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ABREVIATIONS
TCE : Trichloréthylene
PCE : Perchloroéthyléne
HDPE : Polyéthyléne Haute Densité
LDPE : Polyéthyléne Basse Densité

PP: Polypropylene

SAM : Steam Assisted Micronization
AQM : Aqueous Micronization
TLV: Threshold Limit Value (équivalent frangais VME}
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ANALYSIS OF ALTERNATIVES

1. RESUME

Les alternatives possibles au Trichloréthyléne (TCE) utilis¢ dans le procédé permettant la
production de poudre thermoplastique (= t/an) de la société Axalta Polymer Powders
Switzerland Sarl, sont illustrées et caractérisées selon leur faisabilité lors de cette analyse des
alternatives.

Les poudres fines de polyméres thermoplastiques produites par ce procédé sont utilisées dans de
muitiples applications par diverses industries a travers le monde, par exemple commec agent
antiagglomérant agent de dispersion
, comme agent fexturant/matifiant

comme additif anti-retrait
| ou encore comme lant .
De par leur taille et leur forme, les particules de poudre thermoplastique produites par Axalta
Polvmer Powders Switzerland apportent des avantages essentiels dans ces industries.

3

Le TCE est utilisé dans le procédé d” Axalta comme solvant pour la dissolution de polyoléfine

aboutissant aprés distillation dans un processus semi-continu a la production de poudre dites
fines (diamétres 10-120um) de polyméres thermoplastiques comme le LDPE, HDPE, P?
. Le
TCE est utilisé car il répond aux besoins du processus: dissolution des polyméres thermoplastiques
avec une pression inférieur a B bar; substance non inflammable; stabilité thermique de la
substance pour permettre sa réutilisation et recyclage; non adsorption sur les produits finis.

Deux voies de recherches ont été menées au cours de la derni¢re décennie pour identifier des
alternatives permettant la production de poudres thermoplastiques.

La premiére voie de recherche s’est concentrée sur des solvants alternatifs au TCE permettant
Iutilisation des installations actuelles d’Axalta Polymer Powder Switzerland Sarl sans nécessité de
modifications trop importantes.

solvants ont été identifiées comme alternatives
. La premiére étant JJ]

Au cours de ces recherches deux

et la deuxi¢me PCE .
Les travaux sur Cyclohexane ont permis de valider en laboratoire
(560L) la possibilité de produire des poudres de LDPE avec néanmoins des traces
dans les poudres affectant la qualité de ces derniéres. Lors de I'analyse ¢conomique, le cofit
d’installation d’une ligne pilote (JJij v/an) 2 ét¢ évalué & , colit important dil & la
nécessité d’avoir des équipements ATEX ( Cyclohexaneh étant
inflammable). Basé sur cette évaluation et sur le risque supplémentaire di au caractére inflammable

 cette solution n’a pas été retenue comme viable pour le site d’ Axalta Polymer Powders
Switzerland Sarl.
Les travaux sur PCE

ont permis de valider en laboratoire (1L} la possibilité de

produire des poudres avec les différents polyméres. Dans un scénario réaliste, un nombre de [JJ] tests

Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl 1
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en production serait nécessaire, étalé sur 10 période de deux semaines. Le cot des [ tests a été
estimé a en prenant en compte les matiéres premiéres et les pertes lides 3 'arrét de la
production ).En considérant les colts et I’ impossibilité pour notre entreprise de
bloquer une ligne de production vis-3-vis de nos clients, uniquement une
période de test par an pourrait étre réalisée. La validation définitive PC

serait donc envisageable dans une période de 12 ans en prenant également en compte le temps de
validation par les clients.

Toutetois méme si le PCE permet une réduction des risques pour la santé comparée au TCE, le PCE
est tout de méme classée comme carcinogéne de catégorie II et donc Axalta Polymer Powders
continue ses travaux afin de trouver une alternative non toxique pour la santé ou {’environnement,
notamment en supprimant |’ utilisation de solvants nocifs.

La deuxiéme voie est focalisée sur les technologies alternatives permettant de produire la poudre
sans utiliser de solvant. Trois procédés ont été identifiés et étudiés, deux d’entre eux ayant déja di
étre ¢cartés : 'un utilisant du CO; supercritique et I’autre une micronisation en milieu aqueux.

Les résultats obtenus avec le CO2 supercritique (Projet ) n’ont pas permis de produire des
poudres thermoplastiques avec une qualité suffisante . Auvude la
non-faisabilité€ technique du procédé, Ia faisabilité économique n’a pas été déterminge.

