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RESUME
Depuis quelques années, le Canada et les Ftats-Unis sont devenus les principaux
exportateurs vers I’Europe de granules de bois comme combustibles solides. La
compression du bois en petits cylindres combustibles facilite sa manutention et
diminue son colit de transport au volume, ainsi les centrales thermiques bénéficient
d’un prix compétitif aprés son transport sur une longue distance. Quant a la région

d'Abitibi-Témiscamingue, le bouleau a papier est généralement délaissé faute
d’application intéressante par les industriels locaux.

Notre objectif principal est de valoriser le bois de bouleau blanc en granules de
qualité avec un pouveir calorifique amélioré par un additif végétal pour le rendre
plus attractif. Notre additif retenu est la graine de canola (oléo-protéagineuses),
cultivée en région. Le travail de recherche consiste a déterminer les conditions de
granulation les plus appropriées. Notre but est de développer des granules qui
respectent les principaux critéres de qualité des normes américaines ¢t européennes.
Pour cela, nous avons défini deux étapes, 'une d'ingénierie et l'autre de recherche
proprement dite :

- doter wune petite granuleuse commerciale (50-90kg/h 5,5kW) de
I'instrumentation nécessaire pour suivre les principaux facteurs d’opérations
(températures, fluctuations de puissance, ...),

- optimiser, selon un plan d’expérience de mélange, la qualité des granules
énergétiques en fonction de 'humidité de la sciure ¢t de la teneur en graines de
canola pour deux débits d’alimentation équivalant a deux temps de séjour différents
dans la filiére.

Les résultats de travaux indiquent qu’il est possible d'obtenir des granules de
qualité avec une résistance a I'abrasion satisfaisante et un pouvoir calorifique
supérieur d'environ 10% par rapport a celui du bois de bouleau blanc. Cependant, la
teneur observée en ecau des granules est d’environ 10%, seuil limite de la plupart des
normes de qualité. Le mélange optimum est aux alentours de 16% de graines et 16%
d'humidité (base humide) pour un ratio de compression Lmatrice/ Dgranute égale a 8. La
cohésion de ce mélange en granule est effectivement possible grace aux protéines de
la graine de canola. I.’effet de liant des protéines contrebalancent 1’effet anti-adhérent
des lipides de I'huile contenus dans la graine. Avant tout il faut veiller a ce que la
taille des particules de la sciure soit suffisamment grande pour favoriser la rotation
des rouleaux sur la filiere.



INTRODUCTION

De l'arbre aux granules

Les changements climatiques, le besoin d'un approvisionnement siir en énergie et
les prix volatils des énergies fossiles favorisent sans précédent l'emploi de la
biomasse comme énergie thermique alternative (Berner 2003). Il faut s'attendre avec
le développement a maturité des biocarburants de 2¢ génération a une forte
augmentation de la demande en biomasse. Cependant, cette demande émane de pays
de I'Europe ou d'Asie (Corée du Sud, Japon...). Or les principales sources disponibles
de biomasse sont localisées aux Etats-Unis, au Canada ou au Brésil. Un des enjeux
est alors de déployer les solutions adéquates de transport de biomasse sur de longues
distances, qui devront é&tre viables a la fois sur le plan économique et

environnemental.

Depuis que les différentes instances européennes veulent réduire les gaz a effet
de serre, la granule de bois est devenue un combustible de choix pour les
énergéticiens exploitant des centrales thermiques a charbon. La co-combustion
biomasse-charbon est une solution simple a mettre en ceuvre pour abaisser son quota
de CO, fossile et les modifications a apporter a la chaudiére sont relativement peu
couteuses (Baxter 2005). Puis le bois est une source renouvelable et a effet de serre
neutre sur du long terme, c'est-a-dire qui ne contribue pas a la croissance du bilan
global en carbone au niveau de la biosphére. L'énergic renfermée dans le bois
provient simplement de la conversion par photosynthése de I'énergie solaire en
liaisons chimiques entre des atomes de C, H, O pour former finalement des sucres

complexes de la famille des oses.

Depuis quelques années (2008 - 2010), le Canada est devenu un des principaux

exportateurs de bois comme biocombustible pour I'Europe, notamment sous forme de



granule (Sikkema, Steiner et ¢l 2011). La granule de bois est typiquement un petit
cylindre de sciure de bois de 6 a 12 mm de diamétre, compressée a chaud (80-100°C)
et en principe sans ajout de liant. Seules la lignine et les résines présentes

naturellement dans le bois assurent la cohésion de la granule.

Les granules de bois s'imposent de plus en plus comme combustibles de choix.
La production mondiale est passée de 1,7 million de tonnes en 2001 a 25,5 millions
de tonnes en 2014 (Hawkins Wright 2014). Quant au marché européen, Sikkema,
Steiner et al. (2011) estiment a 10 millions de tonnes de granules produites en 2009
par environ 650 usines. Pour 2020, la forte demande de la part des pays de 1'Asie de
I'Est pourrait faire monter la consommation comprise entre 105 et 305 millions de

tonnes (Goh, Junginger et al 2013).

Pourquoi granuler ?

Souvent les procédés industriels rencontrent des problémes liés aux traitements
des matiéres solides, surtout pour les pulvérulents. Ils sont dus a des difficultés
d'hétérogénéité dans la composition, de densité trop faible, d'un risque accru
d'inflammabilité, d'une distribution granulométrique trop large et/ou trop fine,
d'effritement ou d'agglomération pour former des fragments par exemple. Les étapes
classiques de procédés sur les poudres comme le dosage, la manutention, l'opération

de mélange, sont alors rendues plus complexe a maitriser.

Pour pallier ces problémes, l'idée est de diviser puis regrouper les matiéres
solides pour former des granules. Sous forme de granules, le produit devient alors
plus coulant, il réduit le risque de production de fines poudres générant une pollution
de l'air ou des pertes. Il permet un remplissage plus homogeéne de silo ou de gros sac
tout en réduisant le volume apparent par rapport a une poudre foisonnée. C'est ainsi
que la granulation concerne de nombreux produits: fourrage pour l'alimentation
animale, bois pour les chaudiéres automatiques, poudres chimiques des secteurs de la

cosmétique et de la pharmaceutique, des granulats de plastique, etc.



La figure 0.1 présente un schéma d’un procédé typique de préparation de

gramiles biocombustibles.
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Figure 0.1 : Schéma d’un procéde typique de granulation (Mani, Sokhansanj et a/.
2006)

Pour une toune de granmules de pin, Yancey, Tumuluru et «/. (2013) ont estime
qu’il faut consacrer 1220 MIJ au séchoir (~65 % de 1’énergie consommeée par 1’usine),
490 MJ (~26%) au broyage et 180 MJ (~9%) pour la granulation. Pour comparaison,
le pouvoir calorifique inférieur d’une toune de granules est d’environ 18000 MJ,
donnant un taux de retour €nergétique dans 1'usine d’un facteur de 9 (ou 32 MIJ de
disponibles pour 3,6 MJ ou 1 kWh consommes a 1’usine). Des analyses de cycle de
vie ont ¢té réalisées sur ’exportation des granules de la Colombie-Britannique vers
les ports d’Europe (Magelli, Boucher et al. 2009, Pa, Craven et al. 2012). L usine de
gramilation et le transport par bateau sont les plus importants postes de dépenses

énergétiques: par toune de granules, 1l faut 900 MJ de travaux en forét, 840 MJ pour



le débitage, 1750 MJ a I'usine de granulation, 20 MJ pour la manutention aux ports et
2900 MJ consacrés au transport par bateau, par camion ¢t par train. Sur un total de
6400 MJ dépensés, 4200 MJ ne sont pas de 1’énergie renouvelable (carburant pour
moteur diesel, etc.). Et entre 280 kg a 450 kg de CO; sont émis pour le séchage des

copeaux et durant le transport par bateau.

Le bois en granules facilite la manutention et I’expédition en vrac par bateau
cargo d’une masse importante. Cela se traduit par des colts de transport réduits par
rapport a ceux des copeaux, laissant ainsi une meilleure marge de profitabilité. Pour
les énergéticiens, il est intéressant d’établir les colits de transport par rapport a sa
densité énergétique massique ou volumique, et éventuellement par unité de distance

¢t par mode de transport.

pour chauffer 10 L d'eau de 20 a 100°C

3L 2L 1L

Figure 0.2 : Volume de combustible équivalent pour faire bouillir 10 L d'eau. Dessin

adapté de Nilsson (1983).

Les granules de bois étant devenues un commerce international, il existe des
plateformes privées d'é¢changes commerciaux établissant des prix entre l'offre et la
demande. L’évolution des prix pour les trois principales plateformes d’échanges est
présentée a la figure 0.3. Selon Junginger, Van Dam ¢t al. (2011), le principal
obstacle au commerce international des granules biocombustibles est le manque
d'infrastructures logistiques des ports et les risques importants d'incendie (ils citent

I'obtention difficile des permis de stockage de granules au port de Rotterdam).



1500 _ .
Prix CIF - en Euro/tonnes FOEX

REGION BALTIQUE

F .

140.0

ol APX-ENDEX
PAYS-BAS - BELGIQUE

ARGUS Biomass
PAYS-BAS - BELGIQUE

110.0
2007 2008 2009 2010 2011

Figure 0.3 : Evolution des prix des granules biocombustibles sur 3 principales

plateformes d'échanges commerciaux (Sikkema, Steiner et al. 2011).

Afin d'améliorer son coilit de transport par une augmentation de sa densité
énergétique, plusieurs groupes de recherche ¢tudient depuis quelques années la
possibilité de torréfier le bois avant de densifier. Ce bois torréfié par la voie séche, a
pour principal attrait d’étre assez comparable au charbon bien que sa densité
calorifique reste moindre (granules de bois sec : 8-11 GJ/m?, de bois torréfié: 12-19
GJ/m?, de charbon 18-24 GJ/m*). Cependant, ces groupes de recherche et plus
particulierement le consortium européen SECTOR, cherchent a mesurer a grande
échelle la pertinence économique de torréfier le bois du fait que c¢’est une
transformation supplémentaire qui est relativement énergivore par rapport aux étapes
de séchage, de broyage ou de granulation. Mais pour Stelte, Sanadi et al. (2012), la
torréfaction par voie séche pourrait assurer son salut par la demande croissante
annoncée en granules de bois dans un futur proche selon plusieurs études de marché.
Puis comme la quantité de bois disponible est limitée, les recherches se tournent
également vers la production de granules torréfiés a base de résidus agricoles comme

la paille de blé par exemple.
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réduction est d'environ 5,12:1 tours en sortie (c6te filiere). La lubrification est assurée

par barbotage d'huile.

] @ ﬂna:::a aaﬁ

@‘g S Plateau tournant

3 éjectant les granules
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d’accouplement pour le

LE %; moteur
I -

Figure 2.5: Vue éclatée des pieces composant la granuleuse - Dessin extrait du

manuel du constructeur (Anyang GEMCO Energy Machinery 2014)

Cette petite granuleuse est destinée principalement a granuler des produits
agricoles, avec un débit de production annoncé de 'ordre de 50 a 90 kg/h. A l'origine,
la granuleuse est dotée d'un moteur de 3kW. Mais pour granuler des produits plus
difficiles comme le bois, le constructeur conseille de coupler la granuleuse avec un
moteur de 5,5 kW (7.5 HP). Nous avons alors sélectionné un moteur 5,5kW congu
pour les conditions de fonctionnement séveres et qui est classé comme étant a haute
efficacité énergétique (moteur de classe TEC2, rendement 89-91% a pleine charge).

Nous disposons ainsi d’une surface spécifique (Sp) de 5,1 cm*/kW installés.

Un variateur de gamme supérieure pilote ce moteur afin que la communication

entre un automate et le variateur soit fiable et rapide, nous avons choisi I'ATV61 de
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Schneider électrique (France - 2013) qui permet d'avoir acces a de nombreux réglages
grace au logiciel fourni (Schneider - SoMove) et un terminal de commande déporté
avec affichage graphique facile a prendre en mains. La commande du moteur emploie
la loi quadratique pour le couple C=K.n? qui permet d’avoir un couple-moteur (C)
proportionnel (K une constante) au carre de la vitesse (n). La puissance consommee
en fonction du couple résistant induit dans la chambre de granulation est mieux

optimisée.
2.2.3 Lachambre de granulation

La chambre ou la téte de granulation est le boitier renfermant la filiére, les

rouleaux et le plateau d'éjection de granule.

Figure 2.6 : Aper¢u de I'équipage mobile de la chambre de granulation et des

deflecteurs

Les éléments qui composent la chambre sont:

e un chariot comprenant I'axe et les rouleaux: il est monté en chape dans le boitier
et des vis exercent une pression aux extrémités de 1'axe permettant de plaquer les
rouleaux sur la filiere ou de limiter un certain entrefer lors du fonctionnant en
charge.

e des cales réalisées par nos soins (non représentées) pour ¢liminer les jeux entre

I'axe et ses logements. 11 s'agit de rendre I'ensemble plus rigide une fois monte.
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e des déflecteurs ou racleurs. Le réle du déflecteur est d’empécher le blocage de la
rotation des rouleaux dd au tassement de la sciure entre le flanc extérieur du
rouleau et le boitier (Figure 2.7). Il a été construit afin de favoriser un étalement
homogéne de la sciure a la surface de la filidre. L’autre solution possible est
d'envoyer réguliérement aux alentours des rouleaux des jets d'air comprimé par
intervalle de quelques secondes. Cette solution est proposée par la compagnie

OlioTechnologie qui commercialise des granuleuses semblables.

Figure 2.7 : Apercu du probléme d'accumulation de sciure entravant la rotation du

rouleau

Le diamétre de la filiére est de 150 mm et comporte 100 canaux. Le diamétre du
rouleau est de 80 mm et sa largeur est de 35 mm avec une denture de 6 mm de large

et espacée de 3 mm. La profondeur des rainures est de 4 mm.
2.2.4 Lesfilieres

Les filiéres avec des trous de 6 mm de diamétre proposées par le constructeur

GEMCO ne dépassent pas les 24 mm d’épaisseur (Figure 2.8). Cette épaisseur est
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insuffisante pour produire des granules en presence de lipides. Pour nos travaux, nous
avons fait usiner une filicre épaisse de 2" ou 51 mm avec une rehausse pour pouvoir
loger cette filiere dans le boitier. Les caracténstiques des filieres sont donnces dans le

tableau 2.1.

La fili¢re usince a ¢t¢ rodee dans la granuleuse avec un melange de sable fin,

d’huile et de sciure de bouleau (environ 10%-10%-80% pendant au minimum de 1h.

Figure 2.8 : Vue des trois filieres utilisées: 4 gauche, la filiere standard foumie par le
constructeur, au milieu, nne filiere standard avec nne entrée €largie par nos soins, a

droite, filiere épaisse spécialement usinee et utilisée uniquement pour nos travaux.



Tableau 2.1 : Caractéristiques géométriques des filieres a notre disposition
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Géométrie / Matrice ou filiére

standard (d'origine)

usinée
par nos soins

Forme

recto/verso

62

e

N v,

-

24
18

°
|
|
1
|
|

50,8

Y

7

Recto seulement

Hauteur (mm) x angle du chanfrein
)

Diamétre ¢ du canal

Longueur du canal - sans chanfrein

Nombre de canaux

Ratio de compaction

Qentrée/Ocanal

Ratio de compresston L/G)canal

3x62°

8/6 = 1,33

18/6 =3

100

4

x 52° (environ)

~8/6 ~1.33

48/6 =&

2.3 Les dispositifs de controle-commande

2.3.1 Les commandes de la granuleuse

Bien que nous disposions

d'un automate industricl programmable,

les

commandes des deux moteurs et du chauffage du convoyeur se font indépendamment

par leur propre circuit électrique. Il s'agit de garantir une meilleure sécurité pour un
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arrét précipité ou en cas de problémes dans la programmation de I'automate. Le rdle

de lautomate est d’offrir seulement un écran de visualisation de I'évolution des

différents paramétres d'opération.

Tableau 2.2 : Détails des commandes des organes de puissance de l'installation

Fquipement commandé

Elément controleur

Commande

Moteur granuleuse
5,5 kW asynchrone
de Hico (Corée)
Totalement fermé et

ventilé

Variateur de fréquences
Schneider ATV61
208V 5,5 kW

Terminal de dialogue
graphique d'origine et
déporté prés de la chambre

de granulation

Moteur convoyeur
0,37 kW asynchrone
Leeson (E.-U.)

Variateur de fréquences
Schneider ATV12
208V 0,5 kW

Bouton-poussoir
marche/arrét avec témoin
lumineux
Potentiométre de précision

100 graduations sur 10 tours

Bandes chauffantes

1 kW total

Régulateur PID XMT-802
(2013 - Chine) avec relai
statique triphasé (SSR)

Bouton-poussoir
marche/arrét avec témoin
lumineux et consigne par

I'interface du régulateur

Module de surveillance
de sécurité et d'arrét
d'urgence

Schneider XPS-AM

Contacteur de puissance
de chauffage et du moteur

du convoyeur

Arrét d'urgence et capteur-
interrupteur avec téte a mvt
angulaire multi-direction et
tige a ressort
Commande de réarmement

avec témoin lumineux.
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L’annexe B présente un exemple du schéma électrique de montage su cablage
entre le variateur de fréquence du moteur de la granuleuse (5,5 kW) et le module de

surveillance de sécurité.

2.3.2 Les capteurs de mesures installés
Le tableau 2.3 présente la liste des capteurs et leurs principales caractéristiques.

Tableau 2.3 : Détails des capteurs présents sur la granuleuse

Marque
Capteurs Type Lieu des mesures
modéle
u-Thermocouple T Au convoyeur ¢t sur
Oméga 5TC al | | N dans 1
: aux fils souples mélange chutant dans la
Température GG-T-30-72 | p g |
gainés chambre de granulation
Vibration Measurement Amplitude des vibrations sur le
mécanique en  Specialties défOITIlE.ltiOIl FEM plan horizontal de la téte de
piézo )
1D Inc. granulation
Sur le mélange préchaufté, les
Température Omega Sonde rigide en granules, la surface inférieure
avec lecture TPD40 métal de la filiére, et durant les tests

de friction des canaux

Une fois le montage finalisé, tous les capteurs de température ont été vérifiés

avec un thermometre précis a 1°C (Kessler, modele 3998CR2, USA - 2014).

Les micro-thermocouples de type T ont été retenus pour leur précision et le prix
compétitif du module offert pour brancher ces thermocouples a l'automate. Pour

connaitre la température proche de la couche compressée de sciure a la surface de la
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filiére, un thermocouple est placé a environ 1 mm au-dessus de la surface métallique

de la filiére et a 2-3 cm aprés le pincement du rouleau avec la filiere.

Pour mesurer de fagon continu la température des granules sortant de la
granuleuse, nous avons choisi d'installer un capteur infrarouge (capteur thermopile
OTP-538U, 116 pixels sensibles entre 5 et 14 um, produit de Orisystech). Au moment
de nos essais préliminaires, nous avons observé que la mesure avec un tel capteur
optique, est inadaptée due a la présence de poussiéres et de vapeur d'eau. Nous
I’avons remplacé par un simple thermométre numérique dont la sonde est une gaine
métallique. I'inconvénient d'un tel thermométre est le temps de réponse assez long,

environ 20 s.

2.3.3 La collecte et traitement des données

La collecte et le traitement des données sont réalisés par un automate
programmable industriel. Nous avons retenu le modele Ultimat de chez Opto22 (2006
- USA). 1l est modulaire et muni d'un microprocesseur et de mémoire pour la
programmation ¢t le stockage de données. Ce modéle est doté d’un module
d'acquisition spécifique pour le branchement de thermocouples de type T (avec
compensation par soudure froide) ¢t d’un module de communication numérique pour

dialoguer avec les variateurs selon le protocole industriel ModBus.

