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Résumé : L’objectif de notre travail, réalises-en étroite collaboration avec le département
technique du complexe CP1Z, est d’étudier les performances influence du durcisseur sur le
temps de gel, en respectant les spécifications commerciales des produits finis (collants
uréiques). Notre démarche de travail comprend deux parties, la premiere partie porte sur une
présentation du complexe CP1Z et des genéralités sur les collants uréiques., suivi par procede
de fabrication de la résine uréique liquide rul. La seconde partie est consacrée a résultats et
discussion. Enfin, nous terminons notre travail par une conclusion dans laquelle les résultats

trouves sont récapitules, suivie de quelques recommandations.

Mots Clés : Complexe Cplz, Le temps de gel, Le durcisseur.

Abstract: The objective of our work, carried out in close collaboration with the technical
department of the CP1Z complex, is to study the performance influence of the hardener on the
gel time, respecting the commercial specifications of the finished products (urea adhesives).
Our work approach consists of two parts, the first part focuses on a presentation of the CP1Z
complex and general information on urea adhesives, followed by the manufacturing process
of liquid urea resin rul. The second part is devoted to results and discussion. Finally, we end
our work with a conclusion in which the results found are summarized, followed by some

recommendations.

Keys Words: The CP1Z Complex, The gel time, The hardener
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INTRODUCTION GENERALE

Dans les travaux de menuiserie ou de charpente, la question de lI'assemblage des piéces
entrant dans la construction d'un ouvrage a toujours été considéré comme extrémement
importante.

Alors que les charpentiers ont recours, en géneéral, a des organes métalliques rarement a la
colle, dans la menuiserie et la fabrication du meuble, c'est au collage renforcé ou non par des
tenons et mortaises ou par des chevilles de bois, que I'on fait le plus largement appel.

Il est cependant permis de penser que, devant les progrés de la chimie des colles, la
charpente arrivera a utiliser, dans une trés large mesure, ce mode d'assemblage qui présente
des avantages certains.

La colle au contraire a d’autres assemblages présents une bonne répartition des efforts
intéresse une surface de plus en plus grande. La colle associe chaque élément a I'élément
voisin d'une maniere continue, sans qu'il se produise, comme c'est le cas dans les autres
modes d'assemblages, une concentration d'efforts au niveau des organes de transmission,
nuisible a la bonne tenue de I'assemblage.

Avant la guerre l'utilisation des colles été d'origine animal ou végétale, mais avec le
manqgue de la matiere premiére a la décennie noir, et la modernisation ils tendent au résines
synthétique, ces derniers dont la gamme s'accroit sans cesse et qui possédent la propriété de
changer de viscosité par polymérisation, apportent donc des solutions toutes nouvelles aux
problémes de collage.

L'intérét primordial de ces résines est de donner, par simple dissolution dans un solvant
approprié, une solution de colle incolore et visqueuse laissant entre les surfaces du bois, par
séchage, évaporation du solvant et polymerisation, un film dur et tendance.

Ces produits de remplacement donnent souvent des résultats supérieurs a ceux obtenus
avec les anciennes colles, mais leur technique d'utilisation demande parfois un appareillage un
peu différent de celui habituellement employé, ce qui forme un obstacle assez sérieux pour
leur emploi.

Parmi les résines synthétiques utilisées comme adhésifs, nous pouvons citer, comme les
plus importantes, a I'neure actuelle, les résines a base de formol : phénol-formol, urée- formol,

et les résines vinyliques.




Dans le cadre de notre stage de fin d’étude, réalisé¢ au niveau du complexe CP1/Z d'Arzew
destiné a la production de méthanol et de résines synthétiques, j'ai essayé de faire on a
compareé entre les essais ayant le méme rapport préparé par des durcisseurs différents dans le
cadre :

- le durcisseur sur le temps de prise répond aux normes.

Pour mener & bien ce travail, j'ai divise cette memoire en trois chapitres comme suit :

Le premier chapitre présente le complexe pétrochimique, les départements, et les unités de
productions actuelle, le deuxieme présente la colle d'une maniere générale et sa préparation
industriellement, et le dernier chapitre cite les essais faite et expose les résultats

expérimentaux  obtenus dans le but den tirer d'éventuelles conclusions.
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PRESENTATION DU COMPLEXE CP1Z

I. Présentation du complexe CP1Z

.1 HISTORIQUE DU COMPLEXE CP1Z

Dans le cadre de la politique d’industrialisation du pays et du développement de
I’économie nationale, la société nationale SONATRACH et la société italienne SIR donnerent
naissance en 1969 a la société mixte ALMER dont le premier projet sera le complexe
méthanol et résines synthétiques.

L’objectif de ce complexe est la production de méthanol et de résines synthétiques. Le 10
septembre 1970, ALMER signe un contrat avec la société HUPPHREY'S et GLASGOW pour
la construction de 1’unité méthanol, contrat qui rentrera en vigueur en février 1971.

En novembre 1971, la société ALMER fut dissoute ; SONATRACH poursuivit la
réalisation du projet en signant deux contrats avec la société italienne ITALCONSULT, le
premier en 1972 pour la construction des utilités et le second contrat en 1973 pour celle des
unités de production de résines.

Issue de la restructuration de SONATRACH, I’Entreprise Nationale de Pétrochimie a été
créé par le décret n°83-410 du 06 Aout 1983, portant auparavant la création de 1’entreprise
nationale des industries pétrochimiques (ENIP) dont la mission devrait étre la prise en charge

des activités pétrochimiques et phytosanitaires.

.2  SITUATION GEOGRAPHIQUE DU COMPLEXE

Le Complexe Méthanol et résines synthétiques occupe une étendue de 27 hectares sur le
plateau du MOHGOUN dominant la baie d’Arzew. Il est situé au nord de la Raffinerie a deux
Kilométre de la ville. Il est desservi par la route nationale Oran-Arzew-Mostaganem.

1.3 ACTIVITES PRINCIPALES DU COMPLEXE

Le complexe CP1Z a pour activité la prise en charge de toute opération de transformation
chimique des hydrocarbures liquides ou gazeux ainsi que leurs dérivés pour la production de
produits pétrochimiques de base et des produits finis destinés au marché national et a
I’exportation. Jusqu’a la fin des années 90 et avant I’arrét de la production de quelques unités
suite aux problemes de commercialisation et obsolescence des produits, le complexe
produisait les produits suivants :

» Méthanol, Grade A ;

» Formaldéhyde 36% ;
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» Formurée 80 (UFC80)
» Reésines phénoliques liquides ;
» Résines phénoliques en poudre a mouler ;
> Résines uréiques liquides ;
» Reésines uréiques atomisees ;
» Reésines uréiques en poudre a mouler ;
» Résines Mélaminiques.
Mais a présent, le complexe fabrique principalement le méthanol et quelques résines
« Colle a bois et I’'urée-formol » :
% Méthanol, Grade A ;
% Formaldéhyde 36% ;
% Formurée 80 ;

% Résines uréiques liquides L10.

.4 DESCRIPTION DES DEPARTEMENTS

Dans ce complexe on aura onze départements comme sulit :

1.4.1 Département sécurité :
Son but est d’assurer ou de mettre en sécurité le personnel et d’éviter tout risque d’incendie

ou d’accidents qui seront la cause de danger sur la vie du personnel ou cause de dommage des
installations de production. Le département sécurité est composé de deux (03) services

> Service de surveillance : Son r6le est le contréle de toutes personnes ayant acces a
I’intérieur du complexe.

> Service de prévention : Son role est de prévenir tout risque d’incendie ou d’accident
en réglementant par des procedures ou meéthodes efficaces le fonctionnement des différents
services et département du complexe.

» Service d’intervention : A pour but d’intervenir dans ’immédiat pour faire face a tout

danger capable de surgir et cela, par des moyens disponibles et en état de fonctionnement.

1.4.2 Département Personnel & Moyens Généraux PMG
» Ce deuxieme département a pour but comme suit :

» Le suivie et le pointage du personnel
» L’établissent des différentes décisions
» Préparation de la paie

» L’accuelil et recrutement

> |l est charge du transport personnel et de la restauration.
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1.4.3 Département administration/ social (ADM/SOC)
Charge de suivi de la gestion des personnels en matiere de prestation. Il est composé de
deux services
» Sevices administratif
» Service social

1.4.4 Département développements et ressources humaine (DRH)
Sa mission consiste a :

> La sélection et recrutement

» La planification des effectifs

» Concourir la formation et au perfectionnement du personnel

» D’exécution en vue d’assurer la maitrise de technique et technologie liée a son champ
d’activité.

» Suivre les carriéres par le bais d’une fiche d’appréciation établie pour chaque agent

1.4.5 Département finances et juridique (F)
Ce deépartement a pour fonction le suivi des opérations financiéres et juridiques du

complexe, il comprend trois (03) services
» Service comptabilité générale
» Service information de gestion

> Service trésorerie

1.4.6 Département technico-commerciale (TC) :
Ce département est chargé de 1’¢laboration des plans annuels de production en fonctions

des besoins du marché national et international, de la promotion, de la vente et de la
distribution des produits finis, il est composé de trois services :

» Service vente et distribution

» Service marketing

» Service Planning Programmation et Expédition

1.4.7 Département maintenance (G)
Le département maintenance a une importance primordiale dans le complexe Son role

Consiste a maintenir le patrimoine immobilier en bon état pour favoriser la productivité et
pour écarter les mauvais rendements des installations et des pannes c’est ce qu’on appelle la
prévention systématique. Le département maintenance est composé de quatre (04) services :

» Service planning et méthode
» Service instrumentation et électricité

> Service chaudronnier
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» Service mécanique.

1.4.8 Département approvisionnement (A)
Son réle est d’assurer a tout moment la disponibilité des pieces de rechange et de tous les

produits nécessaires au bon fonctionnement de 1’unité. Il scindé en 02 service
» Service d’achat

» Seévices gestion des stocks

1.4.9 Département technique
Le département technique est un organisme de 3 services qui permettent au complexe

d’atteindre les objectifs de production en assurant la pérennité des unités.
» Service engineering (TE) : qui étudie toute amélioration du procede
» Service inspection : qui contréle les équipements
» Service laboratoire : qui contrdle tous les fluides et matiéres entrant dans les

> Procédes de fabrication

1.4.10 Département de production :
Ce département est relié directement & la sous-direction exploitation, il se charge

principalement de la production du Méthanol, englobe quatre (04) services :
» Service méthanol.
» Service utilité.
» Service résines synthétiques.
» Service Planning Programmation et Expédition (U200)

II.LABORATOIRE DU COMPLEXE :

Le laboratoire est un élément clé dans l'industrie chimique et pétrochimique car il assure
un suivi et un contréle continu de la qualité des produits finis. Il est considéré comme le reflet
de I'efficacité de tout complexe car il est le garant de la qualité des produits traités pendant le
processus. Le laboratoire veille au bon fonctionnement des unités de traitement de matiéres
premiéres et analyse les produits finis pour leur commercialisation, que ce soit sur le marché

national ou pour I'exportation.



PRESENTATION DU COMPLEXE CP1Z

1.1 LES SECTIONS DU LABORATOIRE :

Le laboratoire de CP1Z se compose de différentes sections :

1.1.1 Section controle :
Qui sert a analyser :

» L'eau utilisée dans le processus de production.

» Les gaz de procédé géneérés pendant la production.
> Les résines synthétiques produites.

» Le méthanol produit.

11.1.2 Section des analyses chimiques :
e Préparation et standardisation de solution.

e Analyses de contrble des unités résines. (Formaldéhyde, uréefromol, urée)

1.2 ANALYSES EFFECTUES :

1.2.1 Analyse des eaux :
Les analyses des eaux, qu'il s'agisse de leur traitement ou de leur contrdle, ont pour objectif

de protéger les équipements du complexe industriel car certaines especes telles que le chlorure
et le calcium peuvent étre corrosives. Dans le milieu de production de méthanol, I'eau doit
étre basique, ce qui explique pourquoi les utilités ajoutent des produits pour augmenter et
stabiliser le pH du milieu.

Les eaux qui sont utilisées pour la production du méthanol sont :

» Eaux de I’entropie (eau de mer).

Eaux déminéralisées (ED).
Eaux de refroidissement (ER).
Eaux de chaudiére (11F1).
Eaux de chaudiére (F208).
Eaux gazeuse (V701).
Eaux condensat (11 D1).
» Dégazeur (11 D3).

V V. V V V VY

11.2.2 Analyses physico-chimiques :
La méthode physico-chimique est ainsi nommée car elle utilise des appareils électriques

pour mesurer différentes propriétés des produits et des fluides.