Les résultats obtenus avec la technologie utilisant la micronisation en milieu aqueux ont quant a eux
permis de démontrer la faisabilité technique de production de poudre thermoplastiques dans les
tailles désirées. Lors de I"analyse économique, le cofit d’installation d’une ligne de production semi-
industriel (| t/an) a ét¢ évalué & , colit important
. Bas¢ sur cette évaluation, cette solution n’a pas été retenu
comme viable économiquement pour Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl.
Un troisiéme procédé de micronisation
maintenant a I’étude

. Ce projet en est toutefois qu’au stade de la validation
technique 4 I’échelle du laboratoire, et des efforis de recherche et développement sont encore
nécessaires afin de valider la viabilité économique et d’avancer vers le scale-up progressif de la
technologie. Un remplacement complet de I'outil de production actuel, avec au final I’abandon du
TCE et ia validation par les clients de la poudre produite avec le nouveau procédé, est planifiée de
manieére réaliste sur une période de 15 ans,

En conclusion, au vue des différentes alternatives possibles étudiées par Axalta Polymer Powder
Switzerland Sarl, la seule alternative viable ¢cologiquement, économiquement et techniquement est
I’implémentation d’un procédé alternatif sans solvant, qui requiert le remplacement complet de nos
installations existantes. Les efforts de recherche nécessaires et les challenges encore lides a la
faisabilit¢ technique et économique a grande échelle, ne permettent pas d’envisager 1’abandon
complet du procédé actuel utilisant le TCE avant 15 ans.

2. ANALYSE DE LA FONCTION DE LA SUBSTANCE

Le Trichloréthyléne (TCE) est un solvant organique possédant un fort pouvoir solvant, un point
d’ébullition moyen (= 88°C), une densité de vapeur élevée et il est peu inflammable. 11 est utilisé
comme solvant industriel, principalement pour le nettoyage et le dégraissage 2 la vapeur de pidces
en métal. Il est ¢galement utilisé pour son pouvoir solvant sur des matériaux comme les polyméres
aliphatiques saturés type polyoléfine, comme le polyéthyléne haute densité (HDPE), le polyéthyléne
basse densité (LDPE) et le polypropyléne (PP).
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2.1. Tache exécutée par la substance incluse a I’annexe 1.17 :

L’utilisation spécifique du TCE dans le contexte de cette anal se desaltematlves est le role de
solvant pour Ea dlssoiutlon de pol olef"ne SRR

Le TCE est utilisé comme solvant lors du procédé de fabrication de poudres fines (diamétres 10-
120um) de olymeles thelmolasuues comme ie LDPE HDPE PP

Le procédé dans lequel le TCE est utilisé est un procédé en boucle fermée travaillant sur un
processus semi-continu. Le TCE est délivré sur notre site via des systémes SAFE-TAINER™. Ces
systémes sont équipés de pompes qui permettent leur vidange en boucle fermée et empéchent toute
fuite ou émission de vapeur lors du transfert du solvant vers les cuves de stockage.

Le procédé est quant & lui connecté a un systéme d’absorbeurs permettant la collecte des vapeurs de
solvants, au niveau des cuves de stockage, des cuves de dissolution, des cuves de distillation et des
silos de récupération de poudre. Ceci permet de limiter au maximum les émissions de solvant dans
I’environnement de travail et I’environnement extérieur.

Figure 1: Représentation simplifié du procédé de fabrication de poudre fine.

Dans un deuxiéme temps, le mélange de polymére dissout dans le solvant

distilié sous pression
TCE est distillé
menant & la précipitation du polymére sous forme de poudre.
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Lors de la livraison chez le client, la poudre ne doit pas contenir de TCE dans une proportion
supérieure a . ppm. Ces traces de solvants continuent de se désorber de la poudre sans risque pour
I"utilisateur final.

Durant la distillation, le TCE est récupéré par une boucle de recyclage pour &tre condensé et
permettre ainsi sa réutilisation pour les productions suivantes.

2.2. A quels critéres de qualité et propriétés essentielles la substance doit-elle répondre ?

La substance doit permettre la production de poudres thermoplastiques séches, incolores de taille
comprise entre 10-120pum dans des conditions de sécurité adéquates. La poudre de polymere
thermoplastique ¢tant utilisée comme additif dans de multiples domaines, la substance ne doit étre
présente qu’a I’état de traces a la fin du procédé de distillation.

Figure 2: Image des poudres thermoplastiques produites par Axalta Polymer Powders Switzerland par Microscopie a
balayage électronigque (MEB).

La substance doit également étre stable thermiquement (pas de décomposition thermique) pour
permettre sa réutilisation pour les productions suivantes et éviter la contamination des poudres par
des substances organiques issues d’une possible décomposition.

Pour des raisons de sécurité dans le procédé actuel, la substance ne doit pas étre inflammable afin
de garantir la sécurité du personnel et des installations,

Ee
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2.3. Condition de la fonction et contraintes de processus et de réalisation.

