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Chapitre I : Généralités sur les polymeres

Introduction

Du bois du coton jusqu'a un univers sans limite de produlastiques, 'lhomme se

trouve maintenant dépendant des polymeres, praguathétique remplacant les métaux, les

céramiques dans certains domaines.

Dans ce chapitre nous allons survoler le monde p#gmeres, en commencant par la
découverte du produit plastique, sa diffusion dansmionde, nous allons donner la définition
puis la classification des différents polyméresusiterminerons le chapitre par les procedes

de mise en ceuvres des différents polymeres.

|. Généralités sur les polymeres

[.1 Historique
L’historique des matiéres plastiques débute erD E8& suite d’un concours, dont

I'objet était de trouver une matiere destinée aplacer I'ivoire naturel des boules de billard.
Les freres HYATT (USA) mirent au point @ELLULOID (ou nitrate de cellulose) produit

d’origine végétale(le bois ; le coton)

C’est ainsi que naquit la premiére matiére plastiBendant quarante ans, le celluloid fut la
seule matiere plastique utilisée jusqu'a ce quhimiste belge, fabrique en 1909 la premiére

matiere plastique totalement synthétique (la bekéli

Les matiéres plastiques sont pratiguement nées lave&cle. En effet, a la fin du siecle
dernier n’existaient, plutbét a I'échelle artisanaje’industrielle, que quelques matériaux

plastiques, dont les plus importants, a base di&raa naturelles, étaient : Le Celluloid
La Galalithe.

C’est en 1909 qu'un chimiste belge, BACKELAND déenules résines formo-phénolique
dont I'exploitation dés 1920 sous le nom de « BAKHE »marque véritablement le début de

la premiére des plastiques.

~

De 1920 a 1940, on assiste au développement de ré&sees de condensation

« phéno /formol »qui grace a leurs propriétés igels, contribuent a celui de I'électricité

i
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De 1940 a 1955, nait industriellement en Franeematiere premiére thermoplastique utilisée
a grande échelle .C’est le chlorure de polyvinyésiifié, employé pendant la guerre comme

produit de remplacement du caoutchouc, devenu ssible a importer

En Ameérique, apparait le premier polyamide, lg7lom »en remplacement des fibres textiles

naturelles, et en particulier, la soie.

Apres la guerre, le chlorure de poly vinyle rigigeace a sa bonne tenue chimique aux acides

et aux bases, contribue a la renaissance de $iridichimique et pour des applications a

températures modérées, concurrencant avec suscasiées inoxydables, dans la fabrication

des cuves de stockage ou des canalisations dgptrdmes produits corrosifs.

En 1950, on assiste au développement des transpdardmobiles et au besoin croissant en
pétrole comme source d'énergie. La « pétrochimarmpt alors la naissance d’une
multitude de matériaux thermoplastiques, dérivés darbures oléfiniques, obtenu par

cracking des produits pétroliers : Ethylene, beez@ropylene, acétyléene, etc.

En 1900, la production mondiale des matieres pjast était de 25 kilotonnes, valeur qui
a double durant la premiére trentaine d'année. it cette production a connu un
essor spectaculaire a partir de la seconde guerneiale avec une augmentation de 25%
/an (Figure I.1) [1].

En 2000, la production mondiale des polyméres fchoucs compris) a été d'environ
151 millions de tonnes alors qu'en 2003 elle aitgtdl90 millions de tonnes. Ce chiffre peut
paraitre faible, compare a celui de la productiagidr (environ 965 millions de tonnes), mais

vue la faible masse volumique des polyméres (créale 1100 kg.ihen moyenne, trés

inferieure a celle de l'acier (7900 kg)nleur production volumique est plus importan731
millions de ni par an pour les polyméres contre 122 millions 8eaenr l'acier [2]. En 2007,
cette production a augmente a 260 millions de ®[8jeLa consommation de ces matériaux
ne va cesser de croitre comme en témoignent Ispgmtives, qui estiment que ces chiffres

vont doubler 10 fois durant 1§ moitie du 3™ siécle [4].

]
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Vers 2014, la consommation mondiale des polyméessainmodité, seulemel
tels que le polyéthyléne (PE), le polypropylene)(R#polychlorure de vinyle (PVC) et
polystyréne (PS), se rapprochera de 180 millior tonnes par an [4]. Le matériau le p

consommeé étant le polyéthyle
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Figure I. 1: Evolution de la productipn mondiale de matiéres plastique
durant le XX°™siécle [1]

L'utilisation des mélanges de polyméres afin d'arei les propriétés des prodt
finis a participe significativement dans l'augméota de la production des matié!
plastiques. Ces mélanges de polymeéres, dont lgsitées peuvent étre tres supéres a
celles des constituants, ont mené a une comnisatiah tres réussie du HIPS, de 1'Al
du PVC modifie et du HIPP des les années 40 du >eXsigtle . lls sont devenus tellem
important que des I'apparition d'un nouveau polgnaans le marchen assiste rapidemel
a la commercialisation de ses mélanges. Parfoiar poe stratégie économique,
mélanges sont brevetes avant méme introductioradaolivelle résine de base dan:

marche.
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|.2 Définition

Le mot polymére est dérivé du mot grec signifaptusiers partis ».Un polymeére est
un composé de longues chaines moléculaires appeal@@somolécules. L’échelle
macromoléculaire, les polyméres ont essentiellentanx structures différentes. L'état
amorphe qui est caractérisé par une structure e figlote statistique, dans laquelle on ne
distingue aucun ordre a grande échelle. L’'étatattis qui lui est caractérisé par un ordre a

grande distance.

. Les polyméres sont synthétises en reliant degoulgls de monomeres entre elles par des

liaisons chimiques covalentes. [5]

1.3 Origines des polymeres

Les substances de bases nécessaires a I'élabpodas matieres plastiques peuvent

étre choisir dans les trois regnes de la natursapti suivantes :

% Origine végétale: on trouve principalement:

Bois, Coton .| Cellulose Celluloid

A

A 4

Hévéa, pissenlit Latex Caoutchouc

A 4

A 4

y

Alcool

A 4

Canne a sucre Pvc,polyetyléne

Mais

Polypropyléne

A 4

]
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+« Origine animale : on peut trouver

Lait

v

Galathite

A 4

Caséine

% Origine naturelle : qui contient le

Pétrole

T

Charbon

PVC, polypropyléne, Polystyréne, ABS,
polycarbonate etc.

Gaz naturel

|.4 Elaboration des polymeéres

On distingue deux grandes catégories de réactioinsiques permettant lpréparation des

polymeéres :

* La polymérisation en chaine, pour produire par eiemle polyéthylene, le

polystyréne, le polypropyléne.

* La polycondensation (polymérisation par étapesy poaduire par exemple le PET

(Polyéthyléne téréphtalate)
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.4 .1 Polymérisation en chaine

La polymérisation en chaine représente a elle galuke de 90 % de la production
mondiale des matiéres plastiqgues. La majorité degmeres tels que le polyéthyléne, le
polypropyléne, le polybutadiene, le polystyréne, dely méthacrylate de méthyle, le
polychlorure de vinyle, le poly (acétate de vinylt)le poly acrylonitrile sont produits par

polymérisation en chaine.

Une réaction de polymérisation en chaine, esréaetion conduisant a la formation de
polyméres par additions successives de monomeremsiextrémité active de la chaine

macromoléculaire (centre actif noté *) On peutdaémnatiser par :

-

_M; +M _>_M;H—] (ll)

La «chaine cinétique » commence par I'élaboraliocentre actif qui constitue le site
d’amorcage, capable d’attaquer une premiere maéteimonomere. L’ensemble de ces
deux événements constitue la réaction d’amorcaga@ment dite. La molécule formée reste
porteuse d’'un centre actif de méme nature et ext dapable d’attaquer une nouvelle
molécule de monomere, et ainsi de suite. La chaiique se poursuit donc par un grand
nombre de réactions de cette nature, déastions de propagation&lle se termine par la
destruction du centre actif, ditéaction de terminaisaorCes différentes étapes sont

schématisées ci-dessous :

M———M° Amorgage

M°+M —» MM°
| \
| | Propagation

| x
M® +M°—» M°,.,,

M®, ., — Espcces inactives Terminaison

]
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Le centre actif peut étre un radical libre (Polyisetion radicalaire), un carbocation

(Polymérisation cationique) ou un carboanion (Pdsieation anionique) [6].

1.4.1.1 La polymérisation radicalaire: La polymérisation par voie radicalaire est
une réaction qui, comme son nom l'indique, faieimenir comme espéce réactive
R* appelée radical libreCette technique trouve son succes dans sa faidditéise en
ceuvre, la durée de réaction est tres courtefetrtaation des polymeéres de hauts poids

moléculaires est aussi rapide [10].

a) L’amorcage - nommeée également initiation, elle comprend deustigas
successives :
»= La génération de radicaux (dits primaires) a I'allee substance dénommée

amorceur A.

A—— 2R°

» L’addition du radical primaire sur une premieretémhonomeére M pour former le

premier maillon de la chaine polymére en croissance

M — RM°

Cette étape apporte I'énergie nécessaire a I'aiva’un certain nombre de chaines
radicalaires. Elle est le plus souvent chimiquécgra la décomposition thermique d’'un
amorceur. Elle peut aussi étre photochimique ets da cas, I'activation est provoquée par un

rayonnement (UV).

» L’ amorcage chimique: est le plus souvent utilisé au niveau indust&en principe
est que dans le milieu réactionnel, il existe detéoules capables de se composer
thermiquement ou par des réactions chimiques aoaaxilibres. Son avantage est la
vitesse a laquelle les amorceurs se décomposeatimaux et la possibilité de leur

réaction avec les monomeres.

= L’amorcage thermique: en général utilisé spécifiguement dans un centdarvalle
de température, en fonction de la cinétique dem@cgition des amorceurs

thermiques.

g
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= L’amorcage photochimique L'activation photochimique est 'une des métholiss
plus efficaces pour créer des espéces réactiaaa@icer ainsi des réactions
chimiques pouvant conduire a la synthése de novveatériaux bien définis ; les
échantillons sont exposés a un rayonnement lumindedplus souvent c’est le
rayonnement UV, mais aussi par radiatyayu par bombardement par un faisceau
d’électrons (EB). Elle implique en général I'utdison de photoamorceurs qui sont
excités par le rayonnement et permettent la prastudie radicaux ou de
carbocations, soit directement, soit indirectenpamtdes processus de transfert
d’énergie. Un des problémes rencontrés et difcil@ésoudre est I'effet inhibiteur de

I'oxygene sur les polymérisations radicalaires.[10]

b) La propagation : La propagation se fait par additions successieanalécules de
monomeres sur la partie active de la chaine cmiss€ette réaction se fait en une
fraction de seconde et raméne a une géante mol@wale un radical libre au bout
de la chaine. Un processus est maintenant indiapkngui va terminer la grande

chaine, la réaction de terminaison.
RM° +M — » RM°,

RM®°, + M—» RM°;

RM°, + M — »RM°,,,

c) La terminaison: La réaction de terminaison consiste en la destrtion du centre
actif qui est localisé a I'extrémité de la chaineceoissance et peut, en principe, se

faire de différentes facons (chocs sur une pagaction avec des impuretés, etc.).
Cette réaction peut s’effectuer suivant deux méraes, couplage ou dismutation. Dans le
cas d’'une polymérisation, cette réaction arré@déssance des chaines macromoléculaires ;

les macromolécules sont ainsi terminées.

|
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1.4-1-2 La polymérisation cationique -

La partie est un carbocation, ou un des atomeaud®ee porte une charge positive,
associée a un contre-ion chargé négativement.

Les monomeres peuvent étre :

- Des oléfines (isobutylene).
- Des éthers vinyliques CH 2= CHOR.
- Des carbures insaturés (styrenes, indene, bemma)

- Des composeés hétérocycliques (oxirane, tétralfiyxdmoe, cyclosiloxane).

Le groupe R doit étre donneur d’électrons (isolautgl éther vinylique) ou stabiliser le cation

par résonance (styréne).

1.4.1.3 La polymérisation anionique :

La partie active est un carbanion (I'un des atodeesarbone porte une charge
négative) ou un oxanion (la charge négative esépgrar un atome d’oxygene) associé€ a un
contre—ion Me+, chargé positivement et souvent ligia. La polymérisation peut se faire
par ouverture d'une double liaison (styréne, dieaesylonitrile, vinylpyridine) ou d’un cycle

(oxirane, lactone, lactame....).

