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Présentation de I'entreprise

CEVITAL SPA

CEVITAL SPA, compte parmi les entreprises Algériemrgui ont vu le jour dés

I'entrée de notre pays en économie du marchéaedté crée par des fonds privés en 1998.

CEVITAL SPA contribue largement au développement’iddustrie agroalimentaire
national, elle vise a satisfaire le marché natiata exporter le surplus en offrant une large

gamme de produit de qualités.

Présentation de I'unité d’eau minérale « LALLA KHEDIDJA » :

L'unité d’eau minérale « LALLA KHEDIDJA» du group€EVITAL SPA située au
pied du mont Djurdjura dans la commune d’AGOUNI GRHRANE, a environ 35 Km au
sud-ouest du chef lieu de la wilaya de TIZI OUZQdujse son eau de source THINZER
située au flan du mont KOURIET.

L’eau de LALLA KHEDIDJA prend son origine au pllswut sommet du Djurdjura,
pour parler de ses caractéristiques, il s'agit d'@au oligominérale non gazeuse, riche en
minéraux essentielles a la vie, réputée pour saréé§y et sa pureté. Cest une eau de
montagne dont le parcours géologique est protégérecdoute pollution. Elle est ainsi
directement embouteillée sans subir aucun traiteést@émique. En Juillet 2007 la célebre eau

minérale prend sa place sur le marché.
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Depuis sa mise au point, le polyéthylene téréptea(@ET) est devenu un des
polyméres les plus industrialisés. Son aptitudétadge et ses bonnes propriétés électriques,
chimiques et physiques en ont fait un polyméresfodnt utilisé par les industries du film, des

fibres et de I'emballage

Les procédés utilisés pour la mis en forme degdiltes sont I'extrusion-soufflage,
l'injection soufflage, le soufflage avec bi-orietita, etc. Le procédé d’injection soufflage est
constitué de deux étapes. Dans un premier tempsprégferme, de quelques millimétres
d’épaisseur et d'une dizaine de centimetres deulemg est réalisée par injection apres un
séchage rigoureux de la matiere (pour éviter thwtirolyse lors de la mise en ceuvre). Le
corps de la préforme est, quant a lui, dimensiggoné guider I'étape de soufflage ultérieure,

les conditions d’injection sont choisies pour causele matériau dans un état amorphe.

La préforme est ensuite refroidie completement al@aformage de la bouteille. La
seconde étape déebute donc par le chauffage, daiesiumfra rouge, du corps de la préforme
au dessus de la transition vitreuse du polyméres reai dessous de sa température de
cristallisation, soit entre 90 °C et 115 °C.

Suite & des doléances de l'unité de conditionnentéatu minérale LALLA
KHEDIDJA sur les différentes anomalies rencontiées de [linjection des préforme, des
défauts apparaissent sur celles-ci, ce qui provtgiéclatement des bouteilles au cours du
processus de soufflage de ces préformes.

Ce mémoire a pour objectif, de définir ces anorsatie de cibler toutes les causes

provoquant ces défauts et d’apporter les solutniggjuates.
Parmi ces défauts on peut citer :

* pieces incomplétes ;

* poids de piece non conforme : bulles, retassdiggnsions non conformes ;
« déformation des pieces par rapport aux cétes duemacart dimensionnel ;
» défauts de surface : retassures, bavures, aspect ;

e br0lure des pieces ;

Nous représentant ici les images de quelques @afancontrés a CEVITAL :
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Bulle d’air corps étranger

Préforme brulée Matiére brulée

Les infondus cristallisatidn point d’injection
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Ce travail a été structuré de la maniére suivante :

La premiere partie: représente une étude biblplgcue suivant deux chapitres

principaux :

>

>

Le premier chapitre s’intéresse aux généralitédesipolyméres, en se basant sur le
polyéthylene téréphtalate (PET) ;

Le deuxieme chapitre, est consacré a I'étude doessus d’injection des préformes,

ainsi que celui d’obtention des bouteilles en PET ;

La deuxieme partie: représentera une étude expetale suivant deux chapitres

principaux :

>

Le troisieme chapitre, présentera le protocole expmtal ainsi que toutes les
techniques expérimentales qui ont été utiliseéesddicaractériser le matériau

Le quatrieme chapitre constitue le corps du mémeiresynthétise les résultats
expérimentaux obtenus. Il regroupe :

Test éclatement,

Les essais physiques,

L’analyse thermique par calorimétrie différentieflebalayage, Différentiel Scanning
Calorimetry (DSC),

La caractérisation chimique a I'aide d’'une spediaipmétrie infrarouge (IR),

La caractérisation morphologique a l'aide d’'un rogmope électronique a balayage
(MEB),

Enfin, les enseignements essentiels tirés de éaite sont résumés dans la conclusion

générale.
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Chapitre I : Généralités sur les polymeres

l. Introduction :

Les polymeres, appelés plus communément "matidéastiques”, sont indissociables
de notre environnement et de notre vie pratiqgesdlsont imposés dans tous les domaines de
nos activités: des objets les plus banals jusqesaagplications techniques sophistiquées, en
passant par leur utilisation dans les produitsgiémne ou alimentaires.

Le plus souvent synthétiques, quelquefois natuisigjoivent cet essor a leur large
gamme de caractéristiques, durs, mous ou élastiquasparents ou opaques, isolants et
guelquefois conducteurs, plus ou moins résistamtscanditions agressives de leur usage,

toujours légers

Les polymeres ont un comportement viscoélastique. dffet, ils démontrent

simultanément des propriétés élastiques et untéaeadasqueux.

hY

Les polymeres fabriqués a partir d'un seul typemdmomeére sont désignés par
homopolymere (exemples : polyéthylene, polystyrér2gs qu'au moins deux types de
monomere participent a la formation des macromddscwn parlera de copolymeres (cas du
styréne-butadiene). La variété des copolymérestrest importante. On distingue deux
grandes catégories de réactions chimiques permdtapréparation des polyméreda
polymérisation en chaine ou polyaddition (pour pical par exemple le polyéthylene, le
polypropyléne, le polystyrene) et la polymérisatipar étapes ou polycondensation (pour

synthétiser par exemple le polyéthylene téréplanlét]
[I.  Quelques généralités:
II.1 Définition des polyméres: [2]

On appelle polymeére une grande molécule constiiégtés fondamentales appelées
monomeres (ou motifs monomeres) reliées par desofhia covalentes. Un monomeére est un

composé constitué de molécules simples pouvantirréagc d’autres monomeres pour
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donner un polymére. Contrairement au polymere, usnamére a une faible masse

moléculaire. Le terme macromolécule est souvehséith la place de polymere.

La polymérisation est la réaction qui, a partir demomeres, forme en les liants des
composés de masse moléculaire plus élevée, lempadg ou macromolécules. Les noyaux
des monomeres sont le plus souvent constituésaiame de carbone (molécules organiques)
ou d’'un atome de silicium (polyméres siliconés). himmopolymére est un polymére qui
comporte des motifs monoméres tous identiques. bjpolgmere est un polymére qui
comporte des motifs monomeres de deux ou plusisartes différentes.

Les polymeres peuvent étre d’origine naturelle b ou végétale) ou d'origine
synthétique. Les macromolécules naturelles sontcésitchoucs, les polysaccharides, le
glycogene, I'ADN, les protéines... Les macromolécugathétiques sont représentées par
exemple par le polyéthylene, le polypropyléne, @Eystyréne, le PVC, le PTFE, les

polyesters, les polycarbonates, les polysiloxaessyolyamides...
[I.2 La cristallinité du polymére dans I'emballage:

Les polyméres semi-cristallins sont constitués d’'phase amorphe et d’'une phase
cristalline (figure 1.1).