Le processus dans lequel la substance est utilisée peut-&tre décomposée en trois phases.

Premiérement, une phase de dissolution de la matiére premiere (polymére thermoplastique) sous
forme de granulés. Deuxiémement, une phase de distiliation du solvant pour obtenir des poudres
d’un diametre de 10 a 120pm contenant de possible trace de TCE avec un maximum a . ppm lors
de la livraison chez le client. Finalement une phase de récupération du solvant lors de la distillation
par condensation afin de recycler le solvant pour sa réutilisation lors de la production suivante.

Lors de la premiére phase, ||| GNNSEE TCE

est utilisé pour dissoudre des granulés de matiére premiére dans un réacteur

Lors de la deuxi¢me phase dite de distillation, la solution de polymére dans le solvant est transférée
dans un second réacteur afin de permettre la distillation.

distillation la poudre de polymére thermoplastique obtenu est dite « séche », ¢’est-a-dire avec
une concentration en TCE inférieure a - ppm. Une mesure spécifique est effectuée une semaine
aprés la production sur chaque ligne, une fois par semaine, pour confirmer la désorption du TCE
sous les . ppm.

En paralléle de la distillation, le solvant évaporé est récupéré par des condenseurs afin d’étre
collecté et réutilisé pour les productions suivantes. Lors de cette phase de récupération, les flux de
Vaﬁeurs sont constitués majoritairement du TCE.

Un procédé d’adsorption sur charbon des vapeurs non condensées est également en place pour
récupérer la possible partie d’effluents gazeux, et minimiser les émissions dans I’environnent en
respect avec les limites définies dans I’Ordonnance pour la Protection de I'air.

Ainsi, lors du processus de fabrication de poudres thermoplastique, la substance doit répondre aux
critéres ci-dessous :

- Dissolution des polymeéres thermoplastiques avec une pression maximum de . bar
- Substance non inflammable

- Stabilité thermique de la substance pour permettre sa réutilisation

- Non adsorption sur les produits finis

Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl 3
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Tahleau %: Propriétés chimigues du TCE

] C
Formule chimigue C2HCla
N° CAS 79-01-6
Forme physigue Liquide Incolore
Poids Moléculaire [g/mol} 1314
Point d'ébullition [*C} 87.21
Point de fusion [°C] -87.7
Point éclair [°C] NA
LIE [%] 2
LSE [%] 11,5
Pression de vapeur a 20°C [kPa] 7.8
Densite 1.465
TLV [ppm] 50

Pictogramme de danger CLP

2.4. Exigences des produits obtenus via le processus utilisant le TCE

Les poudres thermoplastiques produites par Axalta Polymer Powder Switzerland Sarl, via le
processus de dissolution/distillation utilisant le TCE peuvent étre classées en sept familles.

Cing familles de produits sont basées sur des polyéthylénes avec différentes propriétés ihysico—

chimiques telles que ’indice de fluidité (MFI), la densité et la temﬁérature de fusion.

lications par diverses industries a travers le monde,
, comme agent de dispersion
comme agent

Ces produits sont utilisés dans de multiples a
Par exemple comme agent antiagglomérant

2

texturant/matifiant . comme additif anti-retrait
, ou encore comme liants

De par leur taille et leur forme, les particules de poudre thermoplastique produites par Axalta
Polymer Powders Switzerland apportent des avantages essentiels dans ces industries.

Le temps de validation des poudres thermolastiues par fes lients est ariable sEon I’industrie.

6 Axalta Polymer Powders Switzerland Sar]
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3. IDENTIFICATION DES ALTERNATIVES POSSIBLES

3.1. Liste des alternatives possibles

Dans les deux derniéres décennies, différentes recherches et travaux ont été effectuées au sein de
notre entreprise pour déterminer plusieurs solutions alternatives & notre procédé actuel.

Deux voies de recherches ont &é entreprises. Une premiére visant la recherche de solvants
alternatifs permettant 1utilisation des installations sans
impliquer &’ importantes modifications. La deuxiéme voie concerne la recherche de technologies et
procédés alternatifs. Ces deux voies doivent permettre une production viable en termes de cofits, de
qualité et de performance économique.

Ainsi la description des alternatives possibles sera structurée dans un premier temps sur les
alternatives étudiées dans le cadre de la premiére voie, c’est-a-dire les solvants alternatifs
permettant utilisation de nos installations. Puis dans un deuxiéme temps, les technologies et
procédés alternatifs.

3.1.1. Alternatives considérant des solvants alternatifs permettant P’utilisation de nos
instaliations

Basé sur ’identification de la fonction de la substance incluse & Pannexe 1.17 (TCE), la recherche
de solvants alternatifs ou d’unc combinaison de solvants permettant la réalisation de la méme
fonction a été entreprise.