1.4.2 polycondensations :

La polycondensation représente moires de 10 % peotiuction mondiale des matiéres
plastiques.
Les polycondensats fournissent un ensemble de olefdotées de propriétés nouvelles et a
grande valeur ajoutée : matériaux a haute résistdr@rmique ou chimique, fibres a haute

ténacité, mousses rigides a porosité contrblée, etc

La plupart des polymeres techniques comme les piaise polyamides, polyuréthannes,

polycarbonates, polyamides et poly-siloxanes, tdgnperes cristaux liquides, les

&
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polysulfones, et la plupart des thermodurcissaf@pexydes, phénol- formaldéhyde) sont
produits par polycondensation.

Dans ce type de polymérisation, les macromoléaékaslitent de réactions successives entre
les fonctions antagonistes portées par des mokeplleifonctionnelles (fonctionnalité sup ou
egal deux). La réaction se produit dans les cmmditou réagissent habituellement les
fonctions organiques concernées, par simple chgaiffa en présence d’un catalyseur
convenable. Les condensations qui, généraleméminéht a chaque étape un tiers
constituant, comme I'eau, un alcool ou un hydradikerviennent au départ entre molécules
monomeres puis, au fur et a mesure de I'avancedeelat réaction, entre les molécules
polyméres formées, pour conduire (théoriquemengtade ultime de 'unique

macromolécule.[11]

3 types de réaction de polycondensation sont diséis :

v' Réactions qui se font avec élimination du prodaitdndensation.
v' Réactions sans formation de produit secondairéaletion.

v Polymérisation par recombinaison des radicaux.

1.5 Classification des différents polymeres

[.5.1 selon la structure :

On classe les polyméres selon la nature du monoguétes constitue ainsi que la disposition
des radicaux sur la chaine hydrocarbure, et aagsisposition spatiale des polymeres.

a)structure primaire :
On parle de deux types de polymeres :

* Les homopolymeres ;

e Les copolymeéres ;

)
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% Les homopolymeres :

Les homopolymeres sont des polymeres qui ne possépeune seule unité. Parmi les

homopolymeres, on peut citer le polyéthyléne. lisex au sein des homopolymeres,
différentes familles. Parmi eux, nous trouvons :

* les homopolymeéres : A-A-A-A-A-A-A

* les homopolyméres branchés :

A-A-A-A-A-A-A
|
A-A-A-A
|
A-A

e Les homopolymeres étoilés :

% Les copolymeres :

Les copolyméres sont des polymeres qui posséplesieurs unités. Comme pour les
homopolymeres, les copolymeres peuvent se classer différentes familles. On parle alors
de modes de copolyméres

H
in:: c. C—C——
H, | "

* Ph

copolyéthylénestyréne

&
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Parmi les différents modes de copolyméres, nous/éns :

le mode statistique :

le mode alterné :

le mode séquencé :

le mode greffé :

A-A-B-A-B-B-B-A-A-B-A

A-B-A-B-A-B-B-A-B-A

A-A-A-A-A-A-B3-B-B-B-B

ﬁ.-’ \B \B
5—5-B Bg-p " BB

Les polymeres, quiils soient homo ou copolyméresyvent étre réticulés. Un

polymere réticulé est un polymere dont certainesegechaines sont reliées entre elles par des

ponts chimiques covalents. La plupart des polyméteiwent étre réticulés avant leur

utilisation. En effet, un polymére est un liquide pour le maintenir en place, il faut le

réticuler.

La structure primaire est I'enchainement covalesg thotifs monomeres. Ainsi du

point de vue stéréoisomeérique, le motif &SEH(Ph)-CH-CH(Ph)-CH-CH(Ph)- va avoir

plusieurs formes :
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Ph T, PR PR Ph
P N N g
1

PRPRH He PRPTEH

i

Le cas | est un isomeére iso tactique et le castlleecas syndiotactique. Quand il n'y a aucun
ordre dans le polymere, on parle d’isomere ataetiguexistence de plusieurs formes
stéréoisomeériques va entrainer des propriétés gugsicomplétement différentes entre les

stéréo-isomeres.
b) structure secondaire :

C’est la conformation d’'une chaine isolée. Ainsi, solution, la chaine se met en
pelote statistique ; La pelote statistique est sarét en train de bouger mais elle occupe un
volume hydrodynamique a peu pres constant : samsefsolide, on retrouve la chaine sous

deux formes :
La chaine garde son organisation en pelote efitesobtenu est amorphe.

La chaine s’organise du fait d’interactions patiéres (liaisons H, interactions polaires).
C) structure tertiaire :

Cette structure touche a I'organisation des chadnesein du matériau. Certains polymeres, a
I'état solide, gardent leur forme pelote. On va dawoir un matériau constitué de pelotes

statistiques enchevétrées.
1.5.2 Selon la morphologie :

a) Polymére semi —cristallins :
Une partie du polymere est fortement organiséecegedux interactions de Vander

Waalas entre les chaines.
Le taux de cristallinité est :

Xm=masse de la phase cristalline/masse totale

Xv=volume de la phase cristalline/volume totale.

&
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Figure I. 1: polymére semi-cristallin.

b) Polymére amorphe:
Il n'y a pas d’ordre a grande distance, I'orgatiisase rapproche trés fort de celles

des liquides.

Figure I. 2: polymere amorphe.

1.5.3 selon certaines propriétes :

Selon le comportement thermomécanique, on distitrgiegrandes familles :

* Lesthermoplastiques ;
e Les thermodurcissables ;

* Les élastomeres ;
a) Les thermoplastiques :

Les thermoplastiques ramollissent sous l'effetadenaleur. lls deviennent souples ;
malléables et durcissent a nouveau quand on lesdiéf Comme cette transformation
est réversible, ces matériaux conservent leurs rigtép et ils sont facilement

recyclables. Leurs polymeres de base sont constitaédes macromolécules linéaires,
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reliées par des liaisons faibles qui peuvent &mnepues sous l'effet de la chaleur ou de
fortes contraintes.

b) Elles peuvent alors glisser les unes par rappoxtares pour prendre une forme
différente et quand la matiéere refroidit, les dais se reforment et les
thermoplastiques gardent leur nouvelle forme. biajjement varie entre (100-
500)%.

On trouve principalement :

Thermoplastique Caractéristique
PVC (chlorure de polyvinyle) souple et rigide
PVC rigide lisse, brillant, en plaques ou profiikeurs variés
PMMA (polymétacrylate de méthyle lisse, brillattgnsparent
PP (polypropyléne) se plis a froid, souple
Polystyrene choc pour le thermoformage
PET (téréphtalate...) dont on fait des bouteilles

Tableau I.1: Thermoplastique et leur caractéristique.

c) Les thermodurcissables :

Les thermodurcissables sont des plastiques quinprénune forme définitive au
premier refroidissement. La réversibilité de forest impossible car ils ne se ramollissent
plus une fois moulés. Sous de trées hautes tempésatils se dégradent et brdlent
(carbonisation). Les molécules de ces polymeres @manisées de longues chaines dans
lesquelles un grand nombre de liaisons chimiquikdesoet tridimensionnelles ne peuvent pas
étre rompues et se renforcent quand le plastiguerauffé. La matiére thermodurcissable
garde toujours sa forme en raison de ces liaismrisées et des pontages trés résistants qui

empéchent tout glissement entre les chaines [5].
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Les plus connus sont :

Polyuréthannes ;
Les polyesters insaturés ;
Les phénoplastes ;

Les résines époxydes et phénoliques ;

d) Les élastomeres :

Ces polymeres présentent les mémes qualités élastique le caoutchouc. Un

elastomere au repos est constitué de longues shaiakeculaires repliées sur elles mémes.

Sous l'action d'une contrainte, les molécules paiuglsser les unes par para port aux autres

et se déformer. Pour que le matériau de base peésme bonne élasticité ; il subit une

vulcani

sation. C’est un procédé de cuisson et deishement qui permet de créer un réseau

tridimensionnel plus ou moins rigide sans supprifaeflexibilité des chaines moléculaires.

On introduit dans I'élastomeére au cours de la vukzation du soufre, du carbone et différents

agents

chimiques.

Difféerentes formulations permettent de produire dm®utchoucs de synthese en vue

d’utilisations spécifiques. Les élastoméres sornplegés dans la fabrication des coussins, de

certains isolants, des pneus [11].

Exemples :

e Polybutadiéne ;

* Poly (butadiéne/styréne) ;

Polyéthylene chloré ;

|.6 Caractéristiqgues des polyméres

Les caractéristiques spécifiques des polymered water d'un matériau a l'autre, les

principales sont :

>

La légereté :

-La densité de la plupart des polymeéres est csmpntre 0,9 et 1,8

)
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La résistance mécanique :
-Elle variable suivant la composition chimique.

Les pieces plastiques sont souvent plus résistahtégeres que les

pieces métalliques assurant les mémes fonctions.
La transparence :

-Certains polymeéres ont un coefficient de transiois de la lumiére

voisin de celle de verre, et bon nombre sont traresys translucides
L'inaltérabilité :

-lIs résistent auxgressions extérieures et a de nombreux produits

chimiques.
-Certains dardent une protection contre les (u-v).
L'esthétique :

-Les coulewent variées et les possibilités de mise en ceuvre

nombreuses.

-L’aspect lisse et fini du matériau confé@ I'objet une

impression « design ».
L'isolation :

-Ce sont des bons isolétgstriques, thermiques et acoustiques.
L'imperméabilité :

-lls assurent unat® barriere aux gaz et a I'eau.
La glisse :

-lIs le plus souvent un faibt@efficient de frottement.
L’entretien :

-lIs sont d’un entretien, ils ne nécessitent autcaiiement de surface,

ils résistent a la corrosion.
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|.7 Formulation du polymére:

Un polymere industriel est toujours formulé, saiuple stabiliser en cours de mise

ceuvre, soit pour faciliter sa transformation, poiiir ajuster ses propriétés finales.

|.7.1 Plastifiants :

Un plastifiant est un solvant lourd qui incorpot golymeres :

-Détruit partiellement les interactions entre cleain

-Responsables de la cohésion mécanique et trarsfanmmatériau initialement
rigide en matériau souple, flexible.

-Structure de réseau tridimensionnel limitant issgiment des chaines les unes par
rapport aux autres.

-Diminue la température de transition vitreuse.

|.7.2 Stabilisants :

* Anti-oxygene: les anti-oxygenes sont utilisés dans la plupags golymeres
hydrocarbonés, en particuliers PE, PP caoutchoticomolymeres divers .lls sont
utilisés en concentration généralement inférieuteé¥@a (sauf le noir de carbone) et dans
ces conditions ne modifient pas sensiblement ldecowet les propriétés physiques des
polymeéres .leur but est de retarder I'oxydatiorriique au cours de la transformation
et de l'utilisation.

» Stabilisants thermiques du PVC. Spécifiques des polymeres chlorés ces stabitisant
retardent le dégagement de HCL et la formation skesctures conjuguées trés
colorées. Les organostanniques sont particulieremamssants et permettent

notamment d’obtenir des produits transparentsaoetiomes.

e Stabilisants « lumieres »tel que :
Pigments :(ex noir de carbone), absorbeurs UV équiéchent la pénétration des UV au sein
du matériau), extincteurs et stabilisants polyfamstels (plusieurs fonctions stabilisantes).

=
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» Autres adjuvantstel que:
Colorants, anti chocs (systémes multi phases)igednts, lubrifiants , anti-retrait ,agents
nucleants (accélérent la cristallisation) et agdatdémoulage.

1.8 Mise en ceuvre des polymeres
Les techniques de transformation des plastigqaas choisies en fonction de plusieurs

facteurs :
v Selon la nature du matériau (thermoplastique ountbdurcissable).
v' S'il est thermoplastique, selon la températuregaddle il ramollit.
v Selon la stabilité a I'air du matériau formé.
v' Selon la forme et la taille du produit fini.

Certains de ces procédeés sont tres semblablex&eetwant a la fabrication des métaux et des

céramiques.

Le formage des polymeéres s’effectue habituellendehtiute température et souvent
par application d’'une pression. La températureodm#ége des thermoplastiques amorphes est
supérieure a leur température de transition vigetandis que celle des thermoplastiques
semi-cristallins est voisine de leur températugdusion ; par ailleurs, la pression appliquée

doit étre maintenue pendant le refroidissemenagedce afin qu’elle conserve sa forme.