Region of high
crystallinity
A~

< ‘/ N
\"‘,
I

Fig. I.1 Structure Semi-cristalline

La phase cristalline est composée par un assembtagenné des chaines
polymériques liees entre elles. Les chaines dehkase amorphe sont plus ou moins
désordonnées et jouent le role de liaison entrectedtallites qui constituent la phase

cristalline.
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La cristallinité réduit la mobilité des chainesdminuant la distance entre les liaisons
des chaines amorphes et des cristallites. En &dfefjstallinité empéche l'accessibilité aux
zones amorphes et allonge le chemin de diffusidastCpour cette raison que la phase
cristalline agit comme une barriere imperméabla diffusion. De plus, des ramifications
dans les chaines du polymére entrainent plus deidéflans les cristallites d’'ou un taux de

cristallinité plus faible et par conséquent, ungraentation de la diffusivité [3].

[1I. Le Polyéthylene Téréphtalate:
[11.1 Définition :

Le PET Polyéthylene Téréphtalate) est une matiére plastique du groupe de
polyesters. Le PET est produit & 100% a partir éuote. Pres de 1,9 kg de pétrole brut
donnent environ 1 kg de PET. Trés léger, il eshssable et recyclable a 100%. Grace a ses
propriétés exceptionnelles, les possibilités dadtion du PET sont pratiguement illimitées.
De ce fait, la croissance du plastique PET, cesiéles années, a atteint des taux incroyables.

La production annuelle mondiale de bouteilles el RiEeint quelques 120 milliards de cols

[4].
[11.2 Historique :

Le PET a été synthétisé en 1941 par British PetnoleLes premiéres productions
industrielles et applications commerciales ont d&budans les années 1950. La FIPAQd
and Drug Administration américaine) l'autorise en 1976 pour le conditionaeindes
boissons Les premiéres souffleuses avec bi-otientpour le PET apparaissent a la fin des
années 1970. Les années 1980 voient le début dsot'ecommercial du PET pour le
conditionnement des boissons, d’abord carbonatéissppur les eaux minérales. Les années
1990 voient le développement de nouvelles apptinatijus de fruits, remplissage a chaud,
flacons plats, biére...). Les cadences maximalessdaffleuses passent de 3 600 bouteilles
par heure en 1980 a plus de 70 000 aujourd’hui [5].
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l11.3 Synthése du PET :

Le PET est un thermoplastique semialtin de la famille des polyesters saturés. |l
est obtenu par polycondensation a partir d’acidéptétalique et d’éthylene glycol. La figure

.2 illustre sa formule chimique [6].

O O

Fig. 1.2 Unité constitutive du polyéthyléne téreghhate (PET)

N

Cette réaction de synthése peut avoir lieu en @lusi étapes selon la longueur
moyenne des chaines recherchées dans les divgigksations. En général, le degré de
polymérisation est compris entre 240 et 300 monemeour le PET utilisé au formage des
bouteilles [7].

Les parameétres de la polymérisation sont déterrtsn@our les caractéristiques
physico-chimiques du polymére. En fonction des iappbns, les criteres de qualité sont
différents. Ainsi, pour un PET dédié aux boutejliestre la masse molaire, sont analysés, par
exemple, la teneur en groupements terminaux caliooeg (COOH), qui rend compte de la
dégradation de la matiere et de sa sensibilitddiblyse, et le taux de diéthylene glycol
(DEG), produit d'une réaction secondaire, reconnourpralentir les cinétiques de
cristallisation. La colorimétrie, soit la luminaneé la couleur du polymeére, fait aussi partie

des contrdles effectués couramment [8].

[11.4 Analyse thermique du PET [2]

Au cours des procédés industriels de transformaigoRET traverse différentes plages
de températures ou des comportements différents sim en évidence par l'analyse
enthalpique différentielle AED Ojfferential Scanning CalorimetryDSC). La figure 1.3
montre un thermogramme DSC d’un échantillon quasirahe prélevé sur une préforme. On

peut y déterminer trois températures représentatiegohénomenes particuliers.
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Au-dessous de Ty, chaines
désordonnées avec
liaisons entre
les noyaux

A IEII-ux d'énergie (mW)

Granulés de PET

Réaction endothermique _—

Montée en
température
(20° C/mn)

INJECTION

Réaction exothermique

-

TieC)

| I | |
Variable selon matiére & fo o e e e e

Ty : température transition vitreuse T : température de cristallisation T : température de fusion

Fig. 1.3 Histoire thermique du PET amorphe au cours de dasformation [2]

Le passage de la phase amorphe d'un état vitrewx #&tat caoutchoutique (et
inversement) correspond a la température de tramsititreuse notee€ly ; cela traduit

I'apparition de premiers mouvements de longs seggachaines.

La température de cristallisatidi correspond au maximum du pic exothermique de

cristallisation

La température de fusioh est la température a laquelle les cristaux org fondu ;

cela correspond au désordre maximal dans la matiere
[11.5 Bi-orientation des polymeres semi-cristallins:

L’effet de I'étirage d’un polymere semi-cristallslans les conditions adéquates est
plus complexe a interpréter que celui d’'un polynarerphe.

A I'état naturel, un polymére semi-cristallin semqmse d’'une phase amorphe dans
laquelle sont dispersées de facon plus ou moiretcaté des zones cristallines (lamelles,

sphérolites...).
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Les lamelles cristallines sont de petites dimerssiate I'ordre de grandeur de la
dizaine de nanomeétres. Les sphérolites sont daststes plus complexes créées lors du

refroidissement du polymére fondu.

Des que la taille et le nombre des sphérolites amgent, la lumiére est diffusée du
fait des variations locales d’indice de réfractidimsi, les polymeéres initialement transparents
a I'état amorphe, deviennent opalescents, puisu@sa@ dominante blanche par effet de
cristallisation sphérolitique.

Dans les polymeres semi-cristallins, I'étirage &oee et favorise la formation de
cristallitesordonnées dans le sens de I'étirage. Ces cristaltiht une taille plus petite et une
structure différente des sphérolites mentionnéscéa@mment (figure 1.4). Ainsi, les
possibilités d’obtenir une structure finale homogén ordonnée sont d’autant plus élevées
gue le plus grand nombre possible de cristalligtsf@mé, orienté et développé dans les

mémes conditions.

C’est ainsi que I'on peut obtenir une bouteillaaxt de cristallinité élevé, et pourtant

transparente. [2]

Déformation

Orientation des chaines

(@) PET amorphe

Déformation 9 %8 TP —

r - ’/
<:I S \\— = Cristallisation

P \ induite par I'étirage

Phase amorphe Cristallites

(5} polymére semi-cristallin

Fig. 1.4 Schéma de I'évolution de la microstructure d’'unypaére semi-cristallin par bi-étirage
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Cela implique que la cristallinité du polymere avBopération d’étirage doit étre la
plus faible possible. La bi-orientation d’'un polyméesemi-cristallin demande donc non
seulement la maitrise des conditions d’étirage cendians le cas des polymeres amorphes,

mais aussi la maitrise des phénoménes de criatadlisthermique.
I11.6 Eléments clefs a l'origine du succés du PET :

Lors de la fabrication d’une bouteille par injectisoufflage, le PET est utilisé dans
son état amorphe. Dans cet état, le PET présenspérité de promouvoir, sous I'action de la
déformation, une phase cristalline induite née 'deehtation moléculaire. Cette phase
cristalline est a l'origine du renforcement considide des propriétés mécaniques de la
bouteille (comme cela a été expliqué dans le papdgr 111.5). L'utilisation du PET a permis
la réalisation de bouteilles 30% plus légeres alies fabriquées a partir de polychlorure de
vinyle (PVC) a résistance mécanique équivalentaudé part, le PET offre une grande
transparence optique. En effet, la taille des amstformés lors de la déformation (quelques
dizaines de nanometres) est suffisamment faible rapport aux longueurs d’ondes du
rayonnement visible pour garantir une bonne traespa de la bouteille. Le PET présente
aussi des propriétés barrieres au,@®s attractives, ce qui a contribué a son susuese

marché du conditionnement des boissons carbon@ges
Le PET orienté convient car il a les qualités soiga:

e Apparence du verre ;

» Solidité / résistance aux chocs ;

« Bonnes propriétés barriéres (5@, et HO) ;
» Conforme aux exigences alimentaires ;

« Economique (faible cojit

[11.7 Domaines d'utilisation du PET :

Le PET s’est d’abord développé dans le domaineegiileé (fils etfibres) et du film
(emballage, arts graphiques, photos, audiwigdocassettes), puis dans les fils industriels
(bandes transporteusesnforts pour pneumatiques, tissus pour sérigragtaujourd’hui, de
plus en plus, dans les corps creux, grace a laiparhaitrise de la cristallisation (cinétique et
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morphologie cristalline) qui permet de concilieartsparence et propriétés thermomécaniques

[7].