Aprés un passage en revu des différents solvants permettant la dissolution de polyméres
thermoplastiques , une sélection a été réalisée selon le
caractére inflammable et toxique des différents solvants. Les résultats sont résumés dans les

tableaux 2 et 3 ci-dessous.
Tableau 2 : Liste des solvants capables de dissoudre des polyméres thermoplastiques

Pbintébullthon t'rop o Ti_“\/'.100ppm '

Amylacetate Nen Oui important 151°C
Gasoline Oui Oui TLV : 500 ppm
] . Carcinogene cat. 1
Benzene Ouli Oui TLV 5 ppm
) Point ébullition trop Carcinogene cat. 2
Chiorotoluene Non Cui important 179°C TLV 1 ppm
Methylbromide Qui Oui TLV .5 ppm
Butylacetate Oui Oui TEV : 150 ppm
1-Chlorobenzene Oui Oui TLV : 50 ppm
. . Absorption sur Reprotoxique 2
Toluene Oui Oui thermoplastigue TLV 100 ppm
Heptane Oui Oui TLV : 400 ppm
Isopropylether QOui Oui TLV : B0 ppm
. Carcinogene cat. 2
Perchloroethylene Non Oui TLV 100 ppm
1,2-Dichloropropane Oui Qui TLV :75 ppm
1,1, 1-trichoroethane Oui Cui TLY :200 ppm
Cyclohexane Oui Cui TLV 1100 ppm

Axalta Polymer Powders Switzerfand Sarl 7
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En s’appuyant sur ces critéres, le PCE a été identifié comme solvant alternatif au TCE.

I.’étude d’une autre combinaison de solvant a ﬁu étre identifiée avec comme solvant le Cyclohexane

Ainsi ces deux alternatives entrent dans le cadre de la voie 1 des recherches menées par notre
entreprise et seront présentées en point 4.1 et 4.2 de ce rapport.

3.1.2. Alternatives considérant les technologies et procédés alternatifs

Des recherches sur des technologies et procédés alternatifs permettant la production de poudres de
polymeres thermoplastiques avec une taille de particules maximale inférieure a 100 pm ont
également été menées par notre entreprise. Trois procédés ont été identifiés.

Le premier procédé comprend la formation d'un mélange d’un polymeére a I'état fondu avec au
moins un agent tensioactif dans un milieu aqueux. Le mélange est cisaillé dans un dispositif sous
une pression positive a une température inférieure au point de fusion du polymére. Les particules de
polymeére sont séparées du milieu aqueux par des techniques classiques telles que la filtration ou la
centrifugation. La poudre humide est finalement séchée par des méthodes classiques.

Le deuxieme procédé €tudié utilise du COz supercritique (pression de 200 bars). Le polymére fondu
est mélangé avec un additif si nécessaire, et le CO, supercritique dans un mélangeur statique. Le
mélange homogénéisé est ensuite détendu dans une tour de pulvérisation. La poudre fine est formée
en raison de l'expansion rapide et l'effet de refroidissement du CO;.

Le troisiéme procédé implique R

8 Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl
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D’autres technologies ont été envisagées mais ont été écartées dés les premiers essais de faisabilite,
tel que I’atomisation du polymére fondu

3.2. Description des efforts réalisés pour identifier les possibles alternatives

Depuis les deux derniéres décennies, différents projets de recherches ont ¢t¢ réalisées dans le cadre
des deux voies de recherche décrites précédemment,

Pour tester — solvant Cyclohexaneq des essais ont été réalisés entre 2005 et
2007 dans le cadre d’un programme de recherche en collaboration avec les
laboratoires de notre précédent groupe, DuPont de Nemours, & Kingston au Canada. Des tests ont

d’abord été réalisé en tube quartz de 50 ml puis progressivement dans des réacteurs de 4 L et de 560
L (150 gallons) pour valider la faisabilité technique du procédé en production.

Afin d’évaluer la faisabilité du PCE comme solvant et de contre-solvants alternatifs, des études ont
été réalisées entre 2012 et 2015

Afin d’évaluer la premiére technologie alternative basée sur la formation d'un mélange de polymcre

a I'état fondu dans un milieu aqueux avec au moins un agent tensioactif, un projet de recherche

a été réalisé entre 2008 et 2009 en collaboration avec le laboratoire DuET de

DuPont 3 Wilmington aux Etats-Unis. Ces recherches ont éié conduites suite & deux brevets déposés
ar

En 2011 un projet de recherche

a été conduit pour déterminer la faisabilité de la technologie utilisant du CO:
supercritique pour produire des poudres thermoplastiques.

En 2017, une étude de faisabilité a été confide
B :fin de tester une technologie d’atomisation du polymere 4 I'état fondu. Les résultats ont

démontré I'impossibilité de produire de la poudre _
*. Cette piste est abandonnée tant qu’une technologie

d’atomisation adaptée aux fluides trés visqueux n’a pas pu étre identifiée.

