la séparation €électrostatique [138,139]. Les tailles et les formes des
particules ont un grand impact sur le processus d’acquisition de la charge triboélectrique.
Compte tenu de la diversité dimensionnelle des déchets polymeres collectés, il est nécessaire
de contrdler leurs tailles par une opération de broyage. Celle-ci réduit les matériaux a trier a des
tailles appropriées (généralement inférieures a 5 mm) avant de les soumettre a une séparation

électrostatique.

Etant donné que le broyage est utilisé en amont d’une unité de recyclage comme une phase

de prétraitement, le but du travail qui sera présenté dans ce chapitre est de :

(1) Etudier I’influence de la réduction des tailles des granules sur 1’efficacité du processus

de charge triboélectrique et de la séparation électrostatique ;

(2) Evaluer la possibilité d'utiliser le broyage en tant qu'opération simultanée de réduction

de tailles et de chargement triboélectrique ;

(3) Quantifier I’effet de la distribution granulométrique des mélanges sur la charge

triboélectrique générée durant le broyage et sur l'efficacité de la séparation électrostatique.
I11.1. Effet des tailles des granules

Afin d’étudier I’influence des tailles des granules isolants ainsi que la composition du

mélange sur la charge triboélectrique et sur la séparation électrostatique, il est indispensable
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d’utiliser un dispositif avec les meilleurs régalages en termes de récupération et de pureté. Les
résultats de D’optimisation d’une installation de séparation par la méthode des plans

d’expériences seront présentés dans cette section.
II1.1.1. Optimisation de I’installation de séparation

Dans le cadre d’un partenariat international, 1’entreprise Prodecologia a mis a la disposition
de I’Institut PPRIME un séparateur €lectrostatique a cylindre tournant doté¢ d’un dispositif de
charge a pales tournantes. La méthode des plans d’expériences a été utilisée pour modéliser et
optimiser le processus afin de déterminer le point de fonctionnement optimal de I’installation.

Pour cette étude, deux types de particules ont été utilisé : le PP et le HIPS.
II1.1.1.1. Procédure expérimentale

Dans I’installation de séparation triboélectrostatique de la sociét¢ Prodecologia
(paragraphe I1.4 ; Figure II.11 et Figure II.12), les particules acquierent une charge dont la
valeur et la polarité dépendent des collisions entre les particules, ainsi que des impacts des
particules avec les pales en PU et les parois du chargeur. Apres une durée de charge qui peut
varier selon la composition du mélange, la trappe placée dans la partie basse du cylindre est
ouverte pour conduire les particules chargées dans la zone de champ électrique intense et les

séparer selon la polarité de leur charge.

La méthode des plans d’expériences a été mise ceuvre afin d’évaluer les effets des trois
facteurs considérés parmi ceux pouvant affecter les résultats de la charge triboélectrique et la
séparation électrostatique : la durée de chargement 7, 'angle d'inclination de 1’¢lectrode statique
reliée a la haute tension a, et la tension appliquée a cette électrode U. Pour chaque expérience,
un mélange de 100 g composé de parts égales de PP (Figure II.1 (a)) et de HIPS (Figure II.1
(c)) a été chargé et ensuite séparé. Quatre réponses ont été considérées dans cette étude : les

taux de récupération et de pureté des deux produits.

Sur la base des résultats des tests préliminaires, 1’inclinaison du volet déflecteur f = - 107,
la vitesse de I’¢lectrode cylindrique n = 40 tr/min et le débit de matiere a la sortie de la goulotte
oscillante Q = 2,5 g/s ont été maintenus constants, tandis que le domaine de variation de chaque

facteur étudié a été établi comme indiqué dans le tableau II1.1.

Toutes les expériences ont été effectuées dans des conditions climatiques stables, a des
températures comprises entre 17 °C et 17,8 °C et des humidités relatives ambiantes variant entre

36,9 % et 37,4 %.
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Tableau II1.1. Domaines de variation des trois variables de contréle.

Niveau | 7 (min) | a (°) | U (kV)

-1 2 15 15
0 4 25 20
1 6 35 25

I11.1.1.2. Résultats et discussion

Les valeurs des quatre réponses pour les 17 essais de modélisation expérimentale par la
méthode des plans d’expérience sont indiquées dans le tableau I11. 2. La pureté et la récupération

ont été calculées a 'aide des équations (III.1) et (II.2) :

Pur x(%) = =2B% % 100 (I11.1)
mrpx
Rec x (%) = —xBx x 100 (I11.2)
MyB1tMyxB2tMxB3

avec myp, la masse du produit x collectée dans le collecteur qui lui est réservé ; mrp, est la masse
totale récupérée en Bx (compartiment réservé au produit x) et m,p; est la masse du produit x

collectée dans les différents collecteurs B1, B2, B3.

Les coefficients statistiques R? et Q° qui expriment respectivement, la qualité descriptive
et prédictive des quatre réponses, sont donnés dans le tableau III.3. Nous avons ainsi établi les
modeles mathématiques suivants exprimant le rendement du processus en termes de pureté et

de récupération des produits séparés :

RecPP =89,01 + 1479 U +6,391-11,790.-570 2+ 7,85 Ux o + 435t x a1 (I1L.3)
PurPP = 87,64 -227 U + 3,031 + 2,87 o + 1,28 U?- 3,26 £ + 1,39 a2 - 0,30
Uxt+1,6lixa ()
RecHIPS = 8720-475U+ 121t +3,93a+ 1,30 U?-2,5312-0,71 U x a (I1L5)
PurHIPS = 89,34 + 10,78 U + 5,01t - 822 a - 2,99 U2 - 3,86 2 + 3,98 U x at s

+352txa
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Tableau II1.2. Résultats du plan factoriel composite.

Compartiment Compartiment
B1 (PP) B2 (HIPS)
Temps | Angle | Tension | Rec PP | Pur PP | Rec HIPS | Pur HIPS
t(min) | a (°) | U(KV) (%) (%) (%) (%)
2 15 15 81,0 85,3 85,5 82,3
2 15 25 99,4 81,2 78,0 99.8
6 15 15 88,3 89,0 88,0 88.8
6 15 25 98,17 83,5 79,5 98,5
2 35 15 32,2 87,8 94,5 52,7
2 35 25 81,7 84,0 83,6 82,6
6 35 15 56,7 97,6 97,4 69,8
6 35 25 98,2 92,9 86,6 98,9
4 25 15 67,6 91,5 93,1 74,7
4 25 25 96,3 87,0 83,3 96,4
2 25 20 72,9 81,3 83,3 79,0
6 25 20 89.9 87,0 85,4 90,3
4 15 20 97.8 86,0 83,3 98,4
4 35 20 78,0 91,6 91,6 81,6
4 25 20 93,2 88,0 87,6 91,8
4 25 20 87,4 87.8 87,0 87,9
4 25 20 94,1 88,0 88,3 91,6

Tableau I1L3. Valeurs des coefficients Q° et R? pour chaque réponse.

Coefficients | Rec PP (%) | Pur PP (%) | Rec HIPS (%) | Pur HIPS (%)
Q? 92,7 98,7 97,1 92
R’ 98,2 99,7 99.4 99
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Les courbes de prédiction de la figure I1I.1 données par le logiciel MODDE, montrent que
la haute tension appliquée influe fortement sur la récupération de PP et la pureté de HIPS ;
quand la haute tension augmente, la récupération du PP et la pureté du HIPS atteignent des
valeurs élevées. Cependant, a des niveaux de tension plus élevés, la pureté du HIPS ne
dépassant pas 83 %, ce qui signifie que le champ électrique généré devient suffisamment
puissant pour conduire au collecteur B1 non seulement des particules de PP, mais aussi

certaines particules de HIPS.

Des courbes assez similaires sont obtenues pour l'effet de la durée de chargement sur les
quatre réponses. La pureté et la récupération des deux produits augmentent avec I’augmentation
du temps de séjour des particules dans le chargeur et restent constantes apres ¢ =4 min

(Figure I11.2).

L’angle d'inclinaison de 1'¢lectrode haute tension a un effet positif sur la pureté du PP et la
récupération du HIPS. Ce facteur modifie I’intensité et la distribution du champ électrique dans

I’espace inter-électrodes, ce qui affecte les résultats de la séparation.

Selon le logiciel MODDE, les conditions de fonctionnement optimales du procédé sont les
suivantes : t = 5 min 20 sec, a = 35° et U = 25 kV et pour lesquelles les valeurs prédites de la

pureté et de la récupération des produits séparés sont [140] :

RecPP =98,72 %, PurPP = 93,04 %, RecHIPS = 87,42 %, PurHIPS = 97,51 %.
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Figure IIL.1. Courbes de prédiction pour les trois variables, avec B = - 10°, n = 40 tr/min, Q = 2,5 g/s.
(Les courbes rouge et bleu correspondent a l'intervalle de niveau de confiance de 95 %).
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Figure II1.2. Iso-contours de : (a) récupération du PP et (b) pureté du HIPS, en fonction du temps de

chargement et la tension et appliquée a I'électrode (B = - 10°, n = 40 tr/min, Q = 2,5 g/s).
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II1.1.2. Amélioration du rendement de I’installation de séparation

Ce travail avait pour but d’étudier plusieurs possibilités de pré-conditionnement d’un
mélange granulaire de particules polymeres provenant des déchets d’équipements électriques
et électroniques, et de démontrer qu'une opération supplémentaire de broyage peut améliorer

les performances de I’installation de séparation.
I11.1.2.1. Procédure expérimentale

Les expériences décrites dans ce paragraphe ont été menées sur des échantillons de 200 g
composés de parts égales de PP (Figure 1.1 (a)) et de HIPS (Figure II.1 (c)). La charge
triboélectrique et la séparation électrostatique des mélanges granulaires ont €té réalisées avec
I’installation fournie par la société Prodecologia (paragraphe 1.4 ; Figure 11.12). Toutes les
expériences ont été réalisées au point de fonctionnement optimal de I’installation, a savoir avec
la vitesse fixe de I'arbre tournant du chargeur n; = 55 tr/min, le temps de chargement # = 5 min,
I'angle d'inclinaison de I'électrode haute tension a = 35°, la haute tension appliquée a 1'électrode
U =25kV de polarité positive, I’inclinaison du volet déflecteur f = - 10°, la vitesse de

I’¢lectrode cylindrique n2 = 40 tr/min et le débit de la matiere traitée Q = 2,5 gfs.

Dans la premiere partie, 4 procédures de traitement des échantillons contenant 50 % de PP

et 50 % de HIPS ont été étudiées [141] :

- La procédure #1 consistait a séparer un mélange de 200 g de granules de tailles moyennes
comprises entre 2 mm et 6 mm (Figure III.3 (a)) au point de fonctionnement optimal de

I’installation de séparation triboélectrostatique.

- Dans la série d’expériences #2, un mélange granulaire de tailles moyennes également
comprises entre 2 mm et 6 mm a été soumis a un broyage, en utilisant un dispositif composé de
deux lames fixes, trois lames rotatives et une grille placée en dessous du systeme a lames
(paragraphe II.1.2 ; Figure I1.4). Le mélange obtenu a été neutralisé pour éliminer les charges
triboélectriques acquises dans la phase de broyage a l'aide du dispositif décrit au paragraphe
II.1.3, et ensuite stocké pendant 24 h dans les conditions climatiques ambiantes, puis chargé et
séparé comme dans la premiere série. La figure II1.3 (b) montre les formes et les tailles des
particules PP et HIPS apreés broyage en utilisant une grille ayant des mailles de 2 mm de
diametre. Apres le broyage, une séparation granulométrique a été réalisée, 42 % des granules

dans le mélange avaient des tailles entre 0,5 mm et 1 mm, et 58 % entre 1 mm et 2 mm.
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- Dans la série #3, le mélange a séparer a été broyé, neutralisé puis alimenté en continu
dans D’installation de séparation triboélectrostatique de la société Prodecologia. Toutes les
variables de controle de I’installation de séparation ont été définies comme dans les expériences
précédentes, a l'exception du temps de chargement. Dans ce cas, la trappe de sortie du dispositif
de charge était ouverte dés I’introduction des particules, la durée de chargement était alors

limitée au temps de passage des particules a travers le dispositif de charge.

- L'ensemble des expériences #4 a consisté a broyer des mélanges de PP et de HIPS, suivis
immédiatement d’une séparation triboélectrostatique. Avec la trappe de sortie ouverte, le
dispositif de charge de I’installation Prodecologia a été utilisé uniquement pour transférer le

mélange vers 1'unité de séparation a un débit de 2,5 g/s.