Deux exemples de mesures effectuées par cette méthode sont :
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. La mesure du pH, qui permet de déterminer I'acidité ou la basicité d'une
solution en mesurant la concentration d'ions H+.
o La mesure de conductivité, qui permet d'évaluer la capacité d'un fluide
a conduire I'électricité et donc de déterminer sa teneur en ions dissous.

11.2.3 Analyses Volumétriques :
La méthode volumétrique est une technique de dosage qui utilise des solutions différentes.

Une des solutions est utilisée comme réactif pour former un complexe ou un couple de sels
qui ont la particularité de se déposer.
Parmi les techniques de dosage volumétrique, on peut citer :
e Titre hydrotimétrique (T.H.)
e Lacomplexassions.

e Détermination des chlorures.

11.2.4 Analyse colorimétrique :
La spectrométrie d'absorption moléculaire est une méthode tres précise pour déterminer la

concentration de certains ions, qui est plus précise que la volumétrie. Cette méthode est tres
polyvalente et peut étre utilisée pour mesurer la concentration de divers composés colorés
dans une solution. Lorsqu'un faisceau lumineux d'une longueur d'onde donnée traverse une
solution colorée, une partie de la lumiére est absorbée en fonction de la concentration du
composé coloré.
D =log (I0/l) =eLC
On utilise la colorimétrie pour la détermination des phosphates, chlorures, silice etc.

11.2.5 Analyses du méthanol :
Le laboratoire est chargé d'analyser différentes caractéristiques du méthanol raffiné, telles

que :
e Sapureté.
e Sadensiteé.
e Letaux deau qu'il contient.
e Laquantité d'hydrocarbures qu'il renferme.
e Son niveau d'acidité.
e Le résidu non volatil.
e Son intervalle de distillation.

e Son réaction au test au permanganate de potassium.

10
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11.2.6 Analyse des gaz :

La chromatographie en phase gazeuse (CPG) est une méthode d'analyse chimique qui
permet de séparer et d'identifier les composants d'un échantillon. Elle utilise un gaz porteur
pour transporter I'échantillon & travers une colonne remplie d'un matériau de remplissage,
appelé phase stationnaire. Les différents composants de [I'échantillon interagissent
differemment avec la phase stationnaire, ce qui entraine leur séparation en différents pics
chromatographiques.

Les pics chromatographiques sont ensuite analysés pour identifier les composants présents
dans I'échantillon.

La CPG est largement utilisée dans I'industrie chimique et pétrochimique pour lI'analyse de

gaz, de liquides et de solides.

1.2.7 Les analyses physico-chimiques des résines :
Il sagit ici de tests effectués sur des colles et des produits a base de formaldéhyde utilisés

dans l'industrie. Les tests sont :
e La mesure de la viscosité absolue.
e Letemps de gel de la colle urée.
e Ladétermination du formaldéhyde oxydable.
e Ladétermination du formaldéhyde dans les condensats amino-formaldéhyde.

e Ladétermination du pouvoir tampon de la formurée UF80.

| CHEF DE SERVICE LABORATOIRE I

SECTION ANALYSES GENERALES I SECTION CONTROLE N2 I

CHEFDE QUART

CHIMSTE PPL N1 CHIMSTE PPL N1 CHEF DE QUART CHEF DE QUART CHEF DE QUART

CHIMSTE PPL N1 CHIMSTE PPL N1 CHIMISTE PPL N1 CHIMSTE PPL CHIMSTE PPL N1 CHIMISTE PPL N1

I
|;

L
I

CHIMSTE PPL N1 CHIMSTE CHIMSTE PPL CHIMSTE PPL CHIMSTE PPL CHIMSTE PPL
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Figure 1.1 : Schéma labo controle
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I11.  Description du procédé de fabrication

1.1 UNITE DU METHANOL

Le méthanol est produit & partir du méthane CH, et de vapeur d’eau pour obtenir le gaz de

synthese (CO+H,). Ce dernier destiné pour la fabrication du méthanol .

11.1.1 PROPRIETES PHYSICO-CHIMIQUES DU METHANOL
Le méthanol (alcool méthylique) de formule chimique CH3 OH, est un liquide Incolore et
possede une odeur agréable ; il est miscible dans I’ecau. Le méthanol produit a une pureté
supérieure ou égale a 99,85 %, sa masse Volumique a 25°C est de 0,7867, sa masse
moléculaire est égale a 32 g /mole et sa Température d’ébullition est de 64,5°C a une pression
de 1bar, température de fusion -97,68°C, conductivité thermique 190,16mW/m k a 25°C. Le
méthanol est trés toxique : 25 a 100 cm3 de méthanol ingéré par ’homme Peuvent provoquer

la mort.

.12 UTILISATIONS
Le principal emploi du méthanol dans le monde est lié a la fabrication du formaldéhyde,

lui-méme matiére premiére de base pour plusieurs produits chimiques (Résine) Il est aussi
utilisé comme solvant, combustible, intermédiaire chimique, produit pharmaceutique, et

matiére premiére pour la fabrication de 1’acide acétique.

1.L1.3 PROCEDE DE FABRICATION
La synthese du méthanol dans cette unité passe par six sections successives 100, 200, 300,

400, 500,600 et une section en parallele 700
» Section 100 :

D'abord, le gaz naturel qui provient de RTO avec une pression d’environ 32 bar s'écoule
vers le séparateur V106 apres étre détendu a une pression d’environ 29 bar a travers la vanne
PICy 101 pour que toutes les traces des hydrocarbures lourds ou particules solides seront
éliminés. Le gaz naturel sortant du V106 est réparti et utilisé comme :

» Gaz combustible dans le four de reforming.
» Gaz combustible pour les brileurs auxiliaires.
» Gaz de procedé.
» Gaz de blinketing et pilote.
Le gaz du procédé sortant du V106 est détendu a une pression d’environ 27 bar par la

vanne PIC105 et préchauffé dans le F204 passe a travers le déssulfureur V105 pour éliminer

12
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le soufre qui présente un empoisonnement pour le catalyseur du reforming au niveau du four,
et comme notre gaz ne contient pas de soufre le déssulfureur est by-passé, ensuite le gaz se
dirige vers le four de reforming en passant a travers la vanne FRCy101 pour la régulation du
débit ou il sera mélangé avec la vapeur MP1(27bar) avec un rapport de 3/1se qui présente la
charge du four F201.

Le catalyseur dans déssulfureur est a base de zinc, la réaction de la désulfuration et la
suivante :

Zn0O + H,S<+—> ZnS + H,0

Le gaz combustible pour les bruleurs principaux est détendu a une pression d’environ 8 bar
avec la vanna PIC\103, apres il se dirige vers les bruleurs du F201 en passant a travers la
vanne FRCy103 pour contrdler son débit et la vanne ESDy/101 pour arréter 1’alimentation des
bruleurs en gaz en cas de déclanchement. Une partie du gaz détendu au niveau PICy103 a 8
bar est utilisée comme gaz combustible pour les bruleurs auxiliaires passe a travers la vanne
PICy102 pour le détendre jusqu’a 3.5bar, apres il se dirige vers les quatre bruleurs du F205 en
passant a travers la vanne ESDy102 pour arréter 1’alimentation des bruleurs en gaz en cas de
déclanchement.

Une partie du gaz détendu au niveau PICV103 a 8 bar est utilisée comme gaz de blinketing
et pilote, le gaz passe a travers la vanne PCV101 ou il est détendu jusqu’a 1.5 bar puis il est

réparti en deux conduites une pour pilote et I’autre pour blinketing.

%“E ————— » Gazduprocess
Picv
105
Picv
103 @ q)
. ] ,,,,,,,,,,N,,, "M* = : . » Vers Brilleur principal
FRCV ESDV
103 101
—
Y N ———» Vers Brileur auxiliaire
| FI Picv ESDV
101 102 102
N’ ] T ,,,,,i,,ﬁ ol Pilotes
Picv FR
Blinkting T651
104 » X 2
> Blinkting T603

SECTION 100 : DISTRIBUTION DU GAZ

Figure 1.2 : Schéma section 100
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» Section 200 : reforming du GN a la vapeur

La vapeur surchauffée est mélangée au gaz naturel désulfuré, qui entre ensuite dans un four
de reforming tubulaire a environ 360°C ou la réaction a lieu au-dessus d’un catalyseur de
reforming a base de Nickel (NI). La quantité de vapeur ajoutée est contrdlée pour maintenir
une proportion d’environ 3 moles de vapeur par atomes de carbone. La chaleur nécessaire a la
réaction endothermique est fournie par la combustion de gaz combustibles dans la boite du
four, et est transmise aux produits réactifs a travers les parois des tubes de reforming, Le gaz
final sort du four.

Le gaz final sort du four de reforming a environ 850°C et 20 kg/Cm2. La température du
reforming et les conditions de pression ont été choisies comme suit: 1l est avantageux de
réduire la teneur en méthane a la sortie du four de reforming autant que possible afin que la
teneur en gaz inertes de la boucle de synthése du méthanol, et par conséquent la perte de gaz
de synthese due a la purge de la boucle, puissant étre réduites au minimum.

Donc une augmentation de la teneur en méthane du gaz qui sort du four de reforming veut
dire une augmentation de tout le produit d’alimentation pour le méme taux de production de
méthanol. La teneur en méthane du gaz de synthése diminue au fur et a mesure que la
température de reforming ou le rapport vapeur/carbone augmente ou la pression de reforming
diminue. D’ou :

(1) La température de 850°C a été choisi comme la température économique maximale,
limitée par les matériaux de construction.

(2) La pression de 20 Kg/Cm? a été choisi comme optimum aprés avoir comparé le cout
de la compression de gaz de synthése avec le cout du produit d’alimentation supplémentaire
requit pour compenser la perte due a la purge de la boucle.

(3) Le rapport optimum vapeur/carbone de 3/1 a été choisi apres avoir considéré les couts
relatifs du produit d’alimentation, du combustible et de 1’eau de refroidissement. Une
augmentation de ce rapport réduit la teneur du méthane et donc la consommation du produit
d’alimentation, mais il augmente le taux de combustible du four de reforming et le rendement
de refroidissement dans le systeme de gaz fabriqué

Les équations suivantes sont typiques des réactions qui ont lieu :

14
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CH, + H,O » CO + 3H, (1)
C,Hgs + 2H,O » 2C0O + 5H, (2)
CO + H:O - » CO. + H» (3)

La réaction (1) réalise un niveau trés proche de 1’équilibre a la sortie du four de reforming ;
normalement la réaction (2) se poursuit jusqu’au bout, c'est-a-dire que les hydrocarbures
supérieurs sont complétement décomposes ; la réaction (3) atteint 1’équilibre a la sortie du
four de reforming. Le rapport normal vapeur/carbone produit beaucoup de vapeur en surplus
de ce qui est requis, on atteint une valeur minimale au-dessus de laquelle le carbone
élémentaire sera déposé sur le catalyseur de reforming suivant 1'un ou I’autre des deux
mécanismes suivants :

(1) Par la décomposition thermique d’hydrocarbureCette réaction qui forme du carbone
se produit relativement lentement et aboutit au dépot d’un carbone fuligineux. En régle
générale ce carbone peut étre enlevé par un mélange de vapeur et d’air

(2) Par réactions des produits pour former du carbone, par exemple :

«—

2CO C+CO, (4)

Ce carbone se forme a I’intérieur des pelotés de catalyseur et cause des dommages

Irréparables

i e R \ '
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Figure 1.3 : Schéma section 200
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» Section 300 : refroidissement du gaz de synthése

Le gaz de synthese chaud sortant des tubes de reforming est refroidi jusqu’a 40°C avant
d’étre comprimé pour la synthése de méthanol. Le refroidissement a aussi pour but de
condenser et d’enlever la vapeur d’eau venant avec le gaz de synthése. Il est d’abord refroidi
dans 1’échangeur H301 avec I’eau qui s’écoule du ballon F208 a environ 375°C, ensuite
refroidi a environ 155°C dans un réchauffeur d’eau d’alimentation H302. Le gaz qui sort de
I’échangeur H302 avec de I’eau condensée entre dans le separateur V303, ici 1’eau est
éliminée sous régulation de niveau par la vanne LICV 302 et elle est envoyée a 1’unité de
récupération des Condensats, et le gaz saturé s’écoule vers le rebouilleur H610 sur 1’unité de
distillation de méthanol ou il est encore refroidi a environ 140°C avec plus de condensation de
I’eau (La chaleur est échangée avec une solution de méthanol bouillant de la colonne V601).

Le gaz sortant de H610 contient de 1’eau qui sera séparé du gaz dans le deuxieme
séparateur V605, 1’cau est de nouveau éliminée sous régulation de niveau par la vanne LICV
601 puis envoyée vers 1’unité de récupération des Condensats.