[.8.1 Mise en ceuvre des thermoplastiques :

[.8.1.1Extrusion :

L’extrusion des polymeres est I'un des procédésragels pour former les matériaux
thermoplastiques disponibles (en granulés ou enlnedy en tubes ou gaines, profilés, films
ou plagues dont la longueur n'est pas limitée. tileston consiste a convoyer le polymére
solide puis a le fondre et a le soumettre a unsspye grace a I'action d’'une vis qui tourne a
l'intérieur d’'un fourreau chauffé, le polymere estsuite entré dans ufikere d’extrusion

puis refroidi.

1y
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On distingue deux types d’extrudeuses :

a)L’extrudeuse mono vis :

Une extrudeuse mono vis comporte une vis sansdfiim tourne a l'intérieur d’'un
fourreau cylindrique, régulé en température parsysemes de chauffe et de refroidissement.
Le polymere sous forme solide (granulés, poudre)ndoduit dans la trémie située a une
extrémité de la machinéa trémie peut étre mise sous atmospluargrdlée pour éviter la
reprise d’humiditéLa principale fonction de I'extrudeuse est de ay®r lepolymére, de le
fondre et de le mettre en pression, pour qu'il peiiganchir, tandis que la filiere est placée a
son extrémité. D’un point de vue industriel, onrche a obtenir a la sortie de la machine un
deébit régulier, avec un matériau homogene, a lgpéeature contrélée des conditions de
production satisfaisantes (débit maximal, consorunatnergétique limitée) [8].

On peut citer trois zones phénoménologiques

> la zone de convoyagele polymere descendant de la trémie sous forengadidre
ou de granulés est compacté et convoyé ;

> la zone de plastification: le passage de I'état solide a I'état liquide réstlisé
progressivement grace a la fois a la chaleur feupar conduction et le travail des
forces de cisaillements au sein du matériau ;

> la zone pompagele diameétre de la vis augmente entre la zonéndkadtation et la
zone terminale de I'extrudeuse, ce qui aboutit atrmde polymeére liquide en

pression pour obtenir un débit régulier dans larl

» Chauffage et régulation de la température :

Le cylindre est chauffé et refroidi ce qui permet @partir et de maintenir avec
précision la température adéquate dans touteolhesZvoir tableau ci-dessous) chaque zone
est équipée d’un régulateur de température.

En général ce chauffage est assuré par des ré&sstalectriques .Le refroidissement peut étre
assuré par circulation d'air autour du cylindre dri fluide introduit dans les tubulures de

circulation autour du cylindre .la zone située are¢au de I'orifice d’alimentation est refroidie

=
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(en général par circulation d’eau ) pour empécbaollage de granulés et la formation d’'une

voute de matiére dans la trémie qui couperaitnfiahtation .

Figure I.1 : Schéma de I'extrudeuse mono vis.

Teémie T

|

.l':"l Fourreau F

|\l

Alimentation

Fusion-
Plastification

Pompage | Filigre

Tableau 1.2 : valeurs indicatives de réglage desrtgératures d'extrusion pour

différentes matiéres :

Matiere Zone de convoyage Zone de plastificatipn neZde pompage
PVC rigide 155-C° 165-C° 175-185 (C°)
PE basse densité 125-C° 125-C° 130-C°

PE haute densité 140-C° 160-C° 165-C°

PA 275-C° 225-C° 225-235 (C°)
PVC plastifié (60 %) | 175-C° 165-C° 150-160 (C°)
PP 185-C° 200-C° 220-230 (C°)

A la sortie de I'extrudeuse, le polymeére fondu ermtans une filiére, qui a pour but de répartir

le flux de matiére et de le faire passer a trawersorifice, qui lui donne une forme

correspondant a différents types de produits.
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* Types de filiéres :

La filiere est I'outil qui donne la forme aux flide la matiére plastifiee afin d’obtenir
le profil demandé. Elle amovible et doit se démorieilement pour étre nettoyée ou
changée.

Du point de vue fonctionnel, on peut classer lisréis de la fagon suivante :

» Filieres sans poinc¢on : pour les profils pleinsi®, fils, plaques) ;

» Filieres avec poingon : pour les profils creux ésifa section circulaire, rectangulaire,
gaines) ;

» Filieres pour la réalisation de gainages des prefil métal ou autres matieres ou pour
la réalisation de gaines gonflées ;

» Filieres pour la co-extrusion (co-extrusion :c’este technique de fabrication d’'un
extrudant dont la section se compose de zone couwthes de différentes matiére) ;

b) L’extrudeuse bi-vis :

L’extrudeuse se compose de deux vis qui tournems$ daux orifices du cylindre, les
deux vis (filetées a droite ou a gauche) peuvemtngr dans le méme sens (corotative), ou
une vis filetée a droite et l'autre filetée a gamicheuvent tourner en sens inverse

(contrarotative).

L’extrudeuse a deux vis utilisée pour la productienprofilés de grande dimension, en raison

de la régularité.

Ce genre de machines garantit une plastificatidicaté de la matiere et une excellente

homogeénéité.

c) L’extrusion soufflage de corps creux :

Dans une opération de soufflage de corps creurlign@gre fondu est expulsé par une
filiere de forme tubulaire en mode continu ou distanpour former une paraison. Ensuite, la
paraison est gonflée a [lintérieur d'un moule pourodpire un corps creux
(par exemple des bouteilles
L'épaisseur de la paraison dépend de la géométakef de Idiliere. Pendant cette opération,
les déformations de surface les plus aisément wdisiers sont les raies de filiere.

y
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d) Extrusion — soufflage de gaine (extrusion —gonflage

Soufflage de gaine est un processus ou le polyfoérdu s’écoule par une filiere
annulaire. Le polymére fondu forme alors un tubmflg grace a une surpression d’air pour
former une bulle. L’épaisseur de la gaine est déte¥e par le gonflement et la vitesse
d’étirage .Le soufflage de gaine est probablemeptdcédé de transformation dominant pour
les polymeéres commerciaux tels que Les films [3].

La qualité du film est déterminée par 'homogénéiépaisseur le long de la circonférence de
la bulle et également par la propriété optique &amnique.
v,
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Figure 1.3: Dispositif de soufflage de gaine

e) Extrusion de plagues et de feuilles :

Les profilés trés plats et larges sont considéoésnte des plaques ou feuilles et leur
production par extrusion est courante dans l'indleist.’extrusion de ces articles exige un

eéquipement spécial pour ce qui concerne la téfdidee et les dispositifs de réception.
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Avantages et les inconvénients de I'extrusion :

« Avantages:prix des pieces peu élevé, temps de cycle tréd,qmussibilité de renfort
des pieces en utilisant une double épaisseur.
* Inconvénients :faible rigidité de certaines zones étirées, pasotstance d'épaisseur

et un étirement différent suivant les zones, peg dutillages reste éleve.

1.8.1.2 injection:

Le procédé d’injection permet de fabriquer des geéde géomeétrie complexe en une

seule opération.

Moule Granulés de polymérs

am\mEE -

Eléments
de chauffage

Figure 1.4 : machine d’injection plastique

Les différentes phases du cycle d’'injection se ulérd de la maniére suivante :

* La matiere plastique sous forme de granulés, eségalans une trémie pour alimenter
une vis sans fin logée dans un tube chauffé (sdafebbacelui de I'extrudeuse mono
ViS)

* Dans un premier temps, la buse a I'extrémité duréaw étant obturée, la vis tourne

en reculant et le polymére fondu s’accumule endéteis (fig. 5-1).
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e Une fois que la quantité de polymére nécessaire fabrication de la piéce a été
fondue, la buse s’ouvre et la vis se transformpiston qui injecte a grande vitesse le
polymére chaud dans un moule fermé et froid (fig8).5

* Le refroidissement du polymére se fait au contaeee les parois du moule (fig. 5-3).

* Ejection de la piéce (fig. 5-4).

Ce procédé permet une transformation en discomnt@suthermoplastiques. On obtient apres
démoulage des produits finis ou semi-finis de faneemplexes .C’est une méthode de

production treés rapide pour produire des objetséngrande quantité.[8][3]

3refroidissement. -Q@uverture du moule et éjection de la piece

Figure. I. 5 : Les différentes phases du cycle d’jaction.

E



Chapitre I : Généralités sur les polymeres

a)L’injection —soufflage(ou bi étirage-soufflage) :

Est un procédé utilisé pour fabriquer la plupa#g deuteilles et des flacons.

qui présentent de bonnes propriétés mécaniques.
Le cycle de fabrication se compose de quatre étapes

» Réalisation par injection d’une préforme.

» Transfert de cette préforme dans une station deatdfage pour que le matériau soit
réchauffé dans un domaine caoutchouteuse.

* Transfert de la paraison chaude dans un moule wilage pour que le polymére
vienne en contact avec les parois du moule.

» Refroidissement et éjection de la piece.

Figure 1.6 : procédé d’injection —soufflage.

Les avantages et les inconvénients de I'injection :

* Avantages : gande capacité de production, procédé totalementratisable, pieces
utilisables a la sortie des presses, belle finitdws pieces et variété de couleur
impressionnante, précision intéressante selondexake la matiére, productivité trés
intéressante

* Inconvénients :Prix élevé des outillages, retrait

&
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[.8.1.3Le calandrage

Ce procédé de transformation en continu abouties fduilles, de plagues ou des
films. Il consiste a faire passer la matiere aal'gtateux entre deux cylindres chauffants
écartés de I'épaisseur désirée. A la sortie daldémdre, le produit passe dans un refroidisseur,
puis est éventuellement enroulé en bobines. Lendedge est surtout appliqué au PVC.

On distingue trois groupes de calandres :
» Les calandres utilisées pour la fabrication dellfiesii de films et de plaques souples

a partir d’'un mélange de résine thermoplastiques d&® différents additifs. Ce sont

des machines lourdes a plusieurs cylindres (4a6yrdad diametre consomment

beaucoup d’énergie.

» Les calandres destinées a la finition de feuillesle plaques extrudées par la filiere
plate.

* Les calandres auxiliaires utilisées par plusie@shniques de finition telles que

plaxage ; enduction ; et grainage.

Boudineuse calandre a (04)ndykes refroidissement

enrouleuse

Figure 1.7: Procédé de calandrage.

Les avantages et les inconvénients de calandrage :

e Avantages :Un trés bel aspect de surface, une trés grandéarégu'épaisseur.

* Inconvénients :Le prix est élevé.

&
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[.8.1.4 Le rotomoulage

Le rotomoulage est utilisé pour la fabrication gétd creux de grandes dimensions
Ou de formes complexes et pour les petites séries.
On introduit le polymere sous forme de poudre, damsnoule (fig. a) que l'on fait tourner
dans toutes les directions (fig. ¢) pour que lai@natcouvre toute la paroi, puis on chauffe

pour la gélifier et enfin on refroidit (fig. e)[7].

(a) Remplissage du moule b) chauffage (c) rotation

0 U LU

(d) Rotation (e) refroidissemertf) éjection
Figure 1.8 : Cycle de rotomoulage

Les avantages et les inconvénients de rotomage :

e Avantages Prix des moules et des pieces peu €élevés; unessépali
constante ;
* Inconvénients : Temps de cycle relativement longs ; pas de bdats éle

surface ; retrait est important pour les grandesedsions ;
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[.8.1.5 Thermoformage

Le thermoformage est I'un des grands procédés de mn forme des polyméres
permettant de réaliser, a partir de feuilles owqyds généralement extrudées ou calandrées,
des objets concaves d’épaisseurs et de dimensioaises. |l consiste a chauffer une feuille
de polymére jusqu’a une température permettantgarrdation, puis a la mettre en forme
dans un moule. Aprés refroidissement, on obtiésthjét désiré. L'utilisation de cette
technique est possible grace au comportement désresathermoplastiques (plus marque
pour les amorphes) qui prennent une consistanceitdateuse au-dessus de leur
température de transition vitreuse et peuvent ddre aisément formées et figées dans cet

état par refroidissement [9].
a) Matériaux thermoformables :
Les polymeres thermoplastiques sont les matériaexrtoformables par excellence ;
surtout les thermoplastiques amorphBarmi eux le polystyrene reste le plus utilisé.

