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MODULAR MULTI-PURPOSE
SEMI-INDUSTRIAL AUTOMA-
TIC UNITS IN THE CHEMICAL
SECTOR

SAFETY STUDY AND IMPLEMENTA-
TION OF A CONTROL ARCHITEC-
TURE

n order to improve the transfer of

know-how between the research labo-
ratory and the industrial workshop, the
use of semi-industrial automatic units
seems to be an unavoidable step.
Automation helps to achieve this trans-
fer more efficiently using operating
procedures which are hoth effective
and reproducible. The safety of plant,
chemical reaction and control system is
paramount and must be carefully exa-
mined.
This study, using operating safety tools
such as HAZOP and FMECA, focused on
a multi-purpose automatic pilot unit
used for discontinuous synthesis of fine
chemicals. It revealed the need to make
alterations to the installation and to set
up a more suitable control system
capable of controlling the reaction
sequence and guaranteeing safety
within the unit. The solutions adopted
are:
- decentralisation of the controls, with
redundant operation of the automatic
systems used,
- improvement of the regulation and
safety management systems.

chemical reactor
control automation

process
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Pilote chimique polyvalent
modulaire et automatisé

Etude de sécurité et mise en ceuvre d’une
architecture de commande

ans le souci d’assurer un bon transfert de savoir-faire entre le laboratoire de recherche

et I’atelier industriel, I’utilisation de réacteurs pilotes est une étape qui semble incon-
tournable. L’automatisation permet de mieux réussir ce transfert et de disposer de modes
opératoires reproductibles et performants. A ce stade, la sécurité liée a I’installation, a la
réaction chimique ou aux organes de commande est primordiale et doit étre finement étu-
diée.
Ce travail est basé sur un réacteur pilote, polyvalent et automatisé utilisé pour des synthéeses
discontinues en chimie fine. De I’étude de sécurité réalisée sur ce réacteur a I’aide des outils
de shreté de fonctionnement HAZOP, AMDE... est ressortie la nécessité de modifier I’ins-
tallation, et de mettre en ceuvre un systéme de commande plus adapté et capable tout aussi

bien de gérer le déroulement des réactions que d’assurer la sécurité au sein du pilote.

Les solutions adoptées ont été :

e la décentralisation de la commande avec fonctionnement redondant des automates utili-

sés,

e I’amélioration des systemes de régulation et de gestion de la sécurité du pilote.

e réacteur chimique e automatisation e commande

e contrble, la régulation et l'auto-

matisation sont depuis longtemps

réalisés au niveau de lindustrie

lourde et depuis peu au laboratoi-
re de recherche. Il est donc nécessaire
d'établir le lien technologique entre ces
deux échelles.

Aprés avoir mis au point un réacteur
pilote modulaire, polyvalent, automatisé a
commande centralisée [1], nous avons réa-
lisé une étude de sécurité de I'ensemble
du pilote en nous servant d’outils d’analy-
se de risques et de sdreté de fonctionne-
ment.

Notre objectif : assurer au pilote un
niveau de sécurité industrielle suffisant
pour «pouvoir réaliser sans incident
notable tout type de réaction avec tout
type de produit ».

La démarche suivie nous a permis de
déterminer les risques liés au déroulement
de la réaction étudiée et d’en déduire les
mesures correctives a apporter a l'en-
semble de [linstallation pilote (parties
commande et opérative) [2 a 4].

1"La réaction, le pilote
et le systeme de régula-
tion de température

1.1. Laréaction

Pour tenir compte des risques spéci-
fiques a la chimie, nous avons choisi une
réaction exothermique qui, si elle n'est pas
contrblée, peut s'emballer et provoquer
une inflammation du milieu réactionnel. 1l
s'agit d’'une réaction d'oxydoréduction
conduisant a I'acide 4-nitrobenzoique ou
acide paranitrobenzoique. Cette molécule
est utilisée généralement comme intermé-
diaire pour la synthése de produits a
usages pharmaceutiques telles que la ben-
zocaine et la procaine (agents anesthé-
siques a usage externe).

La réaction est une oxydation du grou-
pe méthyle du 4-methylnitrobenzéne ou
paranitrotoluéne par le trioxyde de chro-
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me (CrOj3) en solution aqueuse acidifiée &
l'acide sulfurique. Cette oxydation est
favorisée par la présence du groupe nitro
en position para sur le cycle benzénique.

Les deux couples redox mis en jeu sont
les suivants :

+V|CI‘O3 / HlICr+3
+IVC,H:O,N / *lIC;H,0,N

L’équation bilan de la réaction est indi-
quée sur la figure 1.

Mode opératoire de la synthése,
adapté au pilote

Réactifs :

- Solution aqueuse de trioxyde de chro-
me de concentration 2 mol/L.

- Solution de paranitrotoluéne dans de
l'acide sulfurique a 98% , la concentration
en paranitrotoluéne est égale a 1,70 mol/L.

La réaction de synthese dans le réacteur
pilote

e Introduire dans le réacteur, tout en agi-
tant, 5 L de la solution oxydante (10 moles
d’acide chromique) puis rajouter lente-
ment 2 L de la solution réductrice acidifiée
(3,4 moles de paranitrotoluene). On veille-
ra a ce que la température ne dépasse pas
50 °C.

e Une fois les introductions terminées,
chauffer sous agitation le réacteur jusqu'a
75-80 °C environ, I'oxydation devient exo-
thermique et la température croit. Arréter
alors le chauffage et le remettre en marche
lorsque la température s'est stabilisée.