Le gaz saturé & 140°C s’écoule vers le réchauffeur d’eau d’alimentation H303 ou il est
refroidi & environ 120°C (par échange thermique avec de I’eau froide s’écoulant vers le
dégazeur V701), puis il entre dans 1’échangeur H304 ou il est refroidi avec I’eau de
refroidissement et sort & environ 40°C.

Le gaz de synthése froid sort de H304 contient de I’ecau condensée et pénétre dans le
troisieme séparateur V302, comme au par avant 1’eau est encore éliminé sous régulation de
niveau par vanne LICV 301 puis envoyée vers 1’unité de récupération des Condensats, le
niveau est surveillé afin d’éviter I’entrainement de 1’eau au compresseur du gaz de synthese.
Le gaz de synthése final peut étre purgé vers 1’atmosphére par une soupape de régulation de
pression PICV405.

16



PRESENTATION DU COMPLEXE CP1Z

. Fzo8 \'I

| EQ
. s r r Kzac oo
H301 O ’>/ Y
= s H203
e v 30 >-51E>'_/|QC

7.5t
Awm W

Condsnzar
LCW 301A % [Py p—
W TET

Figure 1.4 : Schéma section 300 (refroidissement du Gaz de synthése)

» Section 400 : Compression du GS

Le gaz de synthése sec sortant du V302 s’écoule vers le compresseur K401 a pression 17,5
bar et a température 40 °C, ou il sera comprimé a 50 bar et 190°C a deux corps BP et HP. Ce
compresseur est entrainé par une turbine Q401 a vapeur HP = 80-84 bars. Le mélange passe
dans un compresseur appeler reirculateur K402 ou il est comprimé a une Pression de 51 bar et

une température T=77 °C.

» Section/500 : La Synthese du Méthanol :

La réaction de la synthése de méthanol de gaz de synthése (H,, CO, CO,), s’effectue dans
un réacteur a 04 lits catalytique remplis par un catalyseur a base de cuivre Cu, ainsi la
température de la réaction exothermique est de I’ordre de 210°C a 270°C et une pression
d’environ 45 Kg/cm2, On obtient un taux de réaction suffisant pour donner environ 3% du
méthanol, la synthése du méthanol peut étre représenté par les réactions suivantes :

CO+2H —> CH3;OH + chaleur
CO2 + 3H, — CH30H + H,0 + chaleur

L’autre partie de gaz de synthése non converti en méthanol venant du séparateur de
méthanol brut V 502 est mélangé avec le gaz de synthése venant du refoulement de K401 est
envoyé vers ’aspiration du recirculateur K402 a une pression d’environ 44 Kg/cm2.En
quittant le k402 a environ 46 Kg/cm2 le gaz est divisé apres injection de CO, comme sulit :

1\ une quantité du gaz est prélevée du circuit principal pour alimenter gaz de quench
pour le controle de la température a I’intérieur des lits catalytique de réacteur par

(TRC502, TRC503, TRC504) et aussi pour le controle de la température du gaz qui
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pénetre dans le réacteur V501 par TRC501, a fin de contrélé la température de la
réaction exothermique.

2\ le reste de gaz continu a s’écouler vers 1’échangeur H501 gaz/gaz ou’ il est

préchauffé par I’échange de chaleur avec du gaz chaud sortant du réacteur V105.

Le gaz quitte I’échangeur H501 et pénétre dans le réacteur VV 501 pour convertir le gaz de
synthese en méthanol gaz, il sort a une température de 270°C ou il préchauffe I’alimentation
du réacteur, pour se refroidir & environ 130°C. Le gaz est refroidi davantage dans
I’aérocondenseur H510 a environ 150°C, puis s’écoule vers 1I’échangeur H502 A/B, d’ou il
sort a une température de 1’ordre de 35°C (par échange de chaleur avec 1’cau de
refroidissement). Le mélange gaz/ liquide s’écoule vers le séparateur de méthanol V502, ou le
liquide sera separé du gaz. Le liquide est envoyé vers le ballon de flache V503 a travers la
vanne LICV501,et le gaz est réparti comme suit :

1- une partie de gaz est recyclé pour rejoindre le gaz de synthése fabriqué.

2- une autre partie est envoyee vers le collecteur de gaz de combustion (section

100) a travers la vanne PRCV501.

3- Une quantité de gaz est utilisée pour 1’étanchéité de compresseur K401.

4- une partie passe a travers les vannes PRCV406 et FRCV406 (régulatrices de
pression et de débit) et pénétre dans la ligne de gaz de procédé (appelé ligne
d’hydrogene).

Dans le ballon de flash V503 le gaz est éliminé a la partie supérieure et évacué par
régulation de pression PRCV502, il est récupéré et renvoyé vers le collecteur de gaz de
combustion (gaz de purge), ainsi qu’une autre partie envoyée vers la colonne de distillation

comme Gaz de Stripping, une quantité de gaz est envoyé vers le ballon V606

18



PRESENTATION DU COMPLEXE CP1Z

Vers K 402

(boucle de circulationk
= - "
S Gaz de procédé (S 100
e ~ % (ligne nydrogéne)
o . PRCV 406 FRCV 406
o, Gaz d"
“rte0s
Atm
U PIC s
£><3 <3 .
SNHBA SM1EE I - . Gaz de purge
J— PRCY 501

PRCY 502 —_

[gaz de stripping)

vers V' 508

Baz de synihése ( 1c
Kz | \ﬁ,/ : . ™
coz S

==
H510

Figure 1.5 : Schéma section 500

» Section 600 : Distillation du méthanol brut

Le méthanol brut provenant de l’unité de synthése est traité dans deux colonnes de
distillation afin de produire du méthanol qui répond aux spécifications requises.

La premiére colonne enleve les produits 1égers et la deuxiéme les produits lourds.

La colonne V601 (Elimination des produits légers) :

Une colonne avec 48 plateaux, pour 1’élimination des gaz dissous dans le méthanol brut
(CO2, CO, Hy, CHy4, Ny).

Le méthanol brut est aspiré par la pompe P651 du bac T651/C de méthanol brut, le produit
d’alimentation entre dans la partie supérieure de la colonne dans (40,
36,32éme plateau)

o Lereflux:

Le produit est soutiré de téte de la colonne, il passe par I’échangeur H601 ou 1’échange de
chaleur se fait entre les produits d’alimentation et produit de téte, ensuite par un
aérocondenseur H602 d’ou on obtient un mélange liquide/gaz.

Le gaz est condensé dans 1’échangeur H604 a eau de refroidissement et le liquide est
refroidi dans 1’échangeur H603, d’ou une petite quantité de gaz de méthanol avec les gaz
legers sont envoye vers le V 606 par la vanne régulatrice de pression PRCV602.

Le ligquide venant de H603 et H604 est récupéré dans le ballon de reflux V 603 et aspiré
par la pompe P602 pour le réinjecter dans la colonne V601 comme reflux.
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e Lerebouilleur:

La chaleur cédée par le gaz de synthése est recue par le produit de fond de la colonne V601
par I’échangeur H610.

- Le niveau de la colonne est réglé par LICV602.

- Les pressions normales utiles au sommet et au fond sont de I'ordre de 1.46 et
1.88 bar respectivement.

- Les températures normales utiles au sommet et au fond sont de l'ordre de et °
Respectivement.

La colonne V602 (Elimination des produits lourds) :

La colonne V602 contient 63 plateaux.

- Le produit de fond de la colonne V601 est pompé par la pompe P602 pour alimenter la
colonne V602 passant par la vanne FRCV610, I’alimentation de la colonne est dans (14, 16,
18 et 20plateau).

- Le produit est soutiré de téte de la colonne, par la vanne régulatrice de pression
PRCV603. Ensuite il est refroidi dans I’aérocondenseur H605A/B.
Le liquide est récupéré dans le ballon de reflux V604, ensuite aspiré par la pompe P605 pour
le réinjecter dans la colonne V602 comme reflux.

- Le méthanol raffiné est soutiré des plateaux 59 et 55 et passe par 1’échangeur
H607 pour étre refroidit jusqu'a 35°C et dirigé vers stockage dans les bacs T651A/B.

e Lerebouilleur:

La chaleur cédée par la vapeur BP est recue par le produit de fond de la colonne
V602 par I’échangeur H606.

- Du fond de la colonne I’eau est récupérée et envoyée vers bac sous terrain
T603 a travers la vanne régulatrice de niveau de colonne LICV603 aprés étre refroidi dans
I’échangeur H609.

- Les pressions du sommet et du fond de la colonne doivent étre respectivement de 1.53

et 1.95 bar durant le fonctionnement normal.
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Figure 1.6 : Schéma section 600

> Section700 : systeme vapeur

Le systéme vapeur assure la force motrice de l'unité en économisant 1’énergie Electrique.
L'unité est concue de facon que la plupart de la chaleur soit récupéré en Un systeme
économique d'énergie. Le circuit vapeur peut étre divisé en deux parties :

1- Récupération de I’eau déminéralisée des différents séparateurs.
2- Production de vapeur en utilisant cette eau récupérée.

L’eau issus des différents séparateurs V302, V303 et V605 alimente le dégazeur V751 afin
d’¢liminer les traces de gaz non dissout dans I’eau a 1’aide d’un aspirateur d’air, le gaz sort de
la téte du dégazeur et on récupére 1’eau au fond.

L’eau est stockée ensuite dans le bac T751, puis pompé par la pompe P751 et passe par la
vanne LICV702.L’eau s’écoule a travers 1’échangeur H303 pour s’échauffer puis pénétre dans
le dégazeur VV701en traversant la vanne régulatrice de niveau LICV701,

L’eau poursuit le circuit a 1’aide de la turbopompe P701 ou il est pompé jusqu’a 105 bar
ensuite il passe a travers la vanne FRCV701, puis il est chauffé par le gaz de synthése au
niveau de 1’échangeur H302. Avant que 1’eau pénétre dans le ballon F208 il est préchauffé

dans I’échangeur F206 a 1’aide des fumés du four.
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Le F208 est relié¢ a 1’échangeur H301 et la chaudiére F205 a 1’aide de trois et Six tubes

respectivement, d’ou 1’eau s’écoule par gravité entre ces trois équipements.
La production de vapeur HP se fait dans le ballon F208, en sortants du F208 la vapeur est
surchauffée dans 1I’échangeur F203 a 1’aide des fumés dans la zone de convection, cette
vapeur se dirige directement vers la turbine Q401pour faire tourner le compresseur et au
méme temps se détendre en vapeur MP1.

La vapeur MP1 rejoint le réseau de la vapeur venant de 1’utilité apres la vanne HICV
(PCV701) ou une partie sera mélanger avec le gaz de procédé et une autre partie alimente les
turbopompe P701, ainsi que cette vapeur MP1 est détendue par la vanne PRCV 701 pour
avoir la MP2, et I'utilisé pour faire tourner I’extracteur, recirculateur et les turbopompe
d’huile -auxiliaires-. La vapeur MP2 est détendue en BP par la vanne PRCV703, elle est
utilisée pour le rebouillage de la deuxiéme colonne V602.

Le circuit restant de la vapeur BP est considéeré comme collecteur des différentes détentes
de vapeur aprés utilisation dans les différents équipements, et elle est dirigée vers 1utilité.

Remarque :
Une injection du phosphate est au niveau d’alimentation du F208 pour abaisser le degré

d’acidité. Une injection d’hydrazine est effectuée pour favoriser le dégazage chimique.
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Figure 1.7 : Schéma section 700

11.2 SERVICE DES UTILITES

Cette unité ou traite les matieres dont les autres dont les autres unités de production ont

Besoin :
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» Air service

> Air comprimé : utilisé pour les instruments de régulation
» Azote pour inerte les installations

> Electricité

» Vapeur (MP- BP- HP)

» Gaz naturel

>

Eau de refroidissement
> Eau déminéralisée.
Elle comprend les sections suivantes :
1. Unité 11
Contient deux chaudieres Flet F2. Leur role consiste a produire la vapeur pour alimenter Les
turbines. Les types de vapeur sont : HP a 60 bar qui sera d’étendu a MP a 18 bar qui sera
d’étendu a BP a 3.4 bar
2. Unité 12
Pour déminéraliser I’eau semi déminée qui vient de 1’entropie, on utilise 02 lits (12 d1) et (12
d2).
3. Unité 13
Son role et d’alimenter 1’unité méthanol avec de 1’eau froide de 22°C, cette unité content 04
parties, chaque partie alimente des fans (13 FAN1) (13 FAN2) (13
FANS3) (13 FAN4). L’eau de refroidissement est nécessaire aux différentes unités
v" Par une installation a cycle ouvert avec de refroidissement d’eau a contrecourant d’air,
débit normal 4 000 m3/ h, température de sortie 32°C.
v" Par un groupe de refroidissement d’eau par absorption destiné spécialement pour les
unités résines, debit normal 360 m3/h, température de sortie 15°C
4. Unité 14
Recoit le gaz qui provient de RTO sous une pression de 32 bar qui est utilisé comme
alimentation du four et la chaudiere.
5. Unité 15
Il'y a 04 compresseurs (15 K1/K2/K3/K4) leurs réles et la production de I’air instrument de

06 bar pour alimenter tout instrument qui marchent avec 1’air.