Dans la deuxieme partie de I'étude expérimentale, des échantillons de 200 g de mélanges
de PP et de HIPS ont été préparés sous forme de mélanges binaires de compositions différentes :
20 % PP - 80 % HIPS, 80 % PP - 20 % HIPS, 40 % PP - 60 % HIPS, 60 % PP - 40 % HIPS et
50 % PP - 50 % HIPS. Les granules tribochargés dans le broyeur ont été traités en utilisant la

méme procédure que dans I'ensemble des expériences #4 [141].

Apres chaque expérience, les produits collectés ont été transférés dans une cage de Faraday
connectée a un €lectrometre (marque Keithley Instruments, modele 6514), afin de mesurer la
charge des produits récupérés dans chaque compartiment. Apres la mesure de la charge, les
particules collectées dans chaque boite ont été séparées manuellement en fonction de la
différence de couleurs de chaque type de polymere, puis la masse des deux types de particules
présentes dans chaque compartiment a ét€é mesurée a 1'aide d'une balance électronique (marque
KERN PCB, résolution 0,001 g). La pureté et la récupération ont été calculés a 1'aide des

équations (III.1) et (IIL.2).

Toutes les expériences ont été réalisées dans des conditions climatiques stables, a des
températures comprises entre 23,4 °C et 25,1 °C et une humidité relative ambiante variant entre

54,6 % et 57,3 %.
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(b)
Figure IIL3. Tailles et formes des particules de PP et de HIPS : (a) avant et (b) apres réduction de tailles

(Diametre des mailles de la grille = 2 mm).

II1.1.2. Résultats et discussion

Dans tous les cas étudiés, la plupart des particules de PP se sont chargées négativement et
ont été récupérées dans le compartiment B1, tandis que la plupart des particules de HIPS se sont
chargées positivement et ont été collectées dans le compartiment B2. Le produit collecté dans
le compartiment B3 a été regroupé avec le compartiment B2, car il contient principalement des

particules de HIPS.

Dans l'ensemble des expériences #1, la récupération du PP n'a pas dépassé 78 % avec une
pureté de 91 % (Figure 111.4 (a)). En fait, les granules de PP qui ont une charge négative élevée
sont facilement déviés vers 1'électrode positive, tandis que les particules mal chargées tombent
librement dans le compartiment B2, ce qui détériore I'efficacité de la séparation. D’autre part,
la pureté du HIPS n'a pas excédé 80 % avec une récupération qui dépasse 90 %. La charge
massique enregistrée pour les produits récupérés dans les deux collecteurs B1 et B2 était égale

a - 6,05 nC/g pour le PP et + 4,5 nC/g pour le HIPS.
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Figure III. 4. Taux de pureté et de récupération du PP et du HIPS au point de fonctionnement optimal de
Uinstallation de séparation triboélectrostatique : (a) avant et (b) apres réduction de tailles. (Diamétre des
mailles de la grille = 2 mm, n; = 55 tr/min, t = 5 min, o = 35°, U =25 kV, = - 10°, nz = 40 tr/min,

0 =25 g/s)

Dans le cas de granules de tailles réduites (expérience #2), le PP et le HIPS ont été
caractérisés par des charges triboélectriques de - 12,3 nC/g et + 5,4 nC/g, respectivement.
Comme le montre la figure I11.4 (b), la réduction des tailles des particules conduit a de meilleurs
résultats de séparation : 98 % des granules de PP ont été récupérés avec une pureté de 87 %,

tandis que la récupération et la pureté du HIPS étaient respectivement de 88 % et de 98 %.

Les particules de PP acquierent une charge tres élevée au sein du dispositif de charge, ce
qui améliore l'action des forces du champ électrique qui les conduisent vers 1'électrode haute

tension, afin de les collecter dans le bac B1. Toutefois, il n’était pas possible d’atteindre des
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valeurs de pureté du PP et récupération du HIPS supérieures a 88 %. En effet, les particules de
HIPS et de PP de petites tailles ont tendance a former des agglomérats, qui sont déviées par la

suite vers 1’électrode haute tension car leur charge totale est de polarité négative.

Selon les résultats présentés sur la figure II1.5, 77 % des granules de PP ont été récupérés
dans le compartiment B1 avec une pureté de 92 %, et 93 % des granules de HIPS ont été
collectés dans le compartiment B2 avec une pureté de 79 %. Les résultats de I'ensemble des
expériences #3 montrent la faisabilité d'un fonctionnement continu du tribochargeur pour le
traitement de granules broyés et neutralisés de PP et de HIPS. En passant a travers le cylindre
creux métallique, les granules de tailles réduites atteignent des charges triboélectriques
similaires a celles acquises par les granules apres les avoir maintenus pendant 5 min dans le
dispositif de charge, soit environ — 6 nC/g pour le PP et + 4 nC/g pour HIPS. De cette facon,
l'efficacité du processus de la séparation triboélectrostatique en continu avec des granules de
tailles réduites est presque identique a celle obtenue avec des granules sans réduction de tailles
(expérience #1).

O PP D HIPS
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0 I | |
Pur Rec
Figure IIL.5. Taux de pureté et de récupération des particules de tailles réduites alimentées en continu
(Diamétre des mailles de la grille = 2 mm, n; = 55 tr/min, o = 35°, U =25 kV, = - 10° nz = 40 tr/min,
0 =25 g/s).

Les résultats présentés dans la figure II1.6 (expérience #4), montrent que 1'alimentation du
mélange juste apres le broyage semble améliorer le résultat de la séparation. La charge
accumulée lors du broyage et du passage des particules a travers le dispositif de charge était
suffisante pour extraire 98 % de PP avec une pureté supérieure a 94 %, et 95 % de HIPS avec

une pureté supérieure a 98 %. Les rapports charge/masse des deux produits étaient de - 6,62

nC/g et + 6,51 nC/g, pour le PP et le HIPS respectivement.
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Figure II1.6. Taux de pureté et de récupération des particules de tailles réduites chargées dans le broyeur

(Diamétre des mailles de la grille = 2 mm, o = 35°, U=25kV, p = - 10°, n2 = 40 tr/min, Q = 2,5 g/s).

La figure III.7 présente le taux de récupération et de pureté de chaque produit suivant la
composition du mélange. Les résultats montrent que la composition du mélange initialement
introduit dans le broyeur a une influence certaine sur la charge et la séparation €lectrostatique.
Les meilleurs résultats ont été obtenus dans le cas ou le mélange est équilibré avec des puretés
obtenues supérieures a 96 %. Une bonne séparation est également obtenue pour un mélange
composé de 40 % de PP et 60 % de HIPS ; dans ce cas 99 % des granules de PP ont été récupérés
avec une pureté supérieure a 91 % tandis que le HIPS était caractérisé par une pureté de 99 %

pour un taux de récupération de 93 %.

Dans le cas ou un type de polymere est majoritaire (les cas 20 % PP — 80 % HIPS et 80 %
PP — 20 % HIPS), les conditions de chargement sont mauvaises et les résultats de la séparation
seront modifiés. Pendant le broyage, il y a beaucoup plus d’impacts entre particules de méme
nature, car les mélanges ne contiennent que 20 % de la seconde matiere. La probabilité
d'impacts entre particules de natures différentes est tres faible. Dans ce cas, une fraction des
particules se charge négativement et les autres positivement, donc certaines seront collectées

dans la boite B1 et d'autres dans les boites B2, B3 dégradant le rendement de la séparation.
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Figure IIL.7 Evolution des taux de (a) pureté et (b) récupération des particules de PP et HIPS en fonction de la
composition du mélange (Diamétre des mailles de la grille = 2 mm, a = 35°, U=25kV, p = - 10°,
nz = 40 tr/min, Q = 2,5 g/s).

I11.2. Chargement des matériaux polymeres dans le broyeur

Ce travail est divisé en deux parties. La premiere vise a évaluer la possibilité d'utiliser le
broyage en tant qu'opération simultanée de réduction de tailles et de chargement triboélectrique.
La seconde partie a pour but d’évaluer I'effet de la taille des particules obtenues en fonction du
diametre des mailles des grilles utilisées ; sur I’efficacité du processus de charge et de

séparation électrostatique.
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I11.2.1. Effet de la charge générée lors du broyage

Deux processus de séparation triboélectrostatique ont été comparés. L'objectif spécifique
des expériences était de mettre en évidence l'effet de la charge générée lors du broyage sur

l'efficacité de la séparation électrostatique [142,143].
I11.2.1.1. Procédure expérimentale

L'étude a été réalisée sur deux types de polymeres, le PC-ABS et le PVC provenant de
déchets d'équipements électriques et électroniques (DEEE). Les expériences commencent par
un découpage des polymeres en morceaux a l'aide d'une scie a ruban (Metabo, BAS 261
Precision). Ensuite, une masse initiale de 500 g de morceaux de polymere contenant des
quantités égales de PC-ABS (Figure I1.2 (a)) et de PVC (Figure I1.2 (¢)) a été introduite dans la
trémie d’alimentation du broyeur. Afin d’obtenir un mélange de tailles moyennes comprise
entre 3 mm et S mm, une grille de 5 mm de diametre de mailles a été utilisée. Pendant 1'opération
de broyage, les lames rotatives du broyeur cisaillent et brassent les morceaux de polymere, par
conséquent, un transfert de charge se produit grace a des collisions répétées et des frottements
entre les particules de polymere. Apres un temps de séjour de 40 s dans la chambre de coupe,

une masse de 300 g a été collectée dans le bac de récupération du broyeur.

Deux séries d’expériences distinctes ont été conduites. Dans la premiere série, le mélange
granulaire récupéré dans le broyeur (Figure II1.8) a d'abord été soumis a une opération de
neutralisation de charge, pour éliminer les charges accumulées durant le broyage, a I'aide d’un
neutralisateur de charge (paragraphe I1.1.3 ; Figure I1.5). Les particules neutralisées ont ensuite
¢té tribochargées pendant 5 minutes puis séparées dans [D’installation de séparation

triboélectrostatique de la société Prodecologia.

Dans une autre série d'expériences, le mélange granulaire récupéré dans le broyeur a été
immédiatement transféré vers le séparateur électrostatique a électrode cylindrique tournante,
sans passer par son dispositif de charge. Ainsi, le mélange a séparer a été déposé directement

sur la goulotte oscillante du séparateur.

A la fin de chaque expérience, la charge et la masse des produits séparés ont été mesurées
a l'aide d'une cage de Faraday connectée a un électrometre et d’une balance électronique. Les
taux de pureté et de récupération des matériaux granulaires présents dans chaque bac de

récupération ont été calculés afin de déterminer 1’efficacité de la séparation triboélectrostatique.
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Toutes les expériences ont été réalisées a des températures comprises entre 15 °C et 19 °C
et une humidité relative ambiante variant entre 38 % et 55 %. Les résultats sont rapportés
comme une valeur moyenne de trois essais et les barres d'erreur indiquées représentent 1'erreur

expérimentale.

Figure IIL.8. Tailles et formes du mélange PC-ABS / PVC obtenu aprés broyage (Diamétre des mailles de la
grille = 5 mm).

II1.2.1.2. Résultats et discussion

En bon accord avec leur position dans la série triboélectrique, les particules de PVC se sont
chargées négativement et ont été récupérées dans le compartiment B1, tandis que les particules
de PC-ABS se sont chargées positivement et ont été collectées dans le compartiment B2. Le
produit collecté dans le compartiment B3 a été regroupé avec les granules récupérés en B2 car

il contient principalement des particules de PC-ABS.

Les résultats de la comparaison expérimentale entre les échantillons neutres tribochargés
pendant 5 minutes dans le chargeur a pales tournantes et les échantillons tribochargés dans le
broyeur et immédiatement transférés vers le séparateur électrostatique a électrode cylindrique

tournante sont présentés sur la figure IIL.9.