Porter le milieu réactionnel & 100 °C
puis le maintenir a cette température (ce
qui évite la formation de mousse vers
110 °C). Vidanger le réacteur a chaud dans
de l'eau glacée.

Filtrer et laver le précipité deux fois avec
une solution d'acide sulfurique a 5 %. On
obtient ainsi de l'acide paranitrobenzoique
brut qui doit étre recristallisé ensuite.

1.1.1. Risques

Les produits utilisés par la réaction
(CrOg3, paranitrotoluene et H,SO,) ont un
degré de toxicité, d’'inflammation ou de
pollution non négligeable [5].

Incendie ou emballement.

Le trioxyde de chrome est un composé
extrémement réactif en raison de son pou-
voir oxydant puissant. Il réagit violemment
(avec possibilités d'incendie, d'emballe-

CHj

+2HO Oxydation

NO-

2{ Cro, +6H "+ 3¢ _Reduction

CO,H

@ +6H  +6¢
NO2

cr®* +3H,0}

Hs

NO,

O2H
2.
+2Cr0, +3H S0, — +2C7" +350, +4H 0
NO2

Fig. 1. Equation bilan de I’oxydation sulfochromique du 4-méthylnitrobenzene.

ment et d’explosion) avec les substances
réductrices en particulier, mais aussi avec
un grand nombre de composés orga-
niques.

L'acide sulfurique présente également
des risques d'incendie et d’explosion et
plus particulierement en présence de
métaux réducteurs.

Pour éviter toute incompatibilité de pro-
duits et avant toute réaction, il est néces-
saire de nettoyer et de rincer a I'acide sul-
furique dilué I'ensemble du réacteur et des
conduites de réactifs.

Pollution

Le caractére corrosif des substances uti-
lisées et leurs actions sur la nature nous
obligent a les traiter avant de les rejeter
éventuellement a I'égout. Par exemple
nous procédons a I'enrichissement des
résidus de la réaction et a leurs recyclages.

Les résidus « pauvres » ([Cr+6] < 1 mol/L),
donc non réutilisés pour la réaction sont :

- d’abord réduits en chrome Il par du
sulfate de fer Il :

2 CrO; +6 FeSO,, 7H,0+6 H,S0,
~ Cry(S0,)3 +3 Fe,(SO,); +13 H,0

- puis précipités a pH = 8 en hydroxy-
des de chrome IlI et fer 1l par de la soude

cr¥* +30H" 0 PP cr(OH);

Fe®* +3 OH™ O MHIPH<*3,  Fe(OH),

Altération de la qualité de I'acide
paranitrobenzoique

Pendant la phase finale de la réaction le
milieu réactionnel est porté puis maintenu
a 100 °C, si cette température est dépas-
sée, les sulfates forment avec les ions
chrome une épaisse mousse qui risque de
provoquer le débordement du réacteur et
d'altérer le produit de la réaction. Il faut
également noter que si le systtme d'agita-
tion est défaillant, il se forme une cro(te
de paranitrotoluéne dans le réacteur et le
rendement chute considérablement.

I est donc nécessaire de tenir compte, lors de la
mise en ceuvre du procédé, du risque d’accidents
éventuels pouvant entrainer de graves conséquences
pour le personnel, le matériel et I’environnement. La
réalisation de cette réaction sur le pilote demande
une étude approfondie de faisabilité, ce qui permet-
tra d’éviter tout incident ou, au pire des cas, de les
controler.

1.1.2. Etude de faisabilité de la réac-
tion dans le réacteur pilote

mm Pour simplifier I'introduction du para-
nitrotoluéne dans le réacteur, il a été solu-
bilisé dans un solvant adéquat : I'acide sul-
furique. En effet, le paranitrotoluéne est
insoluble dans I'eau, mais soluble dans les
solvants tels que I'ethanol, le benzéne,
I'éther, le chloroforme et I'acétone. Aucun
de ces solvants n'a pour autant été retenu
car ils peuvent réagir violemment en par-
ticulier avec le CrO5. Par ailleurs, les diffé-
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rents essais ont montré que le paranitroto-
luéne est suffisamment soluble dans I'aci-
de sulfurique. Le choix de l'acide sulfu-
rique comme solvant nous a permis d’'une
part, d’éviter les inconvénients précédents
et, d'autre part, de réduire le colt des réac-
tifs car, I'acide joue dans ce cas un double
role : réactif et solvant. Cependant la dis-
solution du paranitrotoluéne dans l'acide
sulfurique devra se faire avec de grandes
précautions car ce mélange peut exploser
si la température dépasse 60 °C [6].

mm En outre, pour une meilleure extrapo-
lation du procédé, il est nécessaire de
déterminer les paramétres thermodyna-
miques et cinétiques de la réaction.

Pour cela, nous avons utilisé un réacteur
calorimétriqgue automatisé [7] : le RC1
(commercialisé par la société Mettler
Toledo). Il s'agit d'un réacteur a double
enveloppe de 2L congu spécialement pour
la détermination automatique de certains
parametres thermodynamiques tels que la
chaleur spécifique, la chaleur de réaction,
le flux d'énergie, la viscosité,...