6. Unité 17
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C ]

On utilise 1’azote (N) pour le démarrage de I’unité de méthanol et en cas d’arrét (pour le
nettoyage de tout élément).

7. Unitél8

Contient 03 générateurs 18G2, 18G4 et 18G5 leur rdle consiste a alimenter les équipements
avec de 1’électricité ; en cas de coupure électrique ces générateurs sont automatiquement mis
en service.

8. Unité 25

Contient 03 Bacs de stockage 25 TK1, 25 TK2 et 25 TK3 pour stocker 1’eau déminée.

1.3 SERVICE RESINES SYNTHETIQUES (UNITE 100)

L'unité 100 produit alternativement deux solutions :
v Le formaldéhyde a 36 %
v La formurée a 80 %

11.3.1 PRINCIPAUX EQUIPEMENTS COMPOSANTS L’ INSTALLATION
L’unité 100 est composée principalement des equipements suivants :

v Un Ventilateur :
Il sert a envoyer dans les autres €quipements ’air nécessaire a la réaction. Il aspire un

mélange d’air frais et du gaz recyclé provenant de la téte de la colonne. Le mélange gaz

recycle et ’air frais s’appelle gaz total.

- N g ? - S NG AREme !_1 ,,

Figure 1.8 : Un Ventilateur

v' Echangeur de chaleur gaz - gaz
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-
Il est divisé en trois secteurs qui sert a chauffer I’air nécessaire a évaporer le méthanol, a
chauffer le gaz air - méthanol avant la réaction et a refroidir les gaz de formaldéhyde aprés la
réaction.
v Evaporateur de méthanol

Il sert a évaporer le méthanol liquide et le mélanger avec I’air pour former le gaz a réagir.
C’est un cylindre vertical en acier inox rempli d’anneaux pall 35 x 35, comprenant des grilles
de souténement et un tore distributeur. La fonction des anneaux est d’augmenter la surface et

le temps de contact entre le gaz et le méthanol.
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Figure 1.9 : Evaporateur de méthanol
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v' Chaudiere de récupération
C’est une chaudicre de récupération de chaleur, elle sert a refroidir I’huile diathermique
qui extrait de la chaleur de la réaction au niveau des deux réacteurs, cette chaleur est
récupérée pour produire de la vapeur. Elle est composée d’une enveloppe cylindrique
horizontale et d’un faisceau tubulaire formé par 46 tubes en U. I’enveloppe et les tubes sont
en acier au carbone et I’appareil est couvert par un calorifugeage d’une épaisseur de 150 mm
v Bac d’expansion
Il sert a séparer les fractions gazeuses qui peuvent se trouver dans ’huile diathermique.
v Deux Réacteurs isothermes
IIs servent a la transformation du gaz méthanol — air en formaldéhyde a 1’aide d’un catalyseur.
v Une Colonne
C’est une colonne d’absorption qui sert a réaliser 1’absorption des gaz formaldéhyde par 1’eau
en cas de marche a formaldéhyde 36 ou par ’'urée en cas de marche a formurée 80. Elle est en
acier inox ; elle comprend 3 troncons a remplissage (annaux PALL) et un trongon
intermédiaire avec 11 plateaux perforés, ces équipements de garniture servent a augmenter au
maximum la surface et le temps de contact entre les gaz montants et le liquide descendant
v' Echangeurs a plaques
IIs servent a refroidir les solutions des différents tangons de la colonne.
v" Plusieurs bacs
IIs ont la fonction de stocker les matieres premiéres, les produits additifs et les auxiliaires.
v" Four a méthane
C’est un four de forme cylindrique vertical avec un serpentin dans la zone de radiation, il sert
a chauffer I’huile diathermique au démarrage.
v' Pompes et filtres a corbeilles
Chaque pompe a un filtre sur la tuyauterie d’aspiration pour éviter que la saleté puisse entrer

et se déposer sur la roue de la pompe.

11.3.2 PRODUCTION DU GAZ DE FORMALDEHYDE
La production de formaldehyde est basee sur I'oxydation de I'alcool méthylique au-dessus

d'un catalyseur a base de molybdate de fer (FeMo), I'agent d'oxydation est I'oxygéne contenu
dans l'air, cette réaction est exothermique, représentée par la réaction suivante :

CH3;0H + O = CH,0 + H,0 + 38 Kcal / mol
Le gaz total est composé de 75% de gaz recyclé (contrdle par la vanne MC101) et de 25%

dair frais est aspiré par le ventilateur FP 101 a une température ambiante, puis il est chauffé
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jusqu'a une température d'environ 170°C dans I'échangeur E102/1 coté calandre (partie
inferieur), 1I’échange thermique est assuré par le gaz de formaldéhyde sortant des deux
réacteurs (R101, R102) qui passe a travers les tubes de cet échangeur. L'air chaud entre dans
I'évaporateur E101 rempli des anneaux ou il est mélangé avec le méthanol contrdlé par la
vanne XV101 en respectant le rapport MeOH/ (MeOH +Air total) de I'ordre de 6.5, ce rapport
est trés important car le mélange méthanol-air étant explosif au concentration comprise entre
7.5 % et 36 % qui représentent respectivement la limite d'explosivité inférieur et supérieur du
méthanol.

Une injection automatique de la vapeur BP contrdlée par la vanne XV103 est prévue pour
chasser le méthanol de I'évaporateur dans le cas ou le ventilateur FP101 s'arréte. L'évacuation
est assurée par la vanne XV 102.

Le gaz chaud (air + méthanol) sort de I'évaporateur E101 a une température d'environ
80°C et entre dans L'échangeur E102/2 (partie supérieur) pour étre chauffé jusqu'a une
température de 170°C.

Le gaz total pénétre dans les deux réacteurs (R101, R102) pour produire du
formaldéhyde a I'état gazeux, la chaleur cédée par cette réaction est récupérée par I'huile
diathermique qui s'écoule dans un circuit spécifique.

Le formaldéhyde sort des deux réacteurs a une température d'environ 295°C pour étre
refroidi jusqu'a 140°C dans I'échangeur E102 coté tube par les deux fluides : l'air total et le
gaz total, il entre ensuite dans la colonne d'absorption dans le fond de la colonne
Les réactions secondaires

CH30H + 3/2 O ——HCOOH + H,0 (Acid formique)
CH3;0H + 0O, — CO + 2 H,0 (Monoxyde de Carbone)
CH30H + O, — CO; + H,0 (Dioxyde de carbone)
CH3;0H + CH;0H ———— CH3;0OCHj3; + H,0 (Diméthyléther)
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Figure 1.10 : Schéma Production du gaz de formaldéhyde

La colonne d'absorption C101 est composée de trois tancons de condensation (TC1,

TC2, TC3) et 11 plateaux perforés.

Pour l'absorption du formaldéhyde, Il'injection de lI'eau déminéralisée se fait au niveau du
11éme plateau et en suite va descendre, I'eau s'enrichit en gaz et le formaldéhyde ascendant
s'appauvrit des gaz La recirculation du liquide dans la colonne est assurée par :

v' Le troncon TC3: Il assure la déshumidification des gaz sortant des plateaux de
maniére a en permettre le recyclage a une température ambiante.

v' Le troncon TC1 : Le liquide est aspiré par la pompe G107 de la cuve de la colonne
(C101) a une température de 52°C, ensuite refroidi dans les échangeurs a plague E103 et
E104, puis il entre dans le déversoir du TC1 a une température de 48°C, cette opération
s'appelle la mise en circulation du TC1.

v" Le trongon TC2 : Le liquide est soutiré de la cuve de TC2 par la pompe G108 a une
température de 33°C, ensuite refroidi dans I'échangeur a plague E105, puis il entre dans le
déversoir du TC2 a la température 28°C, cette opération sappelle la mise en circulation du
TC2.

11.3.3 PRODUCTION DE FORMUREE 80% EN POIDS
Pour I'absorption du formaldéhyde, I'injection de I'urée se fait au niveau du 7éme plateau. La

recirculation du liquide dans la colonne est assurée par :
v' Le trongon TCL1 : Le liquide est aspiré par la pompe G107 de la cuve de la colonne

C101 a une température de 65°C, ensuite refroidi dans I'échangeur a plaque E103, puis il entre
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dans le déversoir du TC1 a une température de 60°C, cette opeération s‘appelle la mise en
circulation du TC1.

v Letrongon TC2
Le liquide est soutiré de la cuve de TC2 par la pompe G108 & une température de 54°C,
ensuite refroidi dans I'échangeur a plaque E104, puis il entre dans le déversoir du TC2 a une
température de 48°C, cette opération s'appelle la mise en circulation du TC2.

v' Letrongon TC3
Le liquide est soutiré de la cuve de TC3 par la pompe G109 & une température de 34°C,
ensuite refroidi dans I'échangeur a plaque E105, puis il entre dans le déversoir du TC3 a la

température de 28°C, cette opération s'appelle la mise en circulation du TC3.

11.3.4 LE SERVICE PPE (PLANNING & PROGRAMME ET EXPEDITION)
Est un service indispensable dans le complexe CP1/Z, il comprend I'unité 200 ou on effectue

le stockage de matiéres premieres, produits finis et intermédiaires, et aussi la distribution de
fluides de service, on y trouve aussi le magasin de stockage du complexe, et le service a pour
deuxieme tache de faire les bilans de production, de consommation et de vente de tout le

complexe.
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RESINES UREE-FORMOL

30



RESINES UREE-FORMOL

. GENERALITES :

I.1 Historique :

Dans la fabrication des premiéres colles pour le bois, I'nomme a d'abord cherché a utiliser les
produits que la nature mettait a sa disposition comme les extraits de poisson ou le blanc d’ceuf
(colle a base de protéines d'origine animale).

En effet, il faut attendre le vingtieme siécle pour découvrir des adhésifs synthétiques
industriels capables de remplacer les colles de fabrication artisanale.
v' Avant 1800 : colle d’origine animale ou végétale : gélatine, colle de poisson ou
d'amidon;
v’ 1895/1917 : fabrication industrielle de la caséine et de la gélatine; premiers emplois de
colles a base de caséine pour la fabrication d'avions et de charpentes intérieures;

v 1926 : Colles pour panneaux de contreplaqué a base de soja;

<\

1930 : Premiéres colles urée- formaldéhyde et résorcines (USA);
v' 1931: ccommercialisation d'un film phénolique dénommé "Tegofilm" pour I'industrie
aeronautique.
L’activité du secteur industriel des panneaux a base de bois et du papier mélaminé a
augmenté en Europe de 1’Ouest d’environ 30% en dix ans. Ce développement important a
entrainé une augmentation de la production des résines de polycondensation. D’aprés la
Fédération Européenne des Panneaux, la quantité des adhésifs utilisés en 1998 a été estimée a
environ 3,4 millions de tonnes qui se répartissent comme suit :
v 2,6 millions de tonnes de résines Urée-Formaldéhyde (UF)
v" 570 000 tonnes de résines a base de mélamine, dont :

350 000 de résines Mélamine-Uree-Formaldéhyde (MUF)

220 000 tonnes de résines utilisées pour I’'imprégnation du papier mélaminé
v’ 260 000 tonnes de résines Phénol-Formaldéhyde (PF).

La résine représente 40 a 60 % du co0t total du produit fini, donc on peut chercher a modifier
la formulation de la résine afin d’abaisser son prix tout en conservant ou en augmentant la
résistance mecanique du composite.

|.2 Adhésifs pour I’industrie du bois
Les colles thermodurcissables les plus utilisées aujourd’hui dans 1’industrie du bois sont les
résines :

v Phénol-Formaldéhyde (PF) ;
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v Urée-Formaldéhyde (UF) et Mélamine-Urée-Formaldéhyde (MUF)
v Isocyanate (MDI)
v Tannins et polyphénols naturels

Pour les produits destinés a une application extérieure, les résines PF sont les plus
utilisées en Amérique du Nord, en Europe du Nord et en Allemagne. En France, en Italie et en
Espagne, leur utilisation est trés limitée en raison de la loi régissant les dégagements de
phénol particuliérement toxique.

Pour les applications intérieures, les résines UF sont de loin les plus mises en ceuvre grace a
leur prix de revient faible, un temps de pressage court et un bon comportement.