La programmation de l'automate est faite sur un ordinateur avec PAC Project
d'Opto22. Une grande partie du travail de programmation a consisté a réinterpréter les

fonctions de communication ModBus pour les variateurs de fréquences.

Nous cherchons a visualiser au fil de I'eau les conditions opératoires de notre
essal de granulation. Cette tache est facilitée en reliant un ordinateur a l'automate.
Pour cela le constructeur fournit le logiciel PAC Display pour la conception

d'Interface Homme-Machine (IHM). Des fenétres IHM sont créées pour la conduite
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de la granuleuse (Figure 2.9) et pour suivre les différentes évolutions des mesures

sous forme de graphes depuis le debut de la granulation

Toutes les valeurs des parametres sont gardées en format ASCII pour faciliter

I’importation par un tableur ou un logiciel de traitement statistique.

b Basie. granubmare LI (10

GRANULEUSE GEMCO 5.5kW - 1.2 kg/min UQAT

& i
DR WOMETE R X

0.0 kg/min

debit extimé

- |
md- m micro-sonde mobile

Module de
N surveillance

IF

ACTIF S

sortie die

Vibration languette

m'ﬂulniﬂ
o]

dcart type

Figure 2.9 : Vue de I'interface de conduite sur 1'écran de I’ordinateur placé prés de la

gramileuse

2.4 Lamise au point de la granuleuse : phase des essais préliminaires

Nous avons procéde a des essais de granulation rapides avec environ 3 kg de
meélange. Ces essais se veulent avant tout une étape pour des ajustements techniques
et de capitalisation de l'expérience sur le comportement de la granmuleuse avec les
mélanges préparés d’apres les taux d’humdité relevés durant notre recherche

bibliographique.

Comme on pouvait s’y attendre, il n’a pas été possible de produre des granules

consistantes avec les filiéres fournies avec la granuleuse. Ces filieres ne géncrent pas
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suffisamment de contrepression par leur faible épaisseur (taux de compression
L/d=3). Suite a ¢a, nous avons congu et usiné une filicre d’épaisseur de 51 mm avec
un taux de compression L/d proche de 8. Aprés essai, nous avons dii modifier I’entrée
du canal (Figure 2.10), car nous avons observé que la sciure descendait avec

difficults.

Figure 2.10: Modification de I’angle de chanfrein des canaux aprés les essais

préliminaires

La figure 2.11 présente quelques granules produtes durant les essais
préliminaires. Nous nous sommes himités a observer le débit de granulation et 1’¢tat
de la surface des granules. A gauche, la granule est friable : elle est obtenue avec de
la sciure peu humide (~15% d’eau) incorporant une faible quantité de graines de
canola (~11%). A droite, la granule est plus foncée et plus ferme. Cette granule est
produite a partir d’un mélange de sciure relativement humide et riche en graines de
canola (~25% d’eau et ~25% de graines). Au milieu, les granules présentées sont de

compositions intermédiaires.

Figure 2.11 : Diffeérents aspects de granules obtenues apres les essais préliminaires.
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Les granules démontrant des caractéristiques mécaniques convenables sous
I’action des doigts sont récupérées pour établir par la suite les tests mécaniques

présentés au chapitre suivant.

Durant ces essais, nous avons pu définir un débit optimal de granulation avec la
filiere usinée de 51 mm d’épaisseur. Ce débit est entre 30 et 35 kg'h pour un mélange
facile a granuler, soit trés humide et riche en graine (25%-25%). Il faut s’attendre a

un débit maximal a la baisse dans les cas de mélanges plus secs et moins gras.



CHAPITRE 3

MATERIELS ET METHODES

3.1 Mareriels

3.1.1 Les copeaux de bouleau blanc

Les copeaux proviennent d'un stock produit spécialement pour alimenter une
chaudi¢re commerciale en Abitibi. Ces copeaux ont été produits par la Coopérative
Forestiére du Nord-Est (CFNO) a I’aide d’une déchiqueteuse mobile industrielle a
tambour de 150 HP (marque Morbark - E.-U.). Les copeaux ont été ramassés sous un
abri sur le site de l'ancienne scierie de Tembec a Taschereau en Abitibi-Ouest. Les
copeaux rapportés ont été étalés en couche d'environ 5 cm pendant quelques jours

dans un local aéré pour atteindre une humidité d'environ 30% (base séche) ou moins.

3.1.2 Les graines de canola

Les graines de canola ont été fournies par la ferme avicole Paul Richard & fils a
Riviere-Héva, en Abitibi. Les graines sont tirées directement d’un silo de stockage.
Ces graines ont été récoltées I'année précédente et présentent un taux d’humidité

d’environ 4% (base séche).

3.2  Plan d'expérimentation

L’objectif du plan d’expérimentation est d’évaluer les conditions optimums de

production donnant des granules qui devront :
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v respecter la durabilité énoncée dans les normes avec des propriétés
mécaniques maximales pour minimiser la dégradation en fines durant le
transport et la manutention,

v avoir une masse volumique suffisamment élevée pour atteindre un colt
avantageux entre le transport et le pouvoir énergétique de la granule.
Cependant, la masse volumique ne doit pas étre trop ¢levée pour permettre
une combustion approprice,

v minimiser le taux d'humidité pour un transport rentable et pour une
combustion performante,

v renfermer suffisamment de graines de canola pour se rapprocher du pouvoir

calorifique du bois torréfié.

Les deux premiers critéres reposent en partie sur le choix de la température et la
géométrie de la filiere dans la granuleuse. Quant au taux d'humidité de la granule, il
est influencé par le taux d'humidité initial du mélange a granuler. Ce dernier a une

incidence sur les trois premiers critéres par la teneur des lipides présents.

Les essais de mise au point de la granuleuse ont permis de baliser un domaine
d’intérét expérimental en fonction des teneurs en eau et en graines de canola. Nous
cherchons a assouplir le plan expérimental d’optimisation pour mélange en fixant

quelques facteurs en lien avec les conditions opératoires.

3.2.1 Définition des facteurs-réponses

La figure 3.1 résume les différents paramétres d’expérimentation suivis durant

I’essai de granulation.
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r17. Masse de fines récuperée par tamisage a la sortie
de la granuleuse

f1, 12, 4 - facteurs fixés pour réduire la
dimension du plan d’expérience

Figure 3.1 : Les facteurs et les réponses d’un essat de granulation

Les mesures sur les granules permettent de démontrer 1’atteinte de notre objectif

principal : obtenir des granules de qualités mécaniques convenables avec un pouvoir

calorifique augmenté. Les parametres opératoires de la granuleuse sont suivis pour

nous atder a cibler les conditions de granulation optimales.

3.2.2 Les facteurs variables

Les paramétres d'entrée que nous avons choist de faire varier sont:

o la tencur en grames broyées de canola mtroduite, en %mass base humide du

mélange a granuler,
e le taux d’humidité du mélange avant granulation, en %mass base humide,

¢ le débit d'alimentation ou de production de la granuleuse.
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3.2.3 Les facteurs fixes

Les variables d'entrée suivantes sont fixes en raison de la quantité de sciure
disponible ou en raison de contraintes techniques. Suite aux essais préliminaires, il
sera question de choisir la vitesse de rotation de la filiere et de la taille de la
granulométrie aprés avoir étudié leurs effets principalement sur la qualité mécanique
de granule. Les facteurs qui sont fixés pour le plan d’optimisation sont:

o Dentrefer,

¢ la température du mélange tombant dans la granuleuse,

¢ la distribution granulométrique,

o la vitesse de rotation de la filiére (en tr/s), dépendant de la vitesse du moteur

¢lectrique imposée par le variateur de fréquence.

3.2.4 Définition du plan d’optimisation pour mélange

[.’étude quantitative repose sur un plan d'expérience pouvant établir des surfaces
de réponses. Le choix s'est fixé sur un plan pour mélange a 3 niveaux. Le choix d'un
plan d'expérimentation a 3 niveaux par rapport a un plan a 2 niveaux est motivé par la
possibilité de savoir comment varie la réponse (forme linéaire, quadratique ou
cubique...) grace a un troisiéme point. Pour une modélisation cubique possible des
réponses dans le plan de mélange, nous avons retenu une disposition en réseau centré
des points expérimentaux. Le mélange étant composé de trois constituants, le plan
représentatif du mélange est de forme triangulaire. Cette disposition est illustrée par

la figure 3.2.

Les diagrammes de surfaces de réponses sont déterminés en choisissant un
niveau ou un point central puis en variant les autres dans les limites expérimentales

que nous avons constatées lors des essais préliminaires.
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en % mass. base humide
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Figure 3.2 : Diagramme triangulaire du domaine d'¢tude - logiciel MimiTab (Minitab

Inc.)

3.2.5 Détermination du domaine d'étude

Les tableaux 3.1 et 3.2 regroupent les modalités des différents facteurs. La valeur
de chaque facteur représente une coordounée du point expérimental dans le domaine
d’étude (points de la figure 3.2). Une contrainte est naturellement imposée sur la
variation des facteurs décrivant la composition du melange d’alimentation : la somme

des constituants dans le mélange humide est égale a 1 ou a 100 %y - base humide.

Tableau 3.1 : Valeurs considérées pour les teneurs dans le plan d’optimisation

Conditions de formulation du mélange - en %uass base humide

Facteurs 3 niveaux
Taux d’humdité du mélange 15 % 20 % 25 %
Teneur en graines de canola 11,9 % 16,4 % 20,8 %

Contrainte sur la composition — somme égale 100 % - soit 9 combinaisons

54,2 -58,6-59,2-63,1 -63,0

Sciure contenue — bouleau blanc 64.2 - 68.1- 68.6 - 73.1 %
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Des débits différents permettent de mettre en évidence l'effet du temps de séjour.
Durant les essais préliminaires, nous avons pu établir le débit maximum, qui est de
l'ordre de 35-40 kg/h de granules produites. I.e choix de 20-25 kg/h comme débit haut
dans notre plan d’expérimentation nous assure de pouvoir granuler des mélanges
moins humides et moins gras, autour de 15% d’humidité et 11,9% en graines (base
humide). Cependant, le débit d'alimentation sera considéré comme un facteur
qualitatif a 2 niveaux. En effet, il est difficile de contréler avec finesse le débit du

mélange convoyé vers I'entrée de la granuleuse.

Tableau 3.2 : valeurs des différents facteurs variables ou fixes du plan d’optimisation

Conditions opératoires

Facteur 2 niveaux

Débit d'alimentation

10-15 kg/'h 20-25 kg/h
de la granuleuse
Facteurs 1 niveau fixe
Entrefer rouleau/filiére Fixe - 0 mm (rouleau touchant la filiére)

Température du mélange en

} : TFixe a 80-85°C
alimentation

a déterminer apreés des essais

(soit 3,8 ou 5,6 tr/s)

Vitesse de rotation de la filiére

_ a déterminer aprés des essais
Granulométrie du mélange _ _
(soit passant une grille de 3,2 ou 9 mm)
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La température du mélange tombant dans la granuleuse correspond a la
température maximale que nous pouvons obtenir avec le dispositif de chauffage

¢électrique sur le convoyeur.

Pour explorer I'effet de la granulométrie sur la granulation, nous avons broyé
avec 2 grilles comportant des tailles de trous différents: 9 mm et 3,2 mm de diamétre.
Nous avons donc deux distributions de granulométries différentes pour la sciure de
bouleau. Leurs distributions granulométriques sont reproduites sous forme

d'histogramme en annexe C.

3.3 Processus expérimental et méthode de mesure

Pour chaque essai de granulation, nous avons suivi les étapes du diagramme
illustré a la figure 3.3. Le diagramme est suivi d’une description de la méthode

employée pour chaque type de réponse.

Pour notre part, nous avons voulu a étre au plus prés des conditions industrielles
¢t étudier l'influence des paramétres maitrisables. Les étapes 5 et 6 du diagramme
émulent le chauffage par [l'injection de vapeur d'eau se déroulant dans le
conditionneur placé au-dessus d’une granuleuse industrielle. Avant le montage de la
téte de la granuleuse, ¢lle est chauffée a 1’étuve a 105°C. Aprés son montage, la téte
de granulation est isolée thermiquement par une couverture puis la filiere est chauffée
a environ 130-140°C par un pistolet a air chaud avant de débuter I’essai de
granulation. L’annexe D détaille les différentes manipulations opérées au moment du

déroulement du conditionnement et de la granulation.
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Figure 3.3 : Séquence expérimentale d'un essai de granulation




Aprés granulation, les granules sont placées en chambre de conditionnement a
20-25°C et a 50% =£10% d’humidité relative dans 1’air. Certaines mesures sont
effectuées apres granulation ou/et aprés 7 jours. Les trois derniéres caractérisations, la
résistance a la flexion, la masse volumique apparente et le pouvoir calorifique sont
réalisés seulement sur des granules de plus de 7 jours en raison de la disponibilité des

mstruments.

3.3.1 Détermination de la granulométrie apres broyage (étapes 2 et 3)

Les copeaux séchés sont passés dans un petit broyeur industriel a marteaux
AKRON FH-64 (Suéde) de 8,5 kW, disponible au Centre de Technologique des
Résidus Industriels (CTRI, Rouyn-Noranda, Québec). Pour nos besoins, il est doté
d'une grille de passage comportant des trous de 9 mm de diamétre. Afin d'imposer
une granulométrie plus fine a notre sciure broyée sur grille de 9 mm, nous disposons
d’un broyeur a marteaux de laboratoire BSC DF-15 (2013 - Chine) traitant de 5 a 15
kg/h, de 1000 W a 20000 tr/min, avec une grille de trous 3,2 mm de diamétre.

La méthode de tamisage suivie est celle proposée par la norme ASAE S319.3
(Method of determing and expressing finess of feed materiels by sieving). Le tamiseur
de type Ro-Tap RX29 de Ws Tyler (E.-U.) est employé. Il est tamisé environ 100 g a
chaque essai. Les pesées sont faites sur une balance précise au 0,01 g. La distribution

est calculée aprés 3 essais de tamisage.

3.3.2 Mesure de la force de dégagement de la granule du canal (étape 7)

Le banc d’essai mécanique a notre disposition est le modéle BT1-FRI00THW
(2009) de Zwick/Roell (Allemagne). Le capteur de force monté est de 100 kN
maximum avec une résolution de 1 N. La précision de déplacement de la traverse est
d’environ 1 pm. Les forces et le déplacement de la traverse sont enregistrés avec le

logiciel TestXpert II de Zwick/Roell. Ce logiciel permet de visualiser les courbes des
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contraintes de déformation, d'effectuer des opérations graphiques (point d'inflexion,

pic, etc.) et de réaliser des statistiques descriptives.

Pour ce test, une tige verticale qui fait office de poingon est soudée sous le
plateau superieur. Pour faire sortir le mélange emprisonné dans le canal de la filiére,
nous imposons a l'entrée du canal ce poingon d’un diametre proche du diametre du
canal (Figure 3.4). L'extrémité du poingon est légérement chanfreinée pour permettre
de corrniger I'excentration au moment de son entrée dans le canal. La force de friction
ou de dégagement est exprimée en N par simplification, car nous utilisons une seule
filiere. Dans le cas contraire, la mesure serait réduite en N/mm de longueur de canal
ou en N/em? de paroi latérale de canal pour comparer différentes épaisseurs de la

filiére.

Figure 3.4 : Mesure de la force de dégagement de la granule prise dans le canal,

filiere chaude, dans les 10 min swivant la fin de 1’essai de granulation

Nos mesures sont pratiqueées sur filiere encore chaude, apres 5 min environ de la
fin de l'essai de gramulation. Ce temps correspond au temps de démontage de la

filiere. Durant les mesures, la température dans un canal préalable débouché est
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relevée (la température dans le canal débouché passe de 90-80°C a 70-60°C a la fin
des mesures). Au minimum, 15 mesures sont effectuées. Pour chaque essai de
granulation, les mesures sont exécutées avec les mémes canaux et dans le méme ordre
pour des comparaisons canal a canal des courbes entre les essais de granulation.
Aprés des tests préliminaires, nous avons choisi de réaliser les mesures sous une
vitesse de charge contrélée a 100 N/s. L’annexe E-1 présente un exemple de résultats

obtenus.

3.3.3 Détermination du taux de fines apres granulation (étape 8)

Aprés l'essai de la granulation, la masse totale de granules produites aprés
stabilisation de la granulation est déterminée. Les granules sont ensuite passées sur le
tamis percé de trous ronds de 3 mm. Les fines récupérées au travers du tamis sont
pesées sur une balance précise a 0,01 g Le ratio entre la masse de fine et la masse
totale est ainsi calculé. Ce ratio est une des réponses du procédé nous permettant

d’évaluer la qualité de la granulation (Bergstrom, Israelsson et al. 2008).

3.3.4 Détermination du taux d’humidité (étape 9)

L'humidité est mesurée par pesage et étuvage a 103°C en suivant les
recommandations de la norme ASTM E871 — 1998. Les pesées sont réalisées sur une
balance précise a 0,01 g prés. L'humidité est déterminée jusqu'a masse constante. La
masse constante est supposée atteinte si les deux derniéres pesées ne différent pas de

plus 0,2% (d'environ 0,10 g pour un échantillon de 50 g).

3.3.5 Mesures géométriques des granules : longueur et diametre (étape 10)

Une fois la masse de fines de production calculée, nous effectuons un tamisage
pour retirer les petits morceaux de granules. Ce tamisage est réalisé en versant

simplement les granules sur une plaque inclinée perforée de trous de 6 mm. Dans le
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milieu industriel, le tamisage est obtenu avec des tamis vibrants en sortie du

refroidisseur (voir la figure 0.1).

Pour effectuer une prise représentative, nous avons disposé deux bacs de
récupération juxtaposés au pied de la plaque inclinée. Les granules qui dégringolent
ont donc le choix de finir dans I'un des deux bacs. Ainsi, nous procédons a un
fractionnement de fagon homogéne de notre échantillon en écartant un bac de
récupération une fois le tout déversé. En répétant I'opération en gardant un seul bac a
déverser a chaque fois, nous réduisons le volume de 1'échantillon par deux. Cette
division en lot par passages successifs sur la plaque est adoptée pour garantir un

échantillonnage le plus représentatif possible.

L'opération est terminée lorsque nous avons a vue d'ceil un échantillon d’environ
30 a 50 granules pour pratiquer des mesures de diamétre et de longueur. I.ehtikangas
(2000) g’est fixé un échantillon 40 granules. Les mesures sont réalisées avec un pied a

coulisse numérique d'une précision de 0,01 mm.

3.3.6 Test d'abrasion ou durabilite des granules (étape 11)

La durabilité est mesurée selon la méthode Pfost (caisson tournant) décrite dans
la norme ISO17831. Environ 500 g * 10 g (minroduite) de granules tamisées a 3 mm
sont introduits dans le caisson (Figure 3.5). Le caisson doit tourner a 50 * 2 tr/min ¢t

effectuer 500 rotations.

Le contenu du caisson récupéré est a nouveau tamisé et pesé (Mreuper¢). La
différence de masse de granules correspond a la masse de fines produite par abrasion.
L'indice ou le pourcentage de durabilité des granules (Pellet Durability Index - PDI)

est calculé selon le simple rapport de 1’équation (1.3):

PDI= 100 x (mrécupérée / Mintroduite) (1.3)
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La durabilité des granules et leur hurmditeé sont mesurées dans I'heure apres leur

production (au jour 0 ouindice J0) et 7 jours apres (J7).