Des essais (avec 0,67 mole de parani-
trotoluéne) réalisés, en mode manuel,
dans de petits réacteurs de laboratoire et,
en mode automatique, avec le réacteur
RC1, nous ont permis de déterminer les
parametres suivants :

- chaleur spécifique du milieu réactionnel

Cp = 3000JkglKl
- enthalpie de la réaction
AH = -220 kl. moll
- énergie d’activation
E = 70 klmol1
- constante cinétique
, . 110
k = 7,110 " RT

Les calculs montrent que 'augmentation
de la température, en marche adiabatique,
est d'environ 75 °C pour 4 moles de para-
nitrotoluéne. Cette augmentation ayant lieu
pendant la phase d’exothermie, la tempéra-
ture du réacteur peut alors s'élever jusqua
150 °C, cette valeur correspond a la tempé-
rature maximale supportée par le verre
constituant le réacteur. Le systéme de refroi-
dissement étant actuellement insuffisant
pour évacuer I'énergie, le risque d’emballe-
ment serait donc inévitable. Pour éviter ce
type d'incident incontrdlable, nous fixons a
3 moles la quantité maximale de paranitro-
toluéne qui sera utilisée pour une synthése
donnée dans le réacteur (les autres réactifs
étant au moins dans les proportions stoe-
chiométriques de la réaction).
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1.2. L’installation pilote

Ce pilote a été congu pour répondre
aux besoins et exigences de la chimie fine,
afin de pouvoir réaliser des syntheses en
semi-continu.

Il a été déja décrit de facon détaillée
dans des articles antérieurs [1], [2], [3].

Comme toute installation automatisée,
l'installation pilote est constituée de deux
grandes parties : la partie opérative et la
partie commande.

1.2.1. Présentation de la partie opé-
rative du pilote

La partie opérative est construite autour
d’un réacteur en verre de 20 L et permet la
réalisation des opérations unitaires sui-
vantes (fig. 2) :

- charge du réacteur en réactifs et sol-
vants

- distillation et condensation

- production, transport et échange
d'énergie

- mélange et réaction

- récupération de produits et distillats,

- mise sous vide,

- mesures des paramétres : tempéra-
tures, pressions, pH, volumes, et masse.

A l'exception de la charpente métal-
lique, des actionneurs et des capteurs, tout
le reste du matériel constituant la partie
opérative est en verre. Ce matériau de
moindre co(t résiste bien a I'agression de
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la plupart des produits chimiques.

Pour des raisons de sécurité liées au
matériel, les capteurs installés sont des
capteurs doubles et les actionneurs sont
pneumatiques ou alors antidéflagrants.

Cette installation est munie d'un
ensemble de dispositifs permettant d’assu-
rer des régulations de température (du
milieu réactionnel et de la double enve-
loppe), de pression (dans le réacteur) et
de pH (du milieu réactionnel).

La partie opérative fonctionne normale-
ment a des températures inférieures a
120 °C et des pressions inférieures ou
égales a la pression atmosphérique.

1.2.2. La partie commande

La partie commande permet d'assurer
au niveau du pilote les fonctions sui-
vantes :

- Automatisme

- Régulation

- Supervision du procéde.

Initialement [1], la partie commande
était centralisée autour d'un calculateur
industriel (le Macsym120), puis nous
avons, dans une étude ultérieure [3], enta-
mé la décentralisation de cette commande.
Dans cette architecture intermédiaire,
semi-décentralisée, la régulation est assu-
rée par un régulateur PID, 'ACTIMAT
C8002 (Controle Bailey) et le reste des
fonctions est assuré normalement par le
Macsym 120 comme précédemment.

Envoi de solvants

[Distillation ! E:ondensation'—}' M'SﬁSgUSJ

4|

Envoi de réactifs

de
calories

Chauffage

v

e (P Réaction w

Echange

Récupération
de distillat

i

Transport
de calories

Refroidissement

A4

Récupération
de produits

Hg. 2. Schéma fonctionnel de
la partie opérative du pilote
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1.3. La régulation de la tempéra-
ture

A cause de I'exothermie de la réaction et
de la nécessité de maintenir la températu-
re du milieu réactionnel & 100°C a la fin de
la réaction, nous nous sommes particulie-
rement intéressés a 'amélioration du sys-
teme de régulation de température du
pilote.

Le probléme principal est alors de choi-
sir un systtme de régulation adapté au
pilote. Plusieurs approches ont été abor-
dées dans cette phase d'étude a savoir :

- réaliser un algorithme de régulation
spécifique a la réaction support,

- ou alors mettre en ceuvre un algorith-
me général et robuste qui puisse s'adapter
a n'importe quelle réaction.

Dans la premiéere approche, il faudrait
passer par un modéle de connaissance du
systeme {pilote+réaction} pour réaliser un
correcteur qui tienne compte effective-
ment de I'évolution de la réaction. La diffi-
culté principale est liée ici a la réalisation
des modeéles. En effet, nous disposons de
trés peu de connaissances sur le réacteur
et la réaction.

La deuxieme approche est plus polyva-
lente, car elle permet de commander n’'im-
porte quelle réaction. C'est dans ce cadre
gue nous avons essayé d'utiliser une régu-
lation PID avec une méthode de réglage la
plus rationnelle possible.