Le tableau 5-1 ci-dessous présente des plagesmalidité de certains polymeres :

Tableau 5-1: Plages de formabilité des principaux polyméressésl en thermoformage

Polymeére symbole Type Tg(C° Tf(C9) Plage de
formage(C°)
Polystyrene PS Amorphe 90 - 130-182
Polychlorure de vinyle PVC Amorphe 90 - 100-155
Poly (acryl butadiene styrene) ABS Amorphe 90 -120 - 130-180
Poly (méthylméthacrylate) PMMA Amorphe 100 - 15®M19
Polycarbonate PC Amorphe 150 - 170-200
Polypropyléne PP Semi-cristallin 5 165 150-165H
Polyéthyléne téréphtalate PET Semi-cristallin 70 525 120-180
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b) les étapes de thermoformage :

Fixation d’'une plaque ou d'une feuille rigide sur ecadre.
Chauffage de la plaque au-dessus de la tempésuransition vitreuse du polymere.

Formage par aspiration et maintien de la déformatie la feuille jusqu’a la fin du
refroidissement.

Refroidissement de I'objet & la température ambiant

Démoulage et découpage des bords s'il est nécessair

feville thermoplastique T ]

sereflan chauffanis
modéle
e parke-moule
2, évacuation du chauffage
; (|
compresseur pompea vide Moniée du modele
1. chauffage = |
de la plague Q
=
|
E—

4. refroidissement

=
3. aspiration de &

la plague

Sk L2 e L

e

Figure 1.9: cycle de thermoformage.
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c) types de thermoformage :

La géométrie de la piece a réaliser va imposeyde tle moule et par conséquent, le
type de formage. On distingue le formage négatié &rmage positif.

» formage sur un moule positif:

Le thermoformage avec ces moules est appelé «gkapar la feuille Préchauffée est
drapée sur le moule par la pression atmosphérixpeene, I'air entre le moule et la feuille est

aspiré par une pompe a vide

Eléments chauffants
P~~~

Eclipsage
du plateau
—

1 Feuille — Cadre
serre-flanc

Trous
Moule d'aspiration

Caisson

Air comprime I'_.D(:[ —_— M._'J Vide

Figure .10 : Schéma d’'une machine de thermoformaga moule positif.

Pour ce type moule La distribution d’épaisseur daiget n'est pas homogene, I'épaisseur
du haut de I'objet est légerement inférieure adigpeur initiale de la feuille, les flancs par
contre sont tres étirés et tres fins. La forte &gais au sommet est accentuée par le
refroidissement de la feuille par contact avec teil@

» Formage sur un moulenégatif :
Le moule est concu comme une cavité percée de jpeifices pour I'évacuation de I'air
emprisonné entre la feuille et lui méme. Pour défarla feuille, on emploie généralement
une pression d’aifFigure 111.11), dans le cas des thermoformages profonds (H/Drisupé&
1). On utilise des poingons mécaniques, ces derreilitent a la fois la déformation et la

régularisation des épaisseurs finales

&
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Figure 111.11 : principe de thermoformage sur un maule négatif.
> les moules :

Le choix du matériau constitutif d'un moule estediement relié a la cadence de
production ; si la série est faible, on utilise @&ement le bois ou les résines synthétiques;
pour les grandes séries de plusieurs milliers deegi, on préférera d'utilisé I'aluminium ou
I'acier, La maitrise du chauffage et du refroidimsat du moule est essentielle pour la qualité
des objets et leur stabilité dimensionnelle. Leslwdiles résines synthétiques étant mauvais
conducteur thermique, le temps de cycle est long puiter les échauffements de la surface ;
dans le cas des résines synthétiques, on ajowtersiodes charges conductrices mais, malgré
un circuit de refroidissement, les échauffemendterd largement supérieurs a ceux de l'acier
ou de l'aluminium, par contre L’acier et l'alumimy présentent une grande résistance
meécanique, ce qui autorise des circuits de releainent tres performants, permettant

d’atteindre les plus hautes cadences de production.

1.8.2 Mise en ceuvre des thermodurcissables
Comme tous les plastiques, les matieres thermmdables présentent certaines

conditions (température, temps) la plasticité nemies a leur mise en forme. Les
thermodurcissables peuvent donc étre démoulésual chantrairement aux Thermoplastiques
qui doivent étre démoulés aprés refroidissemBiains le cas du moulage des matiéres
thermodurcissables, il est préférable de parldhuidité plutét que de viscosité.

la fabrication des polyméres thermodurcissableé&eule habituellement en deux étapes. |l
faut d'abord préparer un polymére linéaire (parémpelé pré-polymére) a I'état liquide et de
faible masse molaire. Le matériau acquiert endaitiureté et la rigidité du produit fini dans
un moule ayant la forme voulue. Cette deuxiemeegtappelée « durcissement », peut avoir
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lieu durant le chauffage ou par ajout de catalyseirse déroule souvent sous pression.
Durant le durcissement, des modifications chimigetestructurelles se produisent a I'échelle
moléculaire et entrainent la formation d’'une stouetréticulée. Apres le durcissement, les
polymeres thermodurcissables peuvent étre retuésalule méme s’ils sont encore chauds,
puisqu’ils ont acquis une stabilité dimensionnelles matériaux thermodurcissables sont
difficiles a recycler, ils sont utilisables a desmpératures plus élevées que les

thermoplastiques et encore ils sont chimiquemert plerte.

[.8.2.1 Moulage par compression

C'est la technique la plus simple. On utilise laiéma sous forme de poudre, ou de
granulés, Cette technigue consiste a presser,ucllamatiere dans un moule. Le moule est
ensuite fermé a l'aide d’'une presse hydrauliqgueisSaction de la chaleur et de la pression,
la matiere commence par se fluidifier et prend leméodu mouleLa mauvaise conductivité
thermique de la matiere, le gradient de températarka masse dans le moule est important.
La couche en contact avec la surface du moule commena réticuler avant le cceur, ce qui
provoque des tensions internes. Il est donc recordénd’éviter le moulage par compression
des pieces trop épaisses ou comportant de fortegioas d'épaisseur.

Partie

supérieure
—~— du

moule

Prassion

Partie
inférieure

moule Ejecteur

Figure 111.12: moule de compression.
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a)Cycle de moulage
Les différentes phases du cycle se déroulent deldére suivante :

Chargement du moule, fermeture du moule, dégazag@el, cuisson; ouverture du
moule, éjection des pieces, nettoyage du moule ;

» Chargement du moule :

La quantité de matiere doit étre soigneusementégusvant son introduction dans le moule
Les poudres a mouler sont dosées soit par pesé&, Baide d’'un doseur volumétrique ou

encore en utilisant des pastilles d'une masse @nnu

» fermeture du moule :
La fermeture doit étre lente pour permettre aux dazs'échapper; ce dernier est di a
’humidité, et aussi a lI'air contenu dans les enmes du moule.

» Dégazage éventuel
On procéde a une réouverture du moule, limitée tatsmps pour I'évacuation des gaz. Le
dégazage est effectué juste en fin de fermeture ademll n'est pas toujours nécessaire et
doit étre réalisé avec précaution car il peut pgovs des traces de recollement de matiere sur
la piéce.

» cuisson :

Cette opération dedticulation conduit a I'état rigide permettantdémoulage a chaud. Elle
demande un certain temps qui peut étre, par exepléordre de 1 min par mm d’épaisseur
Pour une compression simple sans préchauffage.

» Ouverture du moule :

Elle doit étre lente pour ne pas détériorer iésgs.
> éjection des pieces :
Les piéces sont enlevées en toute précautioniairginue les risques de déformation.
» nettoyage du moule :
On utilise généralement de I'air comprimé pour eaides bavures.

> Les avantages et les inconvénients de Le moulage pampression :

* Les avantages Pression utilisée est relativement faible, mouldg@ieces de grande
surface, pertes de matiere plus faibles (absence cdeotte), retrait plus faible,
déformation des pieces moulées moins remarquable.

* les inconvénients Temps de cycle plus longs, opération d’ébavuragmrtante.

grande différence d’épaisseur.
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Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons fait une synthésmbibphique associée aux
généralités sur les polyméres . Ainsi, les polymé&nt classés comme des matériaux
complexes en comparaison aux matériaux issus degetolécules. Est aussi nous avons
passé en revue toutes les techniques de transfomus polymeéres. Ainsi, nous avons

décrié succinctement I'extrusion, 'injection, keetmoformage, le calandrage, le roto
moulage.
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Chapitre Il : Stéréoregularité et proprieté palypropyléne
(PPH/PPC)

Introduction

Ce chapitre est consacré a la définition du polyplene, en commencant par donner
la formule chimique du monomere qui forme le modaleépétitions dans la chaine du
polymére, on donne aussi la classification despolyylene selon leur composition chimique
(comportant uniguement le monomere propyléne, owplas du propyléne existe d’autre
éléments chimiques). Nous nous intéressant dageiciit au polypropyléne homopolymere

le PPH ainsi qu’au PPC qui est le polypropyléeneobppeére.

[I.1 Geénéralité sur le Polypropyléne

Le polypropyléne (PP) est un des matériaux therastigjues le plus important d’'un
point de vue économique. En 2002, la productiotil@ope occidentale a atteint environ 8

million de tonne.

Le polypropyléne est une polyoléfine satudest 'un des quatre thermoplastiques les
plus utilises avec le polyéthylene (PE), le polyasie (PS) et le poly(chlorure de vinyle)
(PVC) .Le polypropyléne estormé de chaines linéaires constituées deatifs propyléne
(CH2=CH-CH3) (le monomeére) répétés par la polynaios dont la formule générale

(polymere) est représentée sur la figure 11-1.

CH

3

CH, == CH

Figure II.1 : Unité de répétition du polypropyldie]

Sous le nom de polypropylene se cache en réalita&itoensemble de matériaux. On

peut au moins distinguer le®mopolymeres, les copolymeres et les compounds.
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Un homopolymeére est obtenu par polymérisation Ziegler Natta d'eal snonomere, en
l'occurrence lepropylene Ce dernier est gazeux a température ambiante stible dans
I'acide acétique et insoluble dans I'eau.

Un copolyméreest un assemblage aléatoire ou ordonné d'au meins onomeres, Dans
le cas du polypropyléne, il est obtenu par copolygaéon depropyléne et d'éthylend.a
structure de ces copolymeres est semblable aaetldlomopolymeres avec une distribution
statistigue des motifs éthyléniques (copolymeéresissiques). On estime que 20% de la
production de matériaux étiquetés PP sont en ésitcdpolymeres.

Les compounds sont des mélanges de PP et d'additifs minérauxdesi mélanges
PP/élastomeére. Parmi les charges minérales emtaastla composition de compounds a base
PP, citons par exemple : les fibres de mica ecdegposés comme le talc ou le carbonate de
calcium, la teneur de ces composeés incorporés anigXPede pas 40%. Leur incorporation
an PP améliore les propriétés thermiques et/ou mfuwes de ce dernier (tenue thermique -
rigidité — résistance au choc...).

Les compounds PP/élastomere sont caractérisesipaesistance aux chocs accrue a

température ambiante et jusqu'a des températutast ausque -40°C. Par contre, leur
rigidité et leur tenue thermique sont plus faiblpse celles des PP non modifie. Les
différentes configurations possibles du polypropgldhlomopolymére sont présentées sur la
figure 11.2[12].

e isotactique

-~ syndiotactique

([ /C\C' /g\ Cl‘/ atactique

Figure 1.2 : Représentation d’'une chaine d'urypalpyléne : Structure chimique du
polypropyléne, a) polypropyléne isotactique, blypabpylene Syndiotactique,
c) polypropyléne atactique [13]
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Les chaines de polypropyléne isostatique (PPi)yadistactique (PPs) peuvent
s'aligner les unes par rapport aux autres du &aiedr stéréoregularité et ainsi former des
structures cristallines. Ce sont des polymeéres seisiiallins. En revanche, les chaines de
polypropyléne atactique ne peuvent pas s'alignecette facon du fait de (absence de
stéréorégularité au sein des chaines. Par consédeaolypropyléne atactique (PPa) est
entierement amorphe. Le degré de cristallinité danhantillon de PPi ou de PPs dépend

de son histoire thermique et de la structure md&ides chaines.

[1.2 Cristallisation du Polypropyléne

Les polypropylénes isotactique et syndiotactiquet stes polyméres semi-cristallin,

cela est montre sur la figure 11.3.