Figure 3.5: Durabilimetre avec caisson ISO construit pour notre usage avec

commande automatique par compte-tour et affichage du compte a rebours

3.3.7 Test d'impact ou de choc sur les granules (étape 12)

Le test dimpact ou de choc est un test indiquant comment la granule va par
exemple résister aux chocs survenant durant son aspiration dans les conduites
pneumatiques ou lors de sa chute lors des transbordements aux ports. Il existe des
travaux de recherche ou la mesure au choc est simplement réalisée en lachant la
gramile au sol (Kaliyan et Morey 2009). Dans notre cas, les essais de résistance au
choc sont exécutés sur un banc de test dimpact modele HIT 5.5 BIP-5.5COMC
(2009) de Zwick/Roell (Allemagne). Ce banc détermine par la méthode pendulaire
I'énergie nécessaire pour briser des éprouvettes de dimensions déterminées selon des
normes ASTM et ISO. Nous effectuons des tests de résistance au choc-flexion ou de
reésilience conduisant au sectiounement diameétral par flexion d’une granule encastrée
verticalement 4 une seule extrémité (montage en porte-a-faux). Ces tests sont

effectués avec un mouton-pendule 4 2,75 Joules de choc dont le percuteur, horizontal,
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est de la forme Izod (Figure 3.6). Ce banc est semi-automatique et la mesure de
I'angle du pendule atteint aprés choc est transmise a 1’ordinateur pour y étre traitée

par le logiciel TestXpert I1.

Pour réaliser un test d’impact sur une granule, des embases ont été spécialement
construites pour fixer la granule en porte-a-faux. L’embase est pourvue d’un
coulisseau pour faciliter 1’éjection de la granule coincée apres sectionnement.
L’annexe E-2 présente la détermunation de la position en porte-a-faux de la granule

dans "embase.

Figure 3.6 : Banc d'essai de résistance au choc Izod et porte-€chantillons pour

gramule

Le test comprend un minimum de 30 impacts pour calculer une valeur moyenne
et son écart-type. La mesure est donnée simplement en mJ. Le test d’impact est
effectu¢ le jour de la granulation puis apres 7 jours sur des granules stockées en

chambre de conditionnement.

3.3.8 Test de compression diamétrale: résistance a la déformation plastique
(étape 13)

Le méme banc d’essai est employe pour mesurer la force de dégagement de la

gramule. Il est monté des plateaux de compression représentés a la figure 3.7.
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Il n’y a pas de norme sur la compression diametrale pour des produits similaires
aux granules (charbon, etc.) employant un banc d’essai mécanique. Un exemple
d’usage d’un banc mecanique est décrit par Bergstrom, Israelsson et af. (2008). Pour
leurs granules de pin sylvestre produtes sur une granuleuse semi-industrielle, ils ont
choisi une vitesse lente de 0,4 mm/min pour écraser une granule et ont divise la force
de rupture lue par la longuewr de granule (mesure dounée en N/mm de longueur).
Finell, Arshadi et @/ (2009) ont plutdt choisi une vitesse de 12 mm/min, mais les
gramiles mesuraient 12 mm de diametre. Leurs granules ont été produites avec une
simple presse. Les forces de rupture mesurées sont de l'ordre de 400 a 800 N/cm de
longueur de granule et pour Bergstrém, Israclsson et afl. (2008), 1’écart-type est

environ £ 100 N/cm.

¢ T

Figure 3.7 : Mesure de la déformation sous compression diameétrale (ici avec une

seule granule de 20 mm posée entre les plateaux)

Cependant les forces de rupture relevées pour nos granules présentent une aussi
grande variabilité que les mesures de Bergstrom, Israclsson et a/. (2008) ou de Tabil
(1996), que nous avons placé entre les plateaux de compression une seule ou
plusiewrs granules. C’est sur cette constatation que nous privilégions plutot

I’estimation du taux de déformation diamétrale des granules (déformation entrainant
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I’aplatissement de la granule). Les paramétres opératoires pour déterminer facilement
¢t plus rapidement ce taux de déformation ont été recherchés (voir annexe E-3

présentant un exemple de courbes obtenues).

Les parameétres opératoires retenus sont une vitesse de charge contrélée a 75 N/s
aprés une approche lente des disques de compression et un contact assez "ferme" sur
les granules (déclenchement de la charge contrélée aprés une résistance mesurée au
capteur de 5 N). Les mesures sont effectuées par groupe de 5 granules de 20 mm pour
la rapidité et la précision du capteur vis-a-vis de la mesure (étalonnage validé entre

1000 N et 100 kN).

Généralement, nous estimons une résistance a la déformation é&lastique
simplement en calculant la pente lin¢aire de la courbe entre les positions 200 um et
500 pm, soit pour une déformation élastique de 0,3 mm. Le résultat de 1’essai est
représenté par la moyenne de 3 a 4 pentes calculées. La résistance a la déformation
est rapportée en N par cm de longueur de granule et par mm de déformation
(N/em/mm). Le test de compression diamétrale est réalisé aprés la granulation puis

sur des granules stockées aprés 7 jours.

3.3.9 Profil de la densité des granules dans le plan longitudinal radial (étape 14)

L'aspect de la densification de la granule en profondeur est apprécié par
densitométrie a rayon X. L'appareil utilisé¢ est le modéle QTRS-01X de QMS -
Quintek Measurements System (2004 - Ftats-Unis). Cet équipement détecte par
variation de la densité les cernes d’un tronc d'arbre pour y calculer son age grace au
logiciel fourni QTRS Tree Ring (v2.04). Un protocole a été établi pour adapter la

mesure de la densité a une granule.

Dans notre travail, nous nous limitons a observer la régularité de la densité lors

du balayage par le faisceau de rayons X d'une granule cvlindrique. Le balayage est
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réalisé par pas de 0,08 mm, donnant un compromis pertinent temps/précision avec un

faisceau large de 0,04 mm en sortie du collimateur.

Nous plagons sur un porte-échantillon, pour chaque essai de granulation, 10
granules a balayer. En premiére et demiére position, nous plagons une référence
taillée a partir d'une biiche de bouleau. La premiére référence est de section carrée de
6,0 mm par 6,0 mm, tandis que la deuxiéme référence est de section circulaire avec
un diametre d'environ 6,0 mm. La premiere référence donnera au balayage un signal
en forme de plateau, plus facile pour fournir une valeur référentielle. La derniére
référence agira comme comparateur de profil ou de contréle au moment des
comparaisons des profils pour chaque essai. Le principe de la densitomeétrie et les
détails sur le calcul pour tracer les profils (normalisation par rapport a la référence)
sont donnés en annexe F. La figure 3.8 présente le résultat d'un balayage d'une rangée

de granules délimitée par les deux références.
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Figure 3.8 : Apergu des résultats d'un test de balayage a I'aide du densitométre a

rayons X et les données fournies par le logiciel d’analyse (QTRS Tree Ring).
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3.3.10 Test de résistance a la flexion 3 points sur la granule (étape 15)

Le test de flexion est effectue sur un banc d'essai mécanique Zwick/Roell modeéle
BT1-FRO20TN (2009 - Allemagne) pilote avec le logiciel TestXpert. Pour les faibles
forces nécessaires pour briser la granule en deux, nous avons employe un cellule de
charge de 50 N précis a £0,1 N (Figure 3.9). La précision de déplacement de la

traverse est inférieure a 1pum.

Figure 3.9 : Test de flexion 3 points dune granule sur le banc d’essai avec une

cellule de charge de 50 N.

Les appuis sont écartés de 10 mm. Les bords des appuis et de la charge font 1
mm d’épaisseur. Leurs bords sont arrondis pour supprimer toutes arétes vives. La
vitesse d’approche est de 0,05 mm/s et aprés contact la vitesse de la charge est
contrdlée a 10 N/s.

Pour chaque essai de granulation, une série d’au moins 30 essais de flexion est
réalisée. L’annexe E-4 présente un exemple de courbes obtenues entre la force de
déformation appliquee et la déflexion de la granule. La force maximum est rapportée

simplement en N et la fleche relevée a la force maximum est mesurée en mm.
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3.3.11 Détermination de la densité apparente au pycnométre a hélium (étape 16)

Le pycnometre a hélium modéle AccuPyc 1330 détermine le volume précis
occupé par les granules dans une cellule cylindrique de volume conmu (12,08 cm?)
dans laquelle est introdwt de I’hélium a une température connue (Figure 3.10). Le
principe repose sur la loi des gaz parfaits dont I'hélium a un comportement tres

proche des gaz parfaits et possede l'avantage de s'introduire facilement dans les pores.

¥ W

Figure 3.10 : Aper¢u du pycnomeétre et de la chambre de mesure avec des granules

Le résultat est affiché directement par 'appareil apres avoir saisi la masse de
gramile ou de sciure. Chaque échantillon, encore humide, est la moyenne de plusieurs
mesures (3 mesures pour les granules et 5 pour les broyats), avec au prealable un

cycle de purges pour chasser l'air et les vapeurs (eau) en surface.

3.3.12 Mesure du pouvoir calorifique massique supérieure (étape 17)

Nos mesures sont effectuées avec un calorimetre automatique isopéribolique a
volume constant, modele 6400 de chez Parr Instrument (USA - 2010), disponble au
Centre de Technologique des Résidus Industriels (CTRI, Rouyn-Noranda, Québec).
La quantité d’énergie dégagée est obtenue par 1'évolution de la temperature dans la
bombe dont la température extérieure est maintenue constante (condition isopéribole)

grace a une jaquette ou une double enveloppe remplie d'eau agitée dont la paroi vers
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I’extérieur est isolée (condition adiabatique). L'étalonnage et les contrdles sont
réalisés avec de l'acide benzoique certifi¢. Seule la correction de I'énergie pour le

systéme de mise a feu est prise en compte dans le calcul par l'appareil.

Environ 1 g + 0,0001 g de granule prise humide est déposé dans une coupelle
adaptée au calorimétre. La coupelle est ensuite enfermée dans la bombe. Cette bombe
est remplie d'oxygéne jusqu'a 30 bars environ et équilibrée avec précision vers 30°C.
La combustion est enclenchée par le chauffage d’un filament métallique auquel est

pendu et torsadé un fil de coton faisant office de méche.

Toutes les analyses ont ¢té faites en duplicata, avec un contréle aprés le passage
de 10 échantillons. Le pouvoir calorifique de I'échantillon est validé si la différence
des mesures est inférieure a 120 J/g (limite de répétabilité donnée par la norme). Le
calorimétre affiche le pouvoir calorifique supérieur (PCS) des granules, sur base
humide. Il n’est pas apporté de correction sur la valeur du PCS due a la formation de
I’acide nitrique ¢t de Iacide sulfurique. Le PCS sur base séche peut étre estimé par la

formule (1.4) de la norme EN14918 (2009) :

PCS§

base sec PCSbase humide X 100 (14)
- - 100 _Mbaseihumm’e

Le pouvoir calorifique inféricure (PCI) sur base humide ou séche peut étre estimé
par calcul a partir du PCS (ASTM D2015 pour les biomasses solides). Il est par
contre nécessaire de connaitre la teneur en hydrogéne au minimum. ['annexe (H) de
la norme EN14918 (2009) fournit des teneurs en hydrogeéne, en oxygéne et en azote
par défaut: pour le bois, il est de 6,2%mass en hydrogéne et pour les graines de colza,

de 7, 5% mass.
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3.4 Construction de la matrice d'expérience

La matrice d’expérience est construite a l'aide du logiciel MiniTab Statistical
Software (MiniTab Inc.). Le tableau 3.3 représente les combinaisons d'expériences a

réaliser pour &tablir les conditions optimums.,

Tableau 3.3 : Matrice d'expérience - pour 3 facteurs

Composition sur Facteur
Essai Composition sur base humide

base séche production

humidité du  graines de _ _ _ débit d’alim.

n” mélange canola P sries el en mélange
1 15 11,9 73,1 15 85
2 15 20,8 64,2 25 75
3 25 11,9 63,1 15 85
4 25 20,8 54,2 25 75

5 15 16.35 68,65 20 80 10-15 kg/h
6 20 11,9 68,1 15 85
7 25 16.35 58,65 20 80
8 20 20,8 59,2 25 75
9 20 16.35 63,65 20 80
10 15 11,9 73,1 15 85
11 15 20,8 64,2 25 75
12 25 11,9 63,1 15 85
13 25 20,8 54,2 25 75

14 15 16.35 68,65 20 80 20-25 kg/h
15 20 11,9 68,1 15 85
16 25 16.35 58,65 20 80
17 20 20,8 59,2 25 75
18 20 16.35 63,65 20 80
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Pour une meilleure estimation, nous avons opté simplement pour la duplication
des essais en raison de la quantité de sciure de bouleau a notre disposition. I1 faut
savoir que l'écart entre le point modélisé et le point expérimental dépend du nombre
d'expériences. Ces écarts entrent dans le calcul du modéle et de sa précision. Au total,

c’est donc 36 essais qui sont prévus. L'ordre des essais est réalisé aléatoirement.

3.5 Elaboration du plan d’expérience

3.5.1 Modélisation mathématique des réponses

Pour chaque réponse, il s’agit d’établir un modéle mathématique avec les
facteurs. Le modéle repose sur l'utilisation d’un polyndme d’interpolation. Des
modeles polynomiaux vont interpolés le point réponse obtenue de chaque essai du
plan d'expérience. Ensuite, il consiste a estimer, a partir des points une régression par
la méthode des moindres carrées, les coefficients du modéle polynomial. Nous
testons plusieurs modeles, du modéle linéaire aux différents modéles cubiques,
proposés par le logiciel dédié¢ aux plans d’expérience, MiniTab Statistical Software.

L annexe G-1 détaille les équations des différents modéles employeés.

Avant de retenir un modele, i1l faut conclure a 1’aide d’outils statistiques sur la

légitimité de ce modéle pour la modélisation des réponses mesurées.

3.5.2 Analyse statistique de la modélisation de la réponse

[’analyse statistique permet de justifier la modélisation et de comparer les
modeles mathématiques entre eux : il faut savoir si les variations des facteurs
caractérisent vraiment la réponse ¢t si le modeéle polynomial retenu offre une qualité
d’ajustement pertinente entre les points expérimentaux et calculés. L’analyse
statistique va considérer les critéres suivants :

e ['analyse de la variance (ANOVA) teste "influence absolue des facteurs sur les

variations d’une réponse. Le facteur de probabilité p-value obtenu d’aprés
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I’analyse de la variance représente la probabilité que le modéle soit
représentatif des points expérimentaux,

e le calcul du coefficient de corrélation ajusté R%jusec évalue la qualité de la
modélisation du modele. Cette qualité est jugée sur les résidus. Ce coefficient
RZ4jusiée , par rapport au coefficient populaire R?, tient compte de l'influence des
autres réponses et du nombre d’essais ou de points utilisés dans le modéle,

e le coefficient de corrélation prédictif Rprsdicit ou Q7 évoque la prédiction
valable du modéle aux points ailleurs qu’aux points expérimentaux dans le
domaine d’études des facteurs. I.”annexe G-2 fournit quelques précisons sur ses

coefficients R.

Une analvse de variance a ¢té effectuée afin de connaitre le niveau de
signification des effets des variables indépendantes et modéliser la réponse (humidité,
résistance a la flexion...) des variables indépendantes. L'analyse de variance teste la
validité du modele choisi en calculant la différence entre une probabilité réelle et une
probabilité hypothétique calculée a I'aide des tables de test statistique de Fisher-

Snedecor.

La probabilité¢ du modéle pour avoir une signification entre la réponse et les
facteurs est exprimée couramment par la probabilité p-value dans un tableau
d'analyse de la variance. Nous considérons généralement qu’il y a une signification
pour des valeurs p-value inférieure a un risque fixé de se tromper a 5% ou bien si

nous sommes exigeants a un risque fixé a 1%.

3.5.3 Analyse statistique des coefficients du modele

Chaque coefficient d’'un modele polynomial est analysé statistiquement en se
basant sur la variance résiduelle de 1'expérimentation. D’une fagon similaire a
I’analyse statistique de la modélisation, a chaque coefficient du modéle est attribué

une signification selon une probabilité similaire au coefficient p-value du modele.
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Une valeur faible de la valeur de p-value du coefficient indique son influence sensible
dans le mode¢le polynomial (p-value < 0,05 ou 0,01). Pour une valeur de p élevée, le

coefticient peut étre supprimé du modéle.

3.6 Analyse graphique des résultats du plan d’expérimentation

3.6.1 Représentation des valeurs résiduelles de Uinterpolation

Pour g’assurer que le modele restitue bien les résultats expérimentaux, il est
possible de tracer plusieurs graphiques sur les valeurs résiduelles : histogramme pour
repérer les valeurs aberrantes et la symétrie des résidus, le diagramme en fonction des
valeurs estimées, puis la droite de Henry pour observer la distribution normale des
valeurs résiduclles afin de vérifier I’hypothése sur I'emploi de la méthode des

moindres carrées.

3.6.2 Représentation de Ueffet des coefficients de modélisation

A partir d’une représentation graphique de type Pareto, il est facile de faire
ressortir I’importance de I'effet de chaque facteur sur la réponse en les classant
d’importants a négligeables. La présence du signe indique si le facteur a un effet

positif (signe +) ou négatif sur la réponse.
3.6.3 Représentation des effets moyens et des interactions des facteurs

Il est possible de figurer les effets des facteurs et leurs interactions d’ordre 2
(produits des facteurs C;.Cj) par des segments de droite. Les effets d’un facteur sont
représentés sur un graphe par un segment alors que les interactions entre deux
facteurs sont décrites par deux segments. Des histogrammes sont employés pour

présenter a la fois les effets et les interactions des facteurs.
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3.6.4 Représentation des courbes isoréponses

La variation de la réponse est affichée en fonction de 2 ou 3 facteurs dans un
graphe a deux dimensions. Dans le cas d’un mélange a 3 constituants, nous avons eu
recours au graphe triangulaire ou ternaire. Les autres facteurs sont alors fixés, en
I’occurrence le débit de production de granules. Il est alors possible de décrire la
globalité d’une réponse par deux graphes temaires correspondant chacun a un débit
de granulation.

Les résultats estimés peuvent étre aussi représentés sur des graphes en trois
dimensions. Des coupes donnant des surfaces de réponses sont définies en fixant 4 un
niveau donné certains facteurs. I.’évaluation de la réponse par ce genre de graphe est
parfois difficile, c¢’est pourquoi nous n’accorderons pas une attention particuliére dans

la présentation des résultats obtenus dans cette recherche.

3.7 Recherche des conditions optimales du plan d’optimisation

La recherche d'un optimum entre plusieurs réponses est possible en calculant les
fonctions de désirabilité. Chaque réponse est transformée en une fonction de
désirabilité qui est simplement un changement d’échelle, variant de 0 (inacceptable) a
1 (satisfaction maximale). La transformation de la réponse dépend des critéres
recherchés sur la réponse: s'agit-il de respecter une valeur minimale ou maximale de
la réponse avec une valeur cible ou un encadrement d'une valeur cible avec un
minimum et un maximum comme contraintes. Ensuite, les fonctions de désirabilité de
chaque réponse sont associées pour composer une fonction de désirabilité globale qui
est une moyenne géométrique avec au besoin des poids de pondération pour certaines
réponses. A partir de cette fonction de désirabilité globale, le logiciel détermine la
combinaison des facteurs en fonction des critéres imposés aux réponses. La
combinaison des facteurs est optimale lorsque la fonction de désirabilité globale est

maximumni.