Nous avons choisi d'abord d’expliquer,
(§ 1.3.1 et 1.3.2 ci-dessous), les méthodes
utilisées pour la mise au point du correc-
teur PID de la température du réacteur.
Puis dans la derniére section (§ 1.3.3),
nous présentons les résultats obtenus sur
le pilote, par application des méthodes
décrites précédemment.

1.3.1. Identification du procédé

Nous avons effectué plusieurs essais
d’excitations (échelons de 10 % et 15 %,
voir tableau 1) pour lidentification des
échanges thermiques au niveau du réac-
teur. Les réponses indicielles de la tempé-
rature du réacteur montrent que le syste-
me a réguler est du second ordre sur pra-
tiguement I'ensemble du domaine de tem-
pérature.

Les deux méthodes d'identification utili-
sées pour déterminer le modele de la tem-
pérature du réacteur sont le modele de
Broida et le modele de Strejc

Tangente au point d'inflexioll
>

Le modéle de Broida [8]

On assimile la réponse indicielle (fig. 3)
a une réponse du premier ordre avec
retard, dont la fonction de transfert est :

G .e-T.p
= - 1
H(p) 1+06p @

G,, T et O représentent respectivement le
gain, la constante de temps et le retard
pur.

On rappelle que ces paramétres sont
calculés par les formules suivantes ou les
valeurs de t; et t, sont obtenues graphi-
guement.

0= 5,5 (tz - tl)

T= 2,8 tl - 1,8 tz

et

AMesure o)

AEchelon

Le modele de Strejc [8]

La fonction de transfert du procédé est
du type :
G
H(p) = °
(1+1p) (L+T12p)
_ bo ©)
l+ay.p +a2.p2

avec a; = Ty + Ty, 8 = Tq.Ty, et G4 = by
ou T4 et T, sont les constantes du procédé
(fig. 4).

Echelon

——

Réponse indicielle

vy~

As AS

Sf b Echelon Sf
RS Réponse indicielle
0,40.Sf
0,28.Sf

t
So j > So
t = 0 tt t= 0
«

T 0

Fig. 3. Identification par la méthode de Broida

Fig. 4. Identification par la méthode de Strejc
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1.3.2. Identification du correcteur

Le régulateur utilisé, I'Actimat C8002
dispose d'un algorithme de correction PID
a structure parallele (coefficients indépen-
dants) dont la fonction de transfert peut
s'écrire :

1

H = Gg + — + Ty

c(p) ct g, tTep @

Les coefficients Gr, Ti, Td du correcteur
(régulateur) représentent respectivement
le gain, le temps intégral et le temps déri-
vé ; leurs valeurs sont déterminées a par-
tir des constantes du procédé Gs, 6 et T ou
T, et Tp.

@ Calcul des paramétres du PID par la méthode
de Broida.

Pour un correcteur PID paralléle les
parameétres sont calculés par les formules
suivantes :

Gr Ti Td

0356 ®)
‘Gs

6t+04| Gs1
12Gs 0,75

@ Calcul des paramétres PID en boucle fermée.

Lors d'une régulation, on souhaite en
général obtenir, en boucle fermée, des
performances précises liées, entre autres,
aux temps de montée (Ty; OU tyay) OU de
stabilisation (T;) et au pourcentage du
dépassement maximal (Dy,) par rapport &
la consigne (fig. 5).

Les performances souhaitées en boucle
fermée (tyax OU tp et DM) peuvent étre
exprimées comme étant la réponse d'un
systeme normalisé du 2¢ ordre.

Wo? (6)

Her (p) = 5
wo? +2.0.6xo.p +p

Clest la fonction de transfert de ce que I'on
souhaite obtenir comme réponse (en boucle
fermée) en régulation du procédé avec uy, la
pulsation propre (exprimée en radian par
seconde) et C le coefficient d’amortissement
(sans unité) de la régulation.

Les valeurs de ces constantes se dédui-
sent [10] des performances tyq (€Xprimé
en seconde) et DM (exprimé en %) en uti-
lisant les relations (7) et (8) :

| 2
| Opm [

g
(- |0tk

r—— Y
2 DM
|+ Bnge

oot
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| A
1 DM
L \ AN L
\ / V.l o~
0,9 \/ NS
0,4+
0
t™M tmax tF

Fig. 5. Performances (rapidité et stabilité) d*une boucle fermée de régulation

W, = S L S— ®)

tMax-ﬁ

Connaissant les fonctions de transfert :

- du procédé (bo, a; et ay)

- et celle souhaitée en boucle fermée de
régulation (C et wy),

on peut en déduire les parametres PID
du correcteur (G, T et Ty) qui permettent
d’obtenir en régulation les performances
souhaitées en terme de dépassement
maximum et de temps de montée de la
mesure.

En tenant compte de la structure de la

boucle fermée (fig. 6), les calculs mon-
trent que, pour un correcteur PID paralle-
le, les coefficients sont donnés par les
relations (9) (10) et (11) :

Ti=— 9

Td = - (10)

- (11)

Procédé |y

A 4

Y

(bo, al, a2)

c + P.1.D.
**O—’ (Gr, Ti, Td)

«—— Hegrpp————>

Fig. 6. Boucle fermée de régulation PID
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1.3.3. Réalisation du correcteur PI1D
de la température du réacteur

Les essais d'identification (tableau )
montrent que le réacteur n'est pas linéaire.