Les deux phases sont liées entre elles par deses¢gate chaines macromoléculaires appelés
molécules de lien, car ces derniéres peuvent geeti@a la formation de plusieurs lamelles
cristallines en méme temps [13].

Les matériaux semi-cristallins ont la particulad& pouvoir cristalliser lorsqu' ils se trouvent
a des températures comprises entre leur tempéraeréransition vitreusely et leur
température de fusioni. TNéanmoins, seule une partie des chaines petdliisesr et former

ainsi les zones cristallines. Le reste constitustee amorphe.

Phase cristalline

Phase amorphe

Figure I1.3:Structure d’'un polymére semi-cristalli]

o




Chapitre Il : Stéréoregularité et proprieté palypropyléne
(PPH/PPC)

Il existe trois maniéres différentes de faire afler un polymere semi-cristallin. : la
cristallisation non-isotherme, la cristallisatiosotherme, appelée recuit, et enfin la
cristallisation induitg¢15].

La formation de structures cristallines fait intmir deux mécanismes :

Dans un premier temps, une partie des chainessgant entre elles pour former des
structures tres organisées sous forme de lamelallines constituées de mailles cubiques,
orthorhombiques et hexagonales. Ces premiers amaenfs constituent des germes de
cristallisation.

Les lamelles formées au cours de I'étape précédanissent a partir du germe de
maniere radiale pour former a I'échelle supérieure structure tridimensionnelle : le
sphérolite.

Un échantillon de polymeére semi-cristallin est ¢aé d’'un nombre élevé de sphérolites.

Au sein du sphérolite, la zone inter et intra-ldaisd est généralement constituée de phase
amorphe.

Dans un polymere semi-cristallin, les sphérolitast £ontigus et leur diamétre est déterminé
par le nombre de germes formés qui dépend destmmglde cristallisation.

La figure 1.4 présente un modele de sphérolitecawee vision détaillée d’empilement de
lamelles.

Les taux de cristallinité et la structure cristadlj en particulier la forme des spherolites ainsi
gue la structure et lI'organisation des lamellepeddent de la nature du polymére (nature des

chaines), I'nistoire thermique et les conditionsigtallisation [17]

a) b) c)

E

=

n
|

00 nm

=Ty |

5=50 nm[
U

-

Figure I1.4 : lllustration des différentes stru@srcomposant un cristal de polymere,

a) modele de faisceaux, b) modéle de lamelles stwgture sphérolitique [16]
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[1.3 Structure Cristalline du Polypropyléne

[1.3.1 Structure cristalline de PPH

Le polypropyléne homopolymére, constitue uniquentembe méme molécule de
base (le propylénes) se classe a son tour troigyoks selon la disposition du
groupement meéthyle dans la macro chaine moléculairelistingue trois polypropylene :

Iisotactique, le syndiotactique et I'atactique.

[1.3.1.1Structure cristalline du polypropyléne isotactiquePPi

Le polypropyléne isotactique peut se présenter spuetre formes cristallines
différences selon les conditions de cristallisatibrest important de noter que quelle que
soit la forme cristalline, les chaines se trouvienijours en conformation de type hélice,
qui favorise l'arrangement régulier des chaineseealies et la formation des structures

cristallines. Les quatre polymorphes du PPi soésgntes ci-dessous.

a) Formed

La formea est la forme cristalline la plus frequemment reriode au sein

d'un échantillon PPi. Celle-ci est obtenue souscoeslitions de cristallisation
« classiques », qu'il s'agisse de cristallisatimrtherme ou non-isotherme sur

toute la gamme de température et ce, pour tout tedPPi. La formex est

caractérisée par des chaines arrangées selon uthe deatype monocliniquél3],
Les différentes conformations de chaines possibe$olypropyléne Isotactique

PPi sont représentées forméa figure II.5.

|
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Figure I.5:conformations des chaines du polypkepy isotactique
Droite (R) - et Gauche (L) - les hélices dans manfiguration
Haut (up) et Bas (down) [14]

a=6.65A,b=20.96A, c=6.5A et p=99°

b) Formef

La formep est une forme cristalline relativement courantesain d'échantillons de

PPi. La formep est caractérisée par un arrangement des chailoesuse maille hexagonale

[14].

La forme est obtenue en parallele a la production de crsth sous certaines

conditions particuliéres de cristallisation (hautétgsses de refroidissement et dans une
gamme de température particuliére). Des cristauxfodme f peuvent également étre
produits en gquantités importantes lors de cristaions induites par cisaillemefit4].
Enfin, il est possible d'obtenir une quantité intpoce de cristauf sous des conditions de
cristallisation classiques suite a I' incorporatdans le polymére d'agents nuclé@npar

exemple dans le but d'optimiser certaines promigtécaniques et l'allongement a la rupture.

c) Formed

La forme d est une forme cristalline rencontrée beaucoup phmement que les

formesa et B. Elle est obtenue pour des polypropylénes dedsipbids moléculaires ou lors
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de cristallisation effectuées sous haute pressiosst d'ailleurs assez difficile d'obtenir la
formed pure. Au rein de cette forme cristalline, les okaisont arrangées dans une maille de

type triclinique [15].

d) Forme Smectique :

La forme smectique est une forme métastable de&Bctérisée par une structure a mi-
chemin entre la forme amorphe et une structureatliree. En effet, la forme smectique est
une forme relativement ordonnée mais qui compreyahmoins un grand nombre de défauts
cristallographiques. Elle est généralement obteswite a une trempe du polypropylene
isotactique fondu. Il est intéressant de noterapite forme cristalline particuliere est stable a

la température ambiante mais qu’elle se transfami®rmea a partir de 60°C [16].

[1.3.1.2 Structure cristalline du polypropyléne syrdiotactique :

De maniére générale, le taux de cristallinité diypapyléne syndiotactique est
nettement plus faible que celui du polypropyléneotastique. Néanmoins, le
polymorphisme du PPs est particulierement complaxec quatre formes cristallines
possibles au sein desquelles les chaines peuveptexddes conformations différentes.

[1.3.1.3 Les différentes conformations des chainasistallines du PPs :

Les chaines de PPs peuvent adopter trois confoomafpossibles selon la forme
cristalline de I'échantillon. La premiere conforioat la plus stable, correspond a une
conformation hélice avec une symétries et une seérpid'angle de torsion le long de la
chaines. La deuxiéme conformation de chaine estconéormation de type trans-planaire
avec une symétrie et une séquence d'angle denddsip. Enfin une derniére conformation
possible mais plus rare est une conformation de typlice avec une symétrie et une
séquence d'angle de torsion [17]. Les différentedarmations de chaines possibles sont

représentées sur la Figure 11.6
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[1.3.1.4 Structure cristalline du polypropyléene atctique PPx:
Si 'assemblage est aléatoire, le polymeére seigtee. La conséquence est que, ¢

ce dernier cas, le manque de regularité rend &atlisation impossible ou trés difficile et
polymére se présentera sous forme amorphe (ce equi &re intéresnt pour la qualité

optique, mais ne favorisant pas les propriétés nigéaas)

[1.3.2 Structure cristalline du polypropylene copdymére PPC:

Le propyléne peut former des copolyméres aveclifmes différentes: I'éthyléne,

buténe, méme I'octane Biexane

Quand est copolymeres l'éthylene avec le propylgreggit comme un défaut structurel
chimique le long du squelette du polymere. Il alégant été observé que sur l'introduct
de ces groupes, cristallinité, épaisseur du cristades proriétés connexes comme
température de fusion, le module de traction et wminution de I'opacité ave

'augmentation de la teneur en comonomere
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Il a été observé que la structure cristalline dpobpméres propyléne / éthylene varie entre
deux extrémes1-7%. Pour de faibles teneurs enegtbyla structure cristalline est semblable
a celle de polypropyléne, tandis que la teneur @legee est similaire a celle du polyéthylene.

Un comportement similaire a été observée pour popyéne / buténe copolymeres.

Il a été montré que linclusion d'unités de comoamnd'éthylene dans la chaine de
polypropyléne peut avoir une influence sur la ragté de la structure moléculaire [19].

[1.4 Propriétés du polypropyléne :

[1.4.1 Propriétés du polypropyléne homopolymere :

[1.4.1.1 propriété de polypropylene PPi :

Le polypropyléne isotactique est encore aujourdilauiforme isomere la plus
intéressante en particulier grace a son taux dgathinité relativement éléeve compare
aux formes atactiques et syndiotactiques ainsi ga'dacilite de mise en ceuvre. Ses
propriétés thermiques et meécaniques sont carattpres d'un  matériau

thermoplastique.

a) Propriétés thermiques du PPi :

Le polypropyléne isotactique possede une gamme edgpédratures de fusion
comprises entre 140 °C et 170 °C et une températeansition vitreuse comprise entre
- 20 °C et 10 °C selon les grades, ce qui fait @PI une polyoléfine de grande
commodité. Sa température de fusion relativemerstsdaainsi que ses propriétés de
viscosité intéressantes facilitent sa mise en cel@wenme indique précédemment, le PPi
posséde une bonne aptitude a la cristallisation aes taux de cristallinité compris entre
40 % et 50 % selon les conditions de cristalligatim nature, le passé thermique de
échantillon et les conditions de cristallisatiorar Railleurs, la vitesse de cristallisation
elevée du PPi favorise sa mise en forme [20]. Baséquent, ces parametres contribuent

a faire de I'lPP un polymere de grande commodit@esit pourquoi il est trés utilise pour

e
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des applications de type filage, réalisation dmdilpar extrusion [21] ou d'articles par

moulage par injection [21].

b) Propriétés mécaniques du PPi :

De part son taux de cristallinité éléve, le PPisprée une rigidité relativement
importante. La valeur maximale du module d'Youngtmction est comprise entre 1 et
2,5 GPa ce qui est relativement élevée [22]. Pideuais, le PPi possede une gamme de
déformation élastique relativement étroite avesemil de plasticité aux alentours de 10 %
d'élongation et de ce fait le PPi ne présente m&ti aucune propriétés élastiques [22].
Enfin, toutes ces propriétés varient en fonctiors deades du PPi, c'est-a-dire de la
structure chimique et de la microstructure de lgtiilon ainsi que de la cristallinité et de

la structure cristalline résultant de sa mise emresu
c) Propriétés annexes du PPi :

En marge de propriétés thermiques et mécaniquésgsantes, le PPi présente
d'autres propriétés plus spécifiques qui contrib@edéveloppé son expansion sur la
marche comme d'excellentes propriétés électriques bonne résistance aux solvants

ainsi qu’a I'environnement chimique en général.

[1.4.1.2. Propriétés du polypropyléne syndiotactige :

a) Propriétés thermiques du PPs :

Comme indique précédemment, le polypropyléne syadimue possede une
aptitude a la cristallisation beaucoup plus limitgee celle du PPi puisque les taux de
cristallinité dépassent rarement 20 %. Par cons#gque PPs possede une gamme de
température de fusion plus faible comprise entré®@@t 140 °C [23]. La température de
transition vitreuse du PPs se situe quant a edlsynee pour le PPi, entre -10 °C et 10 °C
[23].
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Par ailleurs, le sPP présence une faible vitessergallisation, ce qui nuit
grandement a sa mise en ceuvre. Par conséquentimation de films et de filaments de
sPP pur a I'échelle industrielle est trés difficleire impossible. La mise en ceuvre
complexe du sPP ainsi que la gamme de tempéradigrégsion relativement faible sont
des facteurs majeurs limitant le nombre d'applacetide cette polyoléfine.

b) Propriétés mécaniques du PPs :

Les proprietés mecaniques du PPs sont complexesétretement liées a son
polymorphisme présence précédemment. Les échastiltble PPs non orientés et les
échantillons orientés comme par exemple les filamest films présentent des

comportements différents.
c) Propriétés annexes :

En dehors de ses propretés thermiques et mécaniguePs présente des propretés
qui sont tres différences de celles associées alyprnopylénes conventionnels. Le PPs
présente une trés bonne transparence naturellé qinsne excellence résistance aux
rayonnements UV. Les pigments se dispersent phétiement bien dans les matrices PPs,

conférant par conséquent des couleurs plus belagt intenses aux échantillons produits.