CHAPITRE 4

RESULTATS ET DISCUSSIONS

Afin de réduire la complexité du plan d’expérimentation, nous effectuons une
¢tude qualitative de 1'influence de la vitesse de rotation de la filiere ¢t de la
granulométrie sur l'opération de granulation. Les résultats de cette étude nous
permettent d’élaborer la modélisation des résultats du plan d'expérimentation et de
réaliser I’optimisation a I’aide des fonctions de désirabilité. Celles-ci vont donc nous
aider a trouver les conditions opératoires satisfaisantes pour une granule de qualité
optimale. Ensuite nous évaluons certaines interactions entre les facteurs et les
réponses. Nous estimons quantitativement 1’effet de 1’addition des protéines. Pour
terminer, nous e¢xaminons le profil radial de la densité obtenue par densitomeétre a

rayon X dans les différentes granules.

4.1 Réduction du plan d’expérience

Pour simplifier I’étude d’optimisation par le plan d’expérimentation, nous fixons
deux facteurs de procédé: la vitesse de rotation de la filiére et la distribution

granulométrique.

4.1.1 Effet et choix de la vitesse de rotation de la filiere

Afin de savoir de quelle maniére la vitesse de rotation de la filiére peut influencer les
réponses obtenues dans notre plan d'expérience, nous avons mis en ceuvre une simple
comparaison de deux essais conduits avec les mémes conditions sauf pour la vitesse
de rotation de la filiére. Cette comparaison nous révele quelle est la vitesse la plus

adéquate pour notre plan d’expérience d’optimisation.
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Des résultats intéressants, suite a la diminution de vitesse de rotation par rapport a la

vitesse nominale ressortent dans le tableau 4.1. Un tableau compilant les résultats de

I’ensemble des mesures réalisées est disponible en annexe H.

Tableau 4.1 : Comparaison des résultats pour deux essais - a vitesse réduite de 30 %

et a vitesse nominale — débit de sciure entre 10 et 15 kg/h

Mélange testé : granulométrie sur grille 9 mm

humidité: 20% teneur en graine: 11.9% - en base humide
nominale  réduite | par rapport
Réponse 60 Hz 40 Hz a la vitesse

~S.6tr/'s  ~3.8tr/s nominale

Humidité des granules juste apreés
1]
granulation (JO) - en %mass. base humide 2.3 10,0 *7.5%
Efficacité énergétique
, W.hkg 193 168
Energic consommée au moteur -13,0%
par masse de granules Mii 693 603
Coefficient de Variation (CV) de la
puissance électrique - rapport de puissance 1.4 1.2 -17,1%
entre 1’écart-type et la moyenne
Mesure de la force de dégagement de la 1917 2115 .+ 103 9%
granule du canal —en N [300] [406] = e
Taux de fines de production - en g fine/kg 0,9 0,7 -22.2%
Température latérale moyenne
190
de la filiére - en °C 86 76 12%
Densité de la granule 1,4123 1,4088 -0,1%
C 6,05 6,03 o

Diamétre de la granule - en mm [0.06] [0.04] -0,3%

entre crochets la valeur de 1’¢cart-type de population des mesures
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Nous observons un écart sensible pour la température de la filiére, bien que les
temps de séjour ou de formation d’une granule dans la filiére soient trés proches du
fait que les débits d'alimentation sont quasi-identiques. Les passages plus fréquents
sur les canaux fournissent davantage de travail a4 la couche comprimée, ce qui
entraine une puissance consommeée plus importante et une température plus élevée de
10°C. Les granules produites sont alors plus foncées. Avec la hausse de la
température de filiére, elles sortent plus chaudes, pouvant favoriser davantage

I’évaporation de 1’eau lors de leurs refroidissements.

Avec un passage des rouleaux plus fréquent, il faut s’attendre a une réduction du
volume de mélange a comprimer devant les rouleaux, donc 4 une quantité moindre de
sciures résistant a 1’avancement des rouleaux : le coefficient de variation de puissance
$’en trouve diminué. La mesure de celle-ci est effectuée par le variateur de fréquence.
Le rendement réel du moteur n’est pas pris en compte pour des vitesses hors du
régime nominal et selon le couple résistant. T.a puissance obtenue est alors a
considérer comme propre a nos conditions d’essais et a nos équipements. La présence
d'un couplemétre sur l'axe du moteur mesurant la force mécanique permet de

quantifier adéquatement les énergies de granulation et du fonctionnement a vide.

La force de dégagement d’une granule de la filiére s’en trouve augmentée : 1l est
possible que le passage plus lent du rouleau sur la couche comprimée fournisse un
meilleur tassement de la sciure vers ’entrée du canal. Il a été détecté dans la suite de
nos travaux, une faible corrélation linéaire entre la force nécessaire pour dégager la

granule ¢t sa densité (voir I’annexe I).

Les quantités de fines particules sortant de la granuleuse restent faibles. Cette
diminution s’explique par la rotation plus lente de la filiére produisant des chocs

moins violents pour les granules lorsqu’elles se dirigent vers la sortie, sous la filiere.
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Globalement, pour notre installation, une vitesse réduite d'environ 30% n'apporte
pas une grande différence dans les propriétés mécaniques de la granule. Pour étayer
cette observation, Tumuluru (2014) a granulé des tiges de mails et utilisé une
granuleuse trés similaire a la nétre. Il a fait des essais pour trois vitesses de rotation
en assignant les fréquences de 40, 50 et 60 Hz au moteur électrique. Il annonce qu’il
obtient des granules supérieures a haute vitesse (entre 56 et 60 Hz) avec un mélange
préchauffé a 70°C et humidifié a 28-34% (base humide): il constate que la durabilité
¢t la densité des granules sont augmentées tandis que I'expansion diamétrale de la
granule est diminuée du fait qu’elle sort plus rapidement de la filiére. D autre part, il
nous avise de sa recherche infructueuse de publications étudiant les effets de la

vitesse sur la qualité des granules lignocellulosiques.

= Une plus grande vitesse des rouleaux va augmenter le débit de
production de granules, mais ne réduira pas pour autant leur qualité
mécanique. Donc, par la suite, nous procédons a des essais de

granulation a la vitesse nominale du moteur seulement.

4.1.2 Effet et choix de la distribution granulomeétrique

I1 est possible de choisir entre deux distributions granulométriques de mélange de
sciure et de graines broyées sans avoir a recourir a des moyens de tamisage et de
broyage successifs. Les deux distributions obtenues sont représentées a la figure 4.1.
A titre de comparaison, la distribution avec laquelle Bergstrom, Israclsson et al.
(2008) ont travaillé sur leur granuleuse semi-industriclle et la distribution populaire

de Payne (1978) ont été ajoutées.
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B avec sciure broyée sur grille Smm B avec sciure broyée sur grille 3,2mm

granulométrie selon Payne (1978) granulometrie de Bergstrm et al. {2008}
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Figure 4.1 : Comparaison des distributions granulométriques de sciures de bouleau
avec 20,8%m.:s de graines, de Payne (1978) et de Bergstrém, Israclsson et af. (2008)
gramulant le pin sylvestre

En étudiant s1 une présence plus importante de grosses particules peut avoir un
effet majeur sur certaines réponses, nous pouvons statuer sur la pertinence de
travailler avec une ou deux distributions de la granulométrie a notre disposition.
L’analyse de ’effet de la distribution granulométrique est basée sur une comparaison
qualitative entre deux teneurs en graine de canola (11,9 et 20,8% base humide) et
deux distributions granulométriques (broyat obtenu avec une grille 9 mm et 3,2 mm).
Ainsi les résultats de 4 essais distincts peuvent étre comparés numériquement entre

eux (Tableau 4.2). Une vue d’ensemble des résultats est donné en annexe J.

A Tanalyse des résultats, nous constatons que le passage d'une distribution plus
fine diminue la durabilité, particuliérement pour des broyats riches en graines de
canola et que la présence de grosses particules favorise la formation de granules plus

longues.
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Tableau 4.2 : Influence de la granulométric ¢t de la tencur en graines sur les

propriétés des granules

Facteurs

20% d’humidité et 10-15 kg/h
Modalité des facteurs et résultats (Res)

Granulométrie (y) broyat - grille 9 mm | brovat - grille 3,2 mm
Teneur en graine - % (x) 11,9 20,8 11,9 20.8
Durabilité
o 98.0 97.8 98,1 96,7
en Yomass granules récupérées
Humidité a JO
en %omass base humide 10.1 8,4 10,2 110
Densité de la granule (pycno. a He) 1,412 1,374 1,410 1,375
Longueur - en mm 17.6 18,2 14,1 15,2
Résistance a la déformation sous
compression diamétrale 794 573 278 380
en N/mm déformation/cm
Résistance au choc - en mJ 35,5 29.6 33,9 34,4
Déflexion sous flexion - en mm 0,22 0,28 0,20 0,31
Force de flexion-en N 8.8 13,1 9.3 10,4
Efficacité en kWhit
(puissance moteur/débit) 172 196 173 205
Taux de fines de production
1.4% 0,4% 3.6% 0,6%

en %omass totale des granules
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Si nous nous limitons a une teneur basse en graines de canola, la durabilité,
I’humidité ¢t la densité de la granule varient faiblement entre les deux distributions
granulométriques. Bergstrom, Israelsson et al. (2008) observent les mémes résultats
lors de la granulation de la sciure de pin sylvestre. Quant a Lehtikangas (2000), il n’a

pas constaté d’effets de la granulométrie sur la densité uniquement.

Payne (1978) conclue aussi que les fines dans le mélange a granuler diminuent le
rendement de la granulation. Ce qui implique une plus grande quantité de fines de
production a recyeler. Par contre, 'efficacité électrique reste presque identique (172-

173 kg de granules produites par kWh consommé).

D’aprés le tableau 4.2, pour des mélanges riches en graines de canola, il y a une
perte de plus de 1% pour la durabilité en choisissant une distribution granulométrique
fine. La durabilité est un paramétre trés important dans la caractérisation de la qualité
des granules et une baisse d'un point est jugée conséquente, pouvant entrainer le

dépassement de la limite de durabilité minimale fixée par les normes.

=>» La perte de 1% de durabilité nous conduit a réaliser nos essais seulement
avec la distribution granulométrique obtenue par broyage avec une

grille de passage a trous ronds de 9 mm.

Finalement nous n’avons pas cherché a étendre nos distributions
granulométriques a la distribution recommandée de Payne, comportant une plus

grande proportion des particules fines.

4.2  Plan d’expérience et optimisation des conditions d’essai

Compte tenu du nombre d’essais et de réponses, quelques commentaires sur la
movenne des mesures de chaque réponse et de chaque essai du plan d’expérience sont
donnés en annexe K. L’examen des mesures du mouvement vibratoire de la

granuleuse sont en annexe L.
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4.2.1 Modélisation des réponses du plan d’expérience

Le tableau 4.3 fournit le modéle polynomial le plus fidéle pour chaque réponse,
le résultat du test F de PANOVA et les coefficients RZjuse et Qprédétiction. Les

coefficients des modéles sont reproduits en annexe M.

Pour certaines réponses, il n’a pas pu étre obtenu une modélisation de qualité
satisfaisante (R%juse et Q% prédetiction < 80%). Aucun lien entre les facteurs considérés et
la force nécessaire en moyenne pour dégager les granules de la filiére n’a pu étre
établi. 11 faut garder a l'esprit que les modélisations des résultats sont empiriques et
que l'idée est de fournir des approximations convenables. La qualité de prévision des
modeles est convenable a proximité ¢t entre les points expérimentaux, par contre, elle
devient moins satisfaisante lorsque nous nous écartons du domaine expérimental

défini par le réseau des points.

Pour porter un jugement sur la qualité¢ de la modélisation, nous tragons les
graphiques d’adéquation des valeurs résiduelles compte tenu du nombre important de
réponses, nous exposons seulement les graphiques utiles, celui pour la durabilité
(Figure 4.2) et celui pour Thumidité (Figure 4.3) des granules que nous considérons

comme des réponses critiques pour notre recherche des conditions optimales.

Nous pouvons constater que quelques points estimés ont une valeur résiduelle
¢levée. Ces points expérimentaux correspondent aux essais dont les granules sont de
qualité mécanique médiocre et qui sont obtenus a partir de mélanges peu humides et
pauvres en graines de canola de notre domaine expérimental. Néanmoins ces points
expérimentaux fournissent une tendance dans cette région extréme du domaine
expérimental ou la durabilité des granules s’aveére bien faible. Sinon la faible
dispersion des points autour de la droite de Henry confirme la normalité de la

distribution des valeurs résiduelles, condition attendue pour effectuer une ANOVA.
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Tableau 4.3 : Types de modéles retenus pour chaque réponse avec sa signification

selon ’ANOV A et leur coefficient de régression R2ajusie et Qpréddtiction.

Modéle ANOVA R? Q?
Réponse modélisée
polynomial Fobserve en % en %
Durabilité a JO - en %omass. Cubique 23,46*%* 893 81,32

Humidité a JO en %mass. base humide  Cubique tronqué  31,65%* 91,25 85,66

Compression a J7 en N/mm/cm Cubique 29.42*%*% 91,35 85,17
Energie au choc absorbée - en mlJ Quadratique 21,79*%* 84,20 77,92
tronqué
Force de flexion avant rupture - en N Cubique 3,78¥* 50,79 10,68
Déflexion avant rupture - en mm Linéaire 21,05%*% 69,62 63,63
Densité de la granule Cubique 13,16*%* 83,9 68,19
Diamétre de la granule - en mm Cubique 15,75%* 84,56 74,67
Longueur de la granule - en mm Quadratique 6,38%* 51,81 37,13
Puissance élect. consommeée - en W Linéaire 17,05%% 69,63 62,94

CV — Coeflicient de variation en %o
) Cubique tronqué 7,.59%% 53,06 3732
de la puissance moyenne

Efficacité électrique - en kWh/t Cubique tronqué  36,69%* 91,07 85,02
Température de la couche Quadratique

_ 12,06¥* 65,46 57,17
comprimée en °C tronqué
Taux de fines - en g/kg Cubique tronqué  39,55%* 93,65 87,61

Force de dégagement de la granule
. Cubique tronqué ns 17,98 0,00
dans la filiére - en N

* Significatif a a=0,05  ** Significatif a «=0,01  ns non significatif
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Figure 4.3 : Graphes d’adéquation des valeurs résiduelles pour I’humdité des
gramules

= La qualité descriptive des modéles dans le domaine expérimental reste
convenable. Cependant, la modélisation globale de la durabilité aux
points expérimentaux est passable au regard de la marge de tolérance
des normes (par exemple la tolérance sur durabilité des granules
industrielle est de 95 a 100%). L’écart résiduel d’environ 80% des points
se situe 2 £ 1% et devient grand pour des mélanges dont I’humidité et Ia

teneur en graines sont basses.
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4.2.2 Recherche des conditions optimales

Afin de visualiser les compositions de mélanges a considérer, nous avons
produits les diagrammes des isocourbes pour la durabilité et pour "humidité des
granules (Figure 4.4). En diminuant le débit d’alimentation en mélange ou en
augmentant le temps de s¢jour dans la filiére, la zone de durabilité acceptable pour
des granules de qualité industrielle PFI au seuil de 95 %, se situe plus du c6té des
mélanges riches en graines de canola. Ces conditions produisent avec un faible débit
d’alimentation des granules de qualité industrielle avec un pouvoir calorifique un peu
plus élevé au détriment du rendement énergétique de la granulation. En fait, pour
s assurer d’obtenir une granule respectant I"humidité maximale de 10% imposée par
les normes, la plage de composition diminue de beaucoup pour un débit
d’alimentation de 20-25 kg/h. En conséquence, I’humidité de la granule est un facteur

critique dans le choix de la composition du mélange a granuler.



33,9%
d’humidité

30,8% canola 15%
dhumidité

Débit d'alimentation
10 - 15 kg/h
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Figure 4.4 : Diagrammes des isocourbes pour la durabilité et I’humidite de la granule

en fonction de la composition du melange prépare avant granulation

Notre étude porte ensuite sur les facteurs donnant une granule possédant les

propriétés meécaniques supérieures. Un exemple de résultat d un choix de facteurs est

propose dans le tableau 4.4, en visant une durabilite supéricure a 97,7 % (limite de la

norme DIN-plus), une humidité dans la granule ne dépassant pas la limite de 10 %

base humide et pour une efficacité électrique <100 kWh't: Le tableau 4.5 présente la

composition du melange qui respecte les criteres de désirabilite défims dans le

tableau 4.4. Le tableau 4.6 fournit une simple analyse de sensibilité¢ de chacun des

facteurs autour de la composition du melange optimum dounée par le tableau 4.5.



Tableau 4.4 : Istimations

production optimums
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des facteurs pour des propriétés de granule et une

Débit 20-25 kg/h

Réponse considérée Critére de désirabilité Valeur prédite
Humidité de la granule a JO < 10,0 % 9,5 %
Durabilité a JO > 97,7 % (DIN-plus) 98,4 %
Efficacité électrique < 100 kWh/t 118 kWhit
Densité de la granule - 1,389
Résistance a la déformation

- 604 N/mm/cm
sous compression diam.
Résistance au choc I7Z.0D - 36,5 ml
Diamétre de la granule - 6,08 mm
Taux de fines de production - 3,86 g/kg

Tableau 4.5 : Composition du mélange optimal en respectant les critéres recherchés

Facteurs optimaux du mélange a granuler — par calculs

teneurs en masse et sur base huinide — a 20-25 kg/h

16,3 % d’humidité

_ 67,7 % de sciures de
16,0 %de graines de canola
bouleau
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Tableau 4.6 : effets des facteurs sur I'humidité et la durabilité des granules

Effets des facteurs: variation sur I'humidité et la durabilité des granules

a20-25kg/h

Variations sur les facteurs Variation prédite des réponses

Humidité Canola Bouleau Durabilité a JO Humidité a JO
1,0% -0,5% -0,5% +0,35% +0,5%
-0,5% 1,0% -0,5% +0,2% +0,2%
-0,5% -0,5% 1.0% -0,8% -0,4%
0,0% 1,0% -1,0% +0,5% +0,3%
1,0% 0,0% -1,0% +0,6% +0,5%
1,0% -1,0% 0,0% +0,05% +0,4%
2,0% 0.0% -2,0% +1,0% +0,9%
2,0% -2,0% 0,0% 0,0% +0,9%

Une augmentation de 'humidité dans le mélange a granuler a généralement une
conséquence néfaste sur ’humidité des granules produites, sans que les graines de
canola puissent faire contrepoids. Un gain de plus de 1% en humidité du mélange
provoque le dépassement de la limite normative fixée a 10% d’humidité dans les

granules.

=>» Si nous tenons compte des écarts résiduels observés sur les valeurs
estimées, les prédictions pour la durabilité et 'humidité laissent une
certaine marge de couverture par rapport aux exigences des normes

exigeantes comme la DIN-plus.
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4.2.3 Comparaison avec les granules commerciales de qualité superieure

En regroupant les principales caractéristiques physiques des granules dans le
tableau 4.7, nous comparons les résultats obtenus expérimentalement a ceux proches
des facteurs optimums évalués par le plan expérimental. La plage de débit considéré
est 20-25 kg, ce choix allant dans le sens d'une production industrielle. La
composition optimale du mélange est alors d'environ 16% d'humidité et 16% de

graines de canola.

Les granules du commerce Trebio ont des propriétés mécaniques nettement
supéricures aux meilleurs de nos granules. De qualité premium, la durabilité et la
densité attendues sont donc élevées, reflétant alors des propriétés mécaniques tout
aussi ¢levées. Nos granules sont nettement plus fragiles du point de vue de 1’énergie
absorbée au choc et des mesures sur la flexion 3 points, mais elles restent cependant
tout aussi durables sous abrasion bien qu’elles contiennent environ 10% d'eau et 10%
d'huile (base humide), désavantageant la densité de la granule si ¢lle était constituée

seulement de bouleau blanc.