Le mélange chargé dans le chargeur a pales tournantes €tait caractérisé par des puretés de
95 % pour les particules de PVC et de 90 % pour le PC-ABS, et des récupérations de 89 % et
94 % pour le PVC et le PC-ABS respectivement. Il a été constaté que la séparation du mélange
juste apres le broyage améliore le résultat de la séparation. La charge accumulée par impact
entre les particules lors du broyage était suffisante pour extraire 96 % de PVC avec une pureté
de 99 % et extraire 98,5 % de PC-ABS avec une pureté dépassant 97 %. L’utilisation du broyeur
en tant qu’installation de réduction de tailles et de tribochargement présente un triple avantage :
réduction du temps de traitements des déchets, amélioration de la qualité de séparation

électrostatique, et enfin la diminution du cout du procédé en se passant du tribochargeur.
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Figure II1.9. Comparaison des taux de pureté et de récupération des particules de PVC et de PC-ABS
tribochargées dans le broyeur ou dans le chargeur a pales tournantes (Diamétre des mailles de la grille = 5 mm,

o=35°U=25kV, p=-10° nz =40 tr/min, Q = 2,5 g/s).

I11.2.2. Effet du diametre de mailles de la grille du broyeur

Quatre séries d'expériences ont ét€ menées pour étudier 1'effet du diametre de mailles de la
grille du broyeur et la distribution granulométrique des mélanges obtenus, sur la charge
triboélectrique générée durant le broyage et sur l'efficacité de la séparation électrostatique
[142,143].

I11.2.2.1. Procédure expérimentale

Quatre grilles de broyeur de différents diametres de mailles 2 mm, 3 mm, 5 mm et 7 mm
ont été comparées. L’étude a été réalisée sur des morceaux de polymere de PC-ABS (Figure I1.2
(a)) et de HIPS (FigureIL.2 (b)), récupérés des déchets d'équipements électriques et
¢lectroniques et découpés a l'aide d’une scie a ruban. Les morceaux de polymere ont été
préparés sous forme de mélanges binaires de 300 g et introduits dans le broyeur, la durée de
séjour des particules dans la chambre de coupe dépend du diametre des mailles de la grille
sélectionnée. Apres un certain temps de séjour, une masse de 200 g a été récupérée du broyeur
et immédiatement transférée vers le séparateur électrostatique a électrode cylindrique tournante

comme illustré dans le schéma de la figure III.10.

Dans les quatre séries d’expériences, les mélanges granulaires obtenus apres broyage

N

(Figure III.11) n'ont pas été soumis a une neutralisation de charge ou a un chargement
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supplémentaire par effet triboélectrique. La charge acquise lors du broyage était suffisante pour

leur séparation.

Une analyse granulométrique a été effectuée apres chaque expérience a 1'aide d'un tamis
vibrant (marque Retsch, modele AS200 basic) pour déterminer la distribution granulométrique
dans chaque boite de collecte. La charge, la masse et les taux de pureté et de récupération des
matériaux granulaires séparés ont ét¢ mesurés afin de déterminer 1’efficacité de la séparation

triboélectrostatique pour chaque classe de tailles.

Déchets de plastique

Scie a ruban

Broyeur

¥

Séparateur électrostatique

Produit A Produit B

Bl B2/ B3
Masse / Charge DiStl‘ib!.ltiOIl Masse / Charge Distribution
Pureté / Récupération| | de taille Pureté / Récupération| | de taille

Figure II1.10. Flux de traitement des déchets de polymére.

Figure II1.11. Photographies des mélanges PC-ABS / HIPS obtenus apres broyage avec une grille de : (1)
2 mm de diamétre de maille ; (2) 3 mm de diamétre de maille ; (3) 5 mm de diameétre de maille ; (4) 7 mm de

diametre de maille.
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II1.2.2.2. Résultats et discussion

Dans toutes les expériences, les particules de HIPS ont acquis une charge négative lors du
broyage et ont été attirées par 1'électrode haute tension de polarité positive et collectées dans le
compartiment B1, tandis que les particules PC-ABS se sont chargées positivement et ont été

collectées dans les compartiments B2, B3.

La figure III.12 compare la pureté et la récupération des produits PC-ABS et HIPS obtenus
dans les quatre séries d'expériences. Dans le cas d'un broyage fin en utilisant une grille de 2 mm
de diametre, la récupération de HIPS et la pureté de PC-ABS ne dépassent pas 88 %. En fait,
des particules de tailles comprises entre 0,25 mm et 1 mm sont générées lors du broyage, les
particules fines de charges opposées se combinent et forment des agglomérats dégradant ainsi
la pureté du PC-ABS. Les charges massiques des produits étaient de - 2,69 nC/g et de 4,18 nC/g
pour le HIPS et le PC-ABS respectivement.

Pour la deuxieme série d'expériences, 'augmentation du diametre des mailles a 3 mm
entraine une diminution de la présence des particules sous millimétriques dans le mélange. En
conséquence, moins d'agglomérats de particules ont été générés et la pureté des produits a
augmenté a 90 % pour le PC-ABS et a 98 % pour le HIPS avec des taux de récupération de
98 % et 90 % respectivement. Les charges massiques des produits collectés étaient de

- 2,52 nC/g pour le HIPS et de 3,87 nC/g pour le PC-ABS.

Le broyage avec une grille de 5 mm de diametre a donné des résultats encore meilleurs.
96 % des particules de HIPS étaient récupérées avec une pureté de 99 %. Pour les particules de
PC-ABS, les taux de récupération et de pureté étaient d'environ 99 % et 95 % respectivement.
Les particules ont été caractérisées par des charges de - 2,37 nC/g pour le HIPS et de 3,23 nC/g
pour le PC-ABS.

Avec une grille de 7 mm de diametre, les particules de HIPS et de PC-ABS ont acquis des
charges de - 1,97 nC/g et de 2,76 nC/g respectivement. Par conséquent, le champ électrique
généré entre 1'électrode haute tension et 1'électrode mise a la terre n'était pas suffisant pour attirer
les grosses particules de HIPS (tailles > 7 mm), elles tombent donc dans le collecteur réservé

au PC-ABS, réduisant la récupération de HIPS et la pureté de PC-ABS a environ 90 %.
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Figure II1.12. Taux de pureté et de récupération des particules de : (a) HIPS et (b) PC-ABS en fonction du
diametre des mailles de la grille du broyeur (a = 35°, U =25 kV, f = - 10°, n, = 40 tr/min, Q = 2,5 g/s).

Le temps de séjour du mélange dans la chambre de broyage diminue avec 'augmentation
du diametre de la grille, donc la charge acquise par les particules diminue également
progressivement. Pour une grille de 7 mm de diametre, 30 s suffisent pour récupérer 200 g de
mélange granulaire broyé, 60 s est le temps nécessaire pour obtenir la méme masse pour un
diametre de 5 mm, tandis que pour les petites tailles 3 mm et 2 mm, il faut environ 100 s et

130 s respectivement.

Il a été observé pendant les expériences que l'électrode haute tension se couvre d’une
couche de particules fines de HIPS. Dans le cas d'un broyage a 7 mm ou 5 mm de diametre de
maille, environ 5 % a 6 % de la masse de HIPS collent a la surface de I’¢lectrode ; la charge de

ces particules est d'environ - 5,92 nC/g et - 6,56 nC/g respectivement. Par ailleurs, pour des
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grilles de 3 mm ou 2 mm de diametre, 14% a 16% de la masse totale de HIPS adherent a la
surface de I'électrode avec une charge d'environ - 12 nC/g. Par ailleurs, ces résultats montrent
que la charge accumulée par les particules est tres probablement surfacique, puisque la charge
par unité de masse augmente avec I’accroissement de la surface totale des particules lorsque la

taille des particules diminue.
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Figure II1.13. Distribution des tailles des particules collectées dans les bacs Bl, B2, B3 et sur la surface de
I’électrode HT pour une grille de : (a) 2 mm de diamétre de maille ; (b) 3 mm de diamétre de maille ; (c) 5 mm

de diamétre de maille ; (d) 7 mm de diamétre de maille.

Les résultats de I’analyse granulométrique (Figure I1I.13) montrent que le broyage génere
des mélanges avec une large distribution de tailles. Dans les quatre cas étudiés, les boites de
collecteur B1 et B2 ont la méme distribution de tailles. En regle générale, les grosses particules
ont été récupérées dans B1 ou B2 selon la polarité de leur charge. Les petites particules,
caractérisées par une charge triboélectrique tres élevée, ont été collées a la surface de I'électrode
cylindrique tournante puis éliminées par la brosse et collectées dans B3, ou alors sur I'électrode
haute tension. Dans ce dernier cas, la formation d'une couche compacte de particules isolantes
peut perturber le processus de séparation électrostatique en raison de la déformation des lignes

de champ électrique.
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Notons enfin que ces essais ont été conduits au point optimal de fonctionnement du
séparateur qui a été déterminé pour des mélanges granulaires obtenus avec une grille du broyeur
de diameétre de mailles de 5 mm. En effet, dans un fonctionnement en un milieu industriel, le

broyage est plus grossier pour réduire la consommation énergétique et la durée de cette phase.
I11.3. Conclusions

(1) Le chargeur présenté dans ce chapitre se caractérise par sa simplicité mécanique et ses
faibles besoins en énergie par rapport a d'autres dispositifs de charge triboélectrique.
Cependant, lors du traitement des granules de tailles moyennes entre 3 mm et 6 mm, une charge

triboélectrique optimale nécessite une durée de chargement relativement longue.

(2) La classe granulométrique des particules est un facteur important influencant le résultat
de la charge et la séparation triboélectrostatique. La réduction des tailles des particules améliore
l'efficacité du chargement triboélectrique, les résultats expérimentaux confirment que des
particules de tailles réduites peuvent obtenir suffisamment de charge pendant leur transfert en
continu a travers le dispositif de charge pour étre séparées par le séparateur €lectrostatique a

électrode cylindrique tournante.

(3) La composition du mélange a une grande influence sur la charge et la séparation
électrostatique. Les puretés et les récupérations des produits varient avec la composition des

mélanges granulaires a séparer.

(4) L'alimentation du mélange granulaire juste apres le broyage améliore le résultat de la
séparation électrostatique. Pendant le broyage, les granules acquierent des niveaux de charge
élevés ce qui facilite leur séparation électrostatique, le principal mécanisme de charge étant les
impacts particule-particule, ni la nature des parois du broyeur, ni celle des couteaux du broyeur

n'influe sur le résultat du processus.

(5) Le choix de la grille du broyeur peut jouer un rdle important sur la distribution
granulométrique des granules, sur le temps de traitement ainsi que sur la charge générée pendant

le broyage.

N

(6) Le séparateur électrostatique a cylindre tournant a prouvé son efficacité dans le
traitement des mélanges avec une large distribution de tailles, mais la présence de particules
sous millimétriques, de tailles typiques entre 0,25 mm et 1 mm a un effet négatif sur le processus
de séparation ¢€lectrostatique. En effet, ces particules s’agglomérent avant de former une couche

sur la surface des électrodes, ce qui dégrade la qualité de la séparation.
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Le plasma, quatriecme état de la matiere, un plasma atteint généralement plusieurs millions de
degrés. Mais il existe aussi des plasmas froids, qu'on utilise de plus en plus pour I’éclairage, la

médecine et la propulsion spatiale.

Sources : https://plasmachemistry.wordpress.com/

https://lejournal.cnrs.fr/articles/les-plasmas-froids-rechauffent-linnovation
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https://lejournal.cnrs.fr/articles/les-plasmas-froids-rechauffent-linnovation

Chapitre IV Modification des propriétés triboélectriques des polymeres par DBD

Chapitre 1V

Modification des propriétés triboélectriques des polymeres

par une décharge a barriere diélectrique

Une décharge a barriere diélectrique (DBD) s’établit entre deux électrodes métalliques
séparées par un gaz et par au moins une couche d’un matériau a propriétés di€lectriques. Cette
derniére joue le role d’un condensateur en série avec le plasma. Ainsi, I’accumulation de
charges a la surface de la barriere diélectrique entraine une chute de la différence de potentiel

entre les deux électrodes et évite le passage a I’arc [144].

Les décharges a barriere diélectrique sont connues pour €tre une excellente source de
plasma pour le traitement de surface [144,145]. Par exemple, il est rapporté dans la littérature
que le traitement par DBD change a la fois la morphologie de surface et la composition

chimique de surface des polymeres traités [146].

Au cours d’un traitement DBD, des radicaux, des ions et des photons se produisent. Ces
especes réagissent avec la surface du polymere en modifiant ses propriétés mécaniques,
électriques et optiques. Un polymere exposé a un plasma subit des réactions qui engendrent un
changement de la composition et la structure de quelques couches moléculaires de la surface,
une augmentation de la rugosité du polymere et de son énergie de surface. La DBD influe aussi
sur la mouillabilité des polymeres permettant de les rendre hydrophobes ou hydrophiles [147-

149].