En résumé, le PPs est un matériau aux propretgsqabs. Il possede une dureté
importante (i.e. capacité a absorber une énergmitante au cours dune déformation) et
un potentiel élastique prometteur pour des écHanslorientes. Néanmoins, ces propretés
intéressantes n'éliminent pas les faiblesses ducBRsne une ductilité et des proprietés
meécaniques en général assez faibles comparéefoanria isotactique du polypropylene.
De méme, sa mise en ceuvre est délicate du faia dailsle vitesse de cristallisation. Par
conséquent, les mélanges de PPs avec d'autres grelyrtels I'HDPE ou le PPa ont été
étudiés ces derniéres années pour tenter de compdas mauvaises propriétés
meécaniques du PPs tout en conservant une part iamerdes propriétés intéressantes

apportées par le PPs (dureté, élasticite, résistanchoc...) [24].

)
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[1.4.2 Propriété du polypropyléne copolymere :

Les copolymeres a base de propyléne du commerdeoent souvent de 1 a 7% en

moles de motifs éthylene.

Les copolyméres montrenine raideur plus faiblen raison de linsertion d'unités
récurrentes d'éthyléne. L'interruption de la séqaeede propylene conduit a d'autres
propriétés telles que la cristallinité plus faileeune résistance aux chocs élevée. Une large
gamme de propriétés peut étre obtenue a partiriftiremts les qualités des matériaux de
compositions différentes, différents poids molécaka et la distribution de composition
différente. Egalement des propriétés cristallogiguds comme le volume de la cellule de
l'unité ou de I'énergie libre de surface du plialehaine peuvent changer avec l'augmentation

de la teneur en comonomere [25].

Conclusion :
Dans ce chapitre nous avons donné un apercut siivdesité du polypropylene, cette

diversité est da soit a la position du groupemeéthyle sur la macro chaine du polymere, ou
a l'existence d'un autre monomére dans la chainecipale, ceci qui confer des

caractéristiques différentes pour chaque polypépylainsi élabore. Dans le chapitre suivant
nous allons utilise deux polypropylénes (le premi@mmopolymere le second est un

copolymére) pour former des mélanges qu’on anaydans la suite du travalil.

2
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Introduction :

Dans ce chapitre, on s’intéresse a la caracté@isdts mélanges d’'un point de vue :

* Physiqueconsistant en la détermination des indices deif®igli permettent de choisir le
mode d’élaboration (extrusion, injection, calandsagtomoulage...) des produit finis a
partir des mélanges ainsi que l'analyse par spsmipie infrarouge a transformée de
Fourier

e Mécanique pour la détermination des propriétés usuellegddaiue le module de Young
(E), la contrainte au seuil d’écouleme6i.{y), ainsi que les taux de déformaticgy des
mélanges élaborés PPC/PPH. De plus, les différépieaivettes sont soumises a des tests
de résilience en vue de la détermination de lasta@sie aux chocs ainsi que la
détermination de I'évolution de la micro-dureté

* Morphologique : La Microscopie Electronique a Balayage (MEB), siopermettra

'analyse des faciés de rupture.

[1l.1. Caractérisation physique

[11.1.1.Indice de fluidité
L’indice de fluidité ou Melt Flow Index (MFI) estal masse de polymere extrudée, a

température de fusion constante a travers unegfiiglindrique sous I'action d’'une charge.

La connaissance de lindice de fluidité est un mmoy@mple et rapide pour
appréhender les différences de viscosité de plissimatériaux plastique, fournissant ainsi
une indication utile de leur fluidité lors de laarsformation et choisir le procédé de
fabrication adéquat.

A titre indicatif, le tableau ci-dessous nous régse sur le choix du mode d’élaboration de
matériaux polymérigues en fonction de l'indice bedité. On note que les polymeéres a grand
indice de fluidité se prétent mieux a I'élaboratpmar extrusion et que pour un faible indice de
fluidité, I'extrusion est la plus adaptée. La figutl.1: représente le procédé de fabrication a

adopter en fonction de l'indice de fluidité IF

%
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Figure 11l.1 Procédés de fabrication en fonction IF

Lorsque la viscosité est grand
fluidité est faible on déduit que
(IF =n [ etMw]]).

le procédé adapterextrusions donc en remarque l'indice de
la viscositéatiasse molaire du polymere sont élevées

On donne ci-dessous quelques exemples pratiquesrab@dés de fabrication en

fonction de I'indice de fluidité

Tableau lll.1: Procédé de fabrication en fonctibn |

Procédé Produit fabriqué MFI
Tuiles <0,1
Feuilles, bouteilles, tubes fins 0,1 -0,5
Fils, cables 01-1
Extrusion Feuilles minces 05-1
Cordes, multiflaments 1-40
Bouteilles 1-2
Film 9-15
Moulage par injection Pieces diverses >12
Enduction 9-15
Thermoformage 0,2-0,5
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Plastometre :
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Figure 111.2 : Le plastometre et principe de fonotiement.

Mode opératoire

Le cylindre et le piston doivent étre a la tempéneatchoisie depuis au moins 15 minutes.

Ensuite, on place 4 a 8 g de I'échantillon dansylendre selon l'indice de fluidité avec les

conditions normalisées du plastometre (voir ledabllll.2), et on comprime la matiere en

exercant une pression sur le piston.

Tableau IIl.2 : Condition normalisées du plastometr

Indice de fluidité | Masse de I'échantillon dans|le Intervalle de temps en (s
cylindre en (g)
0.1405 4a5 240
05a01 4a5 120
01435 4a5 60
35410 5a8 30
10a25 6a8 10a15
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On charge ensuite le piston avec une masse de gomg et on laisse descendre sous
I'effet de la pesanteur. Le polymére fondu past@wers le cylindre. Un dispositif permet de
sectionner a intervalles de temps réguliers, laeraextrudée qu’'on recueille. La moyenne

du poids des extrudas, nous permet d’obtenir ldedie fluidité

L’indice de fluidité a chaud (I.F) est donné, emrgme durant le temps de référence,
par la formule suivante :

(sCm)

t [9/20min| (I.1)

IF =

s : temps de référence en seconde (s=600s).
m : masse moyenne des extrudas obtenues en (g).

t : intervalle de temps (en seconde) entre deux calipasextruda.

[11.1.2. Spectroscopie Infrarouge a Transformée dé-ourier IRTF

a. Définition

Le rayonnement infrarouge (IR) fut découvert enQLg@r Frédéric Wilhelm Hershel. II
est basé sur I'absorption d'un rayonnement infggrqar le matériau analysé. Elle permet via
la détection des vibrations caractéristiques daisdns chimiques, d'effectuer lI'analyse des
fonctions chimiques présentes dans le matg@iél Il permet ainsi d’'identifier les fonctions

caractéristiques d’une molécule.

La spectroscopie moyenne infrarouge (4000"cm 400 cnt) la plus adaptée pour

I'élucidation de la structure moléculaire.
Les molécules diatomiques symétriques, (& ...) n'absorbent pas I'infraroud7].
b. Principe

Les molécules subissent des mouvements de vibratiwernes (d'élongation et de
déformation).Quand une lumiére IR traverse un éill@an certaines liaisons absorbent de

I'énergie pour changer de fréquence de vibrat@isaht apparaitre des bandes dans le spectre.

%
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On utilise pour identifier des liaisons chimiquesd les molécules organiques, ils permettent

de déterminer les fonctions chimiques dans cesaculdg [28].

c. Spectres infrarouges

Définition : On appelle nombre d’ondd’inverse de la longueur d’'onde

o=1/\: 1.2
Avec
o : nombre d'onde (c)
A : longueur d'onde (cm)

T(%)= I/l .3

Avec

T: la transmission

| : lintenté transmise

lo : l'intensité incidente

Un spectre infrarouge représente la transmittanderection du nombre d’onde.

L’'analyse s’effectue par un balayage des longuelmade avec I'obtention d’'un spectre
infrarouge présentant des bandes d'absorptionalysa des fonctions organiques présentes
dans la molécule s'effectue a l'aide de table urat¢ la nature de la fonction selon le nombre

d'onde mesuré. Une faible valeur de transmittancespond a une forte absorption.
d. Conditions d’analyse

Les échantillons sont analysés a I'état solide $oume de pastilles fines. Les pastilles sont
préparées avec un mélange de 95% massique de KB® ete I'échantillon, préalablement

broyé et séché, pendant au moins 24 heures a 120 °C

Les halogénures des métaux alcalins ont la pr@pdét former un verre transparent sous
haute pression (7000-10000 bar). KBr est utiliséplas couramment, parce qu'il est

transparent jusqu'a 400 &nfc’est un élément neutre qui n’absorbe pas lesmagments IR).

¥
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Une presse hydraulique est utilisée pour formepéestilles. L'échantillon est placé entre deux
pastilles métalliques tenues dans le cylindre. duianexion latérale sert a évacuer l'air, ce qui

est nécessaire pour éviter l'inclusion de bullepgwoqueraient la cristallisation du KBr.

Les spectres IRTF ont été réalisés a l'aide d’'wetspphotometre a Transformée de Fourier
modele ALPHA-T Bruker (figure 4). lls ont été risgs dans le domaine du moyen

infrarouge, correspondant & des nombres d’ondel(k) compris entre 400 cmet

4000cnt moyen.

e. Principe d’analyse

On prépare les pastilles pour les 5 échantillob@0PPC, 100PPH, 50PPH-50PPC, 55PPC-
45PPH, 40PPH-60PPC.

f. Préparation des pastilles

On commence par le broyage des échantillons : 4ngg5de la substance a analyser est
mélangé avec 100 a 140 mg de KBr dans un mortiegate (Figure 111.3), les mélanges sont

broyés tres finement pour les rendre plus fin (peud

Figurelll.3 : Mortier en agate pour le broyage

La presse est assemblée (figuliet.a): le cylindre est placé sur son socle et une Ipasti

métallique est introduite avec la face polie vershaut. On ajoute la poudre que l'on étale

L7
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d'une maniére homogéne. La deuxieéme pastille nottallest posée sur la poudre avec la face
polie vers le bas. Il est impératif de placer lagre entre les deux faces polies.

La pompe a vide est branchée et I'ensemble essanis une pression de 10 tonnes a l'aide
d'une pompe hydraulique pour 2 fois (figuitet.b).

Figurelll.4 : (a) Presse a pastiller en acier inoxydable pttemede réaliser des pastilles, (b)
I'appareil utilisé pour la formation des pastillgastilleuse ou pompe hydraulique).

g. Enregistrement d'un spectre

La pastille obtenue pour chaque mélange est pldags un support adapté au spectrométre

(Figure 111.5). Les pastilles de KBr sont placéemsl le spectrométre (Figure 111.6), et les
spectres sont enregistrés en suivant les instngtar 'ordinateur.

Figurelll.5 : Supports pour pastilles.

Figure 111.6 : Spectrophotométre a
Transformée de Fourier Modéle ALPHA-
T Briker.

E
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II1.2 : Caractérisation mécanique :

Les essais mécaniques sont indispensables a I'éeslenatériaux. Pourtant, tous sont des
essais de structure, dont les résultats ne sontupasimage simple du comportement
intrinséque des matériaux. En fait, I'expérimentate&a acces qu’'aux grandeurs mesurables
(force, déplacement, couple), alors que I'analygeanique doit s’appuyer sur des grandeurs
intrinseques (contraintes, déformations). Une msdibn de l'essai est donc toujours
nécessaire pour relier sans ambigil#é contraintes aux forces et les déformations aux

déplacements.

II1.2.1.Essai de traction

L'essai de traction est le moyen le plus courammemployé pour caractériser le
comportement mécanique d’'un matériau, consister@r pkun dispositif appropriée, a tirer
avec un effort progressif sur les deux tétes dépreuvette de forme normalisée jusqu'a sa
rupture, en suivant un processus de mise en cliargee vitesse de déformation constante.
Cet essai est caractérisé par sa facilité de nmse@vre et par la richesse des informations
fournies., ces essais nous ont permis de déterngsgropriétés mécaniques caractéristiques
usuelles telles que le module de Young , les comiém au seuil d’écoulement, au plateau de

plasticitéet & la rupture respectivement.
a) Principe de I'Essai

Cet essai destructif consiste a soumettre des égites du matériau concerné, en forme
de barreau cylindrique ou prismatique comportargé partie centrale calibrée a section
constante Get longueur k raccordée a chaque extrémaédeux textes de section plus
importante a un effort de traction, et cela géménaint jusqu’a la rupture.