Conclusion :

Dans notre travail, nous nous sommes intéressgsomgssus de mise en forme des
bouteilles en PET par injection-soufflage dansue diétudier les différents défauts obtenus
au cours de la realisation des préformes. Danshdgpitte suivant, nous allons décrire le

processus de mise en forme des bouteilles en PEMjpation-soufflage.

11



Chapitre Il

Processus d’injection des préformes en PET

Chapitre II : Processus d’injection des
préformes

l. Introduction :

La transformation des matieres plastiques par tiojeconsiste a remplir les cavités
froides d’'un moule avec de la matiére plastiquéétatl fondu, puis a démouler la piece
obtenue apres refroidissement et solidificatiotedeaatiere plastique.

Dans ce chapitre, nous parlerons du processus edittah des bouteilles d’eau
minérale en PET par injection-soufflage, en se mitasar celui de I'injection des préformes,
voir le procédé utilisé par I'entreprise, et lesgmaetres a respecter au cours de la réalisation

de ces préformes.
Il. Le cycle d'injection :

Le cycle d'injection minimal est décrit sur la frgull.1. Pour réaliser ce cycle, les principales

fonctions d’'une presse a injecter sont [9] :

» L’ouverture et la fermeture du moule ;

* Le verrouillage du moule ;

* L'’injection de la matiere fondue dans le moule ;

* Le maintien de la matiere fondue sous pression @gnsmpreintes ;
» L’¢jection des piéces apres refroidissement ;

+ La fonte de la matiére.

En partant de la matiere plastique sous forme deulgs pour aboutir aux pieces injectées, le

cycle de transformation de la matiere plastiqueselsti décrit sur la figure I1.2.

12
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verrouillage du moule

injection de Ia matiere frondue
Maintien sous pression

Refroidissprmeaent

{ Fermeture et ‘

matiere aqui constitue

Dosage : fusion de la
la prochaineg mouleés
LY

[ Ouverture du moule ]
[ Ejoction des picces J

Fig. 11.1 Le cycle d'injection, aspect produit [9]

!

Injection de la matiére
fondue dans les empreintes

Refroidissement sous
pression dans les empreintes

|
1 |
A
Refroidissement sans Fusion de la matiére
pression dans les empreintes injectée au prochain cycle

A

=

Ejection de la matiere solide
sous forme de piéces injectées
el

Fig. 11.2 Cycle d'injection, aspect matiére [9]
Pour réaliser ce cycle, les fonctions suivantes séoessaires :

* Alimenter la presse en granulés ;
» Faire fondre les granulés ;
e Doser le volume de matiére fondue qui va étre ¢htitodans le moule ;

* Introduire la matiére fondue dans le moule ferméeetouillé ;

13
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» Exercer une pression sur la matiere fondue plaags k& moule ;
» Ajouter de la matiere fondue pour compenser la mitnon de volume lors du
refroidissement ;

* Démouler les pieces.

. Processus d’'obtention des bouteilles en PET :

La fabrication des bouteilles en PET peut étre itlé@n trois étapes : I'injection a
partir des granulés, le moulage de la matiére ferghur obtenir la préforme et le soufflage

de celle-ci.

Les granulés de PET fondus sont injectés dans udenadin d’obtenir une préforme
qui est presque completement amorphe. Dans cedfee,éte polymere est soumis a des

températures supérieures a 280°C.

La préforme est dans un deuxieme temps réchaufféeiptiroduite dans un moule

ayant la forme de la bouteille. Ce moule est rdfraiune température de 11 °C.

My Efiqueteuse
Soutireuse
Presse  [b—
d'injection |fs

Four infra-rouge

Fig. 11.3 lllustration du procédé de mise en fordes bouteilles en PET [10]
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Le soufflage de la bouteille se fait en trois ésape

» Une tige métallique est d’abord introduite danpréforme et pousse le fond (a une
vitesse de I'ordre de 1m/s).

» Une pression d’air de 5 a 9 bar (0,5 a 0,9 MPagmrsuite insufflée dans la préforme
alors que I'étirage continue un instant, puis cesse

» La pression est enfin augmentée a 40 bars (4 MR&)paquer le matériau contre le
moule froid qui refroidit le PET. Cette étape dguant a elle, 4 s.

La préeforme amorphe épaisse est ainsi transforméene bouteille semi-cristalline mince
(300 & 500 mm).

2-FOUR IR

3 - SOUFFLEUSE ||

Module de
chauffage IR

1- ENTREE DES
PREFORMES

Module de |
soufflage

= JO00MG00
i 1
Ll

T

Bi-étirage soufflage

Fig. 11.4 lllustration du procédé de soufflage desiteilles en PET
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Granulés de PET préforme bouteille
Fig. 1.5 Les différents états du polyéthyléne pétalate (PET)

[11.1 Injection des préformes :

La préforme est un simple tube en PET, elle reskembine éprouvette dont le col et
I'obturation ont déja la forme définitive (figuré3). Ces préformes sont facile a transporter

contrairement aux bouteilles.
[11.1.1 Le procédé optimal [5]:

Les granulés de PET sont tres hygroscopiques eeloétre sécher pour pouvoir étre
transformés en préformes.

Les particularités pour l'injection des préformestsles suivant :

e Séchage des granulés cristallisés dans un séchamrsac pendant 4 a 6 h a une
température de 160 & 175 permet d’amendeur taux d’humidité résiduelle & moins
de 25 ppm environ;

» la plastification dans une vis d’extrusion est eampour minimisefe cisaillement et

la stagnation de la matiére ;
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* les presses comportent la plupart du temps un potrahsfert pour séparer les
fonctions plastification et injection (amélioratide la cadence et de la qualité) ;

* Le distributeur de moule a canaux chauds (manifekt) concu pour minimiser la
stagnation de matiere (réduisant ainsi le taux éadéhyde) et équilibrer le
remplissage des empreintes du moule. lls sontue pbuvent avec obturateurs du
point d’injection de chaque cavité ;

* le moule avec robot d’extraction des préformessatvent des dispositifs de post-
refroidissement (tubes de maintien, noyaux...) eérnde poursuivre un

refroidissement maitrisé des préformes en dehormaule et d’augmenter ainsi la

cadence.
Alimentation PET seché
" . oot . Vis avec malaxeur :
Robot d'extraction Distributeur & fonctions plastification
et refroidissement canaux chauds et trangfeit
»  des préformes
1= - Wy gt
=l ’ = _‘“_""'"‘_[— D a““ Ir\‘u-
—g E = G i
- = - s
| =y = = ¥
- = B
I i == o
Bl - — — —
— - - :
——— A \ Pot de transfert :
F ! fonctions dosage,
— injection, maintien
Eg A et décompression

| | 1

Fig. 1.6 Schéma d’'une presse d’injection PET
[11.1.2 Le procédé utilisé par I'entreprise :

Les granulés en PET, stockés dans un silo, somgé&had’humidité. lls doivent
impérativement, aprés dosage et mélange, étre séafid de garantir une qualité de la

préforme.
« L’hydrolyse du PET [3] :

L’hydrolyse du PET consiste en la scission dessdias esters de la chaine du
polymére en présence des molécules d’eau. Chaqumu@de chaine entraine la formation

des groupements terminaux d’acides carboxyliquéagdroxyles.
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o]

i i
”@L_O_CHQhCHQ—O—L@" —_ "@G—OH + “"@’ﬁ_O_CHZ_CHZ‘OH
} 0

0.
HH

Fig. 1.7 Dégradation par hydrolyse du PET

Cette réaction s’avéere étre trés rapide quand llgn@re est dans son état fondu, donc
pendant le processus de fabrication de la préfoafie.d’éviter les coupures des chaines par
hydrolyse, il est important de réaliser un séchadgmuat du polymere avant de 'emmener a

son état fondu. Cette opération se déroule a I'dasécheur.

a) La déshumidification du PET :

» Le processus :

Les pompes Met M, aspirent I'air chaud et humide du silo, le fluaid’passe par les
filtres AF; et AR, pour éliminer la poussiére qui peut étre contethargs la matiére, puis par
des refroidisseur Wt WG, (Figure 11.8)

Le vérin a deux positions s’ouvre du coté de la (o) dans laquelle le processus est
activé, et laisse passer l'air frais et humideaadncontre du silica ce dernier cede son

humidité, puis est chauffé par des résistancesijtersnvoye vers le silo chaud et sec.