Les problemes des résines UF sont liés a leur absence de résistance a 1’eau et a I’émission de
formaldéhyde, bien que dans le cas de certaines résines désignées E1, le probleme a été
considérablement réduit avec une baisse de 1I’émission de formaldéhyde.

Les résines MUF sont de meilleure qualité que les résines UF et ont une meilleure
résistance a 1’eau. Elles sont les plus utilisées en Europe pour un usage extérieur, en
particulier en France, en ltalie et en Espagne. Leur prix de revient est assez élevé et devrait
augmenter encore. En Europe, la capacité de production de mélamine est inférieure a la
demande en raison de son utilisation par I’industrie du papier et I’industrie chimique.

Le PMDI (polymére de 4,4 — méthyl diphényle di Isocyanate MDI) est le produit
synthétique le plus récent dans le domaine des résines thermodurcissables .et trouve
d’importantes applications pour I’isolation (mousses thermo-isolantes) ainsi que pour le
collage bois- métal et bois- plastique en combinaison avec des résines poly acétates de vinyle
PVA. Il garantit de bonnes performances extérieures et des temps de pressage courts. Il ne
libére pas de formaldéhyde mais la présence de groupes — N=C=0 libres peut étre dangereuse
pour la sante publique.

Pour I'utilisation du PMDI, il est nécessaire d’adapter et de modifier les installations car il
peut provoquer des problémes d’adhésion sur les plateaux des presses. La consommation de
PMDI pour la fabrication de panneaux de particules, MDF et OSB est en constante
augmentation dans les pays comme la France, I’Allemagne et I’Italie malgré le colt du
produit (1500-2300 euros/tonne) qui peut étre considéré comme un inconveénient.

Les colles de tannins sont bien connues et utilisées en Australie, dans les pays d’Amérique
du Sud, en Afrique du Sud et se développent peu a peu en Europe. Elles peuvent donner des
panneaux de qualité extérieure avec des temps de pressage courts et une émission de

formaldéhyde peu importante.
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Ce n'est qu'en 1929 que furent pris les premiers brevets pour I'emploi de ces résines en
tant qu'adhésifs a froid; peu a peu des progres furent faits dans la fabrication de ces adhésifs et
actuellement des collages aussi bien a froid qua chaud peuvent étre effectués par
I'intermédiaire de ces résines

1.3 Résines Urée-Formaldehyde (UF) :

L'urée a été découverte en 1824 par Wohler. La premiére résine urée- formaldéhyde a été
fabriquée aux USA en 1920, mais son utilisation comme colle commerciale débute quelques
années plus tard. Il faut attendre la deuxiéme guerre mondiale pour voir son développement
s’accélérer en raison de la pénurie des colles d'origine animale et végétale.

Le développement des résines UF a conduit a des applications tres différentes : imprégnation
de feuilles décoratives ou production de supports pour circuits imprimés. De nos jours, les
résines UF, améliorées ou non, plus ou moins chargées, sont les adhésifs les plus utilisés dans
I'industrie du bois.

Au niveau de la mise en application, les résines UF présentent des caractéristiques
intéressantes : la gamme étendue de températures lors de la fabrication (généralement de 90 a
200°C), leur vitesse de prise (de quelques secondes a quelques minutes), leur couleur blanche,
leur prix relativement peu élevé, et enfin leur possibilité d’utilisation pour chaque essence de
bois.

Par contre, la faible tenue en milieu humide ainsi que le dégagement de formaldéhyde
limitent ’emploi des résines UF.

Les panneaux de contreplaqué fabriqués avec des résines UF ne résistent que quelques
minutes dans l'eau bouillante et donc ne sont pas capables de résister aux intempéries. Cette
détérioration est due a I’hydrolyse des liaisons chimiques qui sont responsables de la
réticulation de la résine, c’est-a-dire les ponts méthylene-éther (-CH2-O-CH2) et les ponts
méthyléne (-CH2-).

Ce type de collage est donc destine exclusivement a des usages intérieurs. Pour ce qui
concerne I’émission de formaldéhyde(formaldéhyde libre) provenant des panneaux a base de
bois collés avec des résines uréiques, et donc le rapport U : F, est directement lié au degré de

polymérisation de la résine UF.
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Il. SYNTHESE DE LA RESINE UREE—FORMOL :

Les résines a base d'urée-formol, dont nous nous occuperons spécialement dans cet expose,
se présentent sous forme d'un liquide visqueux a peine opaque, d'un blanc grisatre et a forte
odeur de formaldéhyde. Elles contiennent environ 30 % d'eau en émulsion et sont
généralement additionnées d'une charge cellulosique ou d'amidon. Elles ont la grande
propriété de pouvoir étre utilisées pour des collages les plus divers, soit a froid, soit a chaud et
elles permettent ainsi de satisfaire la majeure partie des industries du bois. A ces grandes
possibilités d'emploi, ces résines apportent de nombreux avantages que nous verrons
ultérieurement en détail.

L'industrie des résines synthétiques a base d'urée-formol ou résines aminoplastes est
relativement jeune. C'est, en effet, malgré cela elle a pris une place de plus en plus importante
parmi les résines synthétiques.

1.1 Eléments principaux
Examinons d'abord les matiéres premiéres nécessaires a leur confection : l'urée et le formol.

] A - CO
a) L'urée de formule : ~

Est fabriquéee industriellement suivant deux grands procédés :

% Le premier, le plus anciennement utilisé, consiste a partir de la cyanamide calcique en
solution aqueuse, a précipiter le calcaire par un courant d'anhydride carbonique CO, ; le
liguide débarrassé du carbonate de calcium par filtration est ensuite traité par l'acide

sulfurique en présence de peroxyde de manganese; les réactions principales sont les suivantes

% Le second, utilisé en grand actuellement, est entierement synthétique; on combine
I'ammoniac (obtenu par synthése directe de l'azote et de I'hydrogene) avec I'anhydride

carbonique sous une pression élevée (50 a 100 atmospheres).

b) Le formol ou aldéhyde formique ou encore formaldéhyde :

Le formaldéhyde est normalement gazeux a 1’état pur a 20°C, c’est un gaz incolore et a

I’odeur irritante ; il est commercialisé principalement en solutions aqueuses de formaline
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contenant de 37 a 60 % poids de produit pur. Celles-ci ont tendance a polymériser, et dautant
plus facilement qu'elles sont plus concentrées ; aussi, lorsqu'elles ne trouvent pas d'emploi
immédiat, pour ce la doivent-elles étre stabilisées par I'addition de méthanol (7 & 15% poids).
Le formol est par ailleurs vendu, pour une faible part, sous forme de polymeres solides par
aldéhyde, trioxane.

Les procédeés d'obtention du formaldéhyde peuvent étre classés en deux catégories :

¢ L'oxydation d'hydrocarbures paraffiniques.

¢ L'oxydation du méthanol,

Le formaldéhyde (ou méthanal) H2CO est un intermédiaire de synthése important de
I’industrie chimique dans la fabrication des colles et des résines. Il est principalement obtenu
a partir du méthanol.

Industriellement, I'air et I'alcool sont envoyés sur un catalyseur chauffé et I'on condense
les vapeurs pour recueillir un liquide formé d'eau, d'alcool méthylique et d'aldéhyde formique.
On utilise soit la solution aqueuse qui contient peu d'alcool méthylique permettant de
maintenir en solution les polyméres du formol qui tendent a se former; soit l'aldéhyde
polymérisé a I'état solide connu sous le nom de trioxyde méthyléne.

1.2 Condensation urée-formol

L'urée possede la propriété de se combiner a certaines aldéhydes et, en particulier, au
formol pour donner des produits de condensation qui peuvent étre polymérisés. La
combinaison est exothermique et peut étre orientée par la présence des ions H" ou OH ™ ; la
nature du produit obtenu dépend également du rapport moléculaire : formole /urée

L'étude systématique de cette condensation fut entreprise par POLLAK et RIPPER qui
mirent en évidence l'importance des facteurs ci-dessus cités ainsi que celle de l'influence de
certains catalyseurs. Depuis lors, de nombreuses théories ont été proposées pour établir le
mécanisme des condensations et polymérisations des produits résultant de la combinaison
urée-formol qui sont comme des réactions « par étapes ».

Nous ne pouvons donner ici qu'un trés faible apercu sur ces théories de condensation.
Comme toutes les réactions qui ménent a des substances macromoleculaires par des
condensations répétées de molécules semblables ou différentes, la réaction de condensation
urée-formol implique I'élimination d'éléments formant de l'eau, des hydracides ou d'autres
molécules similaires. Pour que les molécules donnent lieu a une polycondensation, elles
doivent conduire a des termes intermédiaires qui disposent au moins de deux fonctions

chimiques réactives, mais lorsque le terme intermédiaire dispose de plus de deux fonctions
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réactives, lI'une d'elles peut amener I'accroissement de la molécule par ramification de la
chaine et création de réseaux moléculaires a deux ou trois dimensions.
Une fonction de I'un des corps est saturée par l'autre par exemple et ce n'est qu'a un

deuxiéme stade que l'accroissement de la molécule s'oriente dans les trois dimensions.

L'urée et le formol sont condenses dans des appareils en acier inoxydable a double fond de
vapeur, dans des conditions rigoureuses de durée, de température et de pH. Le produit obtenu
donne une masse trés sirupeuse ; ce condensat plus ou moins concentré peut, par la suite, étre
mélangé avec des produits talque amidon, fécule, suivant les emplois ultérieurs auxquels il est
destiné. La colle telle qu'elle se présente dans le commerce apparait sous forme d'un liquide
visqueux a peine opaque, d'un blanc grisatre a forte odeur de formol. Mais ce condensat urée
formol ne peut servir pratiquement tel quel comme adhésif dans le collage du bois. Il est
nécessaire d'ajouter, au moment de I'emploi, un autre produit appelé « durcisseur » qui est un
catalyseur augmentant la vitesse de polymérisation de la résine ce qui la transforme
rapidement dans les conditions de température et de pression qui seront indiquées dans

chaque cas envisagé, en un film adhérent aux fibres du bois.

1. FACTEURS AGISSANT SUR LA POLYMERISATION DE
LA RESINE UREE FORMOL

Divers facteurs, en effet, peuvent avoir une influence sur la vitesse de polymérisation
de cette résine synthétique. Comme nous l'avons vu, ces réactions de polymérisation sont
considérées comme des réactions en chaines ; I'étude des facteurs cinétiques rentrent donc

dans celle plus générale de ces réactions en chaines.

L'étude scientifique de ces facteurs cinétiques sur la polymérisation a été entreprise
dans le cadre de celle des résines synthétiques en général. Les résultats obtenus sont surtout
intéressants pour le probléeme de la fabrication des résines ; ils apportent actuellement, malgré

de nombreuses lacunes, des indications précieuses qui sortent du cadre de cet article.

Mentionnons seulement les divers facteurs ayant une action marquée sur la vitesse de
polymérisation et qui influent donc sur la prise de la colle. Dans le cas qui nous intéresse,
c'est-a dire le collage du bois a l'aide des résines synthétiques urée formol, les facteurs
principaux sont au nombre de trois : la température, la pression et les catalyseurs ou

durcisseurs.
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.1 Catalyseurs

Nous commencerons par envisager ce dernier facteur qui est trés important puisque,
comme nous l'avons vu, la « Caurite » ne peut étre employée seule comme adhésif. Il faut,
lors de I'utilisation, ajouter un durcisseur qui peut étre soit mélangé a cette derniére, dans la
proportion de 10% en général, soit appliqué au préalable sur une des faces des piéces a coller ;
durcisseur dont I'action est plus ou moins rapide et qui répond suivant les cas (collages a froid

ou a chaud) a des besoins différents.

Le durcisseur n'est donc autre chose qu'un mélange de produits qui interviennent dans
la polymérisation de la Caurite. Ils permettent d'accélérer la polymérisation dans des
conditions de température ou elle n'a spontanément qu'une vitesse trop faible. On sait
également que dans certains cas, I'emploi de ces substances a pour effet de fournir des

polymeéres moins élevés que ceux obtenus par une transformation purement thermique.

Les divers durcisseurs employés, caractérisés commercialement par leur couleur (jaune, rose,
brun, etc...) ont des compositions qui ne sont connues actuellement que des fabricants eux-

mémes.