L'éprouvette utilisée de géométrie parfaitementindéfest encastrée a ses deux extrémités
dans des mors ou des machoires. L'un de ces mbfesL’autre est mobile et relié a un
systeme d’entrainement a vitesse de déplacemenbsiep ainsi qu'a un systéme

dynamomeétrique.

)
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b) Présentation des éprouvettes normalisées

L’éprouvette d'essai est prélevée dans le matérizaractériser et usinée a des dimensions
normalisées, afin d'assurer une meilleure comparales essais effectués dans différents
laboratoires. Pour chaque type de matériau, itexis type d'éprouvette, Nous présentons ci-
dessous (Figure 111.7) la géométrie des éprouveibesialisées utilisées dans notre travalil.

L

LD

- -

Lo : longueur de mesure

b1 L : distance entre les machoires.

_/!7
N | 12 : longueur entre la largeur de la partie.

13 : longueur total.
b1 : Largeur la partie étroite.

-
b2 : Largeur aux extrémités
e

Figure 1.7 ; GEométrie de I'éprouvette de traotio
Les dimensions des éprouvettes sont représentasdadtableau 111.3

Tableau I111.3 Dimensions des éprouvettes de tractio

Dimension des éprouvettesValeurs| Unité
Longueur entre reperes (Lp) 70 mm
Largeur (1) 7 mm
Epaisseur (e) 3 mm
Section initiale (§ 21 mm?

&
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c) Présentation de la machine de traction

La machine de traction (IBERTEST) est constituéeesellement d’'une traverse Inferieure
fixe sur laquelle repose un dynamometre errant dunee le déplacement et la Force
appliguée a I'éprouvette et d’'une traverse supgi@uobile entrainée par deux vis sans fin
mises en rotation par un moteur électrique situds dka compartiment inferieur de la Machine.
Sur chacune des traverses se trouvent des morefpa@ninde fixer I'éprouvette. La Machine

est pilotée automatiqguement par un microordinateaiMachine est pilotée automatiquement

par un microordinateur (Figure 111.8).

Figure : 111.8. Machine de la traction

I11.2.2. Essai de résilience (Résistance a I'impact)

La connaissance des caractéristiques mécaniquestedlie I'essai de traction peut étre
insuffisante, puisque des ruptures peuvent étrenoleis en dessous de la limite élastique dans
des conditions particulieres qui rendent le matgfiagile.

Tous les matériaux contiennent un certain nombmaideofissures qui deviennent instables et

conduisent a la rupture lorsque la force appliqiégggasse une valeur critique.

a. Principe :
L’essai consiste a évaluer I'énergie qu'il fautrfidua un pendule pesant pour briser une
éprouvette entaillée du matériau a tester. L'Ererdisorbée est obtenu en comparant la
différence d'énergie potentielle entre le déparpendule et la fin de I'essai. La machine est
munie d'index permettant de connaitre la hauteyreshdule au départ ainsi que la position la

plus haute que la pendule atteindra aprés la rejptei’éprouvette

I
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L'énergie obtenue (en négligeant les frottemersts¢gale a

m : masse du moutgoendul ().

g : accélération de la pesanteur (environ 9.872).

h : hauteur du mouton-pendule a sa position de départ h'": hauteur du mouton-pendule a sa

W=m.g.h-m.g.h’

(111.4)

position d'arrivée, une éprouvette préalablement entaillée en son milieu et a mesurer 1'énergie

W (en joules) absorbée par la rupt La résilienceest définie par la lettre K (Joules/?).

Les éprouvettes utilisées

Les éprouvettes injectées de type barreau (120%x1&@ mn°) ont été coupées a d

longueurs de 63mm afin de Icaractériser par des tests chocs Charpy eres a température

€gale a 23°C.

63 mm

¥
[ 2,5mm
Y

31,5 mm

Figure : I11.9. Eprouvette de résilience.

b. La machine de Charpy

Les essais sont réalisés a I'entrepElectroindustries de Fréha sur la machZWICK 5102

Elle est mesurée sur des machines du type Chappuiééette sur deux appuis) ou Iz

(éprouvette encastrée). Notre esset réalise @& une machine du type Izod. On mesur

résistance au chods matériat

=
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Figure : 111.10. Essai de résilience sur Mouton pla

[11.2.3 Micro dureté

a. Principe

L'essai consiste a soumettre une éprouvette afart ée compression uniaxiale, a
'aide d'un pénétrateur (de forme pyramidale, pteg essais Knoop) pendant un certain
temps.

L’empreinte (Figure VI.11) laissée par le pénéuatsur I'échantillon permettra de

déterminer la dureté de celui-ci.

Figure Ill.11 : Empreinte laissée par le pénétnateu
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Les essais de micrdureté ont été réaés a température ambiante (zK), sur des
éprouvettes plates, avec une force de chargemastatde = 25gf appliquée pendant 2
Le microduromeétre utilisé est de marque ZWICK/ROHEIigure 111.11). Il a une capacité
chargement max de 1Kgf, une durée de chargementdma0s ainsi qu'un zoom optiq

X100. Il est piloté par un logiciel interne quiita et donne directement la dureté. Il

constitué :
. d’un bati rigide muni d’'une base mobile qui permetcentrer I'éprouvet ;
. d’'une partie microscope pour voir 'empreinte cagplau pénétrateur qui exe

I'effort & 'aide d’'un moteur électriqt;
. d’'un écran et d’'un paveé digital qui permettent t‘fenles parametres relatifs a I'es

et de lire les résultats ;

Figure 111.1z : Durométre ZWICK/ROELL

I11.3 Caractérisation morphologique

a. Microscopie a balayage électroniqt
Les caractérisations morphologiques des différéat®s de rupture ont été réalis
grace au Microscope Electronique & Balayage (M

b. Principe de fonctionnemen

Un faisceau d’électrons balaie la surface de I'athan, ils sont réfléchis (o
rétrodiffusés) et collectés par un détec ; le signal ainsi obtenus est transformés en unt|
lumineux sur I'écran de ce tube a rayons cathodi¢iaebrillance de ce jint dépend de

l'intensité du signal détecteé, sa position surrbéccorrespond a celle du point frappé pe
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faisceau d’électrons. L'image résultante permetudii@r les caractéristiques de la surfac

I’échantillon et peut étre photographiée.

Figure I11.13 : Microscope Electronique a Balayage

I11.4 Elaboration des mélanges

Ce travail a été réalisé au groupe de 'Entrep¥iagonale de Plastique et de
Caoutchouc (ENPC), filiale de SISCOPLAST de Drala- Hizan. L'objectif est de réaliser
des éprouvettes en plastiques avec différents potages en masses, des polymeéres
présentes
ci-dessus.

Nous présenterons ci-dessous les différentes ésapass pour la réalisation de ce
travail :

a. Mélange a froid

Cette étape consiste a mélanger deux polymeéres fiadtions massiques
différentes, de fagon a avoir une masse de 1 Kdhdque mélange.
Les mélanges a froid sont réalisés a I'aide d’'utangeur électrique (Figurelll.14), qui
sert a la disparition des grains des deux polyséngre eux, afin d’obtenir une
répartition plus au moins réguliere.

e de

|
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Figure 111.14 : Mélangeur électrique.

b. Mélange a chaud (extrusion)

Les mélanges passeront dans une extrudeuse (mélamgeid) mono vis, de fagon
a assurer I’'hnomogénéisation et la répartition riégellde la phase minoritaire dans la
phase majoritaire. Les mélanges qui sortent dérlideuse sous forme de tiges seront
découpés a l'aide d’'un sécateur.

Parameétres d’extrusion

Cadence = 15.34 m/min

Température :
T1= 200°C
T2=190 °C

T3=170°C AR TR,
T4=160 °C

Figure 111.15 : Meérature d’extrusion et utilisées

B
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Figure 111.16 : a) Systeme de refroidissement deddiere. b) La sortie de la matiére
de L’extrudeuse. c) Etireuse et découpage a l'delsécateur.

C. Le découpage et le broyage

Cette étape consiste a découper les tiges obtaiiagje d'une découpeuse, puis on
passe au broyage pour faire broyer ces mélanges.

Figure [11.17 : Présentation de I'appareil de Découpe (a) et dyeano(b).
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c. Injection des éprouvettes

Aprés la préparation des mélanges, une étape cliojeest nécessaire afin de réaliser
des éprouvettes destinées a étre caractériséksqate.

L’injection d’éprouvettes s’effectue sur une maehin injection ARBOURG qui est
illustrée sur la figure 111.18 ci-dessous. Le getti de température est croissant de
alimentation & la buse d’injection, et la pressiest adaptée afin d’assurer le meilleur
remplissage possible du moule. Ce dernier permetader une éprouvette de type barreau
de dimensions 120 x 12 x 6 mnune éprouvette de type haltére, et un disqueadképur
3mm et de diamétre égal a 50mm (figure 111.18 ).

Figure 111.18 Machine a injection et moule éprotige

Les différentes phases du cycle d’injection,sorerites a la Figure 111.19, se déroulent
de la maniere suivante :

» Le polymére est fondu dans un dispositif vis.

» Dans un premier temps, la buse a I'extrémité duréaw étant obturée, la vis
tourne en reculant et le polymere fondu s’accurenlé&te de vis.

» Une fois que la quantité de polymere nécessaieefabrication de la piece a
été Fondue, la buse s’ouvre et la vis se transfa@meiston qui injecte a
grande vitesse le polymére chaud dans un mouléfetrfroid : c’'est la phase
deremplissagedurant laquelle les pressions engendrées sonidévables du
fait de la forte viscosité du polymére mais égaleimdes grandes vitesses
d’injection.

» Le refroidissement du polymere est lent du faitsdefaible conductivité

thermique. . Il est donc possible de compenseradiega variation dezolume

66
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spécifique du polymére en continuant a injectermpdlymere liquide sous
forte pression : c'est la phaseatsmpactage
» Une fois que le canal reliant la buse de la présssecter au moule est

solidifié, il n'y a plus de compactage possible piece continue a se refroidir

dans le moule puis, aprés €éjection, a l'extérieumdule.

Plastification:la vis
recule en tournant

e
— Y,

Injection et compactage

%

attenie

4
Ejection
de la pigce

Figure 111.19 : Les différentes phases du cycle d'injection.

Certaines phases du cycle d'injection peuvent,dngendu, se dérouler simultanément. Il
est possible d'achever le refroidissement d'uneep@ans le moule tout en débutant la

plastification du polymeére pour la fabrication depiéce suivante.

Les parametres de la machine d’injection sont résutlans le tableau suivant.

Tableau 111.4 : Parameétre d’injection

Parameétre valeur

Temps du cycle 28.8s

Retrait / avance du chariot 58s
Temps d’injection 2.2s
Temps de maintien 2S

=2
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Temps de refroidissement 18 s
Temps de pose .8s
Température de moule 18°C
Température de I'eau 20°C
Force de fermeture 70 tonne
Vitesse de rotation de la vis 300 trs/min
Pression d’injection 40 bars
Pression de maintien 110 bars
Contre pression 5 bars
Vitesse de rechargementde la| 3 trs/min
Vitesse d’ouverture de moule 3 trs/min
Vitesse de fermeture de moule 2.5 trs/min
Vitesse d'injection 3 tr/min
Vitesse d’'éjecteur 2.5 trs/min
Vitesse retour d’éjecteur 5 trs/min

d. Température de la buse d’injection :
T1= 200°C
T2=190 °C

T3= 180 °C

T4=160 °C

Figure I11.20 : températures d’injection utiliseés

Conclusion

Apres le choix de la matiere premiere a utilisétaboration puis la caractérisation
par les différentes techniques nous permettroasadlyser le comportement mécanique des
différents mélanges et d’obtenir des résultatanalyser.
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Introduction

On s’intéresse ici a la présentation des résutihtenus suites aux differents essais
effectués sur les différentes éprouvettes a savoir

- Deétermination de l'indice de fluidite.

- Une analyse spectrale IRTF.

- Essais de traction.

- Essai de résistance aux Chocs.

- Essai de microdureté (dureté Knoop)

- Une caractérisation Morphologique au MEB.