Les chercheurs ont démontré que cette combinaison de changements influence les
propriétés triboélectriques des matériaux isolants [150-154]. La rugosité de surface, par
exemple, augmente le nombre de points de contact a la surface des polymeres, et comme
rapporté par Neagoe et al. [155], la charge électrique acquise par frottement augmente
également. La mouillabilité se manifeste par la présence d'une fine couche d'eau superficielle
qui facilite le transfert de charge entre les deux corps, augmentant ainsi la capacité de

tribocharge

Ce chapitre décrit en premier lieu les parameétres de la DBD qui influencent 1’efficacité du
traitement de surface et la charge triboélectrique des matériaux granulaires. Un systeme de DBD
dynamique est ensuite présenté. Il est dédi¢ au fonctionnement continu, en vue d’évaluer le

potentiel d’application de cette technologie dans l'industrie du recyclage pour améliorer la
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séparation triboélectrostatique des polymeres mixtes des déchets d'équipements électriques et

électroniques.

IV.1. Décharge a barriere diélectrique statique

La premicre partie de I’étude a comme objectif la mise en évidence de I'effet des principaux
parametres de fonctionnement du réacteur DBD sur la charge triboélectrique des matériaux

granulaires exposés au plasma [156].

IV.1.1. Procédure expérimentale

Les expériences ont été menées sur des échantillons de 20 g de PE de tailles comprises
entre 2 mm et 5 mm, issues de déchets d’équipements électriques et électroniques (Figure 1.1
(e)). Pour chaque expérience, I’échantillon a tout d’abord été traité par une DBD atmosphérique
créée a I’aide du banc d’essais précédemment présenté dans le paragraphe I1.2.1.1 (Figure IL.5).
Apres 3 secondes d'exposition a la DBD (durée fixée a partir des résultats des essais
préliminaires), les particules ont été chargées par effet triboélectrique en étant placées dans un
dispositif de charge vibrant composé d'un récipient en acier inoxydable fixé sur un systeme
vibrant (paragraphe 11.3.1 ; Figure 11.8). La durée du tribochargement était égale a 1 min et
I’amplitude des vibrations fixée a 3 mm. La charge triboélectrique acquise par chaque
échantillon a ensuite été mesurée a l'aide d'une cage de Faraday connectée a un électrometre

(paragraphe I1.5, Figure I1.13).

Un signal de forme carrée a été utilisé dans les expériences présentées dans ce chapitre. Ce
type de signal provoque ’effet le plus significatif sur la charge triboélectrique des particules,
car I’énergie transférée par la décharge avec un signal carré est la plus €levée par rapport aux

autres signaux [152].

L’influence des paramétres gouvernant la DBD sur la charge triboélectrique des particules
de PE a été étudiée. Les facteurs examinés sont : la tension appliquée U, la fréquence du signal
appliqué aux électrodes f, la distance entre les électrodes d, 1’épaisseur de la barriere
diélectrique e et I'arrangement de la barri¢re diélectrique dans 1’espace inter-électrodes. L’étude
a été menée en variant un facteur a la fois, et en fixant tous les autres parametres aux valeurs de

références.
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IV.1.2. Résultats et discussion

Toutes les expériences ont été effectuées a une humidité ambiante relative de 53,2 % a
60 % et une température de 17 °C a 18,7 °C. Pour chaque expérience, trois essais ont été

effectués dont la valeur moyenne a été utilisée pour tracer les courbes.

IV.1.2.1. Influence de la tension appliquée

L’effet de la tension appliquée sur le comportement triboélectrique des particules de PE a
été étudié. La tension appliquée aux électrodes de la cellule DBD a été variée de 15 kV jusqu’a
30 kV par pas de 3 kV, les autres parametres de la DBD ont été maintenus constants (f= 800 Hz,

d=11mm,e=4mm,t=35).

Les résultats montrent que la charge triboélectrique des particules s’est nettement
améliorée apres traitement par DBD (Figure IV.1). Plus la tension appliquée est élevée, plus la
charge acquise par les particules est grande. Un maximum est atteint pour une tension de 24 kV,
a partir de cette valeur, la charge reste quasiment constante. L’effet de la DBD est plus efficace
pour de hautes valeurs de tensions. En effet, lorsque la tension augmente, la décharge devient
plus énergétique avec une zone d’activité plus importante. Ce caractere énergétique élevé
génere des changements accrus des propriétés de surface des granules et par conséquent sur
leurs propriétés triboélectriques. Par ailleurs, I’augmentation de la tension intensifie le régime
filamentaire de la DBD, ce qui a pour conséquence d’accroitre le nombre de micro-décharges

en contact avec la surface des particules et de modifier les caractéristiques de surface.

Tension (kKV)

Sans DBD 15 18 21 24 27 30
i, - L

Charge massique (nC/g)
&

—
=

-12

Figure IV.1. Variation de la charge des particules de PE en fonction de la tension pour f = 800 Hz, d = 11 mm,

e=4mm,t=3s.
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1V.1.2.2. Influence de la fréquence du signal

La figure IV.2 présente 1’évolution de la charge massique en fonction de la fréquence de la
tension appliquée. La fréquence du signal a été variée de 200 Hz a 1000 Hz par pas de 200 Hz
et de 1000 Hz a 2000 Hz par pas de 500 Hz. Les autres parametres de réglage sont maintenus

constants (U=24kV,d=11 mm, e =4 mm, = 3 s).

Les résultats montrent que le traitement par DBD conduit a une augmentation importante
de la charge triboélectrique générée par rapport aux échantillons non-traités. Toutefois, il
semble que la fréquence n’a pas une grande influence sur I’efficacité du traitement DBD. La
charge triboélectrique reste quasiment constante quelle que soit la valeur de la fréquence du

signal dans la gamme 200 Hz - 2000 Hz.
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Figure IV.2. Influence de la fréquence du signal sur la charge des particules de PE pour U = 24 kV, d = 11 mm,

e=4mmett=3s.
IV.1.2.3. Influence de la distance inter-électrodes

Afin de mettre en exergue ’effet de la zone d'air entre les barriéres diélectriques sur
I’efficacité du traitement DBD, la distance entre les deux électrodes (Figure IV.3) a été variée
de 10 mm a 17 mm. Des plaques de verre de 4 mm d'épaisseur ont été utilisées comme barrieres
diélectriques, la tension appliquée aux électrodes et la fréquence ont été gardées constantes,

respectivement égales a 24 kV et 800 Hz.
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Figure IV.3. Schéma de la cellule DBD.
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La figure IV.4 montre la charge massique des particules de PE pour les cinq distances
étudiées. La charge triboélectrique augmente avec la distance, elle atteint un maximum pour
une distance de 13 mm. Pour cette distance inter-électrodes, la zone d’air est de 5 mm ; elle est
suffisante pour initier une décharge consistante (niveau de ramification élevé) avec une tension
de 24 kV. Au-dela de cette valeur, la charge a tendance a diminuer. Ainsi, I'augmentation de la
distance inter-électrodes modifie la distribution du champ électrique qui devient insuffisant
pour ioniser la zone d'air entre les barrieres diélectriques. De ce fait, les distances plus grandes

nécessitent I'utilisation d'amplitudes de tension plus élevées pour renforcer le champ électrique.

Distance (mm)

0 T T T T T 1
Sans DBD 10 11 13 il 17
14— i

Charge massique (nC/g)

Figure IV.4. Variation de la charge des particules de PE en fonction de la distance inter-électrodes (U = 24 kV,
f=800Hz, e =4 mm, t=23s).

IV.1.2.4. Influence de I'épaisseur de la barriere diélectrique

Pour étudier ’effet de I’épaisseur de la barriere sur le comportement triboélectrique des
particules de PE apres le traitement DBD, des plaques de verre de trois épaisseurs différentes,
3 mm, 4 mm et 5 mm, ont ét¢ utilisées. La zone d’air est restée inchangée 5 mm ainsi que les

autres parametres de la DBD (U =27 kV, f=800 Hz, d = 13 mm, t = 3 s).

Les résultats de la figure IV.5 montrent que la charge triboélectrique la plus élevée est
obtenue avec la barriere la plus mince (3 mm). Cette baisse de la charge triboélectrique des
particules traitées par DBD est due au fait que 1'impédance du diélectrique augmente avec

I'épaisseur de la barriere. Cette augmentation de I’impédance conduit a une diminution du
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courant de décharge. L'énergie de la décharge étant liée a l'intensité du courant de décharge,
une diminution de ce dernier affaiblit la puissance transmise dans le plasma, il en résulte alors

une réduction de I’efficacité du traitement par DBD.

Epaisseur de la barriére (mm)
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Figure IV.5. Variation de la charge des particules de PE en fonction de l'épaisseur de la barriére diélectrique

(U=27kV,f=800Hz, d =13 mm, t =3 s).
IV.1.2.5. Influence de la configuration de la barriére diélectrique

La figure IV.6 présente la charge massique des particules de PE traitées dans un gap d’air
de 5 mm avec différentes configurations de barrieres de 3 mm d'épaisseur. La premiere
configuration correspond a I’utilisation de deux barriéres diélectriques recouvrant les deux
¢lectrodes a la fois, tandis que les deux autres configurations correspondent a I’utilisation d’une
seule barriere couvrant soit 1’¢lectrode active (connectée a la haute tension) soit I’électrode

reliée a la terre.

Les résultats montrent que le réacteur a presque la méme efficacité dans les deux premiers
cas. La charge massique est lIégerement plus faible (en valeurs absolues) pour la configuration
avec une seule barriere diélectrique mise en contact avec 1'électrode mise a la terre (troisieme
cas). La morphologie de la décharge change dans le cas ou seule 1'électrode reliée a la terre est
couverte par le diélectrique (Figure IV.7), pour lequel une forte localisation des filaments a été
observée. Ce phénomene ne s'est pas produit dans le cas ou le diélectrique est positionné du
coté de I’¢lectrode active, cela est peut-€tre di au fait que les particules de PE dispersées sur
toute la surface de 1'électrode mise a la terre forment une couche diélectrique qui empéche le

passage de toutes les charges électriques de la décharge vers la terre. Cependant, la position de
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la barriére di¢lectrique dans 1’espace inter-électrodes a une faible influence sur le processus de

traitement des particules.

-3

-

5 Hvé

T ‘a‘ ——

= Ll

G -

Charge massique (nC/g)

|

|

Configuration des barriéres dielectriques

Figure IV.6. Variation de la charge des particules de PE pour différentes configurations de la barriéere

diélectrique (U =27 kV, f=800 Hz, d = 13 mm, e = 3 mm, t = 3 s).

Figure IV.7. Photographies de la DBD pour les trois arrangements de barriéres : (a) Les deux électrodes
couvertes par un diélectrique ; (b) L'électrode supérieure est couverte par le diélectrique et (c) L'électrode

inférieure est couverte par le diélectrique.

IV.2. Décharge a barriere diélectrique dynamique

L'idée de ce travail découle des conclusions rapportées dans le paragraphe IV.1.2.5. 11 a été
prouvé que le réacteur DBD a quasiment la méme efficacité, que les deux électrodes soient
couvertes d'un diélectrique ou seule I’¢électrode supérieure. Ces considérations nous ont incités
a réaliser un banc expérimental de traitement de surface des matériaux granulaires par DBD
adapté au fonctionnement continu, facilitant ainsi, 'association du traitement par plasma au
processus de séparation triboélectrostatique, et l'intégration de cette opération dans un

processus industriel continu.
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IV.2.1. Procédure expérimentale

Le prétraitement de surface des particules de PE a été réalisé en continu dans le réacteur de
DBD dynamique décrit dans le paragraphe 11.2.1.2. Le matériau granulaire a traiter a été
dispersé sous forme de monocouche sur la surface du convoyeur a bande métallique mise a la
terre au moyen d’une goulotte oscillante (Figure I1.6). Le convoyeur entraine les particules de
PE a travers l'espace DBD. Les particules sont ensuite collectées dans un bac et introduites dans
le chargeur a vibrations ou I'amplitude des vibrations est réglée a 3 mm et la durée de charge a
1 min. La charge des particules a été mesurée a l'aide d'une cage de Faraday connectée a un

électrometre (Keithley Instruments, modele 6514).

Toutes les expériences ont été effectuées a une humidité ambiante relative de 31 % a 58 %

et une température de 18 °C a 21 °C.