La régulation a gains préprogrammés
permet de remédier partiellement a ce
probléme de non-linéarité.

Nous avons donc réalisé cing modéles
du procédé qui couvrent toute la gamme
de température du réacteur. Chaque
modéle permet de gérer convenablement
la régulation au voisinage du point de
fonctionnement dans lequel ce modele a
été déterminé. Les résultats d'identification
de la température Tr sont répertoriés dans
le tableau 1.

Nous souhaitons déterminer pour le
pilote, un correcteur capable d’at-
teindre les performances suivantes
en boucle fermée :

- un faible dépassement (<5%)

- un temps de montée minimum.

L'étude du tableau montre que :

- le gain diminue de 86 % a 32 %
lorsque la température augmente,

- le retard pur a une faible valeur (t ou
T4) par rapport a la constante de temps (6
ou Tp).

Limites du correcteur PID calculé par
la méthode de Broida.

Les résultats obtenus en régulation par
le correcteur PID calculé a partir des for-
mules (5) n'ont pas été satisfaisants.

En effet, on a remarqué que pendant la
régulation le dépassement était trés impor-
tant (40 % < DM < 120 %) pour des temps
de montée de 'ordre de 10 a 30 min et des
temps d'établissement trés longs, par
exemple fig. 7.

Pour améliorer cette régulation nous
avons utilisé deux techniques.

1 - Dans un premier temps, les para-
meétres de régulation ont été optimisés en
utilisant un logiciel de simulation [11] ;

2 - Puis dans un second temps, a cause
de la grande inertie surtout lors du refroi-
dissement du réacteur, nous avons déve-

Tr(°C)

454

Consigne =43.2°C

Ti=14 min
42 Td=32min
Xp = 20>
4T
40 t t + + t t t t d
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
t(min)

Fig. 7. Régulation de température avec les parametres P 1D initiaux

loppé un systeme de régulation en casca-
de entre la double enveloppe et le milieu
réactionnel.

Ces deux améliorations ont permis de
ramener le dépassement a des valeurs
comprises entre 20 % (au lieu de 40 %) et
50 % (au lieu de 120 %) avec des temps de
montée inférieurs & 20 min. Ces résultats
restent malgré tout loin des performances
souhaitées et mettent en évidence la diffi-
culté d'obtenir un bon correcteur PID du
pilote en utilisant lidentification par la
méthode de Broida.

Correcteur PID mis au point sur le
pilote.

Le correcteur obtenu par I'utilisation de
la méthode du choix des performances en
boucle fermée a donné de meilleurs résul-
tats : le dépassement maximum est plus
faible (DM < 50 %) et le temps d’établisse-
ment de l'ordre de 30 a 40 min.

L'optimisation des paramétres PID nous
a permis d’atteindre les performances sou-
haitées en boucle fermée de régulation.
En effet, le temps de stabilisation ou d'éta-
blissement est compris entre 5 et 20 min et
les dépassements inférieurs a 4 %. Ces
résultats sont donc trés satisfaisants

IDENTIFICATION DU PROCEDE
Procédé Broida Strejc
Essais Tryin  Trmax AT Echelon  t; t 6 T Gg T T,
(°C) (°C) (°C) (%) (min)  (min) (mMin) (min) (%) (min) (mMin)
er 23,4 45 21,6 10 38 52 77,0 12,8 86 55 110
2 45 60 15 10 35,5 455 55 17,5 60 5 95
3e 60 73 13 10 28,5 41 68,6 6 52 5 85
4e 73 83 10 10 30 415 63,6 9,3 40 6 51
5

5¢ 83 95 12 15 30

42 66 8,4 32 80

(autour d'un point de fonctionnement)
pour un procédé de grande inertie et non
linéaire. Ainsi, en régime stationnaire, le
correcteur permet de ramener rapidement
(de 5 a 10 min) la mesure au niveau de la
consigne lors des perturbations (par ajout
modéré d'eau froide ou d’eau chaude par
exemple) du milieu réactionnel.

En tenant compte de la non-linéarité du
procédé, nous avons réalisé au sein du
régulateur multiboucles (I'Actimat C8002)
quatre algorithmes PID avec des para-
meétres différents. Ces paramétres sont
ceux qui ont été obtenus pour assurer une
régulation optimale dans un intervalle de
température donné (tableau ).

En fonction de la valeur de la tempéra-
ture du réacteur (T,) et de la consigne de
régulation (C), un systéme pré-programmé
sélectionne [l'algorithme PID muni des
paramétres optimaux afin de commander
les actionneurs de régulation (fig. 8).

On obtient ainsi un systeme de régula-
tion PID semi-adaptatif et pré-réglé sur dif-
férents points de fonctionnement. Cet
ensemble nous permet de réaliser une trés
bonne régulation sur toute I'échelle de
température et d'augmenter la robustesse
du régulateur Actimat C8002.

PARAMETRES OPTIMISES DU PID
AT Ti Td  Xp=100/G,
(°C) (min) (min)

25-45 40 0 3
45-60 35 10 3
60-75 30 20 3
75-105 18 25 2
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2.Etudes de securite et
mesures correctives

L’amélioration de la sécurité du pilote et
de la fiabilitt du procédé nécessite au
préalable la détermination rigoureuse de
'ensemble des risques liés aux différents
organes constituant le pilote (réaction, ins-
tallation et automatismes).