Tableau 4.7 : Comparaison des propriétés entre des granules avec des graines de canola ¢t des granules EN-plus Al ou

CAN-plus Al du producteur Trebio, a Portage-du-Fort, Québec.

15% eau et Commerciale Norme Graine  Huile
Propriétés des granules Sciure Torréfiée*
16% graines (CAN-A1) (CAN-B) canola  canola
Durabilité a J7, en %omass. 98.4 98.9 >96,5
Humidité a J7, base humide 8.7 5.3 < 10 14,2 4,2 0 1a5
Densité (pycno. He) 1,382 1,460 - 1,562 1,17 0,924 -
Compression, N/mm/cm 602 [63] 694 [66] - - - - -
Energie au choc, mJ 33 9] 64 [19] - - - - -
Force de flexion 3 points, N 7.5 [2.3] 26,7 [10.3] - - - - -
Déflexion avant rupture, mm 0,26 [0.08] 0,39 [0.10] - - - - -
20000 a
PCS net, MJ/t humide 19759 20282 > 18000 17404 26429 39497
24000
PCS brut, MJ/t sec 22102 21417 - 20284 27588 39497 -
Taux de cendre, % base humide 1.2 0,7 <(),5%* 0.6 3.2 0 -

* de Kleinschmidt (2011); Base seche - entre crochets I’écarts-type de population des mesures




4.3  Analyses et commentaires des résultats du plan

4.3.1 Evolution de la performance du pouvoir calorifique des granules avec le

canola

Le tableau 4.8 regroupe en fonction de la teneur en huile de canola, les pouvoirs

calorifiques supéricures anhydres de nos granules et des mélanges préparés par

Koubaa et Migneault (2012). Pour les graines, la quantité d’huile renfermée est

estimée par défaut a 41% de la graine (voir Tableau 1.9). Le pouvoir calorifique

supéricur attendu est calculé par un bilan énergétique et selon la régle de mélange.

Son calcul est effectué a partir des pouvoirs calorifiques supérieurs mesurés a I'état

brut du bouleau blanc.

Tableau 4.8 : Pouvoirs calorifiques supérieurs (PCS) mesurés et PCS calculés selon

la régle de mélange

Mélanges avec les graines de canola

(contient par supposition 41% d’huile)

Mélanges avec de I'huile de canola

(Koubaa et Migneault 2012)

Teneur en PCS en MI/kg sec Teneur en PCS en MJ/kg sec
huile huile
04 base soche | MOY- mesurée attendu 04 base soche | MOY- mesurée attendu
0 20,23 [0,01] - 0 19,35 [0,15] -
4.9 21,67 [0,09] 21,17 5 20,24 [0,17] 20,38
6,7 22,26 [0,07] 21,52 10 20,93 [0,45] 21,41
8.3 22,41 [0,11] 20,87 15 21,68 [0,19] 22,44
100
39,50 [0,01] - 100 39,98 -

(filtrée 1pum)

entre crochets, la valeur de I’écart-type de la moyenne des mesures
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Afin de contrdler que le pouvoir calorifique mesuré est bien proportionnelle a la
quantité d’hwle et de bouleau blanc constituant le melange, il est représente a la
figure 4.5 les variations relatives du pouvoir calorifique supérieur mesure et attendu
par calculs en se rapportant au pouvoir calorifique superieur du bouleau brut mesure.

—a— mesureé - mélanges avec les graines de canola
-«m++ attendu par calculs

——— mesuré - mélanges avec de I"huile Je canola (Koubaa and Migneault 2012)
4+ attendu par calculs

15,0%

12,5

R

10,0%

7,5%

5,0%

2,5%

variation relative du PCS anhydride

0,0% w*

0% 2% 1% 8% 8% 10% 12% 11% 16%
teneur an huile de canola - en % base séche

Figure 4.5 : variation relative du PCS anhydre en fonction de la teneur d’huile, pour

nos gramiles et pour des melanges produits par Koubaa et Migneault (2012)

Il est trouvé dans les deux cas une tendance presque lincaire entre le pouvoir
calorifique mesuré et la quantite d’hule ajoutée. Par rapport aux pouvoirs
calorifiques supérieurs attendus par calculs, nos mesures sont surévaluces alors que
les mesures de Koubaa et Migneault (2012) sont sous-évaluées. Les mesures du
pouvoir calorifique ont été réalisées avec le méme modéle d’appareil, un Parr
Instruments 6400. La différence peut provenir de la compacité de 1’échantillon
mtroduit dans la bombe (Singh et Kostecky 1986; Parr Instrument Co. 2014): Koubaa

et Migneault (2012) ont effectue la mesure sur un échantillon de sciure pressée en
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forme de pastille avec la presse fournie du calorimétre. Le taux d’humidité de leur
sciure était de 7,2%, base séche. Pour nos analyses, nous avons simplement gardé
I’échantillon & I’état de granule et avec un taux d’humidité variant de 7.5 et 9,0%
d’humidité, base séche. Bien que les graines renferment 5 % massique d’azote (voir
Tableau 1.11), il n’est pas apporté de correction a la baisse du PCS mesuré due a la
formation exothermique de I’acide nitrique avec 1’cau saturant ’intérieur de la bombe

calorimétrique.

4.3.2 Influence du débit d’alimentation

Le tableau 4.9 fournit la tendance entre les deux plages de débit de granulation. 11
affiche la moyenne calculée des réponses pour chaque plage de débit. La tendance est
établie en comparant les deux moyennes. Pour illustrer cette tendance, des

diagrammes de Tukey pour certaines réponses sont donnés en annexe N.

En comparant les essais réalisés avec un débit 10-15 kg/h et 20-25 kg/h, nous
observons :

e ['effet du débit d’alimentation reste faible sur la durabilité,

¢ latempérature de la filiere ne chute que de quelques degrés Celsius lorsque le
débit d’alimentation est augmenté de 10-15 kg/h a 20-25 kg/h. Cette chute est
attendue, car nous alimentons davantage la filiére avec un mélange un peu
plus froid. Par contre la température mesurée proche de la couche comprimée
reste pratiquement inchangée.

¢ un taux de fines de production en baisse, probablement dii au passage plus
rapide et plus fréquent des rouleaux. Cependant, pour un mélange trés
humide (25% base humide) et trés riche en graines (20.8% base humide) a
haut débit, la force nécessaire pour dégager les granules dans les canaux se
trouve nettement diminuée, entrainant une augmentation du taux de fines de

production par rapport aux autres essais.
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e unec efficacité énergétique du moteur supéricure avec un haut débit
d’alimentation élevé et une demande de puissance plus importante. Les
fluctuations de la puissance (CV) au moteur durant la granulation a 20-25
kg/h restent toutefois petites.

¢ des granules moins longues et plus faciles a déformer sous compression
diamétrale a des débits de 20-25 kg/h. Un séjour moindre dans la filiére peut
expliquer une déficience des effets des protéines et de la lignine.

e des granules généralement plus courbées avec une surface visuellement

moins lisse lorsque le débit d’alimentation est haut.

Bergstrom, Israelsson et al. (2008) et Segerstrom ¢t Larsson (2014), qui ont
travaillé avec la méme granuleuse (a Swedish University of Agricultural Sciences de
Umed) donnent des taux de fines de production d'environ de 1 a 2 g/’kg de granules
produites a une température a la sortie de la filiére entre 70° et 100°C. Leurs valeurs
sont obtenues a partir de résineux (de pin sylvestre et d’épinette de Norvége) sur une
granuleuse de 300 kg/h — 30 kW. Les taux de fines mesurés durant nos essais sont
nettement plus importants. La filiere de la granuleuse est immobile : les granules
sortent de la filiére puis chutent par gravité vers la sortie. Quant a notre granuleuse, la
filiére est tournante ce qui génére un mouvement des granules au moment de quitter
la filiére. Si nous supposons que la granuleuse fonctionne sous une tension de 3x 380
V, Tefficacité électrique de leurs essais est estimée entre 90 et 95 Whikg de granules
(170-180 kg/h, courant de 25-29 A, moteur asynchrone et une charge du moteur de
l'ordre de 50% de la puissance nominale durant leurs essais). L'efficacité mesurée de
nos essais avec un débit de 20-25 kg/h est assez proche a ceux des auteurs, malgré le

facteur d'échelle entre les deux installations (inertie des équipements, ¢tc.).
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Tableau 4.9 : Comparaison des réponses entre les deux plages de débits de

granulation
Moy. Moy. variation par
Réponse 10-15kg/h  20-25kgh | TapPort
a 10-15 kg/h
Durabilité a JO - en %omass. 97.2 96,8 -0,4%
Humidité a JO - en %omass. base humide 10,3 11,3 10,1%
Durabilité a J7 - en %omass. 97.2 96,8 -0,5%
Humidité a J7 - en %omass. base humide 9.3 9.9 7.0%
Densité au pycnometre He 1,388 1,390 0,2%
Puissance électrique moy. - en W 2339 2700 15,4%
CV de la puissance - en % 2,17 3,29 51,7%
Efficacité électrique - en Wh'kg 181 112 -38,0%
Température de la filiére - en °C 83 81 -2,6%
Température au niveau de la couche
0

densifice - en °C 100,0 100,4 0,4%
Taux de fines de production en g/kg de

7.6 6,7 -15.1%
granules
Compression diamétrale en N/mm/cm 628 486 -22,5%
Energie absorbée au choc - en mJ 32,6 31,3 -4.0%
Force de flexion 3 points avant rupture

10,2 8,9 -12,6%
-en N
Déflexion avant rupture - en mm 0.26 0,29 11,2%
Diamétre des granules - en mm 6,06 6,12 1,0%
Longueur des granules - en mm 16,37 14,06 -14,1%
Force de dégagement de la granule a

1613 1652 2,7%

chaud -en N
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4.3.3 Influence des graines de canola sur la relaxation du diamétre de la granule

La présence importante de graines et d’eau produit des granules de diametres
bien superieurs au diametre du canal usine de la filiére: I'expansion de la granule en
est favorisee (Figure 4.6). Cette expansion est surtout prononcee avec un debit 20-25
kg/h, soit pour un temps de séjour plutdét court (voir le diagramme de Tukey
correspondant en annexe N).

=O= avac 20,8% de graines avec 11,9% de graines
1200

hxX: humidité du mélange avant granutation

1100 = granule peu humide en % base humide

et pauvre en graines
1000

h1s
900 °
800 ®
F00
&00 o ?® ] .
500 N » h2s

400 ® - %
= - granule trés humide

~
300 e et trés riche en graines

-~

résistance a la déformation sous compression
diamétrale - en N/mm de déformation/cm de granule

4
200 o= ~oh5

100

6.00 6,10 6,20 5,30 6,40
diamétre moyen de |a granule - en mm

Figure 4.6 : Rapport entre le diametre moyen de la granule et la résistance a la

déformation sous compression — pour chaque essai du plan d’experience.

Pour des granules pauvres en graines, nous notons que I’hurmmdité contribue
essentiellement a la baisse de la résistance a la deéformation sous compression
diamétrale. Davantage de graines accentuent particulierement 1’expansion diameétrale
de la granule tout en contribuant 4 la diminution de la résistance a la déformation.

Cette expansion va donc avoir nne incidence indirecte sur la densité de la granule.
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4.3.4 Relation entre I’ humidité de la granule ot sa longueur

Lehtikangas (2001) a constaté une tendance entre I’hurmdité des granules et leur
longuewr moyenne (Figure 4.7) et suggere d’utiliser le taux d’humidité comme un

indicateur de cohésion.

20
écorce fraiche . .
‘ ecorce stockee 3 mois
&k
E
E 15-
e résidu
& résidu stocké .. ., , .
E de coupes 6 mois B résidu broyé stocké 3 mois
s fraiche en andain
3 10+ A ‘ ‘ sciure fraiche
4
© . sciure stockée B mois
5
2 B résidu broyé stocké 6 mols
‘E" 54 &
- écorce stockée 6 mols
0 1 L] | ]
0 5 10 15 20 25

Humidité de la granule - % base humlide
Figure 4.7 : Effet de ’humidité des granules de pin et d’épinette sur lewr longueur
moyeune (adapté de Lehtikangas 2001)

Cette tendance n’a pas ét€ observee pour nos résultats (Figure 4.8). Les points
affichés représentant chaque essai ou groupe selon leur teneur en graines, leur

humidité et le débit d’alimentation employé.

I1 est observe un développement de moisissures apres quelques semaines sur des
gramules trés humides produites durant les essais préeliminaires. La surface des
granules était recouverte dune pellicule vert blanchatre de moisissures (Figure 4.9 et

Figure 4.10).
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Figure 4.8 : Effet de I’humidité des granules sur leur longueur moyenne — moyenne

sur les débits d’alimentation

Figure 4.9 : Observation de moisissures sur des granules trés humides (>20%
d’hurmdité), aspect entre un tas de granules moisies (a gauche) et un tas de granules

sains
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Figure 4.10) : Comparaison entre une surface brossée pour retirer les moisissures de

la granule et une surface moisie laissée intacte (a droite)

Au microscope, avec une magnification de 6,3, il est possible d’observer de trés

nombreux globules collés a des filaments et sur les parois de la granule (Figure 4.11).

Le taux dhumidité de ces granules était denviron 2226 (base humide).
Lehtikangas (2000) avait constaté ce probléme de moisissures avec une humidité

supérieure a 19%a.
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Figure 4.11: Aper¢u au microscope des globules de moisissures, avec une

magnification de 6,3

4.3.5 Influence de ’humidité du mélange sur la durabilité des granules

La figure 4.12 compare les résultats de notre plan d’experimentation avec les
résultats de Sammelsson, Larsson et @/ (2012) et Segerstrédm et Larsson (2014) qui

ont employe de la sciure de résineux.

Nous constatons une tendance semblable entre les courbes. Samuelsson, Larsson
et al. (2012) et Segerstrém et Larsson (2014) ont travaillé sur la méme granuleuse, la
filiere montée produisait des gramules de diamétre de 8 mm avec un ratio de
compression de 6.6 (52,5 mm / 8 mm). Dans notre cas, les granules sont de 6 mm de
diametre avec un ratio de compression de 8 (48 mm / 6 mm). Les conditions de
gramulation sont plus exigeantes du fait du ratio de compression plus ¢levé qui

nécessite un mélange a 1’entrée de la filiere plus humide pour obtemir des granules en
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sortie. IV apreés Takal (1996, durant la granulation, l'eau présente dans le mélange agit

cotnime un plastifiant, a Uinstar des protéines. Cette eau wa faciliter le passage du

melange au travers de la filiére et a la formation de granules.

® 119% graines - débit 20-25kg h

A granules de pin sylvestre & pgranubes de pin et éplnette S50-50

(Samuelsson, Larsson et al. 2012}

madélzation aved 11,9% de graines

avec filiére >70°C (Segorstom et Larsson, 2014)

100

o e a [T
o W a W
L3
b "
i
L

durabilité des granules & 10 - en %

]
L

1o
! 10 13 16 19 22

humidite du melange & granuler - en % base humide

Fi

Figure 4.12 : Eclation entre humidite du meélange et de la durabilité des granules

produites — comparaison avec des mélanges de résinenx

4.3.6 Influence des lpides et des protdines du melange d¢ gremuler sur la

durehilit? des granules

Avant dans nos mélanges des protéines et des lipides, la figure 4 13 présente des

résultats avec de la biomasse contenant des protéines et des lipides ajoutés. La paille

de seigle renferme environ 18% (base seche) de lignine, 3,2% de protéines, 2,0% de

cires alors que la paille 4’ orge en contient environ 16% de lighine, 2.6% de protéines

et 2,6% de cires (Lee, Owens et al. 2007, Sun 20100,
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@ granules de pailles de seigle (Narra, Tac et al. 2010} ——modélisation avec 11,9% de graines

0 granules de pailies de seigle avec 6 % d'hulle palmitique imodilisation svec 16,4% da graines

B granules de pallles d'orge (Serrano, Monedero et al. 2011) modélisation avec 20,8% de graines
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Figure 4.13 : Relation entre "humidité des granules et leur durabilité — comparaison

avec des pailles fourrageres contenant des protéines, des lipides et des cires

Nous retrouvons la méme allure de courbe sauf pour les granules produites a
partir de pailles d’orge. La présence des graines de canola a une certaine proportion
dans nos melanges permet d’élargir la plage de 'humidité du mélange a granuler tout
en donnant une granule de durabilité satisfaisante. Cette particularité est intéressante
pour le producteur de granules, car elle autorise une plus grande variabilite du taux

d’hummdité de la sciure a la sortie du sécheur sans porter préjudice a la granulation.

En ajoutant 4% de lipides apportés par les graines dans un mélange gardé a 22%
d’hummdité, 1l est perdu environ 3% de durabilité sur les granules produites. Quant
aux granules de seigles de Narra, Tao et al. (2010), leur durabiliteé chute de 5% en

ajoutant 6% d’huile palmitique, en plus des 2% de cires deja présent. Dans ces deux
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cas, il est intéressant de constater que le rapport entre la perte de durabilité et

I’addition de lipides est analogue (~1,2-1,3%durabilit¢/ Yolipides) €n présence de protéines.

44 Etudedel ‘effet des protéines des graines sur la granule

Afin d'avoir des ¢léments sur l'effet des protéines des graines de canola, des
cssais de granulation sont entrepris avec seulement de I'huile de canola provenant de
ces mémes graines. L'humidité du mélange est fixée a 20% (base humide) et le débit
de production est choisi entre 10-15 kg/h. Deux teneurs en huile sont considérées:
environ 7,5% et 9,5% d'huile, correspondant respectivement a la quantité d'huile
contenue dans un mélange d'environ 16,4% ¢t 20,8% de graines (chaque graine
contient environ 45% d'huile et 20% de protéines). L'effet calculé des protéines est a
titre indicatif, car on présume que les effets entre Thuile et les protéines sont
indépendants ¢t sommables. La comparaison des résultats entre un mélange de
graines et un mélange d'huile de canola est fournie dans le tableau 4.9. L’annexe O

présente une version détaillée du tableau 4.9.

Les mélanges avec une teneur d'huile inférieure a environ 7,5% n'ont pas pu &tre
granulés. Le mélange descend difficilement dans les canaux de la filiére. Les forces
élevées pour les dégager révélent des difficultés de passage dans le canal: la

géométrie de la filiére employée n'est pas appropriée.

En observant les variations dues aux protéines, nous tirons la conclusion que la

présence des protéines a pour conséquence:
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Tableau 4.10 : Propriétés des granules obtenues avec de 1’huile de canola et avec des

graines de canola

Addition de 1% env. de protéines
Propriétés Effets déduits a partir des mélanges
avec de l'huile et/ou des graines

Densité au pycnométre He -0,1%
Humidité JO - en %omas. humide -3,6%
Humidité J7 - en %omass. humide -8,8%
Puissance électrique moy. - en W -3,0%
CV de la puissance - en % -5,2%
Efficacité électrique - en Wh'kg 3,5%
Température de la filiere - en °C -2,2%
Température au niveau de la couche - en °C -3,9%
Fines produites en g/kg -34,1%
Durabilité JO - en %omass. 9.6%
Durabilité J7 en %omass. 8.5%
Compression diamétrale a J7 - en N/mm/cm -20,4%
Energie absorbée au choc - en mJ 15,1%
Force de flexion 3 points - en N 13,8%
Déflexion avant rupture - en mm 39,9%
Diamétre moy. - en mm -1,1%
Longueur moy. - en mm 41,0%
Force de dégagement de la granule

de la filiére, a chaud - en N 13,9%
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¢ Une granulation facilitée et réguliére, par la baisse du coefficient de variation
(CV) de puissance et par la production de granules plus longues. Les
vibrations relevées de la granuleuse sont moins importantes.

e Une cohésion supérieure entre particules: le taux de fines sortant de la filiére
est diminué et les propriétés de durabilité, de flexion mécanique et de
résistance au choc sont en hausses.

e Une déformation de la granule plus élevée avant rupture par une plus grande
déflexion durant le test de flexion ou une diminution a la résistance en
compression diamétrale (déformation plus facile sous compression): les

protéines augmentent la plasticité de la granule.