IV.2.2. Etude paramétrique

Dans un premier temps, 1’étude s’est portée sur l'influence de chaque variable de contrdle
du banc expérimental sur l'efficacité du traitement par DBD des particules de PE. Le but a été
de déterminer la valeur optimale de chaque variable, et définir ensuite la configuration du banc
d’essais pour laquelle la charge acquise par les particules serait la plus élevée. Les facteurs
considérés dans cette étude sont : la tension appliquée U, la fréquence de la haute tension
appliquée f, la distance entre les électrodes d, 1'épaisseur de la barriere diélectrique e, ainsi que
la vitesse du convoyeur v qui conditionnera le temps d’exposition a la DBD. Le domaine de
variation des variables de contrdle a été fixé soit par les limites physiques des dispositifs soit
par des essais préliminaires comme indiqué dans le tableau IV.1. L'effet de I'humidité relative

sur l'efficacité du traitement DBD a également été étudié [157].

Tableau IV.1. Domaine de variation des parametres de la DBD.

Variable Minimum | Maximum
U (kV) 15 30
f(Hz) 50 2000
d (mm) 11 14
e (mm) 3 5
viemss) |3 12,2
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1V.2.2.1. Effet de la haute tension appliquée

La figure IV.8 représente l'influence de la haute tension appliquée aux électrodes sur la
charge des particules de PE traitées dans un gap d’air de 7 mm en utilisant une barriere
dié¢lectrique de 4 mm d’épaisseur et une fréquence de 800 Hz. La vitesse linéaire du convoyeur
qui transporte les particules a travers la zone de DBD a été fixée a 4,7 cm/s soit un temps

d’exposition de 3,4 s.

Les résultats montrent que la charge triboélectrique augmente progressivement avec la
tension appliquée. A partir de 18 kV, le champ appliqué devient suffisamment élevé pour initier
une décharge suffisamment énergétique pour que le traitement de surface devient efficace.
Ainsi, la charge massique des particules de PE non traitées était d'environ — 4 nC/g, et atteignait

- 12 nC/g apres traitement DBD a 30 kV.

Tension (KV)

Sans DBD 15 18 21 24 7 30
i, R — |

4 D

Charge massique (nC/g)

-14
Figure IV.8. Evolution de la charge massique des particules de PE avec la tension appliquée pour f = 800 Hz,
d=11mm,e=4mm,v=47cm/s, t =34s.
1V.2.2.2. Effet de la fréquence
L'effet de la fréquence sur la charge acquise par les particules de PE apres le traitement au
plasma peut étre examiné sur la figure IV.9. Les expériences ont été réalisées dans un gap d’air

de 7 mm (d = 11 mm) avec une barriere diélectrique de 4 mm d'épaisseur, la haute tension a été

réglée a 21 kV et la vitesse du convoyeur a 4,7 cm/s.

Les résultats semblent difficiles a interpréter. La charge triboélectrique acquise par les

particules de PE soumises a une décharge a barriere diélectrique a été significativement
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modifiée, cependant, 1'effet de la fréquence reste treés réduit dans le domaine de variation
considéré dans cette €tude.

Fréquene (Hz)

Sans
DBD 50 100 200 400 600 800 1000 1500 2000

Charge massique (nC/g)

Figure IV.9. Charge massique pour différentes valeurs de fréquence (U = 21 kV, d = 11 mm, e = 4 mm,
v=4,7cm/s, t = 3,4 5).

1V.2.2.3. Effet de la distance inter-électrodes

L’effet de la distance entre 1'électrode active et le convoyeur mis a la terre sur l'efficacité
du traitement DBD continu, est analysé dans cette section. La tension appliquée, la fréquence
du signal, la vitesse du convoyeur ainsi que I’épaisseur de la barriere diélectrique utilisée ont

été maintenues constants a 21 kV, 400 Hz, 4,7 cm/s (t = 3,4 s) et 4 mm respectivement.

Distance (mm)

Sa SDTD 11 12 13 14

=
=

Charge massique (nC/g)

-10

Figure IV.10. Variation de la charge massique en fonction de la distance inter-électrodes (U = 21 kV,

f=400Hz, e =4 mm, v =47 cm/s, t = 3,4 s).
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Les résultats de la figure IV.10 montrent que la charge triboélectrique acquise apres
traitement par DBD a tendance a diminuer avec I'augmentation du volume de la décharge. Cela
est dii, comme évoqué précédemment, au fait que la décharge devient moins énergétique avec
I’augmentation de la zone d’air entre les électrodes. Le champ appliqué est faible pour que les
¢lectrons libres acquicrent assez d’énergie pour ioniser les molécules du gaz dans 1’espace inter-
électrodes. Les distances inter-électrodes plus importantes nécessitent des amplitudes de
tension plus élevées pour injecter la méme énergie dans la décharge. Sur la base de ces résultats,

la distance entre les €lectrodes a été maintenue a 11 mm pour le reste des expériences.
1V.2.2.4. Effet de 1'épaisseur de la barriere diélectrique

Trois plaques en verre de différentes épaisseurs (3 mm, 4 mm, 5 mm) ont ét€ comparées
en vue d'étudier 1'influence de ce facteur sur la charge triboélectrique des particules de PE. Les
résultats présentés sur la figure IV.11 ont été obtenus pour un signal carré de 21 kV, 400 Hz, la
vitesse du convoyeur et le gap d’air sont restés inchangés et maintenus égaux a 4,7 cm/s

(t=3,4 s) et 7 mm respectivement.

L’efficacité du traitement par DBD augmente avec 1’épaisseur de la barri¢re utilisée, la
charge des particules non-traitées étant de 1'ordre de - 2 nC/g, elle augmente de plus de 275 %
lorsqu'une barriere de verre de 5 mm d'épaisseur est utilisée. Les résultats montrent que la
charge la plus élevée est obtenue pour la barriere la plus épaisse ; une augmentation de la valeur
de la charge triboélectrique des particules traitées de - 5,37 nC/g a - 7,76 nC/g est obtenue en
passant d’une barriere de 3 mm a une barriere de 5 mm, ce qui contredit les conclusions
présentées dans le paragraphe IV.1.2.4.

Epaisseur (mm)
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Figure IV. 11. Variation de la charge massique en fonction de I’épaisseur de la barriére diélectrique

(U=21kV, f=400 Hz, gap d’air = 7 mm, v = 4,7 cm/s, t = 3,4 s).
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Figure IV.12. Oscillogramme tension-courant pour : (a) Une barriére diélectrique de 3 mm ; (b) Une barriere
diélectrique de 4 mm ; (c) Une barriére diélectrique de 5 mm.

Dans le cas du réacteur de DBD statique ou les deux électrodes sont couvertes d'une

barriere diélectrique en verre, la charge des particules de PE tend a diminuer avec

l'augmentation de 1'épaisseur de la barriere. Car, la puissance consommée diminue avec

I’augmentation de 1’épaisseur du diélectrique pour les mémes conditions. Cependant, sur la
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figure IV.12 on voit que I’amplitude des pics de courant de décharge est plus conséquente
lorsque la DBD est mise en ceuvre avec une barriére épaisse. En revanche, le nombre de pics
de courant diminue avec 1’augmentation de 1’épaisseur du diélectrique, les impulsions de

courant sont plus nombreuses lorsque la DBD est générée avec la barriere la plus fine.
1V.2.2.5. Effet de la vitesse linéaire du convoyeur

La figure IV.13 illustre 1'effet de la vitesse du convoyeur sur la charge triboélectrique des
particules de PE exposées au plasma d’une DBD. Les parameétres électriques et géométriques

de la DBD ont été fixés aux valeurs de références (U=21kV, f=400Hz,d=11 mm, e =4 mm).

Vitesse (cm/s)
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Figure IV.13. Evolution de la charge massique des particules de PE avec la vitesse du convoyeur (U = 21 kV,

f=400Hz, e =5 mm,d = 11 mm).

La charge massique des particules traitées par DBD diminue avec l'augmentation de la
vitesse linéaire du convoyeur. La charge la plus élevée - 6,15 nC/g est obtenue lorsque la vitesse
du convoyeur est réglée a son minimum et a mesure que la vitesse augmente, la charge
triboélectrique diminue. En faisant varier la vitesse du convoyeur, la durée de traitement varie
également. Quand la vitesse du convoyeur a été réglée a son maximum v = 12,2 cm/s, une
particule traverse la zone de décharge en moins de 1,4 s, pour ce temps d’exposition a la DBD,
la charge triboélectrique augmente de 60 % par rapport au cas ou les particules ne sont pas
traitées par DBD ; c’est le taux d’augmentation le plus faible qui a été enregistré pour les 4
vitesses étudiées. Une vitesse plus élevée ne permettrait pas une durée de traitement suffisante

pour générer une charge triboélectrique efficace. Le temps nécessaire au convoyeur pour

entrainer une particule a travers 1'espace DBD était 5,7 s lorsque la vitesse était fixée a 3 cm/s,
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cette durée de traitement permet une amélioration de charge de plus de 100 % par rapport au

cas non-traité.
1V.2.2.6. Effet de I'humidité relative

En plus des facteurs contrdlables de la DBD, nous avons étudié 1’influence de I’humidité
relative sur ’efficacité du traitement par DBD, les paramétres de la DBD ont été fixés aux

valeurs optimales (U =21 kV, f=400Hz,e =5 mm,d =11 mm, v=3 cm/s, t = 5,7 s).

Comme le montre la figure IV.14, la charge triboélectrique des échantillons non-traités et
traités par DBD diminue avec l'augmentation de I'humidité atmosphérique. Cette tendance
revient au fait qu'une augmentation de I'humidité diminue la résistivité de surface des particules
[159] et augmente la conductivité de I'air ambiant [160]. Etonnamment, le taux d'augmentation
de charge avait tendance a augmenter avec 'humidité relative, ce qui signifie que le traitement
DBD ¢était plus efficace a une humidité relative élevée, probablement di a I’intensification de
la décharge. Ces résultats sont en accord avec les conclusions de Anderson et Roy [161] et
Benard et al. [162], qui ont rapporté une augmentation des performances d'un réacteur DBD a
des valeurs plus élevées d'humidité relative. Leurs résultats ont montré que les réacteurs DBD

peuvent fonctionner a une humidité relative élevée [163].
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Figure IV.14 Charge massique et taux d’amélioration de la charge en fonction de I’ humidité relative

(U=21kV,f=400Hz, e =5mm,d =11 mm,v=3cm/s, t =5,75).
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IV.2.3. Série triboélectrique

L’objectif de cette série d’expériences est d’établir deux séries triboélectriques distinctes,
une pour les particules traitées par DBD et 1'autre pour les particules non traitées. Huit types de
polymeres ont fait I’objet de cette étude (Figure I1.1) : PP (b), HIPS (d), PE (e), PS cristallin
(), PVC (g), PS (h), PC cristallin (i) et ABS (j).

Les parametres électriques et géométriques de la DBD ont été fixés aux valeurs optimales

(U=21kV,f=400Hz,e=5mm,d=11 mm,v=3cm/s,t=15,7s).

La figure IV.15 montre les séries triboélectriques et les niveaux de charge obtenus pour les
huit types de polymere. Lorsque les particules non traitées ont été tribochargées pendant 1 min
dans le dispositif de charge vibrant avec des parois en acier, six types de polymere ont été
chargés négativement et seuls 'ABS et le PC cristallin ont été chargés positivement. Notons
que le PVC a acquis la charge négative la plus élevée et le PC cristallin a acquis la charge

positive la plus élevée [158].

Lorsque les particules ont été exposées a la DBD (Figure.IV.15 (b)), non seulement leur
charge a augmenté, mais étonnamment tous les types de granules polymeres €tudiés ont été
chargés négativement et leur ordre dans les séries triboélectriques a changé. Ce résultat est tres
intéressant car la qualité d’une séparation €lectrostatique dépend du positionnement relatif des
matériaux a traiter dans les séries triboélectriques. L'inversion de polarité peut étre liée aux
modifications ayant été subies par les granules apres traitement DBD, ces modifications sont
produites a la fois au niveau atomique et moléculaire. Selon Nastuta et al. [164], pendant le
traitement par plasma, des réactions radicalaires se produisent, entrainant la formation de
nouveaux groupes chimiques fonctionnels et de divers produits d'oxydation qui interagiront
avec la surface du polymere, et la modifient. Liu et al. [165] ont également constaté que le
traitement par plasma modifie a la fois la chimie de surface et sa microstructure. Pendant le
traitement DBD, les surfaces des polymeres sont exposées a un régime hautement réactif,
I'énergie des especes chargées créées pendant le traitement au plasma peut étre suffisante pour

briser les liaisons covalentes des chaines polymeres.
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Figure IV.15. Charge massique acquise par les différents types de particules : (a) Avant traitement par DBD ;

(b) Apres traitement par DBD (U = 21 kV, f=400 Hz, e = Smm, d = 11 mm, v = 3 cm/s, t = 5,7 s).
IV.2.4. Séparation électrostatique

11 est évident que I’efficacité de la séparation électrostatique dépend du niveau de la charge
des particules isolantes. Le but de cette troisieéme série d'expériences est d’analyser 1’influence
que peut avoir une exposition des particules a une DBD sur les performances de la séparation

électrostatique.