Toutefois nous pouvons avoir une idée générale de leur nature en nous reportant aux
divers produits employés dans d'autres utilisations de ces résines urée-formol (matieres
moulées, vernis, etc....). Il est en effet indiqueé, dans certains articles publiés sur ces derniers
produits, que pour obtenir un rapide accroissement de viscosité, suivi presque aussitét d'un
durcissement total de la résine urée-formol, il est en général nécessaire d'ajouter certains corps
qui, sous l'action de la chaleur, développent une acidité suffisante ; ces accélérateurs peuvent
étre constitués par des sels d'acides forts ou de bases faibles volatiles : sels d'ammonium,
hexaméthylene tétramine ; acides organiques. Certains composés organiques de minéraux

chlorés ou bromés donnent eégalement les mémes effets.

D'autres corps, au contraire des précédents, retardent la vitesse de prise ; ce sont en

général des produits alcalins tels qu’ammoniac, chaux, carbonate de soude.

Enfin des recherches ont été entreprises sur la maniére dont ces durcisseurs agissent
sur la polymérisation de la résine ; mais a I'neure actuelle si quelques résultats ont pu étre
obtenus, on ne peut toutefois, dans I'état actuel de nos connaissances sur ces questions, se

faire encore une idée bien nette de ces phénomeénes.
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1.2 Température et pression

Considérons maintenant les deux autres facteurs sur lesquels nous pouvons agir pour
faciliter la polymérisation : la température et la pression. Ces deux facteurs physiques ont
également une grande importance dans I'emploi des durcisseurs ; ils se combinent d'ailleurs
avec un facteur plus secondaire : le temps de serrage. Des études théoriques ont été également
entreprises pour I'étude de ces facteurs ; température (étude des probabilités de propagation et

d'interruption des chaines dans la polymérisation), et pression.

La température, d'une maniére generale, accélere la vitesse de polymérisation de la
résine urée-formol, mais il semble, d'apres les études faites, que le degré de polymérisation
varie, au contraire, en sens inverse. Ce degré, en effet, diminue quand la température
augmente. Les actions combinées de la température et d'un durcisseur déterminé, permettent
de faire des collages dans toutes les conditions. Dans le cas des collages a froid, par exemple,
les temps de serrage dépendent de la température a laquelle on opere ; ils varient en sens
inverse de la température, c'est-a-dire que plus la température est élevée et plus le temps de

serrage est faible pour obtenir un bon collage.

La pression a enfin une assez grosse influence sur la polymérisation de la résine
considérée ; il semble que les variations de volume résultant de la polymérisation ne peuvent
suffire a expliquer le fait que de trés fortes pressions augmentent beaucoup la vitesse de
transformation. Des pressions trés elevées permettent d'obtenir des polymérisations
irréalisables dans les conditions ordinaires a méme température et on pourrait peut-étre éviter,
dans certains cas, I'emploi des hautes températures ou I'emploi des catalyseurs. Mais, quoi
gu'il en soit, dans le cas des résines urée-formol utilisées en tant qu'adhésif, la question
pression est assez limitée ; nous verrons, en effet, que les pressions qui rentrent en jeu
pratiquement atteignent au maximum 15 kg/cm 2 dans les collages, puisque la plupart des

petits utilisateurs n'emploient que des presses a vis dans le cas des collages a froid.

En résumé donc, les colles formol-urée sont constituées par un condensat visqueux
d'une part, et d'un agent durcisseur que I'on incorpore au moment de I'emploi. Il se produit une
polymérisation de la résine, une insolubilisassions de la colle entre les surfaces du bois en
contact ; insolubilisassions qui peut étre accélérée par chauffage et par pression. Les mélanges
obtenus (colle + durcisseur) ont une vie assez bréve (2 a 8 heures selon la nature et la dose du

durcisseur et la température ambiante). D'une maniere générale, ils doivent étre utilisés dans
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un délai maximum de 3 heures & la température de 20 °C ; leur viscosité augmente d'autant

plus vite que la température est plus élevée.

IV. SYNTHESE ET RETICULATION DES RESINES UREE-
FORMALDEHYDE

Les produits de base qui sont utilisés dans la fabrication des résines UF sont l'urée et le
formaldéhyde. Dans la pratique industrielle, la synthése du sirop UF est réalisée en deux
phases : une étape alcaline de méthylolation (la formation de monométhylolurée (1),
diméthylolurée (2), triméthylolurée (3)) et une étape acide de condensation. Sur la figure 11.1
est schématisée la phase d’addition. Les figures I1.2 et I1.3 représentent respectivement la
phase de condensation et celle de formation du réseau tridimensionnel aprés durcissement de
la résine UF.

Avec un rapport molaire formaldéhyde : urée (F : U) compris entre 1,3 & 2, on obtient un
mélange de mono, di ou triméthylolurée et, en théorie, de tétraméthylolurée.

L'addition de chaque groupe méthylol sur l'urée ralentissant I'addition ultérieure d'autres

groupes méthylol, la formation de tétraméthylolurée n'a jamais €té observée.

H,N - CO - NH, --HCHO— H,N - CO - NH - CH,OH 1)
HOCH, - HN -CO - NH - CH,0H o)
HOCH, - HN - CO - N - (CH,0H), 3)

Figure 11.1: Réaction de synthése d’une résine UF : phase de méthylolation.
RNHCH,OH + H* <> RNHCH,OH,"
RNHCH20H2+ — RNH+CH2 + H,0
RNH'CH,"H,NR’ < RNHCH H,N'R' + HY

RNHCH,H,N'R' - «» RNHCH,OCH,NHR + H,0

Figure 11.2 : Réaction de synthése d’une résine UF : phase de condensation.
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Figure I11.3 : Réseau tridimensionnel d’une résine UF durcie.
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La formation de méthylolurée en milieu neutre ou alcalin est caractérisée par une premiére
phase rapide et par une réaction plus lente d’addition bimoléculaire réversible.
L’addition est une réaction bimoléculaire avec une énergie d’activation de 54,3kJm0I'1.

L’hydrolyse est une réaction mono moléculaire avec une énergie d’activation de 79,4 kimol™.

V. DESCRIPTION DU PROCEDE DE FABRICATION DE LA
RESINE UREIQUE LIQUIDE RUL

V.1 Matiéres premieres

La formurée a 80%

PH 65-7.5.
Formaldéhyde 57 + 0.5%.
Urée 23+ 0.5 %.
Viscosité 155 +20 Cps.

L’urée CO(NH2)2

Titre > 71%.

Ammoniac < 0.02%.
Anhydride carbonique <
0.02%.

Humidité <0.5%. PH dans la
solution de Formaldéhyde (8
-9.5).

40

Acide acétique a
80 %

Titre 79.5 - 80.5%.

Na OH en solution a 80
% :

Titre 29.5 - 30.5.
Carbonate < 10%.
Sulfate de sodium < 0.1%.
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V.2 Description et installation unité 600

La résine uréique en solution est préparée par condensation du mélange formurée — urée en
autoclave a une température de 90 - 95 °C, catalysé par I’acide acétique (CH3COOH). Le
processus de condensation est interrompu au moment choisi ou I'on peut déterminer par les
mesures de la viscosité en portant le pH a des valeurs 1égérement alcalines par I’ajout de la
soude a 30 %. L’autoclave R 601 est muni d’un agitateur, une chemise de chauffage et de
refroidissement. On verse de la formurée UFC 80 et I’urée a 71% selon les quantités fixées et on

homogénéise le tout avec 1’agitateur.

Les réactifs principaux sont pesés automatiquement dans 1’autoclave en moyen d’une
balance, tandis que les additifs sont mesurés au niveau des réservoirs d’alimentation D 605 et D
603.

On chauffe le mélange jusqu’a une température de 65°C, ensuite, on ajoute de I’acide
acetique CH3COOH a 80% et on maintient la température a 90°C et le pH a 5,3 - 5,7. Lorsque la
viscosité atteint 2200 cps, on blogue la réaction avec NaOH a 30 % et on refroidit la solution a
une température de 35°C, enfin, on ajoute la deuxiéme fraction d’urée 71 % et on corrige le pH a
7,8 - 8,5 et la viscosité a 700 - 900 cps dans le finisseur D 608

On joint schéma général de la préparation

FORMURE 80 11100 kg UREE 71 5227 kg
CH;COOH 80 % 5 kg —
N A 65°C
NaOH 30% 12 kg

A 4

CH,COOH 80 % 10kg |+ A 88°C

A

CONDENSATION a 90°C

!

NaOH 30% 32 kg

A 4

BLOCAGE DE LA REACTION

v
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UREE 71 2617 kg Correction & 55°C

A 4

A 4

NaOH 30% 35 kg Correction & 35°C

41

TOTAL = 19038 kg
PH=7.8/8.5
Viscosité = 700 /900

V.3 Méthode de production en discontinu

1\ Contrdler que les autoclaves R601/R602 soit vide et froid, que 1’agitateur P601 soit arrété et

que la bouche soit ouverte.
2\ Assurer que les solutions de réaction existent dans les bacs.
La soude NAOH 30% ; L’acide acétique CH;COOH 80% ; UREE CO(NH3), 71%.

3\ Ouvrir les vannes d’arrivée et routeur de 1’eau de refroidissement pour maintenir la

température en début de la réaction.
4\ Mettre en route le ventilateur (extracteur des fumées).

5\ Remplir I’autoclave de formuée 80% jusqu’au niveau de la premiére marque de la tige de
mesure et  en méme temps contrble précisément la quantité dans le tableau de la salle du

controle.

6\ mettre en marche ’agitateur et introduire la solution d’urée (contr6le la concentration

toujours 71%) presque jusqu’au niveau de la deuxieme marque de la tige de mesure.

Pendant le temps de réaction la température du mélange augmente jusqu’a 65 °C a cause de

la chaleur apportée par la solution d’urée chaude et par début de condensation.

7\ Attendre environ 5 min pour permettre a la masse de s’homogénéiser et effectuer le
prélevement et refroidir a T°=20°C pour la mesure du PH qui doit étre autour de 7.2

réellement.
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8\ Ajouter, toujours a 65°c, le mélange de sels tampons NaOH et CH3;COOH. Attendre aussi
environ 5 min pour permettre a la masse de s’homogénéiser et effectuer le prélévement et

refroidir & T°=20°C pour la mesure du PH qui doit étre autour de 6.9 réellement.

O\ fermeture les vannes d’arrivée et routeur de 1’eau de refroidissement et ouverture de seule

purge apreés en chauffe a 85°C par la vapeur BP,
10\ A 85 °C fermée la vanne de vapeur et purge et en attend 1’augmentation
C.-a-d. stabilisation de température par TRC602/TRC601 a 88°C.

11\ A 88 °C introduire dans 1’autoclave le catalyseur acide acétique CH3COOH : a ce moment

commence la condensation.

Cing min apres avoir ajoutes le catalyseur ont prélevé un échantillon et refroidir a T=20°C

pour la détermination du PH qui doit étre autour de 5.7 réellement.

12\ le dispositif de contréle de température TRC 602/TRC 602 fixe a 90° -92°C, maintient

cette température pendant toute la phase de condensation.

13\ blocage de la réaction a une viscosité de 2100cps par refroidissement et 1’injection de la

soude 30%, aprés 5min en mesure le PH =8.2 et la viscosité =2203cps.

V.4 Finissage de la résine dans I’autoclave R601/R602

Continuer a refroidir jusqu’en une température de 55°C et aprés en injecte une quantité de
2°™ fraction d’urée 71%, qui permet de diminuer le PH a 7 et viscosité a 856 CPS. Aussi
continuer a refroidir jusqu’en une température de 35 °C et aprés en injecte la soude 30% qui

augmenter le PH pour obtenir un milieu alcalin PH=7.7.

V.5 Caractéristiques

Les analyse se font au niveau du laboratoire du CP1Z ou la charge doit respecter les

spécifications suivantes :

Aspect Liquide laiteux
pH a 20°C 7.8.85
Viscosité a 20°C 700 , 900
Temps de gel a 100°C 70+100
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Pds Spécif. a 20°C 1,300
Formaldéhyde libre <0.6
Extrait sec a 120°C 64.0+66.0

Tableau 11.2 : caractéristique de la colle L10

VI. ANALYSE DE CONTROLE A EFFECTUER PENDANT
LA PREPARATION DE LA COLLE L10:

Les analyses de controle que l'on effectue pendant la préparation de la L10 sont
exclusivement des mesures de pH et de viscosité. Elles sont effectuées dans I'ordre suivant :

VI.1  Détermination du PH :
Lorsque le mélange réactif atteint 65°C (aprés addition des sels tampons). On préleve de
I'autoclave un échantillon de 100° gr. environ dans un bécher ayant les dimensions nécessaires
pour la détermination du PH et on refroidit au bain-marie, dans de l'eau courante, jusqu’a
20°C.

V1.2 Détermination du PH de condensation :
Lorsque la température dans l'autoclave atteint 90°C on ajoute le catalyseur do condensation.