Les granules subissent des chocs et des accrochages sous la filiére tournante en
cherchant la sortie vers I’extérieur de la granuleuse. Une aptitude a la déformation
plus importante peut expliquer que les granules soient plus longues et qu’il y ait

moins de fines de production.

Concernant l'aspect de leur surface, les granules produites avec l'huile ont
tendance a présenter une peau rugueuse. Il suffit de glisser simplement le bout de
l'ongle du doigt pour écorcher et détacher des bouts de particules. Par contre, avec les
graines broyées dans le mélange, la surface des granules devient bien plus ferme et

lisse.

Il a été observé le suintement de I'huile des graines et méme de minuscules
geysers a la surface des granules piégées dans la filiere (Figure 4.14). Une languette
de papier a été appliquée sur les surfaces des granules pour absorber ce liquide afin de

confirmer son caractére gras.
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Figure 4.14 : Suintement de liquide a la surface de certaines granules a ’entrée des
canaux de compression, dans les 15 secondes et apres aspiration du meélange en

sciure.

Ce phénomene est aussi observe durant la mesure de la force de dégagement de
la gramule. Au moment ou le poingon entre dans le canal, un léger bourrelet de sciure

gras se forme sur son périphérique.

%= La présence des protéines améliore la cohésion de la granule tout en
augmentant sa capacité a se déformer sous une charge (sous une

flexion 3 points ou par une compression diamétrale).

4.5 Observation du profil densitométrique des graniules

Pour chaque essai de granulation, une rangée de 10 granules ne présentant pas de
défauts a 1'ceil nu est balayée d'un trait dans le plan radial tangentiel par le faisceau.
La figure 4.15 regroupe le profil de chaque granule et une moyenne des profils. Le
profil théorique correspond a un balayage d'une granule de densité homogene et est
estimée par 1’équation d= 2 x sin(x), avec d la densité homogene correspondant a

¢paisseur traversée par le rayon X en position de balayage x.
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S1 on ge fie 4 I"allure théorique pour une granule ayant une densité homogéne,
nous pouvons observer que prés de la surface de la gramule, la densité croit
rapidement. Cette importante densité au niveau de la surface est la conséquence des
frottements avec la paroi du canal. Ces frottements sont la source d’un échauffement
qui aide a ramollir la lignine et les protéines, favorisant le glissement et
I’agglomération des particules. Par ailleurs, I’allure de la courbe de densité est
similaire a la courbe de champs de température dans des cylindres dont la solution est
approchée par une équation logarithmique dont les constantes dépendent des

conditions limites, comme la température a la paroi et au centre de la granule.

m— profil moyen de 10 granules
— — profil théorigue - selon 'épaisseur traversée par fes rayons X - d=2_sin{x)
= = -différence entre le profil théorigue et le profil moyen des granules

T T T T T T T T T T T

et rapportée sur une échelle a base unitaire

densité normalisée par rapport au cube
de référence 8 mm taillé dans le bouleau blanc

0,0 0.2 0.4 0.6 0.8 Lo
abscisse de balayage
normalisée sur un diamétre 6 mm

Figure 4.15 : Balayage par rayon X radial-tangentiel de 10 granules provenant d’un

essal

Un profil moyen de l'essai est calculé a partir des 10 profils. Les profils moyens

des différents essais sont ensuite superposés (Figure 4.16). Les profils sont



153

accompagnes du profil de la référence et du profil dune granule de bois brut

mtroduite a chaque balayage comme élément de controle.

20% H»0-16% graine- 10-15kg'h 20% H,0-16% graine- 20-23kg'h 20% H40-16% huile - 10-15kg'h
——25% Ha0-21% graime- 20-25kp/le 25% Hq0-16% gmaine- 20-25kg'h 23% T40-12% gmine- 20-25kg'h
- - - profil théorique 2.sin(x) —— témoin cylindrigus ¢n bois
! T ! T T [ T ! T ‘
1,0 :

=
o0

==
=)

=
o

densité normalisée par rapport au cube
=
k3

de référence 6 mm tz2illé dans le bouleau blanc
et rapportée sur une échelle 4 base unitaire

=]
=

I . i . 1 . | . i . )

0,0 0.2 0.4 0.6 0.8 10
abscisse de balayage
normalisée sur un diamétre 6 mm

Figure 4.16 : Balayage par rayon X radial-tangentiel des granules: profil moyen

calcule pour quelques essais

Le profil des granmules entre les différents essais ne présente pas de différences
particulieres. Tous les essais sont réalisés avec la méme filiére dont la température est
comprise entre 80° et 90°C. L huile, 1’eau et les protéines ne semblent pas avoir
deffet sur les frottements entre la granule et la paroi du canal de la filiere. D’apres
I’ANOVA, aucun lien significatif n’a ét¢ ¢tabh entre la composition du mélange et la
force nécessaire pour chasser la granule piégée hors la filiere. Ces profils similaires
entre les essais peuvent aussi expliquer la faible variation des densités constatées lors

des mesures au pycnometre (entre environ 1,370 a 1,424).
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Pour confirmer la présence de cette enveloppe de surface de densité plus
importante, nous avons humecté la surface de la granule et I’avons reposé au moins
une trentaine de minutes afin que l'eau absorbée s'évapore (la granule reprend sa
teinte d’origine, plus claire) avant de faire une nouvelle lecture au densitométre a
rayons X. L'eau va s'intercaler dans la lignine (groupes phénoliques) et hémicellulose
(sites hydroxyles OH) pour bouleverser les liaisons intermoléculaires et
intramoléculaires faibles. Ces molécules d'eau absorbées vont faciliter le glissement
entre particules (Hatakeyama et Hatakevama 2010). Les contraintes mécaniques
internes proches de la surface vont &tre atténuées. Par contre, si trop d'eau est
absorbée, la surface prend un aspect poudreux et se lamine facilement : les particules
a la surface ne collent plus et le diamétre augmente sensiblement. La figure 4.17
présente un exemple des profils relevés d’une granule, avant et aprés humectage de sa

surface.

Le profil renseigne un peu plus sur l'aspect mécanique de granulation. La densité
au centre du canal est moins élevée qu'au niveau de la paroi. Cette densité est en lien
direct avec la pression. Les frottements de la paroi freinent la matiére et diminuent
donc la vitesse d'écoulement prés de la paroi pour une augmentation de pression:
cette enveloppe de matiére freinée peut étre assimilée a une couche limite ayant une
certaine épaisseur. Ce phénoméne explique pourquoi la granule se compose d'une
structure de couches convexes collées dans la direction de I'écoulement que nous
pouvons observer généralement a une extrémité de la granule une fois brisée (Figure

4.18).
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Figure 4.17 : Balayage par rayon X radial-tangentiel d'une granule avant et aprés
humectage

Figure 4.18 : Apergu de la forme prise généralement aux extrémités des granules la

rangée inferieure est la forme de 1’extrémite visible des granules sortant de la filiere.



CONCLUSION

Il est possible de produire des granules avec des graines de canola en respectant
le principal critére de qualité exigé par les différentes normes qui est la durabilité. e
but est de trouver les conditions de production optimale des granules avec une
augmentation sensible du pouvoir calorifique. Notre démarche expérimentale indique
qu'un mélange de 16% de graines et de 16% d’humidité (base humide) offre des
propriétés mécaniques supérieures pour nos granules. Le ratio de compression de la
filiére est prés de 8 avec un temps de séjour théorique d’environ 30 secondes. Le
pouvoir calorifique (PCS anhydre) est majoré d’un peu moins de 10% par rapport a
une granule constituée de bouleau uniquement: de 20300 klJ/'kg mesuré pour notre
sciure de bouleau a 22100 kJ'’kg pour les granules obtenues selon les conditions

optimales.

Quant a 'humidité des granules produites, nous constatons généralement qu’elle
a tendance a se stabiliser vers 10% (base humide). Lehtikangas (2000) a aussi observé
une tendance similaire pour les granules de pin sylvestre et d’épinette, lesquelles
s’équilibrent vers 11% (base humide). L’humidité limite inscrite dans la plupart des
normes est de 10%. Il est probable que les protéines et les lipides participent a cet
équilibre hygroscopique. 11 est nécessaire d’¢laborer un procédé afin de baisser ce
taux d’humidité pour augmenter le pouvoir calorifique net a la chaudiére, c¢’est ce qui

rendrait ces granules agro-forestiéres bien plus attractives.

L’ANOVA des données du plan d’expérience pour le mélange démontre
I'influence de la composition et du temps de séjour dans la filiere sur les propriétés
mécaniques. Par contre, la force nécessaire pour dégager les granules piégées hors de
la filiére et qui traduit en quelque sorte le degré de friction dans le canal n’a pu étre
corrélée avec les facteurs choisis. Il est possible que cette force soit reliée au ratio de

compression plutdt qu’a la teneur d’huile et de protéines.
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L’exactitude de la modélisation avec la réalité peut étre appréci¢e. Nos résultats
offrent une visibilité intéressante sur I'importance des facteurs ¢t aident a bien cerner
la zone optimale de production. Pour une meilleure exactitude, le plan d'expérience
demande d’autres points disposés ailleurs sur le domaine d'étude et les résidus

d’interpolation issus de la modélisation devront &tre alors plus faibles.

Nous avons pu mettre en évidence l'effet du temps de séjour dans la filiere en
modifiant le débit d’alimentation en mélange chutant sur la filiére. Pour un débit

important, nous avons une diminution des propriétés mécaniques de la granule.

La distribution granulométrique de notre mélange doit &tre bien choisie. Des
grosses particules (> 2 mm dans notre cas) dans le mélange a granuler diminuent
sensible le risque de patinage des rouleaux sur la couche compactée. Ce phénomeéne a
été observé occasionnellement avec la distribution obtenue par broyage sur une grille

comportant des trous ronds de 3,2 mm de diamétre.

Par contre, nous ne pouvons pas statuer si l'introduction de graine réduit la
consommation électrique bien qu'il y a une contrepartie due a l'utilisation d'une filiére
présentant un fort ratio en compression. Nous n'avons pas clairement une base pour
comparer, c'est-a-dire en réalisant des essais avec des filidres aux ratios de
compression différents. Faute de pouvoir nous prononcer sur cet aspect, nous nous
gardons donc de conclure a la viabilité économique de produire des granules de bois
avec des graines de canola (environ 500 SCAN/t de graines de qualité, non impropre

a la consommation humaine ou animale).

Les mesures de profils densitométriques par balayage de rayon X entre les essais
de granulation ne présentent pas de différences. Cette constatation est applicable aussi

pour la densité des granules.

Pour aller plus loin dans notre objectif de produire une granule supérieure avec

les meilleures conditions, il serait intéressant d'évaluer I'effet du ratio de compression
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du canal et plus particuliérement sa forme d'entrée: 1’angle, la profondeur et le profil
d'entrée de forme conique, bombée ou autre. Les publications se concentrent

essentiellement sur la variation du ratio de compression.

Poursuites et prospectives :

Il reste a considérer plusieurs points: l'oxydation dans la granule des acides gras
et l'auto-échauffement. T.'oxydation et plus particuliérement I'oxydation des acides
gras insaturés produit du monoxvde de carbone (CO) et des composés organiques
volatils (COV) comme des aldéhydes (hexanal) qui sont souvent responsables des
odeurs (Granstrom 2014). La présence d’un surplus d'acides gras apportés par les
graines de canola risquent d’étre problématique pour la sécurité lors du transport
(Svedberg, Hogberg et al. 2004, Arshadi et Gref 2005). Les gaz dégagés peuvent
entrainer la mort si la ventilation est mal assurée. Svedberg, Samuelsson et al. (2008)
rapportent la mort par le monoxyde de carbone d'un marin en Suéde circulant dans les
escaliers de service entre les soutes d’un bateau remplies de granules et d'un

manutentionnaire lors d’un déchargement d'un bateau au port de Rotterdam.

L'autre point a examiner est 'émission d'oxyde d'azote (NOx) au moment de la
combustion des granules. Les protéines (acides aminés) peuvent contribuer a sa
génération. Ce gaz est responsable de la formation de smog et de l'acidification de la
pluie en plus de sa participation a la corrosion des chaudiéres. Deux types de
solutions existent pour limiter I'émission de NOy: la combustion étagée, largement
appliquée (introduction d'air a différents niveaux de la chambre de combustion) et
l'utilisation de catalyseur de réduction. Houshfar, Lovas et al. (2012) donnent des
estimations de la concentration en NOx dégagée en fonction de la teneur en azote de

plusieurs biocombustibles, dont les granules de bois.
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ANNEXE A : DIAPORAMA SUR LE FUSIONNEMENT A L’ ENTREE DES

CANAUX DE LA MATRICE

Figure A.1 : apercu de la couche fusionnée sur la matrice

Figure A.2 : apercu de la couche fusionnée selon ’empreinte du rouleau
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Figure A.4 : granules extraites par I’entrée des canaux de la matrice



ANNEXE B : EXEMPLE DE PL AN DE MONTAGE DU CONTROLE-COMMANDE DE LA GRANULEUSE
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Figure B.1: schéma de cablage entre le variateur 5,5 kW et le module de sécurite



ANNEXE C : DISTRIBUTIONS GRANULOMETRIQUES ET MASSES

VOLUMIQUES

Les caractéristiques des mélanges broyés et les distributions granulométriques

présentées sont obtenues selon les recommandations de la norme ASAE S319-3

(Tableau C.1 et Figure C.1).

Tableau C.1: Diamétre géométrique moyen de la sciure de bouleau blanc et des

graines broyées (selon la norme ASAE S319-3)

Diamétre moyen Ecart—type
Formulation géométrique par géométrique
masse - en mm en mm
Sciure - brovat sur grille 9 mm 0,805 0,754
Seiure - brovat sur grille 3,2 mm 0,666 0,629
Graines de canola broyées
_ 0,464 0,367
broyage sans grille
Distribution "préconisée" selon Payne 0,550 0,400
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Granulométrie des broyats de sciure de bouleau sur grilles 9mm et 3.2 mm
et broyat des graines de canola sans grille

® broyat de bouleaw - grille 9mm ® broyat de bouleaw - grille 3, 2mm

® broyat de graines ce canola - sans grille

|“||||||MI|\‘ |

0,15 0,125 4,106

2

15

10

pourcentage retenu sur le tamis - en masse

2 1.4 o, 05 0425 03

10 14 18 25 35 40 50 60 100 120 140 pan

taille des tamis en mm et en mesh

Figure C.1: Distributions granulometriques des constituants du mélange a granuler

La principale différence entre les deux distribufions granulométriques de nos
mélanges est une variation d'environ 10% en masse dans la proportion de grosses

particules, mesurant entre 1 et 2 mm et plus

La masse volumique mesuree des matériaux non tassé avec un pycnometre a He

ext donnée dans le tableau C.2.
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Tableau C.2 : Masse volumique vraie des broyats et leur taux d'humidité au moment

de leur pesée.

Masse volumique Taux d'humidité

Matériau Granulométrie en kg/dm’ et en % (base
écart-type humide)
1562+ 6 18,3
) Broyage - grille 9 mm
Sciure de 1687 (estimé) 0
bouleau 1504 = 1 22,1
Broyage - grille 3.2 mm
1647 (estimé) 0
Graines
1170,1 = 0.3 4,2

broyées Broyage sans grille




ANNEXE D : PROCEDURE DETAILLEE D’ UN ESSAI DE GRANULATION

Figure D.1: Procédure suivie pour I'essai de granulation d’un mélange

Sciure:
Sechage par lot en grande quantité
de 30% (b.h.) & I'humidité requise
(1 semaine)

!

Formulation:
Mélange de la sciure, ajustement de
I"'humidité par pulveérisation d’eau, ajout des
graines ou de I'huile de canola
(abondonner au minimum 1h)

!

Préchauffage du melange dans un four
domestique aux micro-ondes
Tampérature de la sciure vers 50-60°C
(par portion de 500g, 2 min a 900VV)

¥

Stockage dans la trémie chauffee,
bachée et humidifiée au préalable
(sejour de 1h et plus)

!

Montage des éléments de la téte de
granulation préchauffés a 105°C
Reéglage puis chauffage du montage
{'1h au minimum})

+

démarrage de I'acquisition de données
et relever manuel des températures a
différents points du montage

v

Démarrage de I'essai de granulation:
Formation de granules et recherche de
I'équilibre thermique
Recyclage d’'une partie du mélange vers
I'entreg de la granuleuse
{1-3 min)

Reécupeération par lot de 300-500g de
granules dans des bacs pour refroidissment
{couche de granules haute de 2 cm environ)
(4-5 min et plus selon le débit et de la masse
a granuler)

!

Fin de I'essai
Démantage partielle pour débouchage d'un
canal par pergage
Relever manuel des températures a
différents points
(10 min)

Fin de 'acquisition de donnees
Reprise du démontage
Exractian de lafiliére
Pose du plateau préchauffé surle banc paur
la mesure de la force de dégagement

(2 min)

(Tests de caractéri sations)

Mesure reguliére de I'tumidite

Pesée des constituants
Contmle de I'humidité du mélange

Suivi de la température de la couche
supérieure

Serrmge controlé des vis de pression
avec filiae toumant a petite vitesse
(20tr/min)

Contmdle de position des déflecteurs
Suivi de la température dela filiére

Mesure de la température dans un
canal, prés de l'entrefa et sousla
face inférieure de |a fiiére

Température de la filiere chutant
rapidement de 130 vers 80-90°C
Dégagement de vapeur dés la
formation de granulesfermes

Prises avec thermomeétre portatif des
températures des granules sortantes
et de la face inférieure de la filiéne
Surweillance de la température de la
sciure et chronomeétrage de la masse
de granules réceptionnées

Mesure de |la température dans le
canal débouché et dessous de la
filiére — Inspection visudle a la
surface de la filiere

Inspedion visudle des granules
extrudées sous la filiére



ANNEXE E : DEVELOPPEMENT DES METHODES DE TESTS MECANIQUES
SUR LES GRANULES

Les mesures sont réalisées a partir d'un méme lot homogeéne de granules. 11 faut
L) S r ' .
s'accorder a ce que nous recherchons est que les réglages choisis garantissent une
spécificité de la mesure en fonction du caractére mesuré sur la granule, avec peu
interférences qui engendrent des valeurs aberrantes ou par des facteurs inconnus

responsables d'erreur.

E-1 Force de dégagement de la granule picgée dans la filiere

La démarche pour trouver les paramétres opératoires satisfaisants est similaire a
celle décrite pour le test de compression. Nos mesures sont pratiquées sur filiére

encore chaude, aprés 5 min environ de la fin de I'essai de granulation.

Nous présentons ci-apres les conditions opératoires du poingon qui ont &té testées
pour forcer a mouvoir la granule formée dans un canal de la filiére:
o Poussée avec une force contrdlée et en augmentation constante : 25 N/s,
50 N/s, et 100 N/s,
o Poussée avec une vitesse constante de descente du poingon: 0,02

mm/min, 0,1 mm/min et 0,5 mm/min.