Courant 2017, un procédé de micronisation
aété mis a Pétude chez Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl.
un projet
a permis de valider le concept & I’échelle du laboratoire. Les prochaines étapes de ce
projet R&D sont en cours de planification.

Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl 9
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Figure 3: Récapitulatif des alternatives possibles et déroutement historique

3.3. Solvant Alternatif: Cyclohexane] RN
Pour tester _ Cyclohexane1 des essais ont ét¢ réalisés entre 2005 et

2007 dans [e cadre d’un programme de recherche en collaboration avec les
laboratoires de DuPont a Kingston, Canada. Les premiers tests ont été réalisés dans des tubes
quartz de 50 ml puis progressivement dans des réacteurs de 4 L et de 560 L (150 galions) pour
valider la faisabilité technique de la solution.

I Rapport disponible pour consultation chez Axalta Polymer Powders Switzerland

10 Axalta Polymer Powders Switzerfand Sarl




ANALYSIS OF ALTERNATIVES

3.3.1. Substance ID et propriéiés

4 ; Proprigté chimique du Cyclohexane
————— ropriet —

Formule chimique
N° CAS 110-82-7

Forme physique Liquide Incolore
Poids Moléculaire [g/mol] 84.2
Point d'ébulliton [°C] 81
Paint de fusion [°C] 7
Point Eclair [°C] -18
LIE [%]
LSE [%]
Pression de vapeur & 20°C (kPa]

Densité
TLV [ppml

Pictogramme de danger CLP

3.3.2. Faisabilité technique

Les premiets tests réalisés en tube quart
alternative au TCE

7z ont periis d’identifier le cyclohexane comme possible

Ainsi des tests ont été poursuivis pour optimiser le mélange réactionnel dans le réacteur de 4 L afin
de déterminer la composition optimale de Cyclohexaneﬁ et le taux de matiére (LDPE).

Tableau 5: Extrait des analyses granulométriques des poudres obtenues via le projet selon différentes conditions

Axalta Polymer Powders Switzerland Sérl i1
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Les tests ont démontré la possibilité de remplacer le TCEE par _ CyclohexanciE
pour produire des poudres basées sur du LDPE, proche de celles commercialisées par notre

entreprise, Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl.

Néanmoins des tests d’application ont démontré que les des poudres produites avec
Cyclohexane impliquaient une diminution de la qualité S

_ : : : B comparé aux poudres
produites par | 11 a ét¢ conciu que cette différence de qualité sur
I’application finale pouvait étre due a la présence résiduel dans les poudres. .

L’investissement pour une ligne pilote, permettant la production de produits semi commerciaux a
€té chiffré en 2006 a * avec une capacité de - tons dans la premiére

année,

En considérant, la construction de la ligne pilote et la validation de la solution Cyclohexane-
pour permetire la production de tous les produits de notre gamme, le probléme majeur de cette
solution est le caractére inflammable du Cyclohexane . En effet, le TCE-
n’est pas inflammable , alors que le

mélange Cyclohexane est inflammable
ﬂ Ceci conduit donc 4 une augmentation du risque d’utilisation.

Ainsi la faisabilité technique du procédé utilisant le - Cyclohexanc]iill a ét¢ validé ay
niveau laboratoires par le projet pour produire des poudres thermoplastiques. Néanmoins la
validation au niveau industriel de la solution n’a pas été réalisée considérant le risque lié au
caractere inflammable des solvants et aux coiits d’investissement d’une li gne de production pilote
dans des conditions de sécurité adéquates.

3.3.3. Conclusion sur la faisabilit¢ et disponibilité de alternative
Considérant ’augmentation du risque 1ié 2 cette alternative sur nos installations existantes, le cofits

d’installation d’une ligne pilote et la possible perte de gualité .

R RRr : Cyclohexancliil n’a pas été
retenue comme alternative viable économiquement et en terme de danger pour notre site Axalta
Polymer Powders Switzerland.

12 Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl
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Figure 4: Récapitulatif de Palternative Cyclohexane I N

Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl
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3.4. Sotvant Alternatif : PCE |

3.4.1. Substance ID et propriétés

Tableau 7 : Propriété chimique du PCE|

Formule chimique C2Cla

N° CAS 127-18-4
Forme physique Liguide Incolore
Poids Moléculaire [g/mo] 165.84
Point d'ébulliton [°C] 121
Point de fusion [°C] -19°C
Point Eclair [°C] /
LIE [%)] /
LSE [%)] /
Pression d[le;,\;[?ieur a20°C 184
Densité 1.62

TLV [ppm] 100

Pictogramme de danger CLP

3.4.2. Faisabilité technique

Les travaux réalisés ont été conduits

rades basés sur le LDPE |§
. Ces travaux ont

ermis d’identifier le PCE comme alternatif possible au TCE
N . .- . PCER 2 permis Ia production

en laboratoire de poudre thermoplastique sur nos différentes matidres premiéres h

* Rapport disponible pour consultation chez Axalta Polymer Powders Switzerland
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A la suite de ces travaux la solution PCEJER semble étre une alternative possible & la production
de nos poudres thermoplastiques le tout en permettant Putilisation de nos installations actuelies de
production.