Cing minutes apres l'addition du catalyseur on préleve un échantillon et on détermine le pH en
procédant de la méme fagon qu'au point A).

Figure 11.4 : ph meétre

V1.3 Controdle de la condensation :
La condensation est contrdlée par des relevés de viscosité qui doivent étre effectués 15 - 25 —

35 et éventuellement 45 minutes apres I'addition du catalyseur. On préleve de l'autoclave un

échantillon de produit et on ajoute, en agitant, la quantité de solution de NaOH 30%
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nécessaire pour porter le pH a une valeur comprise entre 7,0 et 8,0, en bloguant ainsi la

réaction de condensation.

Pour faciliter I'opération il est préférable de prélever
de l'autoclave une quantité fixe de produit en se
servant d'un bécher gradué ; de cette fagon, il est
également possible d'employer toujours la méme
guantité fixe de NaOH pour l'alcalinisation (pour
400 cm® de produit-il. Faut 13 gouttes de NaOH
30%) et d'effectuer un Contréle du pH en se servant

d'un indicateur universel.

Figure 11.5 : viscosimétre Hoppler
On verse dans un ballon la quantité de produit nécessaire pour mesurer la viscosité au moyen

d'un viscosimetre Hoppler et on refroidit jusqu'a 20°C en agitant dans I'eau courante.

V1.4 Arrét de la condensation
La condensation est bloquée au point de viscosité voulu (2100 CP a 20°C) et le temps de

condensation correspondant. A cette viscosité est déterminé par extrapolation sur un

diagramme viscosité - temps de condensation.

Vu I’augmentation de la viscosité dans le temps suit un développement logarithmique, il est
préférable de tracer le diagramme viscosité - temps de condensation sur papier a logarithmes,

de facon a obtenir un développement rectiligne.

La réaction est bloguée en alcalinisant le mélange réactif au moyen de NaOH 30% et en

refroidissant I'autoclave.

Avant de faire passer la résine dans le réservoir de refroidissement on contréle le pH et la
viscosite selon les méthodes sus-indiquees (en ayant déja alcalinisé le produit par addition de
soude en autoclave, il est inutile d'en ajouter ultérieurement au moment du prélévement de

L'échantillon).

V1.5 Finissage :
» Modification du rapport molaire et correction du pH final.
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La modification du rapport : molaire des matrices a lieu dans le réservoir de refroidissement

en introduisant le volume nécessaire de solution d'urée 71%.

L’agitation étant en marche On laisse le produit s’homogénéiser .et on effectue ensuite la
correction du pH avec la quantité nécessaire de soude. Avant de transvaser le produit fini dans

les réservoirs de vente.
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Partie pratique

Dans cette partie, nous allons décrire les différentes matieres premieres utilisées pour
la préparation d’une solution aqueuse au 50% de colle seche, addition de durcisseur et mesure
du temps de gel en condition et avec appareillage définis, Nous allons aussi détailler les
méthodes d’analyse utilisées pour la détermination des caractéristiques physico-chimiques dés

la colle fabriquée.

I. MATIERES PREMIERES UTILISEES

Les différentes matieres premiéres utilisées sont les suivantes :
» L’urée solide,
» La formurée UFC 80,
» L’cau de condensats
» EtD’eau déminéralisée
>

Durcisseur

e Urée solide :

Les caractéristiques de I’urée utilisée actuellement pour la production de la formurée, les
colles uréiques liquides et solides sont :

Tableau I11.1: Caractéristiques de ’urée

Analyse Résultat
Titre >08.8%
Ammoniac < 0.02%
Anhydride carbonique <0.02%
Humidité < 0.5%
pH dans la solution de Formaldéhyde 8-95
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e Formurée 80 :

Les caracteristiques de la formurée utilisée sont récapitulées dans le tableau suivant :

Tableau I11.2 : caractéristiques de la formurée 80

Analyse Résultat
Aspect Clair
Densité a 20°C 1285-1295¢/I
CHO0 total 57% - 57.5%
CH,0 méthylolique 0.5-1.5%
Urée totale 23 -23.5%
pH & 20°C 6.5-75
Viscosité a 20°c 155 + 20cps
II. METHODES D’ANALYSES

1.1 Caractérisation des résines

I1 est important de connaitre les caractéristiques des résines telles que la densité, 1’extrait
sec, la viscosité, le taux de formaldéhyde libre, le temps de gel et le pH pour déterminer leur
qualité.

11.1.1 Détermination de la densité

Ce test a été déterminé selon la norme ASTM D 1298.
On plonge avec précaution le densimétre dans une éprouvette remplit a 3/4 avec le liquide a
examiner, et apres 1’équilibrerons le descendre de deux graduations dans le liquide puis le
laisser remonter librement. L’éprouvette est portée a 20°C = 1°C (thermostat) et quand le
densimetre trouve sa position d’équilibre, on lit le chiffre correspondant au ménisque

inferieur.

o oo b B BN
" BAUME

Figure I111.1 : Densimétre
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11.1.2 Détermination de la viscosité ()

Elle est déterminée avec un viscosimétre HOPPLER composé d’un tube de chute ot ’on
verse le liquide a examiner qui est complétement entouré d’une chemise dans laquelle on
pompe un liquide provenant d’un thermostat, d’une série de billes (verre, acier, tungsténe)
ayant des caractéristiques différentes (poids, diamétre et densité) qui s’adaptent aux valeurs de

viscosité comprises entre 1 cps et 200000 cps.

Figure I111.2 : Viscosimeétre

On introduit dans le tube une des billes, on ferme le tube avec un bouchon spécial et puis
on chronometre le temps qu’emploie la bille pour parcourir la partie de tube délimitée par
deux marques sur sa paroi (durée de chute T). Si la durée de chute est inférieure a 20 s ou
supérieure a 200 s, il faut remplacer la bille dont on s’est servi par une autre de constante
diverse (inferieure dans le ler cas et supérieure dans le deuxieme).

La valeur de la viscosite est égale a la valeur du temps de chute de la bille multipliée par le
facteur de la bille :

V =T chute * F bill

11.1.3 Détermination du pH

Le pH est une mesure de 1’acidité ou de la basicité d’une solution. Pendant ce travail, nous
avons réalisé les mesures de pH a 1’aide du pH-métre HANNA instruments pH 209 muni
d’une ¢électrode a immersion résistante et d’'une sonde pour la mesure de la température. Apres
calibration, nous avons suivi les variations de pH pendant la synthese de résine ureique
liquide L10.
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Figure 111.3 : pH-metre

11.1.4 Détermination de I’extrait sec

On appelle extrait sec d’une résine la quantité de matiére seche restant aprés évaporation
totale des composés volatils, exprimé en pourcentage et calculée sur le produit liquide...

On pése exactement dans un pese-filtres, 1.5 g d’échantillon que 1’on introduit dans une
¢tuve muni d’un thermostat a 120°C pendant 2h, aprés refroidissement dans un dessiccateur,

I’échantillon a été pesé¢ a 0.0001g prés.

Figure 111.4 : Etuve avec thermostat a 120°C. Figure 111.5 : Matiére séche restant
apres évaporation

Ce test a été réalisé selon la méthode MA 57.007 de la norme Montedison
Résultats :
. N A
%% matiere seche = - X100

A= poids en grammes d’échantillon séché
P=poids en gramme d’échantillon

Une moyenne est effectuée sur deux prises d’essai
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11.1.5 Détermination du temps de gel des collants uréiques

Généralement, quand on parle du temps de gel, on fait référence au mélange collant
contenant la résine et le durcisseur. Le temps de gel décrit le temps qui s’écoule entre 1’ajout
d’un durcisseur et I’état de gel.

Pour déterminer les temps de gel d’un mélange collant, nous mettons 2 g de mélange
dans un tube a essais, nous plongeons le tube dans un bécher contenant de 1’eau bouillante
(100°C) et nous le mélangeons avec une tige jusqu’a ce que I’on atteigne la gélification. Le
temps de gel est chronométré a partir de 'immersion du tube dans le bécher jusqu’a la

gélification.

11.1.6 Détermination de la teneur en formaldéhyde libre

On introduit dans un erlenmeyer a 300 ml un échantillon d’environ 10 g pesé avec
exactitude de + 0.001g, on ajoute 50 ml de dioxane refroidi au préalable dans un bain d’eau de
glace.

On maintient I’erlenmeyer dans le bain d’eau de glace pendant 20 mn et puis on ajoute
rapidement et sous agitation 30 ml d’acide chlorhydrique 0.5 N et 25 ml de sulfite de sodium
refroidi au préalable a la température de la glace fondante.

On ajoute environ 1 ml de thymophtaléine et on titre immédiatement 1’excés d’acide
chlorhydrique avec I’hydrate de soude 0.5 N jusqu’a I’apparition de la premiére coloration

azur.

Figure 111.6: Formaldéhyde libre
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I1l. PREPARATION

Le durcisseur a 15% est préparé principalement par dissolution d’ingrédient dans de
I'eau. Ce processus peut étre intégré a la fabrication d'autres produits chimiques, comme dans
le procédé Solvay pour la production de carbonate de sodium, ou I’ingrédient est un sous-
produit. Ce durcisseur liquide est souvent utilisé avec des résines aminoplastes telles que les
résines urée-formol. La concentration de 15% suggére une solution aqueuse specifique pour
des applications précises. L’ ingrédient agit comme un catalyseur, facilitant le durcissement

des résines.

> Durcisseur

1) Chlorure d’ammonium 15% (NH4CL)
2) Sulfite de sodium 15% (Na2S04)
3) Désulfité de sodium 15% (Na2S03)
4) Fluorure d’ammonium 15% (NH4F)
5) Sulfate d'ammonium 15% ((NH4)2504)
6) Sulfate de potassium 15% (K2S04)
7) Acide citrique 15% (C6HBO7)

1.1 Explication du déroulement des essais :

Préparation d’une solution aqueuse au 50% de colle seche, addition de durcisseur et
mesure du temps de gel en condition et avec appareillage définis. Diluer sous agitation la
colle a analyser avec eau de réseau jusqu’a obtenir un contenu substance séche (déterminée
suivant la méthode N°57.007) correspondant au 50% de solution, Prélever 100gr de la
solution diluée et les introduits dans un bécher de 200ml, Ajouter 3,3gr de la solution aqueuse
de durcisseur, Le tout est homogénéisé moyennant agitateur mécanique et Préléves 10ml de
cette solution et I’introduits dans un tube a essaie en verre, On agite en sens rotatoire avec la
barre a une vitesse d’agitation d’environ 10tr/seconde, On plonge le tube dans le récipient

avec eau en ebullition et au méme temps on fait partir le compte—secondes.
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INTRODUCTION

L'influence du durcisseur sur le temps de prise du produit L10 est cruciale. Le processus
de prise, ou des liaisons de cristallisation se forment, est affecté par le durcisseur. Une prise
prématurée, liée a une mauvaise formulation du durcisseur, peut nuire a I'adhérence et a la
résistance du matériau. Il est donc essentiel de contréler la quantité de durcisseur utilisée
pour optimiser le temps de prise et garantir les propriétés finales souhaitées, comme
I'imperméabilité et la résistance. Le durcisseur joue également un réle dans I'évolution de la
résistance au fil du temps, comme illustré pour le ciment, ou la résistance augmente

significativement aprés un jour, un mois et méme un an.

RESULTATS ET DISCUSSION

On a effectué plusieurs essais en changeant les durcisseurs afin d’avoir le procés idéal

pour détermination du temps de gel des collants uréiques.

On a procédé comme suit :
Essai 01 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Chlorure d’ammonium 15%
Essai 02 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Sulfite de sodium 15%
Essai 03 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Désulfité de sodium 15%
Essai 04 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Fluorure d'ammonium 15%
Essai 05 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Sulfate d'ammonium 15%
Essai 06 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Sulfate de potassium 15%

Essai 07 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Acide citrique 15%

Les analyses de I'urée-formol utilisée dans les essais

Les analyses physico-chimiques de la colle fabriquée sont obtenues dans le tableau

suivant :
Tableau V.1 : Les analyses physico-chimiques de la colle
Analyses Unité de mesure Spécifications L10
Aspect - Liquide laiteux Liquide laiteux
pH a 20°C - 78,85 8,63
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I

Viscosité a 20°C CPS 700, 900 728,18
Pds Spécif. a 20°C gr/cm3 1,300 1,288
Formaldéhyde libre % <0.6 0.72
Extrait sec a 120°C % 64.0+66.0 65.65

Il. Influence du durcisseur sur le temps de gel

Pour cette étude on a comparé entre 7 essais ayant le méme rapport préparé par des
durcisseurs différents :

Essai 01 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Chlorure d’ammonium 15%

Figure V.1 : Durcisseur Chlorure d’ammonium 15%

On a suivi par chronomeétre du temps de gel et de durcissement de résine est réalisé, Les
aspects de gelification et du durcissement sont illustrés par le figure.