Une fois le silica est saturé en humidité, et @da déterminé par des sondes qui
mesurent le point de rosé, la tour (L) passe adénération et la tour (R) active a son tour le

processus en faisant basculer la position d’ouredes deux veérins gyet Vip).
» Larégénération :

La régénération de la tour (L) se fait en aspirdiatr ambiant par la pompe Mle
faire passer par le filtre AFpuis le chauffer par la résistance ¢kt I'envoyer vers la tour.
Au contact du silica, ce dernier cede son humiditar est refroidit par le refroidisseur W4C
a chaque passage jusqu'a ce qu'il soit saturé emmeze moment la, I'air est éjecté vers

I'extérieur et un nouveau flux d’air est aspiré.
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Les vérins V4, et V3, s’ouvrent et se ferment au méme temps, quanariisaivert \§, aspire

I'air ambiant, et \4, éjecte 'air chaud et humide vers I'extérieur.

La figure suivante représente le flux général dggshumidification.
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TAB.1: SCHEMA DI FLUSSO GENERALE
GENERAL OPERATING DIAGRAM
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Fig. 1.8 Processus du flux général de déshumidification
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Le séchage du PET se fait en huit heures si laéneati'est pas traitée (il n'y a pas de
matiere dans le silo, c’est la premiére quantité’B& a sécher), et six heures si elle est déja

traitée. Le programme de déshumidification de ltéiéraest le suivant :
Si la matiere est déja traitée:

100°C ——» 60 min

140°C —» 120 min

180°C —» 120 min
Si la matiere n’est pas traitée :

100°C —» 120 min

140°C —» 240 min

180°C ——» 120 min

+«+ Description de la presse d’injection :

La presse d’injection est composée de trois sextioimcipales (voir la figure 11.10) :

a. L’'unité d’injection PET a deux étages ;

b. L'unité de fermeture hydromécanique ;

c. L'unité de commande électrique, qui consiste ertdliface humain-machine (IHM) et
I'armoire électrique.

b) Alimentation et injection du PET :

Au cours de I'étape d’alimentation en granulé,ipiston de I'extrudeuse prépare le
granulé pour l'injection. Le granulé entre danxtfadeuse par une ouverture d’alimentation
et coule dans les pas de la vis-piston. Le motgdraulique de I'extrudeuse fait tourner la
vis, et deux pistons de transfert hydrauligue fatibnger et reculer la vis. Pendant
'alimentation, la vis tourne pour remplir de plgsie les pas de sa section d’alimentation.
Lorsqu’'une gquantité suffisante de plastique esumcdée, I'extrudeuse est préte pour la

plastification.
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Pendant I'étape de la plastification, le granwdé teansformé en plastique fondu par
des procédés de cisaillement, de chauffage etmeression. A mesure que la vis tourne elle
exerce un effort de cisaillement sur le granulé guinmence a se réchauffer. Les rubans
montés sur le fourreau continu a réchauffer le @Wéanusqu'a ce que les températures
précisées par L'IHM soient atteintes (environ 290%h méme temps, les pistons de transfert
attachés a la vis par un arbre a cannelures exaroercontre pression sur le plastique. Cette
pression exercée chauffe, comprime, et mélangasigue pour le préparer pour le transfert

au cylindre doseur.

Lorsque la vis atteint la position de transfegtplastique en fusion passe du fourreau
au pot d’injection ou il s'accumule jusqu’a ce dui ait suffisamment de plastique pour
l'injecter dans le moule. Pour faire avancer lesptpe dans le fourreau, les pistons de
transfert se détendent, forcant la vis en avanécaulement du plastigue dans le pot
d’injection continue jusqu’a ce que la quantité soiffisante pour l'injection. Cette quantité
est appelé la charge d'injection. Lorsque la chatg@ection est atteinte, le transfert du
plastique cesse et la charge est alors injectéeldanoule.

Une fois les préformes sont refroidit par un systéme refroidissement, elles sont

éjectée et transportée vers les souffleuses poeliepise transforment en bouteilles.

Fig. 1.9 Moule d'injection Fig. 11.10Vis d'injection
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V. Les parametres a respecter au cours du processusnjéction [11] :

> la force de verrouillage du moule suffisamment éepour éviter d’ouvrir le moule,
méme en cas d’erreur de réglage ;

> latempérature matiére au minimum de la plage éibés@ar le fabricant ;

> la température du moule la plus basse possiblecttiaspar le fournisseur et que les
régulateurs peuvent garantir. On choisira une teatpee uniforme. On prévoira la
possibilité de créer une difféerence de températuntee le coté injection et le coté
€jection, de facon a pouvoir corriger des difféemnde flux de chaleur ;

» la course d’ouverture moule plus longue que néaessa

Y

la vitesse d’ouverture moule plus lente qu’estimée

Y

la vitesse de fermeture plus lente que l'optimaktinee, pour sécuriser le
fonctionnement de la sécurité de fermeture moule ;

le réglage de sécurité fermeture moule un peudeogible ;

la course d’éjection plus longue que la course méhe calculée ;

la vitesse d’éjection plus lente que la vitessénogle estimée ;

le temps d’attente moule ouvert plus long que [eergaire estimé ;

le temps de refroidissement plus long que le néaessstimé ;

le temps de maintien plus long que le nécessdimés

YV V V V V V V

la course de la vis telle que les empreintes so@nplies a moitié lors de la phase de
remplissage ;

> la vitesse d'injection volontairement trop basssyrdimiter le risque de bavure.
Conclusion :

La technique d’injection-soufflagmet en forme la matiére injectée dans un moule

sous I'action d’'une pression d’air, mais sans gnent de I'ébauche injectée.

Ces techniques, dans leur mise en ceuvre, n’infargngue faiblement la configuration des

chalnes macromoléculaires.

La préforme chauffée dans la plage convenable mi@édeature de bi-orientation est
introduite dans une station de soufflage compottanioule, des moyens d’introduction et de
sortie des préformes, de verrouillage, d’étiragdessoufflage. Le cycle de soufflage subi par
la préforme comporte les étapes d’étirage et buhdiction d’air comprimé
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Chapitre III : Procédure expérimentale

l. Introduction

Ce chapitreest consacré a la caractérisation de notre matéuawest le polyéthyléne
téréphtalate (PET). Dans un premier temps nouenoad des essais réalisés sur la bouteille et
les préformes a l'entreprise. La deuxiéme pamie@ sonsacree a la caractérisation physico-
chimique du PET, en effectuant la spectroscopii@ IRouge a Transformé de Fourier (IRTF),
une analyse thermique DSC (Différentiel Scanningp@aetry), et les observations au MEB
(microscope électronique a balayage). Nous déwifappareillage analytique et les protocoles

utilisés pour la réalisation de ces essais.
Il. Matériaux de I'étude :
II.1 Polymeéres étudiés

Le matériau utilisé dans cette étude est le pojyetle téréphtalate, PETSKYPET et
OCTALPET) fourni sous forme de granulés, importé par I'eorise NOLIS située a (Alger). Il
s’agit d’'un thermoplastique semi-cristallin, comjamt une phase amorphe et une phase
cristalline, se présentant sous forme d’'un agréghéroitique. Les températures de fusion pour
OCTALPET et SKYPET sont respectivement de 248 °@ee246°C.