L'utilisation des méthodes d’analyse de
risques et de slreté de fonctionnement
permettent, en effet, de réaliser cette étape
de facon structurée et sire. Ces méthodes
consistent pratiquement toutes, a étudier
le fonctionnement et le dysfonctionne-
ment d'un organe du procéde, et ensuite,
d’en déduire les causes et les occurrences
correspondantes en vue d'apporter des
corrections ou de prévoir des dispositifs
de mise en sécurité lors de l'apparition
d’un défaut.

Nous avons utilisé trois méthodes
complémentaires :

o AMDEC [13] : Analyse des Modes de
Défaillance de leurs Effets et de leurs
Criticités. Cette méthode consiste & consi-
dérer un matériel ou une fonction a réali-
ser, de simuler un défaut, d’en déduire les
causes, les effets... puis d'évaluer la pro-
babilité d’apparition de ce défaut et enfin
d’estimer le niveau de criticité.

Les défauts ayant un niveau de criticité
élevé sont considérés comme inaccep-
tables et doivent étre évités ou corrigés
lors de leur apparition.

¢ HAZOP : Hazard And Operability
Study. La méthode HAZOP permet d'ana-
lyser les dérives des paramétres associés
aux fluides (pression, débit, températu-
re,...) d’en déterminer les conséquences et
de définir des mesures correctives amélio-
rant le niveau de sécurité du systéme.

o Arbre de défaillances. Le principe de
cette méthode consiste & partir de I'événe-
ment indésirable et, par déduction, a cher-
cher les causes immeédiates produisant cet
événement. On considére ensuite ces nou-
veaux événements comme des effets dont
on cherche les causes et ainsi de suite...
On remonte ainsi de proche en proche
jusqu'a un niveau de détail considéré
comme suffisant. Cette recherche aboutit a
la construction d'un arbre des causes ou
arbre des défauts.

Cahiers de notes documentaires -

Notre objectif principal

Apporter au pilote (partie opérative,
partie commande et mode opératoire) une
structure permettant de pouvoir y réaliser
tout type de réaction avec tout type de
produit en phase liquide sans incident
notable pouvant affecter le personnel, le
matériel et la qualité des produits.

2.1. Analyse de la réaction et du
pilote

Avant d'effectuer cette étude de sécuri-
té, nous avons établi rigoureusement une
bibliotheque de I'ensemble des défauts ou
incidents susceptibles de se produire lors
de la réaction. Nous avons pour cela utili-
sé la méthode d'analyse AMDEC.

L'analyse des différentes étapes de la
réaction a conduit & la détermination et a
la caractérisation des principaux défauts
qui peuvent entrainer éventuellement un
emballement de la réaction, une pollution,
une surpression ou alors une altération de
la qualité du produit synthétisé.

L’ensemble des renseignements fournis
par les tableaux AMDEC constitue une
base de connaissance treés importante pour
la réalisation d’études supplémentaires.

En ce qui concerne les risques a critici-
té élevée (rupture du réacteur ou emballe-
ment par exemple), nous avons défini
pour I'ensemble pilote I'événement indési-
rable suivant :

« Libération fortuite de produit a I'extérieur
du réacteur et des conduites. »

Hygiéne et sécurité du travail - N° 171, 2¢ trimestre 1998

Méme lorsqu’un défaut apparait, il ne
faut pas que I'événement indésirable se
produise; or, une dérive anormale de tem-
pérature ou de pression peut, par exem-
ple, conduire a la réalisation de cet événe-
ment.

Pour connaitre au mieux les consé-
guences possibles de ces dérives nous
avons réalisé une étude HAZOP du pilo-
te.

Quelle que soit la défaillance du syste-
me nous avons voulu concevoir le pilote
de telle sorte que le concours simultané de
deux ou de plusieurs causes soit indispen-
sable pour qu’un accident puisse survenir.
Chaque sous systéme peut étre comman-
dé par au moins deux organes du pilote,
on parle dans ce cas de redondance.

Pour vérifier le niveau de redondance
(coupes minimales) de chaque sous-syste-
me du pilote, nous avons complété I'étu-
de HAZOP par la construction de l'arbre
de défaillance du systeme afin de faire
apparaitre les coupes minimales condui-
sant a I'événement indésirable.

Une étude compléte a été réalisée sur
l'installation entiére et a permis d’apporter
plus de 40 mesures correctives (installation
de vannes de fin de course, d'une sonde
de pH, de vannes manuelles secon-
daires...) [15] qui ont pour objet de rame-
ner au moins & deux l'ordre de la redon-
dance des éléments de la partie opérative
du pilote.

25-45°C
PID 1

‘ 4560°C
PID 2
‘ 60-75°C %

Actimat C8002

‘ 75-110°C
PID 4 -

Hg. 8. Structure
du systeme
autoreglant des
PID de
I’Actimat

Vers I'actionneur
de régulation

Organe de sélection du PID,
commandé

- la température du réacteur Tr,
- lavaleur de la consigne C
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2.2. Analyse de la partie com-
mande du pilote

2.2.1. Etude de sécurité et choix
d’une nouvelle architecture de com-
mande

L'analyse de larchitecture de comman-
de initiale du pilote a été également com-
plétée par une étude de sOreté de fonc-
tionnement avec la méthode de I'arbre de
deéfaillance.