Néanmoins ces essais ont été réalisés sur un réacteur avec un volume utile de réaction de 1L ]
et de 0,75L - Ces premiers résultats ne permettent pas de valider la faisabilité économique
de cette alternative étant donné les équipements utilisés en laboratoire et le faible rendement

En termes de danger, cette alternative permettra une diminution du danger avec I’utilisation de nos
instalations actuelles car le
PCE un point d’ébullition plus élevé que le TCE. En revanche, le PCE est classé comme
cancérigéne de catégorie 2 et le risque pour la sanié et I'environnement reste donc trés éleve.

3.4.3. Faisabilit¢ Economique

La faisabilité économique de cette alternative est difficile a calculer actuellement. Au vu des
disponibilités des lignes de production et des cotits engendrés par les tests, seulement une période
par an est possible. Une période dure B semaines et ne permet que f jours de tests en prenant
compte des temps de maintenance nécessaires pour Pisolement de la ligne de production dédiée aux
tests.

Le colt 1ié a arrét de production a été chiffré a B ¢ (<5 coits d’achats des matidres
premiéres ct stockage des solvants utilisé actuellement, lié au test lui-méme, a

Tableau 8: Estimation des coiits 1iés 4 un essai avec le PCE sur une ligne de production durant J] semaines

En considérant les | familles des
distillation/précipitation utilisant le TCE,

produits commerciaux fabrigués Ear le procédé de

Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl 15
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— en espérant que les produits & base du polyéthyléne ajent un comportement similaire
vis-vis du PCE en production, il faudra compter un minimum de 35 tests en production pour valider
et optimiser I’alternative avec le PCE sur tous nos produits.

Cela conduirait donc & un coiit minimum de _ la premiere année et — pour
les périodes suivantes, les solvants pouvant étre réutilisés. Dans un scénario idéal la validation
définitive du PCE _sur les unités de production aurait un cofit total minimum avec les unités de
production de - Dans un scénario plus réaliste avec 70 tests étalés sur 10 ans le cofit
total minimum sur la phase de validation avec les unités de production serait de

3.4.4. Conclusion sur Ia faisabilité et disponibilité de I’alternative.

Considérant les résultats des tests obtenus en laboratoire, la possibilité d’utiliser les installations de
production existantes, I’alternative PCE— semble étre une alternative viable
techniquement au TCE]

Toutefois, malgré I’absence d’interdiction pour I'utilisation du PCE, I’impact écologique et
sanitaire lié a I'utilisation du PCE (cancérigéne) pose de sérieux doutes sur la viabilité a long terme
d’une telle alternative.

Figure & Récapitulatif de Fatternative PCEJI

3.5. Technologie Alternative: Water Based

3.5.1. Description de Ia technologie alternative

16 Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl
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f 2 <t¢ réalisé en collaboration avec le laboratoire DuET du
et 209. Ces recherches ont été

Un projet de recherche EEEEEE :
groupe DuPont basé & Wilmington, aux Etats-Unis, entre 2008
conduites suite 4 des brevets détenus par DuPont | e

e micronisation d'origine aqueuse (AQM) a été dévelo ar DuPont dans les

Le processus d
années 1970

Le procédé peut étre décrit comme un procédé d'émulsification dans lequel un polymere fondu
provenant d'une extrudeuse, est mélangé avec de l'cau et un tensioactif pour produire une dispersion
de polymére. Le polymére est ensuite cisaill¢ dans un dispositif a fort cisaillement pour produire des

particules en fusion qui sont converties en une forme SEhériiue en raison de la ﬁ‘ande tension

superficiclle relative entre le polymére et I’eau.

Ainsi, dans ce processus, les granulés sont fondus directement dans le mélange eau / tensioactif et
ensuite cisaillés. Les particules obtenues par se procédés sont sphériques avec un diameétre compris
entre 5 et 20pm.