II.2 Mode d'obtention des bouteilles en PET [12]

La fabrication des bouteilles en PET consiste eis tétapes : l'injection a partir des
granulés, le moulage de la matiére fondue poumatite préforme et le soufflage de celle-ci.

Les granulés de PET fondus sont injectés dans wienadin d’obtenir une préforme qui
est presque complétement amorphe. Dans cette &gpalymere est soumis a des températures

supérieures a 280°C.
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Le soufflage de la préforme est effectué par bagé radial et axial & des températures
comprises entre 100°C et 125°C.

I1.3 Les essais réalisés a I'entreprise

a. Test éclatement :

le but de ce test est de déterminer la pressierpgut supporter la bouteille.

Le principe : il consiste a placer la bouteille en PET danappareil “TEST ECLATEMENT ” ou
“BURST TESTER ”, la remplir d’eau jusqu’a son delaent.

Fig. lll.I Test éclatement (usine Lalla khadidja)

b. Essais physiques

Les essais physiques permettent de vérifier le mimvanement des préformes aprés injection, en

mesurant les différentes zones de quelque préforme.
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Fig. 111.2 Les différentes zones mesurées

c. Analyses Thermiques :

» Objectif de I'analyse thermigue du PET :

Cette technique quantitative donne desunessqui permettent d'observer et de quantifier
les transformations physiques et chimiques entndides échanges de chaleur endothermiques
ou exothermiques, qui accompagnent un changemétdatghysique du matériau telle qu’'une
évolution structurale (transition vitreuse) ou umaction chimique. En effet, le calorimétre
mesure le flux de chaleur a apporter a I'échantiésté pour le maintenir a la méme température
qgu'un échantillon de référence. Le signal ainsegistré est proportionnel a la différence de flux

de chaleurdH/dT) entre I'échantillon testé et la référence.
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Transition vitreuse
d’un polymere exo

™ S /\ fusion
5 _ o
cristallisation \L//—

dH/dt, mJ/s

endo

Temperature, K

Fig. lll.3 Graphe représentant la variation de I'enthalpiefenction de la températu.

» Analyse par calorimétrie différentielle a balayagBjfférentiel Scanning Calorimetn

DSC

C’est une technique d’'analyse, de quantificatios pleénomeénes thermiques, basée s
mesure de la variation de la difféerence de tempsxdT entre 1échantillon a analys (S) et
'échantillon de référence(R), inerte, soumis, a la méme loi d’échauffement ou
refroidissement. Son principe de fonctionnemensista a mesurer la variation de la différe
de température. Cette différence de tempre étant proportionnelle au flux de chaleur
I'échantillon, 'appareil enregistre donc le flux de chaldDh/Dt de I'’échantillon en fonction d

temps pour un mode isotherme et en fonction de la terature pour un mode dynamique|.

Dans les systemes de mesure de DSC a flux de chidswereusets contenant I'échantil
et la référence reposent sur le disque ayant uneeboonductivité thermique qui est relié a
four massif dont la température est programmable. &age creuset sont placés c
thermocouples connectés en série permettant larepsécise duT. Lorsque une transition

lieu, la chaleur émise ou absorbée par I'échant(S)modifie le flux de chalel
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Récipient Lchantillon  Ricipient de
témoin  depolymeére  rifirence

Y/ 2
77

’ Vers ! ordinateur

] E ]
TN 7
Thenrnocouples

Four

Fig. 111.4 Schéma de principe de la DSC

L’échantillon est placé dans un récipient témoies ldeux récipients sont chauffé:
I'ordinateur convertit la différence de températupei existe entre les deux récipients, en flu;
chaleur. La courbe qui suit I'évolution du flux dealeur en fonction de la température peut ¢

étre tracée. Pour I'’étude nous avons utilisé uraiil NETZSCH STA 409PC.

La transition de phase est le passage de la sgksttune phase a une autre qui se tre
par une modification de la structure interne deslébstance, ce changement de pl
s’accompagne d’une absorption ou d’un dégagt de chaleur. En pratique, le protocole d’e:
est décrit par la normksO 1135-2. La température de transition vitreuse est indégpaér ur
saut de courbe expérimentale. Ce changement bestafortement influencée par la vite:
d’échauffement ; legdvaux réalisés sur la mesure de I'énergie totaletdction en fonction ¢
la vitesse de chauffe montrent que la vitesse @iinest de I'ordre d10°c/mir. Dans des
mesures effectuées en chauffage a partir de Kétigde, le polymére vient de franr la
température de transition vitreu(Tg). Le changement n'apparait pas soudainement, nigs

sur une plage de température.

> Protocole expérimental :

Tous les tests sont effectués sous azote afintdiénne dégradation ther-oxydative

pendant les manipulations

Les échantillons de PESbnt pesés précisément (5 a+ 0,1 mg) et placés dans u
capsuled’aluminium hermétique. Ces échantillons sont as@dypar calorimétrie différentie
modulée en température (MDSC 2920 de Instruments). Le débit de gaz inerte de bala

(N2) est fixé a 50 ml/min. La vitesse de cffe moyenne est de 10°C/min de la tempéra
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ambiante jusqu' & 300°C, la période d'oscillatian ld température est fixée a 60 s et son
amplitude a 0,796°C.

Fig.lll.5 L’appareil DSC.

> Appareil utilisé :

Les analyses thermiques DSC sont effest@él’'aide de I'appareil de type STA
NETZSCH 409, qui se trouve a l'unité de recherddatériaux, Procédés et Environnement

(UR-MPE) de l'université des sciences de l'ingéniée Boumerdes. Constitué de deux cellules
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identiques (échantillon et référence) scellées darisloc hermétique programmeé en température

et équipé d’'une balance pour I'analyse thermogratraue.

L’analyse est effectuée sur les deuxgygéchantillons. La vitesse d’échauffement lors
des essais de I'analyse thermique est de 10 °Gimila température ambiante jusqu' a 300°C

avec retour. Pour ces essais, nous avons pris caéféarence une capsule vide.

> Méthode de détermination expérimentale de la trdimsi vitreuse :

La transition de phase est le passage daldstance d’'une phase a une autre qui se traduit
par une modification de la structure interne desléstance, ce changement de phase
s’accompagne d’une absorption ou d’un dégagemeachaeur. En pratique, le protocole d’essai
est décrit par la normkSO 11357-2 La température de transition vitreuse est indégp@r un
saut de courbe expérimentale. Ce changement bestafortement influencée par la vitesse
d’échauffement ; les travaux réalisés sur la medarkénergie totale de réaction en fonction de
la vitesse de chauffe montrent que la vitesse @dinest de I'ordre d&°C/min Dans des
mesures effectuées en chauffage a partir de kétide, le polymeére vient de franchir la
température de transition vitreug§eg).Le changement n'apparait pas soudainement, nmes a
sur une plage de température. L'appréciation daleur est relevée au milieu de la pente de

fagon a obtenir une valeur moyenne déddcomme indiqué sur la figure 2.8) [14]

d. Caractérisation chimique

Afin de voir si notre matériau a subi des modifimas au niveau des groupements
chimiques, nous avons réalisé au Laboratoire déndtelbe de Chimie a I'Université Mouloud
Mammeri un examen par infrarouge a transforméealgiér. L'analyse a été effectuée sur les
deux types d'échantillons (SKY PET et OKTAL PET).

L’IRTF a été utilisée pour déterminer la naturentigjue et I'état structural du polymere

» Spectroscopie infrarouge a transformée de FouriéRTF)

La spectroscopie Infrarouge a transformée de Foaskune technique de mesure basée

sur l'absorption d'un rayonnement infrarouge pand¢eriau analysé.
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L'IRTF a été utilisée pour déterminer la naturenaigiue et I'état structural du polymere.
Un spectre IR est représenté sur un graphe quirteeda transmission (T, linverse de

l'absorption : T = -In1/A) en fonction du nombremtie (I'inverse de la longueur d'onde).
1. Le Principe de la spectroscopie infra- rouge

Dans les molécules, les liaisons vibrent a uneugédge bien déterminée qui dépend des
atomes de la liaison mais aussi de l'environnermera liaison. Pour une fréquence donnée, ces
liaisons rentrent en résonance : I'énergie app@déalors consommee : les molécules absorbent
et la transmission diminue. Si on représente sugnaphe I'évolution de la transmission en
fonction de la fréquence, ou plus généralementr(dea questions pratiqgues) du nombre d'onde
(la fréquence divisée par la vitesse de la lumdaes le milieu), on observe des variations.