Suite a ces tests préliminaires, nous avons choisi de réaliser les mesures sous une
charge contrélée du poingon a 100 N/s. La figure E1.1 présente quelques courbes
obtenues sous cette charge. Nous avons un tassement de la sciure a I’entrée du canal
Jusqu’a une force telle que la granule se met en mouvement. Le frottement ou la
friction statique est alors vaincu. Dés que la granule se déplace, la force appliquée

diminue jusqu’a a une valeur seuil qui peut correspondre a la friction dynamique.
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Force mouvement de la granule
appliquée i
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Figure E1.1 : Exemple de quelques courbes de mesures de la force de friction en

fonction de la position du poingon sous une charge contrdlée a 100 N/s

La profondeur du poingon au moment ou la granule se déplace dépend du niveau
de remplissage en sciure compactée dans le chanfrein. Apres balayage de la sciure a

la surface de la filiére, certains chanfreins se vident particllement.

Avec une force controlée du poingon a 100 N/s, la détermination graphique du
moment ou la granule glisse brusquement dans canal est aisée (Figure E1.2). Le
dégagement de la granule est généralement rapide et se déroule souvent dun trait.
Des mesures rapides permettent d’avoir un refroidissement himité de 1’ordre de 20 °C

apres 15 a 20 mesures.
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Force appliquée
par le poingon

enN \

1000

mise en mouvement
rapide de la granule

500 |
régime
100 N/s

0 5 10 15 temps écoulé
en secondes

Figure E1.2 : Exemple d’évolutions de la force du poingon sous une charge contrélée

a 100 N/s

E-2 Test d'impact ou de choc sur les granules

Des essais d’impact sont réalisés pour observer la réception du choc sur la
granule. Trois paramétres ont été étudiés (Figure E2.1) :
¢ e diamétre dutrou (D) comparativement au diameétre de la granule.
¢ la longueur (p) de la granule confinée dans l'embase, avec p variant de 6 a 10 mm.

« la hauteur de frappe (h) entre 'embase et le percuteur, avec h variant de 0,1 mm a

6 mm.

percuteur

-
h

Figure E2.1 : Géométrie retenue du trou de I'embase pour le test de résistance au

choc d’une granule
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La configuration retenue est une hauteur de frappe (h) a 6 mm avec une
profondeur (p) de 6 mm. Le diamétre du trou (D) doit étre tel que la granule insérée
doit étre étroitement serrée. Plusieurs porte-échantillons ou embases sont fabriqués
avec chacun un diamétre (D) IEgérement différent pour s’adapter parfaitement au
diamétre de la granule a msérer (trou de diamétre d'environ 6,0 — 6,1 — 6,2 mm). Les
mesures d impact se limitent a des granules de 20 mm + 2 mm de long. Des granules
trop longues augmentent les chances que 'extrémité cassée rebondisse sur le pendule

et fausse la mesure.

E-3 Test de compression diamétrale des granules

Les paramétres du test de compression a déterminer sont dans notre cas:

¢ le mode de compression a choisir : soit a vitesse constante (déplacement des
disques de compression en mm/s) ou soit par un contrdle de la force appliquée
(déplacement des disques en respectant une augmentation linéaire de la force,
spécifiée en N/s),

¢ Lawvaleur de la vitesse de déplacement ou I’augmentation de la force a

considérer pour une représentativité des mesures adéquate.

Le choix tient compte du temps nécessaire pour réaliser le test de compression,
des limites opératoires du banc et de I'étendue de la compression avant rupture pour
¢tablir le coefficient de déformation plastique de la granule, rapporté en longueur de

granule (sur 1 cm).

Pour chaque cas, soit un mode de compression et une valeur, nous avons effectué
au minimum une dizaine de mesures. A chaque mesure, nous plagons sur le plateau

une ou plusieurs granules de 20 mm de longueur

Liste des conditions opératoires de compression qui ont été testées :

o Compression avec une force contrdlée et en augmentation constante : 10

N/s, 25 N/s, 50 N/s, 75 Nfs et 100 N/s,
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e Compression avec une vitesse constante de descente du plateau: 0,5
mm/min, | mm/min, 5 mm/min, 10 mm/min et 20 mm/min.

La figure E3.1 présente un exemple de courbes obtenues avec des groupes de 5

gramules. Ainsi apres 4 compressions, nous avons déformé puis brisé 20 granules.

Force
appliguae |

en N
2000 Loiineiie i
DEFORMATION B
r 4 ."y.l 3 - 2
/7 i BRIS - ECLATEMENT
2000 e
£
1000
'/.:_’:/
TASSEMENT /7
. y
A
0 | o ? S | Y — S ] i
[i] 0,2 p,4 0,6 0.8 1,0 Position du disque

Figure E3.1 : Exemple de courbes présentant la force de compression en fonction de
la position du plateau mobile — mesures effectuces par groupe de 5 granules de 20

mm sous une charge de 75 N/s

Au moment ou les granules brisent soudainement, 1'asservissement du banc
essaye de maintenir ou de rattraper la consigne sur le régime de force a appliquer (75
N/s). Par conséquent, le tracé de la force devient alors parfois erratique. Une vitesse
de 100 N/s est difficile pour l'asservissement du banc aprés une rupture soudaine des
gramiles, entrainant parfois le dépassement de la position limite de sécurité de

descente.
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Entre O et environ 200 Pgm, la variation est progressive due au tassement des

granules. Ensuite les granules résistent de maniére linéaire. La rupture survient

généralement entre 500 et 700 pm durant nos travaux de granulation.

force
appliquée |:

enh |

000
3000 | ...

1000 | //

Régime
75 Nis

BRIS

' des granules

| t
temps écoulé
&n secondes

Figure E3.2 : Exemple d’évolutions de la force de compression— mesures effectuées

par groupe 5 granules de 20 mm

Ce graphe de la figure E3.2 permet de déterminer clairement la force a laquelle

les granules se brisent entre les plateaux de compression du banc. Pour des variations

¢levées de vitesse ou de force, la rupture des granules s'inscrit souvent de fagon nette

sur les diagrammes.

E-4 Test de résistance a la flexion 3 points sur la granule

La figure E4.1 présente un exemple d’allure de courbes obtenues aprés 1’essai de

flexion avec une vitesse de la charge contrélée 4 10 N/s. La force maximum est

rapportée simplement en N et la fléche relevée a la force maximum est mesurée en

mi.
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force appliquée au centre ﬂ g 5
20 : ;
I / \ . RUPTURE '

! DEFORMATION /“N ?

[ T 0.1 0,2 S 03 04  flaxionenmm

Figure E.1: Exemple de courbes de la force de déformation en fonction de la

position de I’appui centrale



ANNEXE F : DETERMINATION DES PROFILS DE DENSITE PAR
DENSITOMETRE A RAYON X

Le princtpe du densttométre est la mesure du flux de rayon X absorbé ou
transmis au travers d'un échantillon. Le principe est détaillé a la figure F.1. La

senstbilité¢ du capteur est réglable en agissant sur un gain d'amplification électrique.

tension Ucomptage

i - photon attenuation coefficients
“ photodétecteur 10 ;Iu‘p ID : :
T compteur o | Eau
?‘7:' TE Bois feuillus
43 ‘éﬂ‘ granule =
parcours{x) , .y s ‘ _3}"-‘ A xray GRANULE =
| s
B e
faisceau .y A ‘,?\:,!;“ " position x
large de 0.04 mm  —— - e
hautde 0.1mm| | SslasFa Enariotde-balayage
R collimateur 102 |
] — 10 5 108 5 10° 5 10t 5
Tty filtre béryllium photon energy, keV
tube rayon X avec filament
10kV - 1.5mA

Figure F.1 : Schéma de principe du densitométre et allure des coefficients

d'atténuation massique sous rayon X du bois et de l'eau (Gerward, Guilbert et al.

2001)

Pour estimer la densité durant le balavage d’un échantillon, il est nécessatre de
fournir des constantes au logiciel QTRS Tree Ring. L'utilisateur doit saisir ces
constantes, soit la masse volumique ou la densit¢é nominale et le coethicient

d'absorption de I'échantillon. Le logiciel peut alors convertir directement la tension

mesurée aux bornes du capteur en masse volumique.

L’estimation de la densité par le faisceau est donnée selon 1’équation (F.1.1)
(QMS 1999).
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La densité est simplement un rapport entre le flux transmis ou absorbé et le flux
sans échantillon (dans 1’air). En connaissant le coefficient d'absorption linéaire de
I'échantillon ou en se basant sur un étalon ayant la méme composition (méme atome
¢t méme proportion en nombre d'atomes ou en moles), il est possible d'estimer la
masse volumique de [I'échantillon. Le coefficient d'atténuation massique d'un
échantillon est parfois donné par le rapport de son coefficient d'absorption linéaire sur

sa masse volumique (Mxray/P).

Aprés le balavage d’une granule compressée, le profil affiché est dallure
parabolique. Pour une appréhension juste, nous effectuons des calculs a l'aide d'un
tableur pour obtenir des profils normalisés par rapport a la référence qui est placée
toujours de la méme fagon dans le porte-échantillon. Un exemple de calculs est

donnés en ci-apres, dans le tableau F. 1.
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Tableau F.1: Exemple d’un calcul a I'aide un tableur de la normalisation de la

densité de la granule par rapport a la référence.

Position x

Densité

mesurée {(mes)

Standardisation par rapport

a la moyenne (moy) de la

Normalisation de la

densité sur le diamétre de

lors du
sur la granule référence* (réf) : la granule :
balayage o . .
en position x : ] di dr e —
en mm d; o5 e d::;y d:zl:;’réf - d:zlei:f’ref
9,52 0,72303 0,943501 0,66717
9.6 0,75033 0,017671 0,69683
9,68 0,80932 1,07182 0,72443
9,76 0,93858 1,18021 0,75934
9.84 0,94946 1,19390 0,78410
9,92 0,94409 1,18714 0,80476
10,00 0,94677 1,19051 0,82711

* référence : cube de bouleau brut de 6 mm de co6té et d’environ 10% d humidité

Cube de référence : d:;fy

=0,77142

dmax

mesiref

=1,43491

dmin

mesiref

=0,00726




ANNEXE G : MODELISATION DES REPONSES DU PLAN D’EXPERIENCE

G-1 Modélisation mathématique des réponses et estimation des coefficients des

maodeéles d’interpolation des réponses

Des modeles polynomiaux testés par le logiciel MiniTab Statistical sont données
dans le tableau G.1. Les coefficients du modeéle polvnomial (bi) sont calculés par

régression selon la méthode des moindres carrées.

Tableau G.1: modéles d’interpolation emplovés pour les réponses du plan

d’expérience (source : Minilab v16.1, fichier help de Methods and Formulas)

Equations C1: Constituant 1  C2 : Constituant 2

Modéle C3 : Constituant 3 Facteur Process : FP

—bh.Cl+b,C2+b,C3
+FPx (b, Cl+b, C2+b,C3)

. . y linéaire
Linéaire

Y quadratique =J lindaire

Quadratique +b, C1C2+5,C1.C3+5,C2.C3
+FP x( b, C1.C2+ b, C1.C3+ b, C2C3)

Y cubigue—spécial =Y quadratique

fi;‘?i?;’ﬁ +h,.C1.C2.C3
+FPx(b, C1C2.C3)

Il n’y a aucun terme constant (bo) dans les modeéles proposés pour les plans
d’expérience traitant les mélanges. Cette absence est due a la restriction que la
somme des constituants (C1+C2-+C3) vaut toujours 100% ou 1 (Comell 2011).
Dr’autres modeéles prenant en compte des interactions complexes sont aussi
disponibles, mais le calcul de tous les mondmes n’est pas envisageable du fait du

nombre de points expérimentaux qui faut avoir (saturation du plan): modéle inverse
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(st aucun facteur ne devient nul), modele cubique complet, modéle quartique spécial

¢t quartique complet (quatrieme ordre).

I1 est possible de simplifier le modéle en excluant certains mondémes qui ont peu

d’influence sur la réponse sans que la qualité d’interpolation et la prédilection de la

modélisation soient affectées.

En approchant la réponse par un modeéle pour chaque point (coordonnées) du
plan d’expérience, nous avons, par exemple pour le modele linéaire comprenant un

facteur de procédé (FP) a 2 niveaux, le systeme d’équations polynomiales (G1.1) :

j}essazl — bl .CIESMII +b2 lczessaxl + b3 .C3essm'1 +

b, FP.C1% 4 b [FP.C2%" 4 b [FP.C3*"
j‘)essaﬂ — bl .Clessazl + bz .ngggm'z + b3 .C3essa12 +

b, FP.CI%% 4 b FP.C2™% 4 b FP.3%2

| - (GL1)
j‘}ESS[II n — bl -CIESSGK 1 + bz .C2€SS£IK n + b3 -C3ESSGI 1 +

b, FPCI=%" 4 b FPC2="" 4 b FP L3

j‘}essaz N — bl -Clessaz N + b2 -Czessaz N + b3 -C3essai N +

by FPCI=" N 4 b, FP.CL" N 4 b, FPL3 N

Ou N est le nombre total d’essais ou de points du plan d’expérience (N= 36

essais dans notre cas) et ¥ la réponse estimée de la réponse mesurée 'V, .

Pour un essai n du plan, I’écart ou le résidu de modélisation =" entre la

réponse mesurée et estimée est définit par I’équation (G1.2):

essal n essai n A ESSai

€ =V T (G1.2)
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Nous pouvons récrire le systéme d’équations (G1.1) sous une forme matricielle

(G1.3):

i

Y =CB+e (G1.3)

avec I vecteur des réponses mesurées

C matrice des constituants et du facteur process (C1, (C1x< FP), etc.)

B vecteur des coeflicients estimés (b,, b, etc.)

¢ vecteur des résidus

Le calcul des coefficients du modéle a partir de 1a méthode des moindres carrées

est obtenu en résolvant 1’équation matricielle (G1.4) :

B=(cc) cr, (G1.4)

Pour une estimation correcte des coefficients b; , le critére d’optimalité D est

appliqué. Il s’agit de minimiser la variance globale du modele de la réponse en

améliorant le conditionnement de la matrice [(tC=C)_1} (Minilab v16.1, fichier help

de Methods and Formulas). Un arrangement dans I'ordre des équations du systéme
d’équations (G1.1), est recherché pour que les ¢léments diagonaux de cette matrice

soient petits (ou que son déterminant soit maximal).

Les réponses estimées par la modélisation sont finalement calculées par

I’équation (G1.5) :

|~
I
[
Jws

(G1.5)
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G-2 Remarques sur U analyse statistique de la modélisation

Le coefficient ajusté Rajuse et le coefficient RZpedicti sont similaires au
coefficient R%. Par contre, ils peuvent étre inférieurs a 0. Plus leur valeur
est proche de 1, plus les points de réponses calculés par le modéle sont
proches des points expérimentaux. Autrement, le coefficient RZajusicc est
toujours inférieur au coefficient R%. Dans notre choix du modele pour
chaque réponse (lindaire, quadratique, etc.), nous nous basons en partie
sur les valeurs des coefficients de corrélation R%jugee et R predictir.
L’emploi des tables de Fisher-Snedecor suppose que les perturbations
dans les réponses sont aléatoires et suivent une distribution normale avec
une variance constante entre les essais.

Le ratio Fops est comparé a la probabilité Fiple. 11 faut que la valeur de Fops
soit ¢levée, signe que les résidus sont petits. La valeur du facteur de

probabilité p-value est estimée au moment ou nous avons Feple > Fobs.



ANNEXE H : VARIATION DES RESULTATS ENTRE DEUX ESSAIS — PASSAGE DE LA VITESSE NOMINALE A

UNE VITESSE REDUITE DE 30%

Tableau H.1 : Résultats des essais a la vitesse nominale et a vitesse réduite de 30%

Mélange de Granulométrie sur grille 9 mm- humidité: 20% base humide - teneur en graine: 15% base séche

Réponse

unité Echantillon n

nominale

réduite

par rapport i la

60 Hz- 5.6 tr/s 40 Hz- 3.8 tr/s vitesse nominale

Test de durabilité apres 7 jours %mass. de gramules érodées lou?2 98,0 98,1 +0,1%

Humidité des granules juste aprés granulation %mass. base humide 3 93 10,0 +7,5%
Densité de la granule sans 1 1,4123 1,4088 -0.1%
Mesure de la force de dégagement N 15 1917 [300] 2115 [406] + 10,3 %

Test de resistance en compression diamétrale N/mm déformation /cm (15 grinules) 757 [74] 762 [63] +0,6%
Test de résistance a l'impact J =30 353 [6.3] 36,6 [7.9] +3,5%

Test de résistance a la flexion - distance de déflexion mm 20 0,23 [0,06] 0,23 [0,07] - 0,5%
Test de resistance a la flexion - force de rupture N 10,4 [4.4] 10,3 [3.7] - 0.6%
Longueur movenne des granules mm 30 16,5 [5.8] 16,9 [4.8] +2,6%

Diamétre de la granule mm 6,05 [0,06] 6,03 [0,04] -0,3%

Efficacité énergétique ‘\Lhﬁg égg égg - 13,0%

Puissance appelée au moteur W - 2280 2055 -
Débit massique de granules produites kg/h 11,8 12,2 -
Coefficient de variation de la puissance électrique rapport de puissance 1,4 1,2 - 17,1%
Taux de fines de production g fine/kg de granules - 0,9 0,7 - 22,2%
Sombre/Clarté L* sans unité 3 37,4 4,2 plus sombre
Caractéristique de production

Température moy. au voisinage de la couche densifiée °C - 99 95 - 4.0%

Température latérale moyenne de la filiere °C - 86 76 -12%

Nombre de passage de rouleaux sur un canal par seconde passages’s - 11,3 7.5 -34%

Hauteur de la couche comprimée — Approx. théorique mm de granule/passage - 0,072 0,114 +55%




ANNEXE | : ANALYSE MULTIDIMENSIONNELLE DE CERTAINES REPONSES
DU PLAN D’ OPTIMISATION

L'analyse multidimensionnelle sert & déterminer des relations entre les différentes
mesures. Les relations ou les corrélations peuvent étre évaluées par des calculs
analytiques (coefficient de corrélation...) et par des outils graphiques. Dans nos
travaix, nous utiliserons de préférence la meéthode graphique, plus rapide a

interpréter.

Recherche de corrélations entre propriétés mécaniques et physiques

Nous allons nous intéresser a établir des corrélations linéaires entre les réponses
des mesures faites sur les granules et les parametres de granulation suivis. L'analyse
de corrélation repose sur 1'observation dune matrice de graphiques représentant des

nuages de points.

La figure 1.1 présente seulement les réponses ayant une correlation.

dengité compression déflexion friction

i I
- o T

S
densité = e = = Tae - .

-
-

- - == T

déflexion == e o= -y - LR

Triction - - - - - i L

Figure 1.1: Matrice XY de nuage de points - comparaison des propri¢tés mécanmques

et physiques



199

Le tableau 1.1 répertorie les coefficients de corrélation de détermination ajustée
(R%jus¢) entre les quatre réponses. Les valeurs en gras sont les coefficients
significatifs. Plus la valeur est élevée, plus un lien de relation entre les deux réponses

est probable.