Les expériences ont été réalisées avec un mélange PE-PS traité par DBD. Ce mélange a été
choisi car le PE et le PS font partie des polymeres les plus utilisées dans le domaine industriel.
Les résultats ont ensuite ét€ comparés a ceux obtenus pour un méme mélange non-traité par

DBD.

Pour la séparation électrostatique des mélanges PE-PS, le séparateur électrostatique a
électrode cylindrique tournante de la société Prodecologia a été utilisé (Figure.IV.16). Lors de
ces essais, le séparateur a été utilisé seul sans son dispositif de charge. Les particules chargées
1 min dans le dispositif vibrant sont transportées par la goulotte oscillante (1) et déposées en
couche uniforme sur la surface de 1’¢lectrode tournante reliée a la terre (2). Elles traversent la

zone du champ électrique créé entre I’¢électrode tournante mise a la terre et 1’électrode reliée a
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la haute tension (3). Les particules sont ensuite triées selon la polarité de leur charge, celles
ayant une charge opposée a la tension appliquée sont attirées par 1’électrode haute tension et
celles chargées de la méme polarité sont repoussées. Les particules ainsi séparées sont

récupérées dans les compartiments du collecteur (4).

Dans toutes les expériences, 1'électrode haute tension était connectée a une alimentation
haute tension a courant continu de polarité positive. D’un autre c6té, les autres facteurs ont été
maintenus a des valeurs constantes : 'angle d'inclinaison de 1'électrode haute tension o = 35°,
la haute tension appliquée a 1'électrode U =36 kV, I’inclinaison du volet déflecteur (5) f = - 12°,

la vitesse du tambour n = 40 tr/min et le débit de la matiere Q = 2,5 g/s.

Figure IV.16. Séparateur électrostatique a électrode cylindrique tournante de la société Prodecologia : (1)
goulotte oscillante ; (2) Electrode cylindrique tournante reliée a la terre ; (3) Electrode reliée a une source de

haute tension ; (4) Collecteur a 3 compartiments ; (5) Systeme de réglage de ['inclinaison du volet déflecteur.

La figure IV.17 montre une comparaison des taux de récupération et de pureté des particules de
PE et de PS, avant et apres traitement par DBD. Les résultats de 1’étude suggérent que la
séparation électrostatique est influencée par le traitement DBD. En effet, dans le cas d'un
mélange PE-PS non-traité par DBD, la pureté et la récupération des particules de PE n’étaient
que de 70 % et 57 % respectivement. Les résultats de la séparation sont fortement améliorés

apres le traitement DBD, la pureté de PE et la récupération de PS dépassent 97 %.
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Figure IV.17. Comparaison des taux de récupération et de pureté des particules de : (a) PE et (b) PS, avant et

apres traitement par DBD.

Cette amélioration peut étre expliquée par la position des deux matériaux dans la série
triboélectrique. Sur la figure IV.15 (a), nous pouvons voir que sans traitement par DBD, PE et
PS étaient plus proches 1'un de 1'autre dans la série triboélectrique, mais lorsque les particules
sont exposées au plasma (Figure 1V.15 (b)), les positions des deux polymeres changent et
deviennent ainsi plus €loignés les uns des autres et leur amplitude de charge augmente

également.

Le succes de la séparation électrostatique d’un mélange granulaire dépend des charges
triboélectriques acquises par chaque type de matériau apres le processus de triboélectrification,
I’efficacité de I’échange de charges étant déterminée par la position des matériaux dans la série
triboélectrique ; plus les deux matériaux sont loin les uns des autres, plus le transfert de charge

est important [158].
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IV. 3. Conclusions

La charge triboé¢lectrique des particules de polymere issues des déchets d’équipements
électriques et électroniques est fortement impactée par leur exposition préalable a I’action d’une

décharge a barriere diélectrique.

Dans ce chapitre nous avons, dans un premier temps, étudié l'effet des parametres
gouvernant la DBD sur la charge triboélectrique des particules de PE traitées dans un réacteur

DBD statique. Les résultats menent aux conclusions suivantes :
(1) La charge triboélectrique augmente avec la tension appliquée au systéme d’¢électrodes.

(2) La fréquence du signal n’a qu’une faible influence sur la charge triboélectrique acquise

par les particules de PE dans la gamme de fréquences 200 Hz — 2000 Hz.

(3) En augmentant la distance inter-électrodes, la charge triboélectrique semble atteindre
un maximum pour une valeur optimale. Au-dela de ce point, la charge devient plus faible car

le champ électrique diminue avec 1’accroissement de la distance.

(4) L'épaisseur du diélectrique est également un facteur qui peut fortement affecter la
charge triboélectrique, cependant la position de ce dernier dans l'espace inter-électrodes n'a

montré que peu d’influence sur I’efficacité de traitement par DBD.

(5) Pour le systtme de DBD statique, dans les meilleures conditions, la charge des
particules de PE peut étre multipliée par 5 en comparaison avec des granules non-traités par

DBD.

A partir de ces conclusions, nous avons réalisé un banc expérimental de traitement de
surface des matériaux granulaires par DBD adapté au fonctionnement continu, dans I’optique
d’intégrer cette technologie dans un processus industriel ou les polymeres pourraient étre

exposés a une DBD lors de leur acheminement vers les installations de chargement

triboélectrique et de séparation électrostatique.

En cherchant & définir une configuration optimum du banc d’essais, permettant d’avoir la

charge triboélectrique la plus élevée, il s'est avéré que :

(1) La tension de décharge, I'épaisseur de la barriere diélectrique et la distance inter-
électrodes ont un effet significatif sur la charge triboélectrique des particules de PE, alors que

la fréquence est peu influente.
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(2) La vitesse du convoyeur influe sur la durée d'exposition a la DBD, cette derniere affecte
I’efficacité du traitement au plasma.

(3) Dans des conditions de fonctionnement optimales, la charge massique des particules de

PE traitées est 4 fois supérieure a celle des particules non traitées.

(4) L'amplitude de charge et la position de plusieurs types de particules dans la série
triboélectrique ont changé apres le traitement par DBD. Par conséquent, la séparation

électrostatique des mélanges polymeres peut €tre contrdlée par ces changements.
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Chapitre V

Chargement triboélectrique et séparation électrostatique

des polymeéres bromés

Les déchets d'équipements électriques et électroniques (DEEE) sont l'un des flux de
déchets a la croissance la plus rapide au monde et sont considérés comme un probléme
planétaire [4]. Les DEEE peuvent contenir des matériaux précieux [166,167], ainsi que des

constituants toxiques tels que les retardateurs de flamme bromés (RFB) [168,169].

Les retardateurs de flamme bromés (RFB) sont des substances chimiques utilisées depuis
les années 1970 dans des matériaux inflammables afin d'accroitre la résistance au feu et ralentir
sa propagation [170-172]. Bien que ces retardateurs de flamme aient des avantages en termes
de sécurité et d’efficacité, ils représentent tout de méme un danger pour I’environnement et la
santé des étres humains. Environ 75 RFB différents ont été produits a I'échelle commerciale.
Les RFB ont eu cette part importante du marché en raison du faible colt et des performances

élevées du brome.

Les RFB peuvent étre incorporés de différentes manieres dans les polymeres, en tant que
constituants réactifs ou additifs. Les RFB réactifs sont mélangés chimiquement avec les
polymeres par la formation de liaisons covalentes. Cependant, les RFB additifs ne se lient pas
chimiquement a la matrice polymere. Par conséquent, lorsqu'ils sont utilis€és comme additifs,
les RFB comme plusieurs autres substances de cette catégorie peuvent se dégager des produits
et se libérer dans 1'environnement pendant 1'utilisation, apres la mise en décharge ou pendant le

recyclage [173-178].

Les retardateurs de flamme bromés ne sont pas biodégradables et s'accumulent donc dans
I'environnement. En raison de leur nature persistante, les RFB ont tendance a s'accumuler et se
retrouvent dans 1'air, la poussiere, les sols aquatiques et les sédiments. De plus, les retardateurs

de flamme bromés peuvent libérer des gaz toxiques lors de l'incinération [179-181].

Pour toutes ces raisons, de nombreux RFB sont désormais répertoriés dans plusieurs
réglementations, notamment la convention de Stockholm sur les polluants organiques
persistants (POP), la directive REACH ou la réglementation RoHS [178,182,183]. Ainsi, les
produits en fin de vie contenant ces substances dangereuses doivent €tre soigneusement gérés

[184,185]. Les polymeres sont particulierement concernés par ce probleme, diverses options de

103



Chapitre V Charge triboélectrique et séparation électrostatique des polymeres bromé

traitement sont envisagées pour gérer les matériaux contenant ces substances dangereuses. Les
principales alternatives sont 1’enfouissement, 1’incinération, le recyclage mécanique et le

recyclage chimique [186].

Pour limiter les risques, l'identification des polymeres contenant les RFB est essentielle.
Actuellement, I'identification des RFB est réalisée avec succes a l'aide de nombreuses méthodes
telles que la chromatographie en phase gazeuse avec détection par capture d'électrons (ECD)
[187], la chromatographie en phase liquide [188], la spectroscopie Raman [189], la
spectrométrie de dégradation induite par laser (LIBS) [190], la fluorescence X (XRF) [191] la
spectroscopie proche infrarouge (NIR) [192] et lI'imagerie hyper-spectrale [193]. Toutefois,
beaucoup de ces méthodes sont plutot longues, coliteuses et nécessitent des équipements
sophistiqués ainsi que des procédures complexes de préparation des échantillons, et sont

difficiles a mettre en ceuvre dans un processus de tri automatisé [191,193].

Le développement de procédés de recyclage industriels efficaces est nécessaire pour
répondre aux exigences légales et réduire les risques environnementaux [194-196]. La
séparation triboélectrostatique [197,198] est une technique prometteuse qui peut étre utilisée
dans le recyclage des déchets des polymeres, il s'agit d'un procédé non polluant, peu coliteux et

tres efficace pour trier les différents constituants des déchets de polymeres.

Le travail qui sera présenté dans ce chapitre vise a démontrer la faisabilité de trier les
polymeres bromés des mémes polymeres non-bromés qui peuvent étre présents dans les déchets
d’équipements électriques et électroniques en utilisant la technique de séparation

triboélectrostatique.
V.1. Etude de la faisabilité de la séparation des polymeres bromés

L’objectif de cette étude est de pouvoir séparer les polymeres bromés des non-bromés.
Dans un premier temps, une comparaison entre trois dispositifs a été effectuée, le but est de
déterminer le dispositif permettant de charger les matériaux avec des signes opposés. L’étude
s’est portée uniquement sur un mélange de particules de HIPS non-bromé et HIPS bromé. Une
fois le dispositif de charge adéquat défini, des essais de séparation électrostatique ont été

réalisés sur deux autres mélanges (no-bromé/bromé en PE puis en PP) [199].
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V.1.1. Influence du choix du dispositif de charge sur la séparation des mélanges HIPS

bromé - HIPS non-bromé

Avant de séparer des mélanges de polymeres, il est essentiel de déterminer le mode de
chargement triboélectrique appropri¢ afin de charger les particules de manicre optimale. C’est
cette charge qui permettra ensuite de faire le tri des particules dans le séparateur électrostatique.

Pour cela, des tests sur plusieurs dispositifs de charge ont été réalisés.
V.1.1.1. Procédure expérimentale

L'étude a été réalisée sur des échantillons de 100 g constitués de quantités égales de
particules de HIPS non-bromé et de HIPS contenant 40000 ppm de brome (4,7 %), présentés
dans le paragraphe I1.1.1.3 (Figure I1.3 (a) et (b)).