Chaque pic (chaque absorption) est donc caradtgrest'un certain type de liaison [15].

Cz=C C=0

C=N O=N

N-H O-H C=C
4000 3204 2800 2300 2100 1800 1500 900

#-H Doubs :
(liaizon H-hétéroatome) CH . [irpes ' x Bnpes

| | AN TSN A AN A |
4000 3000 2380 e’ 2004 1460-1380 em” 1000
co. ¢m

Fig. 111.6 Domaines d'absorption correspondant aetis types de liaisons chimiques
2. Appareillage

L’'appareil utilisé au sein de Laboratoire de Recherde Chimie de I'Université Mouloud
Mammeri de Tizi-Ouzou est de typ€l'IR-4800 piloté par un ordinateur a l'aide du logiciel
SHIMADZU . Les spectres ont été mesurés dans le domaimg d#a4000 cil & 400 crit.
Chaque spectre a été enregistré a la suite del@galgas avec une résolution d’'un pas de 2cm,
La figure suivante représente un Spectrophotomi&ig- utilisé dans notre caractérisation

chimique.
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Fig. 1.7 Spectrophotometre IRTF
3. Mode d'obtention des pastilles

Le procédé consiste a broyer une quantité d’édi@antavec un sel purifié (IKBr dans notre
cas) a raison d’'un milligramnmédeux milligrammesle polymeére (PET) pou(100mg)de KBr
afin de supprimer les effets de diffusion des gristaux.

Cemélange poudreux est ensuite comprimé dans unseppesir fournir une pastille transluci

a travers laquelle un faisceau de spectrométrepzsse

FPréparation de 1a pastille

La cellules

La pastille

Fig. IIl.9 Différentes étapes de préparation de la pa-.
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e. Caractérisation morphologique du polyéyléne

Des observations microscopiques sont réaliséesogemd’un Microscopie Electronique
Balayage (MEB) de type Quanta 400 de chez FEI ettenibectrons Secondaires (SE), avec
tension d’accélération de 15 a 20kV et une distaleceravailde 10 mm cet appareil ce troun
au laboratoire de rechercheée l'université Mouloud Mammeri de T-Ouzol. Les clichés
obtenus permettenfobserver I'état de surface des déf.

> Le microscope électronique a balaya¢[16]

Un microscope électronique a balayage est esdentmht composé d’'ucanon a électrons
et d’'une colonne électronique, dont la fonction dsstproduire une sde électronique fine sl
'échantillon, d’'une platine por-objet permettant de déplacer I'échantillon dans thess
directions et un détecteur permettant de capted'abalyser lesrayonnemen émis par
I'échantillon. En outre I'appareil doit nécessaimrhétre équipé d’'un systemepompes a vide.
La microscopie électronique a balay (MEB ou SEM pouiScanning Electron Microscoy en
anglais) est une technique ohécroscopie électroniqi capable de produire des images en h
résolution de la surface d’'un échantillon en wilisle principe deinteractions électro-matiére

canon a électron

AN colonne électronique

| chambre d'analyse

Fig. I11.10 Microscope Electronique a Balayage
> Présentation de la technique d’observatic

Le principe de fonctionnement d’un microscope étettjue a balayage est le sui\:
quant le faisceau d’électrons primaires balaiaitéase de legeur | de I'échantillon et atteint 1

point de coordonnées (y), il y'a émission en ce point de divers typessigaux générés p
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l'interaction des électrons primaires et les atorde I'échantillon situé au point (x,yn
détecteur approprié recueil un de ces signaux ptdeamplifie. Le signal final alors amplifié
module la brillance de point (X, y) de I'écran aatlyue d’observation. En d’autres termes plus
le signal émis est intense, plus le point homodogy y) de I'écran cathodique sera brillant. En
balayant toute la surface de I'échantillon de largeon obtient une image agrandie de la
structure sur I'écran, dont la brillance des pix@tsirra passer du noir au blanc en passant par

tout les niveaux de gris.
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Chapitre IV : Résultats et discussion

Introduction :

Apres avoir présenté le matériau de I'étude ainsi lg procédé d’injection-soufflage
dans les précédents chapitres, Nous allons noésegser dans cette partie du travail aux

défauts que nous avons rencontré au cours destagie a I'entreprise.

Deux matériaux ont été étudiés, celui avec legeeldréformes présentent le plus
d’anomalies ('OCTAL PET) et celui avec lequel ldéfauts sont moins présents (le SKY
PET).

Les défauts souvent rencontrés sont d’origine miguaen tel que la présence de
bavures et la déformation de la piéce, ou des t#fius au processus de fabrication tels que
la présence de bulles d’air, la cristallisationpahint d’injection, dimensions non conformes,
etc. En plus des pertes engendrées au coursfalerieation des préformes, si ces défauts ne
sont pas observés et que les préformes passentlalaieuxieme étape de formage, les
préformes éclatent au cours du soufflage et deegpplus importantes suivront.

Nous allons passer dans ce qui suit aux différesssis et observations qui ont été
faits a savoir, la caractérisation chimique etritigue de nos deux matériaux octal PET et
SKY PET et l'observation au MEB, nous présenterdes résultats obtenus et les
interprétations, pour pouvoir déterminer les caukedéfauts présentés ci-dessous.
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l. Présentation des défauts :

Fig.IV.1 Présence de bavures

La présence de bavures qui est un défaut mécapapieéétre due a la pénétration de la
matiere fluide dans un interstice de I'empreintan@ le plan de joint). La matiere pénétre
dans l'interstice parce qu’elle est trop fluide,que la pression d’injection est trop grande ou
gue la largeur de I'entrefer est trop grande.

Pour notre cas, la cause de ce défaut est probableome des deux premiéres
possibilités, on élimine la troisiéme possibilitér des préformes saines sont généralement

obtenues.
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Fig.IV.2 Point d’injection allongé

Le point d’injection allongé peut étre d0 au faitibest trop froid pour qu’il puisse se
détacher correctement, ou a la matiére qui s’éahdpppoint d’injection aprés I'ouverture du
moule, cela est di a la décompression insuffisdetéa préforme, ou bien a la mauvaise
fermeture des obturateurs.
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Fig.IV.3 Présence de Corps étranger ou matiere dégradée

Le corps étranger peut étre de la matiére dégraaede résidus de matiére étrangere
comme du papier ou du carton. Ca peut aussi étra deatiere dégradée restante d'une
précédente production.
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Fig.IV.4 Déformation causée par I'extraction des préformes

La formation d’'un copeau de matiere apres refre@higent peut étre causé par une
contre dépouille a I'éjection ou a I'ouverture doute.

Fig.IV.5 Présence de bulles d’air
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Des bulles ou de petites cavités apparaissent kKigpaisseur de la préforme, cela
s’explique par une diminution trés importante devigcosité du PET, ou bien la présence

d’humidité causée par un séchage insuffisant, oodavaise alimentation de la vis.
Il. Dimensionnement de quelques préformes en mm :

Dans ce test nous avons pris quelques préformeg, (d8aque zones de la préforme montré
sur la figure ci-dessous a été mesurée plusieuss fais on a calculé la moyenne. Le calcul de
I'erreur relative nous permet de voir si les mesubtenues sont conforme a celles de la fiche

technique.