Tableau L1 : Coefficients de corrélations de détermination linéaire entre les mesures

des propriétés mécaniques et physiques

Réponses / (R%ajuste) Densité Compression Deéflexion Friction
Densité 1 0.228 -0.005 0.269
Compression 0.228 1 0.528 0.029
Déflexion -0.005 0.528 1 -0.034

Force de dégagement de la granule
0.269 0.029 -0.034 1
de la filiére (friction)

Il est apparent qu'il y ait un certain lien entre la densité et la résistance a la
déformation sous compression diamétrale, la densité et la force de dégagement de la
granule dans le canal (friction) puis entre la résistance a la déformation sous
compression et la déflexion. La déformation sous compression peut traduire la
souplesse de la granule ou l'aptitude a s’aplatir sans se briser. Une granule offrant une
résistance intéressante a la déformation sous compression diamétrale se rompe sous
une faible déflexion au test de flexion 3 points. Sachant qu'il a été constaté que les
granules riches en graine de canola peuvent subir une plus grande déflexion et
s’aplatissent facilement avant de se briser, il est possible de déduire que les graines de

canola agissent sur le caractére plastique ou la ténacité des granules.

La force pour dégager la granule hors de la filiere peut exprimer la friction entre
la granule et les parois du canal. Cette friction provoque une certaine contre-pression
causant la densification plus ou moins forte de la couche de matériau sur la filiére. La

force a exercer est ainsi dire reliée indirectement a la densité de la granule.




ANNEXE J : INFLUENCES DE LA GRANULOMETRIE ET DE LA TENEUR EN
GRAINES

Les résultats du tableau J.1 sont obtenus en réalisant sur un simple plan factoriel
2?7 (2 facteurs a 2 modalités). Les deux facteurs intervenants sont la teneur en graine
de canola et la distribution granulométrique. Les calculs sont effectués avec le

logiciel MiniTab (MiniTab Inc.).

Durant les essais avec un broyat comportant plus de fines (obtenu sur une grille
de 3,2 mm), nous avons vu et entendu les rouleaux patiner par instants sur la couche
compactée. Avec la présence de particules plus grosses dans le brovat,
particuli¢rement supéricure a 2 mm, prises dans la couche entre le rouleau et la
filiére, le patinage n’est plus observé. En employant des surfaces de rouleaux plus
adaptées dans le cas d’un broyat riche en fines, il est possible de réduire cette perte

d’adhérence.

En se basant sur les coefficients linéaires A et B de la modélisation, les graines
de canola ont un effet néfaste sur ’efficacité énergétique: la présence de canola et
aussi de fines dans le broyat favorisent le patinage des rouleaux, ce qui est donc
contre-productif. L'action de T'humidité sur la résistance a la déformation sous
compression diamétrale est deux fois plus défavorable que pour les graines de canola.

Les protéines des graines pourraient jouer un réle.
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Tableau J.1 : Influences de la granulométrie et de la teneur en graines sur la granule

¢t la granulation

Facteurs

Modélisation du résultat:
Res=K + A.x+ B.y + C.(x.y)

Teneur en graine (x)
%o base séche

Granulométrie (y)

Modalité des facteurs
et résultats (Res)
15 25 15 25
Brovat Brovat
grille grille
9 mm 3,2 mm

Coeff.
A
Cste | (graines) Coeft.
K (granulo) C
Coeff (interaction)
B

Durabilité
&n %omass

98,0 | 97.8 ] 98,1 | 96,7

9771 -0.39 | -0,26 | -0,29

Humidité a JO
Oomass base humide

10,1 | 84 110,2 | 11

9,92 1 -0.23 0,68 0,63

Densité mesurée
au pycnometre e

1,404 | 1,374 | 1,410 | 1,375

1,390 | -0,016 | 0,002 | -0,001

Force de dégagement

1607 | 1539 | 1715 | 1502 | 1590 =70 17 -36
en N
Résistance a la
compression diam. 794 | 573 | 878 | 380 | 656 | -179 -27 -69

N/mm déformatio/cm

Résistance au choc

35,5 129,6]33,9| 34,4

334 -1.4 0,8 1.6

enmJ 2 2 2 2
Déflexion sous flexion
022028020031 ] 025 0,042 | 0,001 | 0,012
- S mm
Forcee‘ilelgex‘on 88 | 131]104] 93 | 104]| 077 | -0,56 | -1.36

Longueur - en mm

1541821 14,1] 15,2

1571 0,99 -1,08 | -0,42

Puissance électrique au
moteur - en W

24006 | 2295 | 2337 | 2242

Débit moyen en sortie
en kg/h

14,0 | 11,7 |1 13,5 | 10,9

2 2 2 2

Efficacité
puissance/débit moyen
- en kWh/t

172 | 196 | 173 | 205

186 14.0 2,5 1.9

CV puissance élect.
en % (mov/écart-type)

L2 | L7 1 22| LO

1,53 | -0,17 | 0,08 | -0,44

Taux de fines de
production — en %omass
total des granules

1.4 | 0.4 ] 3.6 | 0,6

1.5 -1.0 0.6 -0.5

Codage :

(x) Teneur 13%: -1
(v) Brovat9 mm: -1

Teneur 25% : +1
Broyat 3.2 mm : +1




ANNEXE K : RESULTATS DU PLAN D’EXPERIENCE D'OPTIMIS ATION

Les paramétres de production sont moyennés sur le temps d'essai, une fois la
granulation stabilisée. T.es mesures de caractérisation aprés chaque essai de

granulation sont aussi des moyennes. Les écarts-types de population sont en italique.

Deux réponses ne sont pas intégrées dans la modélisation du plan d'expérience: la
clarté mesurée par colorimétre et l'amplitude de vibration de la granuleuse. Des

mesures n'ont pu étre effectuées pour certains essais.

Certaines réponses ont une variabilit¢ peu marquée dans le domaine d'étude,
comme la température de la filiére ou le coefficient de variation (CV) de la puissance
¢lectrique. Et d'autres réponses restent discutables pour leur contribution dans I'étude
d'optimisation : par exemple une variation de la masse volumique vraie de 30 kg/m’
(densité 1.37~1,40) est négligeable si nous la rapportons a la masse volumique en

vrac, qui est de l'ordre de 650 kg/m® pour des granules 6 mm



ANNEXE L : ANALYSE DES MOUVEMENTS VIBRATOIRES DE LA
GRANULEUSE

L’amplitude des vibrations de la granuleuse est traduite par une languette
pi¢zométrique montée sur la paroi extérieure de la chambre de granulation. Durant
I’essai de granulation, les tensions générées par les fléchissements de la languette sont
mesurées a ses bornes. A chaque seconde, une trentaine de mesures de tensions sont
acquises et la moyvenne quadratique est calculée par ’automate et enregistrée. Une
movenne arithmétique sur la durée de D'essai est ensuite estimée a partir des
moyvennes quadratiques. Les graphes suivants présentent la tension moyenne de

chaque essai et en fonction de la composition du mélange ¢t du débit d’alimentation.

Les graphes de la figure L.1 ne démontrent pas une tendance marquée de I’effet
de la composition sur 'amplitude des vibrations générées. Si nous effectuons une
comparaison entre les deux débits d’alimentation, nous constatons une moyenne
globale plus élevée pour les essais menés a bas débit : 1,41 = 0,16 V pour 10-15 kg/h
et 1,26 £ 0,14 V pour 20-25 kg/h (moyenne et écart-type standard).
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Figure L.1: Amplitude des vibrations mesurée traduit en V pour chaque essai en

fonction de la composition du mélange et du debit d’alimentation.
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ANNEXE M : COEFFICIENTS DU MODELE POLYNOMIAL DES REPONSES

durabhilité de la granule

Furmigibe*cansla*boulean 1,23
hum'dité“canaa*tauealr debit_slim 2,03
beouleau~dsbit_alim Bl -3,00
bouleay B -0.26
hum.cit "débit_slim I 1723
canaatdabit atim [ 30
bumricdte cu meange IS =208

zancla [, 54 76

waleur du ceefficient &i

humidité de la granule

hirrighize*bouwan | 0,57
wumid:teTcanota | 0,77
Louleau [ 191
canolasdén t_alim [N -4.6%
hamiditg ~débs_alien [ 257
cano s [ 15,37

hundité damélange TR

3748

a Bl 1 1% A0 2h 31 45 an
valeur du caefficiznt ai

Figure M.1: Diagrammes de Pareto pour la durabilité et I’humidité des granules

apres production

Tableau M.1 : Estimation des coefficients pour les différents modeles des différentes

réponses

Durabilité 3 J0 — en % de granules récupérées

Humidité a JD - % base humide

Term Coef Te rm Coef
humidi té -32,0793 humidité 37,4623
canola -39,7556 canola 16,8694
houleau -4,256459 houleau -1,51274
humidité*canola z,02553 humidité*cancola 0,7656135
humidité*houleau 0, 642232 humidité*houleau 0,566977
canola*bouleau o,7s1107 canola*bouleau -0,081450%2
humidité*canola*boulean -0,0296441 humidité*cancla*boulean -0,0147054
humidité*débit alim -17,2300 humidité*canola* (-} 0,0203676
canola*débit alim -23,7022 humidité*débit alim 4,86685
bouleau*débit alim -2,99631 canola*débit alim -4, 63593
humidité*canola*débit alim 1,13162 humidité*houleau*débit alim -0,0573720
humidité*houleau*débit alim 0,349274 canola*bouleau*débit alim 0,05563829
canola*houleau*débit alim 0,446454 humidité*cancla* (-)*débit alim -0,00375%00
humidité*canola*bouleau*débit alim -0,0171013
Efficacité énergétique Energie absorbée au choc, en m)

en Wh électrique/kg de granule e rm Coof
Term coef humidité -13,224%
huri di £6 438, 675 canola -13,2358
canola 552,256 houleau -1,66658
bouleau 69,5135 hu.m:i_d:i_t%*canola 0,384667
humidité*canola -29,1931 humidité*bhouleau 0,226698
humidité*boulsau -8, 63578 canola*bouleau 0, 298174
canola*bouleau 10,3250 hLmj‘dlte*c,ie}?lt a:!_:l_m -3,55442
humidité*canola*bouleau 0,441276 boulsau*dsbit alim . 7D, 9eT3EY
canola*débit alim 10,4285 hu.m:l.d:l_l:,e*boule:ufdnleblt ?al:Lm 0,116%924
bouleautdébit alim 1,44169 canola*boulean*débit alim 0,024118°%2
humidité*houleau*débit alim -0,0603149

canola*bouleau*débit alim -0,2138664
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Résistance a la déformation sous compression
diamétrale — en N/mm de déformation/ cm granule

Term Coef
humidité 322,024
canola 536,283
bouleau 76,8651
humidité*canola -33,8327
humidité*bouleau -7,41%40
canola*bouleau -11,035%6
humidité*canola*bouleau 0,602457
humidité*débit alim 495,517
canola*débit alim 659,458
bouleau*débit alim 79,3111
humidité*canola*débit alim -36,6206
humidité*bouleau*débit alim -10,0657
canola*bouleau*débit alim -12,7788
humidité*canola*bouleau*débit alim 0,58%272

Taux de fines de production
en g/kg de granules

Term Coef
humidité 148,891
canola 200,763
bouleau 24,6350
humidité*canola -10,0504
humidité*bouleau -2,97297
canola*bouleau -3,7644¢6
humidité*canola*bouleau 0,151718
humidité*débit alim 74,3810
canola*débit alim 93,1965
bouleau*débit alim 12,1573
humidité*canola*débit alim -4,97343
humidité*bouleau*débit alim -1,48740
canola*bouleau*débit alim -1,86462
humidité*canola*bouleau*débit alim 0,0755158

Force de flexion 3 points avant rupture, en N

Déflexion sous flexion 3 points, en mm

Term Coef Term Coef

humidité 8,8312a humidité 0,0147331

canola 12,2875 canola -0,00763835

bouleau 1,45772 bouleau 0,00713z281

humidité*canola -0,941349 1/canola -5,53695

humidité*bouleau -0,193510 bouleau*débit alim 0,000272471

canola*boulean -0,256543

humidité*canola*bouleau 0,0174591

humidité*débit alim 8,90280

canola*débit alim 14,8645

bouleau*débit alim 1,43777

humidité*canola*débit alim -0,752061

humidité*bouleau*débit alim -0,1766%6

canola*bouleau*débit alim -0,271205

humidité*canola*bouleau*débit alim 0,01151z21

Densité de la granule ou masse volumique Température de la couche comprimée —en °C

en kg/dma Term Coef

Term Coef humidité 7,43080

humidité -0,171588 canola -1,13840

canola 0,308016 bouleau Z,20275

bouleau 0,0158245 hum;d}tg*b?u;eau ] -0,134430

humidité+*canola -0,00348620 humidite*debit alim ~0,102243

humidité*bouleau 0,00221473 canola*debit alim , ~0,0526043

canola*bouleau -0,00368430 humidité*canola*débit alim 0,00965452

humidité*canola*bouleau 3,57712E-05

humidité*canola* (-} 0,000183970

humidité+*débit alim
canola*débit alim

bouleau*débit alim 0,00342577
humidité*canola*débit alim -0,00268480
humidité*bouleau*débit alim -9,25325E8-05
canola*bouleau*débit alim -0,00126218
humidité*canola*bouleau*débit alim 3,96383E-05
humidité*canola* (-)*débit alim 3,08642E-05

-0,00738035
0,0851773

Puissance électrique consommée, en W

Term Coef
humidité -3,32452
canola 20,2604
bouleau 35,8446
humidité*débit alim -8,84234
canola*débit alim 11,1880
bouleau*débit alim 2,29838

Coefficient de variation de la puissance
électrique au moteur — en % de la puissance

Term Coef
humidite 17,5556
canola 20,0055
bouleau 2,79634
humidité*canola -1,11549
humidité*bouleau -0,351672
canola*bouleau -0,390423

humidité*canola*bouleau 0,0175064
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Diamétre des granules —en mm

Term Coef
humidité -0,0485918
canola -0,15%0615
bouleau 0,0384748
humidité*canola 0,0158007
humidité*bouleau 0,00258105
canola*boulean 0,004583766
humidité*canola*bouleau -2,83223E-04
humidité*débit alim -0,191480
canola*débit alim -0,282618
bouleau*débit alim -0,0306708
humidité*canola*débit alim 0,0183747
humidité*bouleau*débit alim 0,00404253
canola*bouleau*débit alim 0,00558635

humidité*canola*bouleau*débit alim -3,15465E-04

Longueur des granules —en mm

Term Coef
humidité -5,38417
canola -7,32355
bouleau -0,858387
humidité*canola 0,133466
humidité*bouleau 0,101468
canola*bouleau 0,1z20207
canola*débit alim -0,745942
canola*bouleau*débit alim 0,0108968

Remarque : humidité*canola*(-)*débit alim => humidité*canola*(humidité-canola)*deébit alim




ANNEXE N : ANALYSE UNIDIMENSIONNELLE DE CERTAINES REPONSES

Il s'agit d'une maniére générale de vérifier la variation significative des mesures
d’une réponse parmi les essais et de détecter des mesures suspectes. Le plus simple
des analyses est un traitement a l'aide du diagramme graphique de Tukey, présenté a
la figure N.1. Le trait dans la boite représente la médiane. Souvent la boite définit les
limites du premier ¢t du troisiéme quartile, indiquant qu'il y a 50% des mesures dans
cette boite. Les traits d'extrémité désignent la fourchette regroupant 90% des mesures.

La représentation des traits et des limites peuvent &tre définies autrement.

Les réponses atypiques proviennent essentiellement des essais de granulation a
partir de formulations "peu fluides", soit de faible humidité avec une faible teneur de
graine de canola. De telles formulations ne se tassent simplement pas dans la paume

de la main une fois serrée ¢t le bruit produit par la granuleuse est plus fort.

Des écarts-types sont également fournis pour les caractérisations mesurées en
grand nombre. L'écart-type est utile pour interpréter la caractéristique de la granule:
cette caractérisation est-clle sous contréle ou pas selon les conditions de granulation

de l'essai.
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Figure N.1: diagrammes de Tukey pour les résultats des essais du plan

doptimisation



ANNEXE O : RESULTATS DES ESSAIS DE GRANULATION AVEC DE

L'HUILE OU DES GRAINES DE CANOLA

Il est difficile de se prononcer sur l'effet de lubrification des protéines en
observant les forces de dégagement des granules hors de la filiere. L'effet des
protéines et de l'huile semble fortement antagoniste: I'effet est de 2 pour 1 entre les

protéines et T'huile (+43,9% pour 1% de protéines et -42,9% pour 2% d’huile).

Tableau O.1 : Résultats des essais avec de l'huile ou/et des graines de canola

(tableau a la page suivante)
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propriétés et paramétres

elTets estimés de 'huile et protéines

Mélange en % massique -

variation entre les mélanges avec graines

base humide avec graines avee huile avee graine avee huile seulement et entre les mélanges avec I'huile seule
Humidité du mélange 20,0 20,0
Teneur en graine 164 - 20,8 - addition de addition
Teneur en protéines estimée 3,3 variation 4,4 variation 1% de addition de de
. téine et de 2% d'huile 1% de
Teneur en huile T4 7.5 9,4 9,5 pro .
i i i il 2% d'huile protéines
Teneur en sciure de bouleau 63,7 72,5 59,2 70,5
Densit¢ pycnometre He 1392 1390 | 1381 1,387 -0,5% 1,375 1,374 1369 -0,4% -1,2% -1,1% -0,1%
Humidit¢ ﬂgzﬁiz/mss' basc 96 29 103 10,1 5% 8.4 8,9 94 0% -11,4% -7.8% -3,6%
——————
Homidite J7 - ¢ Yorss D256 | g 9o | e9 es | 20% | w3 s o5 12% 112,9% 4.0% 8.8%
Puissance moyenne - en W 2371 242 | 2254 2285 -1,6% 2295 2345 2350 1.3% 0,6% 3,0% -3.0%
CV puissance - en % 14 11 35 3,1 163% 1,7 13 41 174% 19.1% 24.2% -5.2%
Efflcac:ltf‘i;tljlgglque - 191 155 201 206 18% 196 152 197 13% 0,6% -3,0% 3,5%
Temperaee de lamattice - | g5 g7 | me w7 | 26% | so w9 83,2 -0,3% -3,4% -1,1% -2,2%
Temperature au niveau de la 99,0 047 | 1020 1006 5% 09,9 101,4 109,2 0% 3,9% 7.8% -3.9%
couche densifiée - en °C > > >
Fines produites en gkg 8.2 52 12,0 13,0 87% 52 7,6 16,2 153% -4,5% 29,6% -M,1%
Durabilité JO - en %ormess. 98,2 98,3 95,0 93,5 -3,0% 97,8 98,0 85,8 -12% -0,3% -0.9% 9,6%
Durabilité J7 - en % 98,3 98,5 95,4 95,61 -2,9% 98,1 98,1 87,1 -11% -0,3% -8.8% 8.5%
Compresi‘;;g?gné“ale -en 732 719 522 514 -29%, 573 553 543 “11% -15,5% 4,9% -20,4%
Energie au ;h‘[fjabsorbee - 36,0 w02 | 250 300 -28% 20,6 31,7 18,0 -41% -19,4% -34,5% 15,1%
Force de flexion - en N 13,4 12,3 3.8 4,0 S70% 13,1 7.9 26 _T5% -19.0% -32.7% 13,8%
Déﬂexjo“ﬁﬁ";‘i fupture - 0,25 020 | 017 o018 -35% 028 021 0,09 -64% -8,6% -48,6% 39,9%
Diaméfre - en mm 6,06 6,06 6,02 6,01 -0,8% 6,02 6,05 6,06 0,4% -0,4% 0,7% -1,1%
Longueur - en mum 16,2 16,9 | 10,89 11,99 -31% 182 182 7,92 5% 10,3% -30,7% 41,0%
Force de dégagement - en N 1667 1274 | 2094 1914 36% 1539 1433 1145 -23% 1,1% -42,9% 43,9%