Figure V.2 : Durcissement des colles
A la fin de durcissement on a obtenu le temps de prise :

T =101.55s
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- 00000000000000000_____________________________________________________________________________|
Interprétations des résultats
Dans I'essai 01, On constate que le durcisseur sur le temps de prise répond aux normes.

Essai 02 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Sulfite de Sodium 15%

Figure V.3 : Durcisseur Sulfite de Sodium 15%

On a suivi par chronomeétre du temps de gel et de durcissement de résine est réalisé.
A la fin de durcissement on a obtenu le temps de prise :

T > 300s

Interprétations des résultats
Dans I'essai 02, On constate que le durcisseur sur le temps et trop long de prise qui est non

conforme aux normes.

Essai 03 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Désulfité de sodium 15%

Figure V.4 : Durcisseur Désulfité de sodium 15%

On a suivi par chronomeétre du temps de gel et de durcissement de résine est réalisé.

A la fin de durcissement on a obtenu le temps de prise :
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I

T > 300s

Interprétations des résultats :
Dans I'essai 03, On constate que le durcisseur sur le temps et trop long de prise qui est

non conforme aux normes.

Essai 04 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Fluorure d'ammonium 15%
On a suivi par chronométre du temps de gel et de durcissement de résine est realisé.

A la fin de durcissement on a obtenu le temps de prise :

T =182.75s

Interprétations des résultats :
Dans I'essai 04, On constate que le durcisseur sur le temps et trop long de prise qui est

non conforme aux normes.

Essai 05 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Sulfate d'ammonium 15%
On a suivi par chronomeétre du temps de gel et de durcissement de résine est réalisé.
A la fin de durcissement on a obtenu le temps de prise :

T=1313s

Interprétations des résultats

Dans I'essai 05, On constate que le durcisseur sur le temps de prise répond aux normes.

Essai 06 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Sulfate de potassium 15%
On a suivi par chronometre du temps de gel et de durcissement de résine est réalisé.

A la fin de durcissement on a obtenu le temps de prise :

T >300s

Interprétations des résultats
Dans I'essai 06, On constate que le durcisseur sur le temps et trop long de prise qui est

non conforme aux normes.
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Essai 07 : Mélange collant contenant la résine et le durcisseur Acide citrique 15%
On a suivi par chronomeétre du temps de gel et de durcissement de résine est réalisé.

A la fin de durcissement on a obtenu le temps de prise :

T > 300s

Interprétations des résultats :
Dans I'essai 07, On constate que le durcisseur sur le temps et trop long de prise qui est

non conforme aux normes.

1. CONCLUSION

Nous constatons une variation de temps de gel et de durcissement selon le durcisseur

D'apres les résultats on peut dire que les essais 01 et 05 réussit qui a donner des bons résultats.

Les analyses obtenues ne font pas étape d'exactitude cause des conditions de stockage
des échantillons, les designs de stockage sont fait dans des températures bien définit avec le

suivit du pH.
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CONCLUSION GENERAL

L’objectif de cette étude était d’afin d’avoir le proces idéal pour détermination du temps

de gel des collants uréiques Synthétisé au sein du complexe CP1Z.

Pour cela, plusieurs expériences étaient effectuées plusieurs essais en changeant les
durcisseurs afin d’avoir le proces idéal pour détermination du temps de gel des collants

uréiques.

Nous Avon était amené a comparer entre plusieurs essais ayant le méme rapport préparé

par des durcisseurs différents et en voire le changement sur la finale de la colle urée formol

Ainsi nous avons expérimente une variation de temps de gel et de durcissement selon le

durcisseur.

En résumé, éetablir le temps du gel du collant uréique est essentiel, méme si cela peut
étre un défi. En adoptant les principes de la chimie et les durcisseurs, il est possible de

trouver des solutions pour atténuer le temps du gel.
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ANNEXE A : FICHE TECHNIQUE COLLE LIQUIDE L10

SOV
- .nuun;."
ACTIVITE RPC
DIVISION PETROCHIMIE
COMPLEXE CP12Z
FICHE TECHNIQUE
COLLE LIQUIDE
L10
Nature ;
Produit de condensation urée-formol sous forme liquide.
Applications ;

La colle liquide L10 est utilisée achaud ou afroid, en présence de durcisseurs
dans tous les secteurs de l'industrie du bois et en particulier dans .
* La production des panneaux de particules et agglomaeés de licge
* La production des contre-plaqués.
» L'assemblage des meubles, en menuiserie pour la production d'articles
divers.

Livraison et stockage :

La colle liquide L10 est en généal livréee dans des camions cilernes
calorifuges.

La colle liquide doit &re conservée dans un endroit frais, dans des recipients
fermés. 4

La température idéale de conservation est de 15 420C

La stabilitéde la colle diminue si la tempé&alture de conservation augmente. La
viscosité devient plus importante et ceci pourrait enwrainer des aifficuités de

mise en ceuvre,

Propridés :

| Caractiristiques Unitéde |Méhode Spéifications !
t mesure \
| Aspect . Visuel __ __Liqude laiteux __|
[pH 220C - 21023 | 78.85 |
Viscositea20C P 33.001 | 7004800 |
Temps de gel a100C Secondes 42,027 704100 i
MPas Specil, 420C gilem3 | 31.001 T30 g
Formalgéyde iibre % 52.078 <08 __J
"Extraut sec 8120C % | 57007 | 640960

ACTIVITE RBC - 0 /ISION PETROCHIMIE - COMPLEXE CP*2 - BP 33 Route ae Tt Z |
Arrwn 31200 T4 213041880° 30/ 041680132 Fax 041680132
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ANNEXE B : FEUILLE DE MARCHE RESINE UREIQUE L10

"~

U e

Activité RPC
Dwision PEC

Complexe
CPVZ

FEUILLE DE MARCHE
RESINE UREIQUE L10 |auwn

oate:/B/o y//qyz(
:o

PHASE DE PREPARATION
Matiére Premiéres | KGS | HEURE TEMP*C ‘ PH Viscosité OBSERVATIONS
UFC80 /M/]oo /10 ) 1 R601/R 602
UREE 590} 401 ya q e 0
| 2 53
SOUDE CAUSTIQUE | /9 | e i
- ' Aish e ~ Twre Urge - “F/] 7
ACIDE ACETIQUE g / 1! 3 | P ER:
(
- | ‘ ! Pression BP
Simin T e —— g
|
PHASE DE CONDENSATION
ACIDE ACETIQUE LA_Z M:30| ssc ! | Durde
T et e e R Y E— T 1 condensation :
< QO 90°C ] %8 ¢ | (( O mi-
| ]
M SY ' £93 | L1D601:
! ' L1D608
N2 o8 | 31 | cassesverz: £y,
Y121 A3 13| Swee: 36x
A1 % | 2203 | miveaux
I DG0SA :
DGO3A :
l D6058
106038:
-! La Tare :
| |
SOUDE cAusTIQUE | 3% |19 . %0 | L2 3 | rranstert Doos :
A Début :
Fin
PHASE DE FINISSAGE
UREE 126 1% Ay:30] Sy | 2 3% | transtort D216A/B :
SOUDE CAUSTIQUE | 9.y 3:| 29 | Debut:
RESULTATS LABO. | PH: Viscosité : Densité : T
D608 MELANGE | PH.  Viscosité. Densité : I'::‘:‘""""’“
D608 Niveau final : | Visa

| Niveau initial ©
!
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ANNEXE C : SPECIFICATIONS DES PRODUITS RESINES

>
) 4
W Département Technique le 03/06/2020
Service Laboratoire
Spécifications des produits résines
SPECIFICATIONS F36
Unité de | Méthodes Spécifications
Anslyses mesure TC1 | D201 A&B |
Aspect : - Liquide clair | Liquide clair j
pH a 20°C - 21.005 - 13,0+ 4.0
Poids spécifique a 18°C g/lem’ 31.001 1,090+ 1,095  [1,107 + 1,108 ﬁ
Titre %p/p 52.024 37 36,00 0,15
Méthanol %plp _ 157.020 1% environ
Acidité libre (sous forme %plp 52.023 <0.02
HCOOH) o ) : ‘
(Fer ) mghg 53003 |- s1 |
Sodium  Imgkg 53059 - <10 |
SPECIFIC A TIONS F§0
T Tunie | __Spécifications ]
Méthode T - —
Analyse* de ‘ ol D113/

S g M mesure | e | TC2 i plahau' D114 | D‘{O.‘&—A&—B X
Aspoct |- - - }A . | Liquide clair
‘Couleur ) 'Apha_ [32.001 |- [- - - |<30Apha |
LH a20°C - 121.005 =8 /=8 67:69|=8  165:75

o ' 1,300+ | 1,080+ |1,300+ 1,300+
Donaibd2ec |9 |- liaes |°  [1o0es (1303 [ooos
Viscosité a 20°C @ (33.001 - l- . - 35:175
- — —1 ‘ .l‘- : — ——ed
Formaldéhyde totale | %plp  54.005 |57:59 |22:25 |- 15759 57 0£0,5
Rapport molaire Formol | [ \ ——*2 ]
T pour 1 mol urée T | | 25 225 | » 5 I
Formaldéhyde ' (Formol T- | (Formol T-|
méthylolique %plp  |52.047 14505 |° "~ loz:08 (%71
Urée totale %plp |52.048 |22:23 lzo+ - 22:23 |230: 05
Pouvoir tampon -~ 5006 - |- - - l<to
Cendres sulfatés %plp |57.041 |- 1 [~ b 101
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ANNEXE D : FICHE D’ANALYSES

SPECIFICATIONS F36
Analyses U. mesure |Méthodes Spécifications
Aspect - - Liquide claire
pH & 20°C - 21. 005 3,0 + 4,0
Poids spécifique a 20°C g/cm3 31.001 1,107-+ 1,108
Titre . 52.024 36,00 + 0,15
Méthanol % 57.020 1% environ
SPECIFICATIONS F80
Analyses U.mesure |Méthodes |Spécifications
Aspect - - Liquide clair
Couleur Apha [32. 001 < 30 Apha
pH & 20°C - 21. 005 6,5 + 7,5
Densité a 20°C Gr/cm3 - 1,300 &+ 0,005
Viscosité a 20°C Cps 33. o001 135 + 175
Formaldéhyde totale % 54. 005 57,0 4 0,5
Formaldéhyde méthylolique + 52. 047 0,5 + 1,5
Urée -totale % 52. 048 23,0 + 0,5
Pouvoir tampon - 54. 006 < 10
SPECIFICATIONS COLLE L10
Analyses Unité de |Méthode Spécifications
mesure
Aspect - Visuelle |Liquide laiteux
pH a 20 A 20°C - 21.023 7.8 + 8.5
Viscosité a 20°C CPS 33.001 700 + 900
Temps de gel & 100°C Secondes 42.027 70+100
Pds Spécif. a 20°C gr/cm3 31.001 1,30
Formaldéhyde libre $ 52.078 <0.6
Extrait sec & 120°C A 57.007 64.0+66.0
SPECIFICATIONS COLLE 530
Analyses Unité de |Méthode Spécifications
mesure
Aspect - Visuelle |Poudre blanché
PH 4 20 a4 20°C " 21.023 8.0 + 9.0
PVuconltG a 20°C CPS 33.001 100 + 200
Temps de gel A4 100°C | Secondes 42.027 25+85
Pde Spécif. & 20°C gr/cm3 31.001 1,2040.5
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ANNEXE

ANNEXE E : NORME DE CARACTERISATION DE LA
COLLE UREIQUE LIQUIDE RUL

Propriétés mesurées Méthode de mesure  Unité de mesure  Valeurs exigées
pH 21.023 - 7.8-8.5
Poids spécifique 33.001 g Jem? 1.3
Viscosité 33.001 cps 700 -900
Extrait sec a 100°C 17.007 % 64-66
Temps de gel 42.027 S 70-100
Taux de CH,O libre 12.078 % <0.6

Source : manuel de production. unité de production de résines uréiques en solution
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ANNEXE

ANNEXE F : TABLEAU DES NORMES D'ANALYSE

Analyses Method Unité de mesure Spécifications
Aspect Visuelle - Liquide laiteux
pH & 20 a 20°C 21.023 - 78,85
Viscosite a 20°C 33.001 cps 700 , 900
Tempsde gel a 42.027 Secondes 70+100
100°C
Pds Spécif. a 20°C 31.001 gr/cm3 1,300
Formaldéhyde libre 52.078 % <0.6
Extrait sec a 120°C 57.007 % 64.0+66.0
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