L’erreur relative = la moyenne — la valeur relativerelative

[~

Fig.IV.6 Les difféerentes zones mesurées
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1% essai | 2°™ essal 3°™ essail 4°"°essail La moyenng Valeur L'erreur

Référence Relative

(mm) (mm) (mm) (mm) (mm) (mm) 100 %

Zone 1l 120.98 120.99 120.8 120.86 120, 92 120.66 .002Q
Zone 2 18.66 18.58 18.62 18.72 18, 64 18.50 0.007
Zone 3 34.06 34.00 34.03 34.08 34,04 34.00 0.001
Zone 4 24.99 25.10 25.08 25.09 25, 06 25.10 0.001
Zone 5 21.17 21.13 21.17 21.41 21, 22 21.12 0.004
Zone 6 2.96 2.90 2.80 2.80 2, 86 3.14 0.089
Zone 7 25.31 25.61 25.37 25.79 25, 52 26.00 0.019

IV.8), on constate qu’elles sont quasiment paad.qui indique que les empreintes du moule n’ont
subi aucune transformation et qu’elles ne sontlpasuse des défauts obtenus sur les préformes.

Le moule n’est pas la cause de défauts (la formeespectée) mais il n'est tout de méme pas

Fig.IV.7 tableau des résultats de dimensions

eliminé car sa température joue un réle importanisd’état des préformes.
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M. Résultats test éclatement

Nous avons pris quelques bouteilles sur lesquetiess avons effectué des essais
d’éclatement au niveau de I'entreprise, dans ledeuvérifier si les bouteilles saines obtenue sont
dans les normes, ce test est effectué généraledamst le but de savoir si elles résistent aux
conditionnements de stockage et de transport.

Fig.IV.9 Résultats test éclatement

Comme c’est représenté sur la figure 1V.9, la posssnaximale que peut supporter la

bouteille est de 9,28 bars.

D’apres les différents essais qu'on a pu effectneys constatons que cette pression est
supérieure a la valeur maximale retrouvée dansbléographie qui est 7bars [17], ceci nous fait
dire que la raison pour laquelle les bouteillesyatd pas de défauts apparents n’éclatent pas
pendant le soufflage est I'épaisseur importantebdeseilles.



CHAPITRE IV

Résultats et discussion

Les préformes ayant des défauts visibles ne pass&mie pas dans la souffleuse, car celles-

ci éclaterons aussitot.

Ceci nous améne a nous intéresser davantage agxianatutilisés par I'entreprise, et a

effectuer différents essais sur les matériaux.
V. Résultats de la DSC :

Les résultats de l'analyse enthalpique différdietieDSC montrent des graphes

représentant le flux de chaleur (en mw) en fonctienla température dans les figures ci-

dessous.
3
/
25/
B
£
o
o]
(@]
©
S 1 —
2 l Lo~
o ——
()
I
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Fig.IV.10 Thermogramme d’analyse enthalpique différenti@gC) du
PET OCTAL
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» L’interprétation de la DSC

Nous avons des pics exothermiques de cristallisatid63,13°C, endothermique de

fusion a 247,74°C et de transition vitreuse a 879

Le fait d’avoir deux transitions vitreuses, nouis fire que le matériau est impur, qu'il
y a présence d'un autre composant dans ce PET,egptigue aussi la diminution de la

température de fusion

D’aprés Christian Detrois, et Thomas Steinbauer [18], lagérature de fusion du

PET diminue avec I'ajout d’autres composants damsdtériau.

La diminution de la température de fusion de PETtp&re favorable dans le

processus d'injection (gain en temps et en énergie)

» Calcul du taux de cristallinité

Xc=AH/AHp

D’ou : A H = 14,8142 J/g I'enthalpie de fusion mesuré du PEITAL
A Ho = 147,7 J/g I'enthalpie de fusion théorique du PET
Xc=10%

Les essais DCS ont été effectués sur la matiemmi@re, le PET sous forme de
granulés, le taux de cristallinité obtenu entre sddimtervalle normalisé, c'est-a-dire ne

dépasse pas 15% de cristallinité

Nous constatons par le taux de cristallinité obtgne le probléme ne réside pas dans
le taux de cristallinité de la matiere premieregesti nous amene a nous intéresser davantage

au processus d’injection des préformes.
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Températures de /
Fusion ~

T (%C) de transition >
vitreuse o

B

Température (°C)

Fig.IV.15 thermogramme d’analyse enthalpique différenti@li€C) du
PET SKY

D’apres les analyses DSC qui ont été faites sur T nous avons les résultats

suivant :

Deux températures de transition vitreuses sonerebss, une a 49,35°C et une
deuxieme qu'on n'a pas pu observer qui doit étrereem0°C et 80°C. Cela est di

probablement au fait que notre matériau n’est pas p

On observe aussi trois pics endothermiques carstoagées de fusion d'un PET qui
n'est certainement pas pur, la premiére tempérapstea 237,5°C, la deuxieme est a
243,75°C, et la troisieme est a 249°C.

En comparant les températures de fusion de SKY RBETOCTAL PET, nous
constatons que celle du SKY est inférieure a abbdetal (gain en temps et en énergie pour

SKY), donc celui-ci est meilleur gwOCTAL.
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Résultats de la spectroscopie IRTF

Les figures ci-dessous représentent respectiveteanspectres de transmittance des

ondes infrarouges pour les échantillons préformes at sans coloration, granulés OKTAL et

SKY PET.

Transmittance en

60

50

40

30

20

10

%

avec coloration

nombre d'onde en

1000 2000 3000 4000 5000

cm-1

Fig.IV.16 Spectre IRTF d’'une préforme avec coloration

sans coloration

Transmittance

50
40
30
20
10

en%

nombre d'onde en

T T T T 1 cm-1
1000 2000 3000 4000 5000

Fig.IV.17 Spectre IRTF d’'une préforme sans coloration
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D’apres les fig.lV.16 et 17, on constate que Uajdu colorant au PET n’as pas
d’influence sur la composition chimique du matéri@e qui nous dit que le colorant ajouté

n'est pas la cause des défauts.

Transmittance
en%

granulés oktal

50 -
45 -
40 -
35
30 ~
25 -+
20 -~
15 A
10 ~

0 . . : : . nombre d'onde
en cm-1

0 1000 2000 3000 4000 5000

Fig. IV.18 Spectre IRTF des granulés dOCTAL PET

Transmittance ——granulés sky PET
0 en%

100 -

60 -
40 -

20 -

0 . : . . . nombre d'onde
encm-1

0 1000 2000 3000 4000 5000

Fig. IV.19 Spectre IRTF des granulés SKY PET
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Transmittance en %
120 -

100 -

80 - aveccoloration

= sanscoloration
60 - granulés oktal
granulés SKYPET

40 -

20 -

N\~

0 1000 2000 3000 4000 5000

. nombred'onde en cm-1

Fig. IV.20 Superposition des spectres IRTF
> Interprétation des spectres :

La figure IV.20 montre la superposition des specctte 4 types d'échantillon de PET

préformes avec et sans coloration, granulés OKTARKY PET.

Les bandes caractéristiques du PET, sont obseavéesisinage du 1700¢m2250cnt
attribuées aux liaisons C=C, et C-H respectivemé&nta 3550cni attribué au groupe
hydrolysedu PET.

La superposition des 4 spectres montre que l'sitérdes bandes de vibration des
liaisons C-H et C=C ne sont pas influencé par laration elle reste quasiment inchangée.

La présence des groupes hydrolyse (OH) dans madétériau est dus a la présence
d’humidité dans le PET

Ainsi les spectres obtenus montrent clairgngele les deux types de matériaux sont de

méme nature polymérique: le polyéthyléne térépteala
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V1. Présentation des morphologies des défauts

% Les types de défauts observés

Pour mieux comprendre l'effet du processtigjection et le refroidissement des
préformes sur la morphologie de ces dernieres, aoniss étudié I'état de surface de quelques

défauts observeés sur des préformes avec desatifés plages d’agrandissement.