Figure 6 : Image du procédé pilote a Wilmington

le projet sphére a été lancé en 2008. Le procéde
comprend la formation d'un mélange de polymére a I'état fondu dans un milieu aqueux avec au
moins un agent tensio-actif. Le mélange est cisaillé dans un dispositif de cisaillement sous pression

Axalta Polymer Powders Switzerland Sart 17
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positive a une température supérieure au point de fusion du polymére utilisé Jusqu'a ce que la taille
des particules de polymére est réduite a I'intérieur de la gamme de taille souhaitée , inférieure ou
¢gale a 100 wm, fournissant une forme sphérique a I' particules .

articules est ensuite refroidie

Les
particules de polymere sont séparées du milieu aqueux par des techniques classiques telles que la
filtration ou la centrifugation. La poudre humide est ensuite séchée par des méthodes classiques.

3.5.2. Faisabilité technique

Initialement les paramétres libres du procédé sont :

Chacun de ces paramétres pourrait influencer la taille des particules, la distribution, la stabilité de
la dispersion, la séparation et les comportements de séchage.

Sur la photo ci-dessous du pilote utilisé pour les tests, nous pouvons voir

18 Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl
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Figure 7: Ligne pilote & Wilmington et du réacteur de dispersion

différent polyméres ont €t¢ testé,
, dans le but d’obtenir des poudres
Les résultats des tests aprés "optimisation de certains paramétres oni permis d’obtenir des poudres

avec une taille de distribution large allant de 1 & 100 pm. Néanmoins
les poudres ont

montré un phénoméne d’agglomération, comme illustré sur les photos ci-dessous.

Au cours du projet

Figure 8: Microscopie & balayage électronique (MEB) des poudres obtenues lors du projet — ]

Au vu des résultats il semble que la technologie utilisé lors du projet sphere permettrait la
production de poudres thermoplastiques d’un point de vue technique avec toutefois des points &
optimiser tels que :

- Probléme d’agglomération des poudres

- Optimisation des paramétres sur chaque polymere

- Limitation des applications dues aux caractéres sphérique des poudres

- Détermination du procédé de séchage le plus optimale

Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl 19
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Comme cité précédemment, une des caractéristiques de ce procédé est I’utilisation d’un mélange
d’eau et de tensioactif. Ainsi & la fin du procédé cette cau doit étre traitée avant tout relargage dans
le systéme d’évacuation ou de réutilisation dans le processus afin de séparer le tensioactil de I'eau
par un procédé de filtration type membranaire.

3.5.3. Faisabilité¢ Economique

En termes de faisabilité économique, une premiére étude a été conduite pour estimer le colit de
ligne de production capable de produire - tonnes par an et - tonnes par an.

Lors de cette ¢tude la ligne de production utilisant cette technologie a été divisée en sept modules :
Module 1:
Module 2:
Module 3:
Module 4:
Module 5:
Module 6:
Module 7:

VY VVYVYY

Les deux figures ci-dessous présentent le schéma de principe des lignes de production capable de
produire [ tonnes par an (- de polymere) et - tonnes par an i de polymeére).

En effet 2 scénarios ont été envisagés. Le premier scénario est basé sur le fait que cette ligne aurait
été utilisé pour la production a petite échelle ainsi que pour les essais sur les
nouveaux matériaux ( . Cette partie de
l'activité représenterait environ du temps total de production. De plus, I’utilisation d'une ligne
pilote nécessite des temps pour le nettoyage, les réglages et la manutention de nouveaux produits.
C'est la raison pour laquelle il avait €t pris en compte un taux d'utilisation # sur la ligne.
Deux €quipes par jour nécessaire pour produire une poudre fine avec un débit kg /h.

Le deuxiéme scénario était basé sur trois équipes travaillant . heures par semaine, . semaines
par année. Cela représente environ [ de travail. Puisqu'il s'agit d'une usine de production avec
une taille raisonnable, nous nous attendions 2 utiliser I’équipement sans heurts. Pour cette raison,
nous taux d'utilisation ﬁ- avait ét€ prévu. Par conséquent, afin de parvenir a - fan le débit
devrait étre d'environ kg / h de polymére.

20 Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl




ANALYSIS OF ALTERNATIVES

[_]#opuLEn MODULE 2 [ Twobues JODULE 4
] MODULE 5 MODULE 6 [ Jwonute 7

Figure; Schéma de principe des lignes de production capables de produire JJ] tennes par an (-kglh de polymer) selon le
procédé Water hased.

[ 1wobwE" ] MoDULE 2 [ ] moDuLE 3 MODULE 4

MODULE 6 MODULE 6 [ JmobuLe 7

Figure 9: Schéma de principe des lignes de production capable de produire [l tonnes par an (Illlko/h de potymer) selon le
procédé Water based.
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Basé sur fa liste des équipements déduite des sept modules, une simulation

a été réalisée)s,

Ceci €tant basé sur la connaissance effective du processus et sur les
détails des différentes parties.

Tableau 9: Estimation des coiits en CHF (1€= 1.2163 CHF 21.07.2014) pour I'instaliation d’une ligne de production utilisant le
procédé Water Based avec une capacité annuelle de !ton nes.