L’événement indésirable, défini pour la
partie commande, est :

« La perte de la gestion de la commande automa-
tisée ou manuelle du procédg. »

Les mesures correctives apportées a
l'ancienne architecture, ont été orientées
dans le sens du partage des différentes
taches (charge de solvants ou de réactifs,
régulations supervision et mise en sécuri-
té) entre plusieurs organes de com-
mandes, mieux adaptés et plus perfor-
mants (automates, régulateurs et calcula-
teurs de supervision). On se ramene alors
a un probleme de choix de matériel et de
gestion de ce matériel par un réseau.

Ainsi, il a été mis au point sur le pilote,
une architecture de commande non cen-
tralisée.

Le matériel assurant cette commande
non centralisée est constitué :

- d'un automate programmable indus-
triel le SLC500/02 de chez Allen Bradley ;

- d'un automate a structure informa-
tique, le MICROLAB M180 de la société
Microlab ;

- d’un régulateur-contréleur de procédé,
FACTIMAT C8002 de la société Bailey
Sereg.

- d’'un superviseur PROCIM commercia-
lisé par la société Process Industry.

L’ensemble de ce matériel permet d’as-
surer les fonctions de gestion de la réac-
tion, de régulation, de supervision et de
mise en sécurité du réacteur.

L'architecture de commande du pilote a
été structurée en trois niveaux (fig. 9) :

niveau 0 constitué des capteurs/transmet-
teurs, des actionneurs et des modules
TMA (ce sont les modules d’acquisition de
données du superviseur);

niveau 1 constitué du régulateur et des
deux automates;

niveau 2 constitué du calculateur supervi-
seur.

Il s'agit d'une architecture distribuée et
hiérarchisée a cause des communications
iso-niveaux qui assurent le dialogue entre
les divers organes de commande.

Nous avons développé autour de l'ar-
chitecture distribuée, une redondance
séquentielle a commutation entre les deux
automates programmables et le régulateur.

L'organisation de cette redondance est
telle que le superviseur sert d'organe prin-
cipal de commutation. La fiabilité du sys-
teme dépend donc entierement du micro-
ordinateur ; pour minimiser les risques,
nous avons utilisé les automates eux-
mémes comme organes secondaires de
commutation. En effet, ils se testent
mutuellement et se substituent I'un l'autre
lorsqu'un défaut apparait.

4 N ) Fig. 9. Architecture
N distribuée de la
| commande du pilote
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2.2.2. Gestion de la communication
entre les organes de commande - Le
réseau de communication mis en
oceuvre

Pour contourner lincompatibilité des
protocoles de communication numériques
du matériel utilisé, nous avons centré le
dialogue des organes de commandes
autour du superviseur comme l'indique la
figure 10.

Le micro-ordinateur peut consulter a
tout moment I'état de fonctionnement de
chaqgue organe (lecture du status des auto-
mates et du régulateur). Chaque organe
peut aussi interroger (par deux sorties
TOR, que l'on appellera sorties-question)
de facon périodique les deux autres et
attendre le retour d'une réponse (par deux
entrées TOR ou entrées-réponse).

Chaqgue organe de commande est donc
lié, d'une part, aux deux autres par l'inter-
médiaire de deux entrées et deux sorties
logiques et, d'autre part, a I'ordinateur.

L'objectif principal de cette communica-
tion est I'échange de données entre les
organes de commande avec pour but
d'une part, de détecter les défauts de fonc-
tionnement de I'un des organes de com-
mande et, d'autre part, d'assurer la conti-
nuité du procédé.

Tout au long du procédé, le micro-ordi-
nateur constituera la mémoire du déroule-
ment du procédé (historique, gestion
imprimante, etc.) et c'est aussi lui (s'il n’est
pas défaillant) qui ordonnera a un organe
de commande donné de remplacer un
autre.

La décision de remplacement est prise
par un organe donné :

- s'il détecte lui méme la défaillance d'un
autre,

- et s’il recoit la confirmation de la
défaillance par le micro-ordinateur ;

- ou alors s'il détecte deux fois de suite
la défaillance du méme organe de com-
mande.

Le travail étant partagé, chaque organe
geére ses taches prioritaires y compris les
taches de sécurité. Mais, lorsqu’'un organe
de commande détecte la défaillance d'un
autre, il active la tache de reprise du
déroulement du procédé.

Lors des essais de simulation a I'eau, des
défauts ont été volontairement provoqués.
On remarque alors que lorsque l'un des
automates ou le régulateur «tombe en
panne», tous les autres organes détectent
le défaut et :

- lorsque le superviseur est en marche
normale, il désigne l'organe de redondan-
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TOR

Allen Bradley
SLC 500

Modbus

SL03
TOR

Microlab
M180

ELO3 SL 04

Modbus

Actimat
C8002

SL 13

TOR

EL : Entrée Logique (réception de réponse)
SL : Sortie L ogique (émission de question)

Fig. 10. Schéma de liaisons physiques entre les organes de commande

ce prévu. La reprise se fait sans difficulté
avec un temps d'attente variant entre 3
secondes et 30 secondes.