Dans la premicre série d’expériences, le mélange granulaire a été tribochargé dans un
dispositif a vibrations (paragraphe I1.3.1, Figure 11.8). Trois récipients de natures différentes
ont été comparés : acier, PS et PP. Dans toutes les expériences, 1'amplitude des vibrations de
fréquence 50 Hz de la plaque support du récipient de charge a été fixée a 3 mm et la durée de
chargement a 3 minutes. Rappelons ici que des essais préliminaires avaient montré que ces

réglages conduisaient a un chargement optimal.

Dans la deuxieme série d'expériences, les échantillons de 100 g de HIPS bromé et non-
bromé, ont été tribochargés dans le dispositif a cylindre rotatif décrit dans le paragraphe 11.3.3
(Figure I1.10). Dans cette étude, nous avons utilisé un cylindre en PVC de 600 mm de longueur
muni de six ailettes d'une hauteur de 15 mm fixées sur ses parois internes. La vitesse de rotation
du cylindre a été réglée a 80 tr/min et son inclinaison fixée a 5°. Ces réglages ont également été

déterminés par des essais préliminaires.

Le dispositif expérimental utilisé dans la troisieme série d'expériences est un tribochargeur
a lit fluidisé présenté dans le paragraphe I1.3.2 (Figure I1.9). La chambre de fluidisation de ce
dernier étant facilement remplagable, quatre matieres de parois ont été utilisées : PMMA, PS,
PP et PE. La durée de séjour des granules dans la chambre de fluidisation a également été
analysée. Ainsi, les granules ont été maintenus dans la chambre de fluidisation pendant 3 min

ou 5 min. La vitesse de 1’air était fixée a 241 m/min.

Le tri des mélanges granulaires a été effectué a l'aide du séparateur électrostatique a
électrode cylindrique tournante de I’entreprise prodecologia illustré sur la figure IV.16. Dans

toutes les expériences, 1'électrode haute tension était connectée a une source de tension de
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polarité positive, 1'angle d'inclinaison de 1'électrode haute tension a = 30°, la haute tension
appliquée a l'électrode U = 36 kV, I’inclinaison du volet déflecteur f = - 11°, la vitesse du
tambour n = 35 tr/min et le débit de la matiere Q = 2,5 g/s. Des plans d’expériences menés dans
des études de notre équipe [140] avaient déterminé ces réglages comme étant le point de

fonctionnement optimal de ce dispositif.

L'efficacité de I’effet triboélectrique a été analysée en mesurant la charge des particules
collectées dans les deux compartiments B1 et B2, a I'aide d'une cage de Faraday connectée a un

électrometre.
V.1.1.2. Résultats et discussion

Toutes les expériences ont été effectuées a une humidité relative ambiante qui variait entre
43 % et 50,6 % et a une température comprise entre 18 °C et 19 °C. Pour chaque expérience,

trois essais ont été€ effectués dont la valeur moyenne a été utilisée pour tracer les courbes.
e Chargeur a vibrations

La figure V.1 présente la répartition des particules de HIPS bromé et non-bromé
tribochargées dans le dispositif vibrant. Le mélange tribochargé dans le récipient en acier est
difficile a séparer, les particules sont réparties quasiment uniformément dans les deux bacs
collecteurs du séparateur (Figure V.1 (a)), les charges des produits collectés dans les collecteurs

B1 et B2 étant de - 2,3 nC/g et - 1,4 nC/g, respectivement.

Les essais réalisés avec des particules tribochargées dans le récipient en PS n’ont pas
montré de séparation efficace. Sur la figure V.1 (b), nous pouvons voir que la pureté des
particules de HIPS bromés collectées dans B1 était d'environ 68 %, en revanche, la masse

récupérée est tres faible : elle représentait seulement 37 % (18,6 g) de la masse initiale.

La séparation des particules de HIPS bromés et non-bromés était médiocre lorsque les
particules étaient chargées dans le récipient en PP (Figure V.1 (c)) ; seuls 6 g ont été collectés
dans le compartiment B1 avec une charge de - 5,14 nC/g, tandis que le reste du mélange a été

récupéré dans le compartiment B2 avec une charge totale de - 1,21 nC/g.
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Figure V.1. Distribution des particules dans les deux compartiments du collecteur pour les
mélanges tribochargés dans : (a) boite en acier ; (b) boite en PS ; (c) boite en PP. (U = 36 kV, o = 30°,
n=35tr/min, f=-11° Q =25 g/s).

o Chargeur a cylindre rotatif

Apres avoir montré que le chargement avec le dispositif vibrant n’est pas efficace, une
deuxieme méthode de chargement est explorée en utilisant le dispositif a cylindre rotatif. Les
résultats, illustrés sur la figure V. 2, montrent encore une fois que la séparation électrostatique
du mélange tribochargé n’est pas satisfaisante. En effet, le mélange a été principalement
collecté dans le collecteur B2, cela peut étre dii au fait que les particules n'étaient pas
suffisamment chargées pour €tre attirées par I'électrode haute tension. Une charge de 3,68 nC/g

a été enregistrée pour les 18 g récupérés dans B1, le reste du mélange était caractérisé par une

charge triboélectrique de - 1,81 nC/g.
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Figure V.2. Répartition des particules dans les deux compartiments du collecteur pour le mélange HIPS bromé
et non-bromé tribochargés dans le dispositif de charge a cylindre rotatif. (U = 36 kV, a = 30°, n = 35 tr/min,
p=-11° Q=25 g/k).

o Chargeur a lit fluidisé

Pour les quatre matieres de parois étudiées, les particules de HIPS bromé ont été
majoritairement collectées dans le compartiment B1 alors que le compartiment B2 recoit la

majorité des granules du HIPS non-bromé.

Des résultats de séparation satisfaisants ont ét€ obtenus avec le tribochargeur a lit fluidisé.
La figure V.3 montre que la qualité de la séparation s’améliore en fonction de la durée de séjour
des granules dans le chargeur. Lorsque les particules sont maintenues pendant 5 minutes dans

la chambre de fluidisation les résultats de séparation sont meilleurs.

Une récupération et une pureté d'environ 65 % ont été obtenues pour les deux produits
lorsque les particules ont été tribochargées dans la chambre en PMMA (Figure V.3 (a)). Une
charge totale négative a été enregistrée dans les deux compartiments du collecteur avec
- 3,42 nC/g dans B1 pour le HIPS bromé et - 0,18 nC/g dans B2 (HIPS non-bromé). La valeur
de la charge indiquée par I’¢électrometre pour B2, est en effet, la somme de la charge des deux
constituants du mélange. Les particules de HIPS non-bromé se chargent positivement mais le
niveau de leur charge est tres faible, la présence des particules de HIPS bromé donne alors une

charge totale de polarité négative.

108



Chapitre V

100
80
60
40

20

Taux de pureté et de récupération (%)

100

80

60

40

20

Taux de pureté et de récupération (%)

100

80

60

40

20

Taux de pureté et de récupératio (%)

100

80

60

40

20

Charge triboélectrique et séparation €lectrostatique des polymeres bromé

Taux de pureté et de récupération (%)

3min F 5min
| I ) | | |
PUR REC PUR REC
HIPS bromé HIPS non bromé
(a)
3min ¥ 5 min
= 1 - T fi -
| | & | ' B | ' 1
EE | | |
PUR REC PUR REC
HIPS bromé HIPS non bromé
()
3min F 5 min
P = E e
| | I ' ‘ |
| J ! }
4 | ‘ ’ .
" 4 4 [ 4
PUR REC PUR REC
HIPS bromé HIPS non bromé
()
3min ¥ 5 min
T : .
e x
| | |
| J |
} }
4 ¥ 4
PUR REC PUR REC
HIPS bromé HIPS non bromé
(d)

Figure V.3. Comparaison des taux de pureté et de récupération des particules de HIPS bromé et non-bromé

tribochargées pendant 3 minutes et 5 minutes dans le dispositif a lit fluidisé pour : (a) Parois en PMMA ;

(b) Parois en PS ; (c) Parois en PE et (d) Parois en PP. (U = 36 kV, o. = 30°, n = 35 tr/min, f = - 11°,

0 =25 g/s).
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De bons résultats de séparation ont été obtenus avec les parois en PS (Figure V.3 (b)). En
effet, 74 % des HIPS bromé ont été récupérés dans le compartiment B1 avec une pureté de 76 %
et une charge de - 3,04 nC/g, la pureté des particules de HIPS non-bromé était d’environ 75 %,

le taux de récupération de 77 % et la charge totale du compartiment B2 était de 0,46 nC/g.

Les parois en PP ou en PE donnent les meilleurs résultats de séparation (Figure V.3 (c),
(d) ; Figure V.4). Les résultats sont presque identiques pour le PP et le PE, ces deux polymeres
étant proches I'un de I'autre dans les séries triboélectriques. Des taux de pureté supérieurs a
80 % ont été obtenus pour les deux produits. Une charge de - 4,06 nC/g était enregistrée pour
les particules de HIPS bromé tribochargées dans la chambre en PP et de - 3,97 nC/g avec des
parois en PE. La charge des particules collectées dans B2 était de 2,35 nC/g et 2,37 nC/g pour

le PP et PE respectivement.

Les mécanismes de tribochargement peuvent expliquer les différents résultats obtenus avec
chaque dispositif. Dans le dispositif a lit fluidisé, 1'air ascendant assure le chargement des
granules par de multiples collisions particules/particules et particules/parois. Dans le cas de la
table vibrante, le transfert de charge est principalement dii a des impacts particules/parois, les
granules acquierent des charges en se frottant avec les parois des récipients. Le méme
mécanisme est prédominant dans le tribochargeur a cylindre rotatif, la rotation du cylindre met

les particules en mouvement et elles entrent en contact avec les parois internes du cylindre.

Figure V.4. Résultats de séparation du mélange HIPS bromé et HIPS non-bromé. (Parois en PP, t = 5 min,
U=36kV,a=30°%n=235tr/min, p=-11° Q =2,5g/s).
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V.1.2. Séparation électrostatique du mélange PE bromé - PE non-bromé

Les expériences ont été menées sur des échantillons de 100 g composés de quantités égales
de particules de PE contenant 4,7 % de brome (Figure I1.3 (c)) et de PE non-bromé
(Figure IL.3 (d)).

Sur la base des résultats présentés dans la section V.1.1, le chargeur a lit fluidisé a été utilisé
pour charger les mélanges a séparer. Les granules ont été maintenus dans la chambre de
fluidisation pendant 5 minutes. Des expériences ont été réalisées avec les quatre matieres de
parois : PMMA, PS, PP et PE. Le but était de déterminer I’influence de la nature des parois de
la chambre de fluidisation sur la charge triboélectrique et la séparation triboélectrostatique des

produits bromés et non-bromés.

Pour chaque expérience, trois essais ont été effectués. Lors de ces essais, le séparateur
électrostatique a électrode cylindrique tournante a été utilis€é pour séparer les mélanges
tribochargés. Les parametres de réglage ont été gardés constants : la haute tension appliquée a
I'électrode U = 36 kV de polarité positive, 1'angle d'inclinaison de I'électrode haute tension
a =30°, la vitesse de 1’¢lectrode cylindrique n = 35 tr/min, I’inclinaison du volet déflecteur

S =-11° et le débit de la matiere Q = 2,5 g/s.

A la fin de chaque expérience, la charge, la masse, ainsi que les taux de pureté et de
récupération des matériaux collectés dans chaque compartiment ont été mesurés afin de

déterminer 1’efficacité de la séparation triboélectrostatique.

Lors des essais, ’humidité relative était comprise entre 54,8 % et 56,3 % et la température

entre 19 °C et 19,6 °C.

Les particules de PE bromé ont été chargées négativement et collectées dans le
compartiment B1 situé¢ du coté de I’¢lectrode haute tension, et les particules de PE non-bromé

ont été chargées positivement est récupérées dans le compartiment B2.