Module 1

Module 2

Module 3

Module 4

Module 5

Module 6

Module 7

I
T
T
T

Total

(T

k

Tableau 10: Estimation des co(ts en CHF (1€~ 1.2153 CHF 21.07.2014) pour I'installation d’une ligne de production utilisant le
procédé Water Based avec une capacité annuelle de ! tonnes.

CAWGC 25%

Module 1

Module 2

Module 3

Module 4

Module 5

Module &

Module 7

Total

MCHF serait nécessaire
de poudre séche par an.

Les tableaux ci-dessus montrent qu’un investissement d’au moins
afin de construire une ligne de production pilote capable de produire
Le cout d’une ligne de production (soit min ll par an) est estimé 4 FEEeE

6 Rapport disponible pour consultation chez Axalta Polymer Powders Switzerland
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3.5.4. Conclusion sur la faisabilité et disponibilité de Palternative.

La technologie alternative décrite comme « water based », a démontré la possibilité de produire des
poudres thermoplastiques RTINS 1\ <anmoins, de par leurs formes
sphériques et le probléme d’agglomération, la poudre produite via cette technologie pourrait
conduire & une perte d’efficacité de nos produits pour certaines applications (surface spéeifique
moins élevé).

En termes de faisabilité économique, I’investissement nécessaire pour permettre la consiruction sur
notre site d’une ligne semi-industrielle est trés important et la rentabilit¢ de la production n’a pas été
&tudiée. En effet seule I'installation d’une ligne semi-industrielle aurait permis la réalisation de cette
étude.

Figure 10: Récapitulatif de Ta technologie alternative Water Based
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3.6. Technologie Alternative: CO2 Supereritique

3.6.1. Description de la technologie alternative
La technologie utilisant du COz supercritique a été étudié par notre société comme alternative
possible pour la production de poudres thermoplastiques en 201 1. Cette technologie est basée sur
I’expansion rapide d’un gaz dissout sous haute pression dans un mélange fondu de polymer. Suite 3
cette expansion rapide du gaz, le polymére se solidifie sous forme de poudre.
Le procédé est décrit dans différents brevets ‘

Figure 11: Schéma du procédeé utilisant le CO2 supercritique [ EENENGEENEEEEEEE

3.6.2. Faisabilité technique
Afin de déterminer la faisabilité technique du procédé pour la fabrication de poudre thermo lastique
notre société a mené des tests

en 2011. Le but de ces essais ét

iroduction de ioudre thermoplastique basé sur du LDPE '

Les résultats” ont montré que cette technologie ne permet pas dans I’état actuel d’obtenir des
poudres thermoplastiques similaires aux poudres que nous produisons actuellement. En effet au vu
des résultats aucun échantillon issu des [ tests réalisés n’a permis d’obtenir de la poudre.

La figure ci-dessous illustre I'aspect des produits obtenus via le procédé [ESMMEN. avec un
agglomérat de filament sur des agglomérats de polymer. De plus, la taille des agglomérats obtenus
n’a jamais €t¢ sous les 100pum, le meilleur échantillon ayant un d90 égal 2 EBum.

Des développements supplémentaires sont nécessaire pour P’amélioration du procédé et la mise au
point de paramétres qui permettrait I’amélioration de cette technologie pour produire des poudres
thermoplastiques qui répondrait & nos exigences et & celle de nos clients.

ait de détermier l faisabilité e

7 Rapport disponible pour consultation chez Axalta Polymer Powders Switzerland
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Figure 12: Microscopie  balayage électronique (MEB) des poudres obtenues lors du projet [ )

3.6.3. Conclusion sur la faisabilité et disponibilité de I’alternative.

De possibles améliorations sont envisageables pour obtenir des poudres de LDPE via cette
alternative. Néanmoins la validation de cette technologie nécessiterait d’autres tests pour optimiser
Ja production de poudre basé sur du LDPE sans certitude de pouvoir varier la taille des particules
obtenues. De plus les premiers tests ont été conduis seulement sur du LDPE et non sur les autres
polyméres que nous utilisons.

Enfin, la validation de cette technologie nécessiterait la construction d’une ligne pilote afin de
déterminer la viabilité technique et économique de cette alternative. A ’heure actuelle le cofit de
cette ligne pilote et d’un possible remplacement de notre systéme actuel de production n’a pas pu
étre chiffi€.

En terme de risque cette alternative supprimerait I'utilisation de solvant autre que le CO;

supercritique mais impliquerait une production avec des installations travaillant a trés haute
pression (200 bar) afin de pouvoir utiliser et produire du COx supereritique.

Axalta Polymer Powders Switzerland Sarl 25
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Figure 13; Récapitulatif de la technologie alternative |
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