- lorsque le superviseur est défaillant, le
temps nécessaire a la reprise du procédé
devient long car, les organes de comman-
de doivent attendre environ une minute la
décision de reprise qui doit étre envoyée
par le superviseur. Si, aprés cette minute
aucune décision n'est recue du supervi-
seur, les organes de commande réactivent
leur question et attendent encore 10
secondes. Si I'organe jugé « défaillant » pré-
cédemment répond dans ce délai, aucune
procédure de reprise n'est déclenchée. Par
contre si aucune réponse n'est recue, l'or-
gane de redondance est choisi selon le
cas :

o si c'est le Microlab qui est défaillant c'est
I'Allen Bradley qui est chargé de la repri-
se,

o si c'est I'Allen Bradley qui est défaillant,
le Microlab assure la reprise,

o si c'est I'Actimat, I'Allen Bradley assure la
reprise.

Le temps d'attente de la reprise peut
atteindre exceptionnellement 2 min! Mais
notons que la sécurité est entierement
assurée sur le pilote pendant ce temps,
donc le seul inconvénient est le retard
observé. Ce retard reste cependant mini-
me comparé a la durée totale de la réac-
tion.

La réalisation de la réaction dans le pilo-
te nous a donné des résultats satisfaisants
malgré des incidents provoqués volontaire-
ment sur le matériel. Le rendement obtenu
est de 98 % en produit brut. Aprés plusieurs
recristallisations manuelles de I'acide para-
nitrobenzoique brut, le rendement mini-
mum obtenu est de 80 % en produit pur.
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Conclusion

La finalité de cette étude est d'assurer au
pilote, d'une part, une polyvalence totale
au niveau des réactions susceptibles d'y
étre effectuées et, d'autre part, un niveau
de sécurité convenable permettant de
parer aux défauts ou aux incidents des
parties opérative et commande. Les objec-
tifs correspondant a cette finalité sont
énoncés ci-dessous :

- pouvoir réaliser tout type de réactions
en phase liquide avec tout produit ;

- @viter toute libération fortuite de pro-
duits du pilote vers I'extérieur ;

- éviter que le défaut d'un seul matériel
ne puisse entrainer la perte de la gestion
du procédé.

Pour atteindre ces obijectifs, nous avons
réalisé une étude de sécurité en effectuant
une analyse de risques sur I'ensemble du
pilote. Pour cela, on a utilisé les méthodes
AMDEC et arbre de défaillances qui sont
des outils d'études de sdreté de fonction-
nement.

Cette étude de risque nous a permis
d’apporter des modifications sur la partie
opérative en procédant a [installation
d’'une soupape de slreté, d'une électrode
de pH, de vannes manuelles, de fins de
courses,... En ce qui concerne la comman-
de automatisée du pilote, I'étude de sécu-
rité nous conduit :

- & la substitution du matériel initiale-
ment présent par un ensemble de matériel
mieux adapté a nos objectifs (deux auto-
mates, un régulateur, un superviseur,...)

- a effectuer une analyse par des tech-
niques appropriées des différentes archi-
tectures de commande que nous pouvons

faire avec ce type de matériel et de choisir
l'architecture optimale qui nous permet
d"avoir une redondance totale sur la com-
mande du procédé. En effet, une architec-
ture de commande distribuée et a redon-
dance séquentielle a été retenue. Ceci
nous a conduit a procéder a la mise en
oeuvre d'un réseau local de communica-
tion pour faciliter les échanges d'informa-
tions entre les différentes parties du pilote.

Cette architecture assure une redondan-
ce totale de la commande et s'adapte faci-
lement aux changements de modes opé-
ratoires sans que l'utilisateur soit obligé de
réécrire tous les programmes.

La régulation de température a été par-
ticulierement améliorée afin d'éviter tout
emballement de la réaction dans le pilote.

Pour valider cette architecture de com-
mande, la réaction de synthése de l'acide
paranitrobenzoique par oxydation sulfo-
chromique du nitrotoluéne a été réalisée
sur le pilote. Cette réaction étant exother-
mique et présentant des risques Spéci-
fiques & la chimie, on a procédé d'abord a
la détermination des ses paramétres ther-
modynamiques. En fonction de ces don-
nées on a ensuite effectué une étude de
faisabilité¢ de la réaction dans le pilote.
Nous avons été conduits a la réalisation de
sous programmes de sécurité afin d'éviter,
ou de maitriser, tout incident associé au
déroulement de la réaction. Une fois que
la réaction est terminée, les eaux rési-
duelles chromatées sont enrichies et recy-
clées a partir d'une certaine concentration
en chrome VI ou alors réduites en chrome
[l avant d'étre précipitées en hydroxyde
de chrome. Ceci permet de réduire consi-
dérablement la consommation de réactifs
et la pollution due a I'élimination directe

des eaux résiduelles. Les résultats obtenus
avec les différents essais ont été tres satis-
faisants.

Avec ce nouvel outil nous disposons
d’une architecture de commande optima-
le, évolutive et facile a utiliser. Cette archi-
tecture peut s'adapter facilement a tout
mode opératoire et permet d'assurer une
gestion sdre de l'automatisme, des régula-
tions et de la sécurité du personnel et du
matériel.
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