Les graphes sur la figure V.5 représentent la pureté et la récupération des deux produits en
fonction de la nature des parois de la chambre de fluidisation. Les résultats montrent que la
séparation du mélange PE bromé et non-bromé était difficile, la pureté des deux produits
n'atteignait pas 60 % avec des parois en PMMA, PP ou PE. Une charge totale négative a été

enregistrée dans les deux compartiments du collecteur.
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Figure V.5. Pureté et récupération de : (a) PE non-bromé et (b) PE bromé. (t = 5 min, U = 36 kV, a = 30°,
n =35 tr/min, f=-11° Q =2,5 g/s)

Les parois en PS semblent donner les meilleurs résultats de séparation avec une pureté
d’environ 64 % pour les deux produits (Figure V.6), cette valeur reste relativement basse car
les forces €lectriques agissant sur les particules sont faibles. Le produit du collecteur B1 était
caractérisé par une charge négative de - 2,44 nC/g et celui du collecteur B2 par une charge totale

positive de 0,86 nC/g [200].
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Figure V.6. Résultats de séparation du mélange PE bromé et PE non-bromé. (Parois en PS, t = 5 min,

U=36kV,a=30°n=235tr/min, f=-11° Q=25 g/s).
V.1.3. Séparation électrostatique du mélange PP bromé et PP non-bromé

La procédure expérimentale est la méme que celle présentée dans le paragraphe V.1.2. Les
quatre matieres de parois de la chambre de fluidisation du chargeur ont été comparées. Le but
était au final de pouvoir déterminer la paroi permettant la meilleure séparation des produits

bromés et non-bromés.

Chaque expérience a été effectuée sur un mélange de 100 g de PP bromé et non-bromé
tribochargé pendant 5 minutes dans le chargeur a lit fluidisé puis introduit dans un séparateur

électrostatique a €lectrode cylindrique tournante.

Comme pour le mélange PE, le tri des particules de PP bromé et non-bromé est difficile.
Les particules de PP bromé entrent en collision avec le volet déflecteur et sont ainsi déviées
vers le compartiment B2 ; elles ne sont pas suffisamment chargées pour étre attirées par
I’¢lectrode HT. La pureté du PP bromé et non-bromé atteint une valeur de 66 % avec les parois
en PS [200]. La séparation est moins bonne avec les trois autres types de parois, comme le

montre les résultats représentés sur la figure V.7 et figure V.8.
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Figure V.7. Pureté et récupération de : (a) PP non-bromé et (b) PP bromé. (t = 5 min, U = 36 kV, o = 30°

n =35 tr/min, f=-11° Q =25 g/s)

Figure V.8. Résultats de séparation du mélange PP bromé et PP non-bromé. (Parois en PS, t = 5 min,

U=36kV,a=30n=35tr/min, f=-11° Q=25 g/s).
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V.2. Polarité négative de la haute tension

Des essais sur les mémes mélanges ont été réalisés mais cette fois avec une tension de
polarité négative. Le but était de voir I’influence de la polarité de la tension sur les résultats de
séparation. Ce travail découle de 1’idée suivante : les particules de polymere contenant du
brome étant plus denses que les non-bromées, cette différence entre les deux composants du
mélange devrait permettre a I’électrode haute tension d’attirer plus facilement les particules

non- bromées, plus 1égeres.

Les expériences effectuées pour une tension de polarité négative ont donné les résultats
présentés en figure V.9. La séparation s’est avérée plus difficile, pour chaque mélange étudié¢
la quantité de produit récupérée dans le compartiment B1 est tres faible, les particules de
polymere non-bromé sont insuffisamment chargées pour étre attirées par 1’électrode haute
tension. Ces mauvais résultats pourraient s’expliquer par le fait que la charge acquise par les
particules n’est pas aussi importante car le taux d’humidité était tres élevé lors des essais, elle

était comprise entre 62,1 % et 68 % et la température entre 19 °C et 21 °C.
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Figure V.9. Distribution des particules dans les deux compartiments du collecteur pour les mélanges : (a) HIPS
bromé et non-bromé ; (b) PE bromé et non-bromé ; (c) PP bromé et non-bromé. (t = 5 min, U = - 36 kV, a = 30°

n =35 tr/min, f=-11° Q = 2,5 g/s).
V.3. Amélioration du rendement de la séparation en polarité positive

Une polarité positive de la haute tension appliquée donne de meilleurs résultats de
séparation, mais la pureté des polymeres non-bromés récupérés dans le compartiment B2 reste
tout de méme relativement faible, ce qui montre la nécessité de traiter a nouveau les produits

collectés dans ce compartiment.

Chaque mélange a été chargé 5 minutes dans le dispositif a lit fluidisé avec la matiere de
parois permettant les meilleures conditions de charge : le mélange HIPS bromé et non-bromé
avec les parois en PP et les mélanges PP bromé et non-bromé, PE bromé et non-bromé avec les
parois en PS. Les mélanges tribochargés ont ensuite été traités dans le séparateur a cylindre
tournant avec une polarité positive de 36 kV. Le produit récupéré dans B2 a été collecté puis
déposé dans la trémie de la table vibrante du séparateur déja en fonctionnement pour effectuer
une deuxieme séparation afin d’améliorer les résultats. La encore, les essais ont été réalisés a

des taux d’humidité élevés qui variaient entre 58 % et 60 %.

Les figures V.10, V.11 et V.12, montrent les résultats expérimentaux de cette séparation.
La pureté des trois polymeres non-bromés peut etre améliorée par une séparation en deux temps.
Ainsi, on obtient un HIPS non-bromé pur a 89 % soit une amélioration de 24 %. La pureté du
PE non-bromé augmente de 12 %, et une 1égere amélioration de 7 % a été enregistrée pour le
PP non-bromé. La récupération des polymeres non-bromés diminue légeérement apres une

deuxiéme séparation, cela signifie qu’une fraction du produit non-bromé se charge
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négativement et est attirée par 1’¢lectrode haute tension, ce qui dégrade en conséquence la

pureté du produit bromé.
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Figure V.10. Résultats de séparation du mélange HIPS bromé et non-bromé : (a) Apres une premiére
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V.4. Conclusion

(1) Les travaux présentés dans ce chapitre visaient a étudier la faisabilité de séparer des
polymeres contenant des retardateurs de flamme bromés des mémes polymeres sans de tels
additifs. Le chargement triboélectrique et la séparation électrostatique des deux constituants des
trois mélanges considérés dans cette étude a été un défi car les particules ont les mémes taille,

forme et monomere.

(2) Les résultats expérimentaux montrent qu’il est possible de séparer les polyméres
contenant les RFB des polymeres sans RFB. L'efficacité du chargement triboélectrique est le

facteur clé pour une séparation électrostatique réussie.

(3) Le choix du mode de chargement triboélectrique peut jouer un role important dans les
résultats de la séparation électrostatique. Le dispositif de charge a lit fluidisé s'est avéré plus
efficace que la table vibrante et le cylindre rotatif, car il permet de charger les composants de

chaque mélange de signes opposés.

(4) Pour les trois mélanges étudiés, les particules de polymere bromé ont tendance a se
charger négativement alors que les particules de polymere non-bromé se chargent positivement

et leur charge n’est pas aussi importante que celle des particules contenant du brome.

(5) Les meilleurs résultats de séparation ont été obtenus pour le mélange HIPS bromé et
non-bromé avec des taux de pureté et récupération supérieurs a 80%, les deux autres mélanges

se séparent beaucoup plus difficilement.

(6) Une deuxieme séparation du produit collecté dans le compartiment B2 semble étre

nécessaire afin d'améliorer le rendement du tri des polymeres bromés et non-bromés.

(7) Enfin, les meilleurs résultats sont obtenus lorsque la phase amont de tribochargement

aboutit a des charges opposées des polymeres bromés et non-bromés.
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CONCLUSION GENERALE

Le développement de nouvelles technologies de séparation électrostatique est stimulé
par la grande diversité des matériaux a traiter dans les usines de recyclage des déchets, mais
aussi dans I’industrie miniére ou agro-alimentaire. La maitrise du processus de charge

électrique des matériaux a trier est la condition essentielle de la faisabilité de la séparation.

Apres une présentation de I’état de 1’art dans ces domaines, la thése a décrit les
installations expérimentales congues et mises en ceuvre a I’Institut PPRIME de 1’Université de
Poitiers et au Laboratoire APELEC de I’Université de Sidi Bel-Abbes, afin de répondre aux
besoins de 1’étude des différents facteurs influents du processus de charge des matériaux
granulaire. Les recherches ont essentiellement porté sur des polymeres provenant des déchets

d’équipement ¢€lectriques et €lectroniques.

La conclusion générale de ces travaux peut étre formulée ainsi : I’efficacité du
processus de charge triboélectrique des matériaux granulaires peut étre augmentée en
maitrisant, d’une part, la taille et I’état de surface des particules et, d’autre part, en optimisant

les conditions de fonctionnement des dispositifs de chargement utilisés.

a. Les principales contributions originales

L'étude de l'état de l'art (chapitre I) nous a permis d'identifier plusieurs problemes
scientifiques et techniques a résoudre dans le domaine de la charge triboélectrique des
polymeres granulaires : (1) évaluer les effets et les interactions de la multitude des facteurs
influents de ce processus ; (2) approfondir la compréhension des mécanismes physiques en jeu ;
(3) mettre au point des techniques de traitement de surface des polymeres, afin de modifier leur

comportement triboélectrique.

N

Afin d'atteindre les objectifs fixés a notre travail, nous avons réalisé plusieurs bancs
d’essais instrumentalisés (chapitre II) permettant 1’étude de 1’influence de plusieurs facteurs sur
le comportement triboélectrique des matériaux : facteurs géométriques (taille des granules), état
de surface (rugosité et mouillabilité) et la composition chimique (présence des retardateurs de

flamme bromés).



Conclusion générale

Le premier banc expérimental associe un broyeur, un séparateur électrostatique a tambour
et des appareils pour la mesure simultanée de la masse et de la charge électrique des produits
triés. Dans le deuxieme banc, la place du broyeur a été prise par des dispositifs permettant
d'exposer les granules a l'action d'une décharge a barriere diélectrique, en régime statique ou
dynamique, avant de les transférer dans un dispositif de charge triboélectrique a vibrations et

les soumettre par la suite a la séparation électrostatique.

En utilisant un broyeur a couteaux, nous avons pu réduire la taille des granules et démontrer
que cette opération augmente l'efficacité du processus de charge triboélectrique et de la
séparation électrostatique (chapitre III). Les essais nous ont permis de valider la possibilité
d'utiliser le broyage en tant qu'opération simultanée de réduction de tailles et de chargement

triboélectrique.

Le traitement de surface par la Décharge a Barriere Diélectrique (DBD) est une technique
efficace pour la modification de 1’état de surface des matériaux granulaires. L’application d’une
DBD a permis 1’amélioration de leurs caractéristiques de charge triboélectrique, ainsi que les

résultats de séparation.

La conception et réalisation d’un banc expérimental de traitement de surface des matériaux
granulaires par DBD dynamique est I’une des contributions originales majeures de cette these
(chapitre 1V). Le dispositif est adapté au fonctionnement continu, il permet aux polymeres
d’étre exposés a une DBD lors de leur acheminement vers les installations de chargement

triboélectrique et de séparation électrostatique.

Les travaux présentés dans cette these ont confirmé la faisabilit¢ de la charge
triboélectrique et de la séparation électrostatique des mélanges granulaires des mémes
polymeres bromés et non-bromés (chapitre V). Un dispositif de charge de conception originale
a été utilisé, ce dernier a permis la charge triboélectrique différentiée des particules ayant les
mémes taille, forme et monomere. Grace a ses parois interchangeables, les trois mélanges
étudiés ont pu étre séparés par un procédé €lectrostatique lorsqu’ils sont préalablement chargés

en utilisant le type des parois qui transmet la charge la plus élevée.

b. Perspectives

(1) Validation sur une installation industrielle de la possibilité d'utiliser le broyage en tant
qu'opération simultanée de réduction de tailles et de chargement triboélectrique des polymeres

provenant des déchets d’équipements électriques et électroniques.
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(2) Extension de I’é¢tude des effets de la décharge a barriere diélectriques sur d’autres

classes de polymeres.

(3) Réalisation de réacteurs plasma avec des géométries différentes et en utilisant d’autres

matériaux pour la construction des barrieres diélectriques.

(4) Etude de la charge triboélectrique et la séparation de mélanges comportant plus de deux
isolants, bromés et non-bromés, une situation fréquemment rencontrée dans I’industrie du

recyclage.

(5) Approfondissement des études réaliser sur les particules traitées par DBD, en regardant
notamment les aspects chimiques et surfaciques, afin de comprendre et quantifier les
mécanismes physiques jouant sur leur charge (changement de polarité, variation du niveau de
charge en fonction de la durée d’exposition, de la forme et de la fréquence du signal ou de la

tension...).

(6) Evaluation des effets de I’humidité et de la température sur la charge triboélectrique

des polymeres granulaires.

(7) Modélisation numérique des divers processus de charge triboélectrique et séparation

¢lectrostatique, prenant en compte 1’ensemble des phénomenes physiques en jeu.
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