> La carbonisation :

~ AccV - Spot Magn  Det WD —— 20pm : AccY SpotMagn Det WD ——— 10yim
© 200kv50 1000x GSE10.0 0.5Torr ESEM UMMTO - 200kV 40 2500x GSE 101 0.5 Tor ESEM UMMTO

fig (a) fig (b)

Fig.IV.21 Clichés MEB de la surface d’une préforme carbonesésc un agrandissement de
1000 et 2500

En observant la fig.IV.21, nous constatons qu’éh&dle du pm; la microstructure
présente des microcavités de diameétre de 20urtaiget /ou des microparticules qui peuvent
étre du PET ou des impuretés fig. (b).

Les traits observés sur la fig. (a) sont probablgnteies a des contraintes de

relaxation lors de refroidissement



CHAPITRE IV

Résultats et discussion

> Cristallisation du point d’injection :

J ¥

y i
AccV  Spot Magn D ' 3 A ' Acc Ve Spot Magn  Det Vé
200kV 4.0 1000x GSE'B.7 0. | 200kv'37 2500x GSE 7.7
i 4 /7

Fig.IV.22 Clichés MEB de la surface d’'une préforme ayant oimtod’injection cristallisé

avec un agrandissement de 1000 et 2500

Sur la fig.IV.22 on voit la présence de défautsyge porosités ou en forme de

tissus de pore profond dans la zone d’injectionnfpdiinjection)

s
£

AccV  Spot Magn® iDet WO ————1 5m AccV  Spot Magne et WD l—i'loug

MOk 80 6000 GSE 134 06 Torr ESEM UMMTO 200kv 36 2600k GSE 134 06 Tor ESEM UMMTO.

Fig.IV.23 Clichés MEB de la surface d’'une préforme ayanpaimt d’injection cristallisé
avec un agrandissement de 5000 et 2500

On remarque la présence de particule au nivealéfawt (pore). Cette particule
présente des zones en forme aciculaire et des étaléss



CHAPITRE IV

Résultats et discussion

> Préforme de défaut inconnu

Nous avons pris au niveau de I'entreprise Lalla d{tija des préformes d’apparence saine,
aucun défauts n'a été observé dessus (pas de bada&rebulles d’air, de cristallisation ni
aucun autre défaut apparent), cela dit, lorsquepo&formes sont étirées-soufflées celles-ci

éclatent dans la machine. Nous nous sommes inéérasses préformes et voici les

micrographies obtenues :
Zone pleine

Pores communicants

AccV  SpotMagn Det WD b——————— 50pm o ? Zone p|Eine
© 200KV 50 b0Ox GSE 6.0 05 Torr ESEM UMMTO . . ;

Acc W Sport-rh-_ilélgn - |—| " 20 pm
200kV 46 1000x G E 0.5 Torr ESEM UMMTO

Fig.IV.24 Clichés MEB de la surface d’'une préforme avecgnaadissement de 500 et 1000

La microstructure de cette préforme montre la présel’'une chaine de pores et ceci pourrait

expliquer I'éclatement des bouteilles dans la maekiiétirage-soufflage.

Si nous revenons aux résultats de la DSC, la teanpé de fusion a été retrouvée
247°C, alors que la température utilisée par lagrise est 280°C. Ce qui surchauffe la
matiére et des anomalies telles que celles obsestéeiennent dans les préformes.



CHAPITRE IV

Résultats et discussion
Conclusion:

Diverses études expérimentales ont été entrepoigel’étude des défauts obtenus
sur les préformes en PET lors du processus d’infgchous avons, pour notre investigation

pu réaliser plusieurs essais, a savoir :

* Les essais physiques, qui ont été réalisé au ndedlentreprise méme ;

* Les essais chimiques, la Spectroscopie Infra R@augeansformée de Fourrier au
niveau du Laboratoire de Recherche de Chimie deivéisité Mouloud Mammeri ;

* Les Observations au Microscope Electronique a Baay(MEB) a I'Université
Mouloud Mammeri ;

 Les analyses thermiques DSC (Différentiel Scanr@ajorimetry) au niveau de

I'école militaire polytechnique.

Ces essais nous ont amené a des résultats, quipadpis positifs, ils nous
permettent d’éviter les défauts rencontrés, ettdéausont négatifs, favorisant leur apparition.

Le tableau suivant montre ces points positifs ®plaints négatifs :

Points positifs Points négatifs

- Dimensions des empreintes du moute Présence de groupe hydrolyse (OH)

respectées ;

- L'impureté du SKY PET ;
. . microparticules sur les préformes
- Diminution de la température de

- présence de microcavites et |de

fusion pour les deux matériaux par |mpureté des matériaux

rapport a celle utilisée a I'entreprise|;
- Mauvaise manipulation de la températur

(1%

- Un faible taux de cristallinité
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Conclusion générale

Notre étude est portée sur la caractérisation démuts obtenus sur les préformes en
PET lors de [linjection a l'unité de conditionnemb&’eau minérale LALLA KHEDIDJA. Et
ces deéfauts provoquent I'éclatement des boutedlilesours du processus de soufflage. Pour
cibler ces anomalies et voir les causes qui leggauent, nous avons fait appel a des essais

de caractérisation de notre matériau qui est le BEY et PET OCTAL.

Les résultats des tests physique, montrent qu’enctanparant avec ceux de la fiche
technique de la préforme (18 g), nous retrouvorasiguent les mémes dimensions. Ce qui indique
gue les empreintes du moule n’ont subit aucunestoamation et qu’elles ne sont pas la cause des
défauts obtenus sur les préformes. Le moule n‘astlgp cause de défauts (la forme est respectée)
mais il n'est tout de méme pas éliminé car sa teatpée joue un role important dans I'état des
préformes. Et pour le test éclatement on déduit lgueression maximale que peut supporter la
bouteille est de 9,28 bars, cette pression estrieupé a la valeur maximale retrouvée dans la
bibliographie, ceci nous fait dire que la raisoruptaquelle les bouteilles n'ayant pas de défauts
apparents n’éclatent pas pendant le soufflagéégstiseur importante des bouteilles.

Les résultats obtenus pour 'IRTF montrent que desx matériaux sont de méme
nature polymeérique, et ceux obtenus de la DSC raonhtjue les deux matériaux sont impurs,
ce qui nous fait dire ¢a c’est I'observation dexdpics de transition vitreuse pour 'OCTAL
et trois pics de fusion concernant le SKY PET. Nausns aussi observé une différence de
température de fusion pour les deux matériaux,K¥ Sux environ de 237°C, et celle de
'OCTAL a 247°C.

Ces observations indiquent que les deux matéri@ugaivent pas étre traités de la
méme facon, que les parameétres d’injection doivemtespondent aux caractéristiques de

chaque matériau.

Les températures de fusion utilisées par I'entsep(R80°C) sont bien loin de celles
obtenus dans les tests DSC (237 a 247°C), ce qurgbexpliquer en partie les défauts
observés, tel que la présence des bulles d’air qiresla brulure des préformes.

Au MEB, nous avons pu observer les différents défaua déformation des

préformes, les impuretés, les pores, ainsi quedeseés.
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Conclusion générale

A partir de toutes ces observations, nous pouvonstater que les défauts obtenus
sont la conséquence de trois parameétres principgguix sont, la manipulation de la
température, la pression d’injection, et le refissedment.

Et pour y remédier, nous proposons de respectgraesnetres d’injection tel que la
vitesse d’éjection ; il faut qu’elle soit plus lemgque celle estimée, le temps de maintien pour
gue les préformes puissent se refroidir convenadhenrespecter aussi les températures de
fusion des deux matériaux en utilisant celles almed la DSC pour éviter les brulures des

préformes et les bulles d’air.

Perspectives :

Il serait intéressant que cette étude soit pouaséavenir ceci en effectuant par
exemple des observations au polariscope afin digbséa répartition et la concentration des

contraintes au niveau des préformes.

La question qui se pose est quelle est la natuseadéres composants qui ont été
observés dans les résultats de la DSC, sont-ilsatee polymérique ou non ? Une analyse

chimique par absorption atomique doit étre faitesdas prochaines études.

Il serait aussi intéressant de développer des ptiespériences afin d'étudier

I'influence des paramétres d’injection sur I'étasgréformes afin d’optimiser la production
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