Une interprétation et discussion suivra chaqueltaisu

IV.1 Caractérisation physique

IV.1.1 Indice de fluidité

L’indice de fluidité a chaud, (MFI : melt flew ingg est donné en gramme durant le
temps de référence, par la formule llIl.1, ces drpées ont été menées au niveau du
laboratoire« Matériaux » de la société nationdl#EM située a Oeud Aissi. On note pour
les difféerents mélanges les indices de fluidité aqueis avons consignés dans le tableau
suivant :

Tableau IV.1. Valeurs des indices de fluidité dé&bents mélanges PPC/PPH

Désignation du Indice de fluidité
mélange [9/10min]
100PPH/0%PPC 27,96
80PPH/20%PPC 31,92
70PPH/30%PPC 35,52
50PPH/50%PPC 34,08
45PPH/55%PPC 46,66
40PPH/60%PPC 60
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20PPH/80%PPC

57,12

100%PPC

64,32

A partir des valeurs du tableau ci-dessus on, tieaceurbe de la variation des indices

de fluidité en fonction du taux de PPC dans le nggaPPH/PPC.

70
65
50
55
50
a5
a0
35 A

30

Indice de fluidité [g/10min]

25
20

Indices de fluidité

0% 20% 40%
Taux de PPC dans le mélange PPH/PPC [%]

30%

100%

Figure IV.1 : Variation des indices de fluidité femction du taux de PPC

dans le mélange PPC/PPH

La Figure IV.1 montre que l'indice de fluidité augnte avec le taux de PPC dans le mélange.

On note aussi que le mode d’élaboration par irgacést le plus adapté en se référant au

tableau 1.1, on constate que la plus faible vakde I'indice de fluidité de nos mélanges est

de 27,96 g/10mn, qui correspondent au domaingedtion haute fluidité.

IV.1.2 Spectroscopie Infrarouge

Ce travail a été réalisé au sein du laboratoire nidg#hodes physico-chimiques

d’analyse et de production des polymeéres de lalttaces hydrocarbures et de la chimie a

I'Université« M'Hamed Bougara de Boumerdes».
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Apres l'analyse des échantillons, nous avons obtsurésultats sous forme des spectres et

qui représentent les bandes d’absorption des différéchantillons.

* Le spectre de 100PPC

%T

064+
0623
060:
058+
056+
0543
052+
050+
0483
046+
0447
0423
0404
038}
0363
034
0321
0303
028:
026+

R T T T T T e
4000 35000 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)

Figure IV.2 : Spectre IR de 100PPC.

L’examen du spectre obtenu (figure IV.2) fait agpme des bandes d’absorptions

suivantes :

» On remarque un pic de forte intensité et large arveanombre d’ondes
o= 3412,7 crit qui indique la liaison O-H libre. L’élément Oxyg&n
n'appartenant pas a la chaine hydrocarbure de moflange de base
('Oxygéne n’appartient ni au PPH ni au PPC) soisterce dans le
spectre IR revient surement au phénomene d’oxydaimosphérique
lors des différentes manipulations d’extrusiomggtion.

» Un pic de valeus = 2922,83 cni correspond & la zone de liaison C-H
(carbone trigonal)

» Un pic de valeus =1634,43 cntf avec une faible absorption de liaison
C-C.

» 0=1458,30 crit correspond & la liaison C-H (carbone tétragonal).

> 0=1377,02 crit et6=1163,83 crit indiquant la liaison C-O.

Enfin, les pics qui se situent entre718,60 crit eto= 900 cm® correspondent

aussi a une liaison C-H.
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* Le spectre de 55PPC-45PPH

%T

i

841,66

Wavenumbers (cm-1)

Figure IV.3 : Spectre IR de 55PPC-45PPH.

L’examen du spectre obtenu (Figure 1V.3) fait apjitae des bandes d'absorptions suivantes :

>

Un pic pours= 3451,92 cnit, on remarque un pic de fort intensité forte
et large qui indique la liaison O-H libre.

Un pic pours=2923 cnit, correspond a la zone de liaison C-H
(carbone trigonal).

6=1648,20 crit correspond & une liaison C-Cost1457,75 crit & une
liaison C-H (carbone tétragonal).

Pourc=1377,17 cnt, le pic indique la liaison C-O.
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* Le spectre de 40PPH-60PPC

%T

Wavenumbers (cm-1)

Figure IV.4 : Spectre IR de 40PPH-60PPC.

On remarque un pic de fort intensité et large=a3453,48 cnit qui indique la liaison O-H
libre et 36=2958,58 crit qui correspond a la zone de la liaison C-H (cagtvigonal).
Pours=1640,78 crt, le pic correspond & la liaison C-651458,58 crit & une liaison C-H
(carbone titragonal) ei=1377,23 crit indique une liaison C-O.
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e Le spectre de 50PPH-50PPC
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Figure IV.5: Spectre IR de 50PPH-50PPC.

Pourc= 3454,05 crif, on remarque un pic de fort intensité et largeindique une liaison de
O-H libre ets=2922,99 crit qui correspond & la zone de liaison C-H (carbdgertal).

6=1637,36 cnicorrespond & une liaison C-651458,66 crit & une liaison C-H (carbone
tétragonal) e6=1377,09 crit indique une liaison C-O.
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* Le spectre de 100PPH
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Figure IV.6: Spectre IR de 100PPH.

Pourc= 3445,21 crit, on remarque un pic de forte intensité et langigrglique une liaison
de O-H libre.

Et 6=2922,21 crit qui correspond & la zone de liaison C-H (carbdgertal).

6=1644,21 crit correspond & une liaison C-Coat1456,17 crit une liaison C-H (carbone

tétragonal).

Pourc=1377,18 crit, le pic indique la liaison C-O.

=
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» La superposition des spectres obtenutes différents échantillons

%T

2500 2000
Wavenumbers (cm-1)

—_— 100PPH —— 100PPC ——— 40PPH-60PPC
e D5PPC-45PPH e— 50PPH-50PPC
Figure IV.7: Spectres IR des différents échantglon

La figure IV.7 donne la superposition des spectirdfsarouge des différents
échantillons, on voit que tous les spectres omhen@llure, présentent presque les méme pics,
cela s’explique par le fait que les deux composduatmélanges contiennent uniquement des
liaisons ¢ simples de type C-C ou C-H (monomere propénessaulpropene plus éthyléne ),
tous les spectres présentent aussi la liatssale type O-H qui est preuve d’'une oxydation

atmosphérique affectant nos mélanges lors de teanrsformations.

Pour la £liaison O-H libre

- Les mélanges 100 PPC, 40PPH-60PPC et 55PPC-45PRHrermnarque une
transmission faible pour le nombre d’onde de leésdia O-H qui signifie une forte
absorption.

- Les mélanges 100PPH et 50PPH-50PPC ont une fdiba@ion au niveau de cette

liaison.

Pour la 3™ liaison C-H carbone trigonal
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- Une forte absorption pour les mélanges 100 PPCRUOBOPPC et 55PPC-45PPH.
- Une moyenne absorption pour le mélange 100 PPaildefpour celui de 50PPH-
50PPC.

Pour la 8™ liaison C-C

- Une forte absorption pour les mélanges 100 PPORPA-60PPC.
- moyenne absorption pour les mélanges 100 PPC &GBBPPH et faible pour celui
de 50PPH-50PPC.

Pour la 4™ liaison C-H (carbone titragonal)

- Une forte absorption pour les mélanges 100 PPBO&PH-60PPC.
- Une moyenne absorption pour les mélanges 100 PBERRC-45PPH et faible pour
celui de 50PPH-50PPC.

Pour la 5™ liaison C-O

- Une forte absorption pour les mélanges 100 PPHO&tPPC.
- Une moyenne absorption pour les mélanges 40PPH@®&@PB5PPC-45PPH et faible
pour celui de 50PPH-50PPC.

Pour la §™liaison C-H

- Une forte absorption pour les mélanges 100 PPHO&tPPC.
- Une moyenne absorption pour le mélange55PPC-45PRiibke pour celui de

50PPH-50PPC et 40PPH-60PPC.
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IV.2. Courbes Contrainte-Déformation

Dans cette partie, on se propose d’étudier le colmp@nt mécanique des mélanges
PPH/PPC. Nous déterminons d’abord pour chaque mpélatia 5 éprouvettes, les courbes
contrainte-déformation. Puis nous déterminons lepneEtés mécaniques, caractéristiques
usuelles telles que le module de Young, les cartraiaux seuils d’écoulement ainsi que les

déformations a la rupture.

» Polymere 100%PPH

Les courbes de traction du polymere 100% PPH présemun grand plateau de
déformation plastique qui atteint les 300%. Ellesnirent aussi une bonne résistance a la

traction.
35 Courbes Contrainte-Déformation du polymére
100% PPH
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Figure IV.8. Courbe contrainte / déformation duypoére 100% PPH
» Polymere 100%PPC
Les courbes de traction du polymeéere 100% PPC prserune faible

déformation plastique qui ne dépasse pas 30%. Hillestrent aussi une faible

résistance a la traction par rapport a ’'homopohgtigPH.
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Figure IV.9.Courbe contrainte / déformation du poéye 100%PPC

» Mélange 90%PPH/10%PPC

L’ajout de 10% en masse de PPC a la matrice PPEneing une augmentation

de I'allongement a la rupture.

Contrainte [MPa]

Figure 1V.10..Courbe contrainte / déformation du mélange 90% BRE8HPPC
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» Mélange 80%PPH/20%PPC

Nous observons le méme phénoméne avec 'ajout 4ed20PPC dans la matrice PPH

Courbe contrainte déformation du mélange
B0°%PPH/20%PPC

Contrainte [MPa]
Ped
(=]

0% 100% 200% 300% 400%

Déformation [%]

Figure IV.11.Courbe contrainte / déformation duanée 80% PPH/20%PPC

» Mélange 70%PPH/30%PPC

L’ajout de 30% en masse de PPC a la matrice PPEneing une augmentation

de l'allongement a la rupture par rapport au PP#, seais on constate une légere
baisse de la contrainte a la rupture.

SE Courbe Contrainte-Déformation du mélange
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30
w
& 25 — ot
=3
o 20 ' —_—n
Frl
= D3
R T
-II-:I —
S 10 —15
5
0
0% 100 200% 300% 400%
Déformation [%4]

Figure 1V.12. Courbe contrainte / déformation duange 70% PPH/30%PPC
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» Mélange 60%PPH/40%PPC

L’ajout de 40% en masse de PPC a la matrice PPEheing une Iégere

diminution de la contrainte au seuil d’écoulement.

Contrainte [MPa]
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Courbe Contrainte -Déformation du mélange
60%PPH/40%PPC
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Deformation [%]

Figure 1V.13 Courbe contrainte / déformation duanéle 60% PPH/40%PPC

» Meélange 50%PPH/50%PPC

On enregistre pour le mélange 50%PPH-50%PPC unénution de la

contrainte au seuil d’écoulement par rapport au BEUH.
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Figure 1V.14. Courbe contrainte / déformation duange 50% PPH/50%PPC




Chapitre IV : Résultats et interprétations

» Mélange 45%PPH/55%PPC

L’'ajout de 45% de PPH dans la matrice PPC engamieaugmentation de la
contrainte au seuil d’écoulement et une augmemtiiw rapport au PPH seul.

35 Courbe contrainte-Déformation du
mélage 45%PPH/55%PPC
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Figure IV.15 : Courbe contrainte / déformation délamge 45% PPH/55%PPC

» Meélange 40%PPH/60%PPC

L’ajout de 40% de PPH dans la matrice PPC engemdeediminution de la

contrainte au seuil d’écoulement par rapport au BEWH.
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Figure IV.16 : Courbe contrainte / déformation délamge 40% PPH/60%PPC
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» Meélange 30%PPH/70%PPC

L’ajout de 30% de PPH dans la matrice PPC enganmtrdaible diminution de
la contrainte au seuil d’écoulement et une grandendtion de I'allongement a la

rupture par rapport au PPH seul.

Courbe Contrainte-déformation du mélage
30%PPHf70%PPC

Contrainte [MPa]
=

0% 10% 20% 30% 0% 50% 60% T0% B0%

Déformation [%]

Figure IV.17 : Courbe contrainte / déformation délamge 30% PPH/70%PPC

» Meélange 20%PPH/80%PPC

L’ajout de 20% de PPH dans la matrice PPC engeundeefaible diminution de la
contrainte au seuil d’écoulement et une grande miitton de Il'allongement a la

rupture par rapport au PPH seul

Courbe Contrainte-Déformation du mélange
30 20%PPH/80%PPC
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Figure IV.18 : courbe contrainte / déformation délamge 20% PPH/70%PPC
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» 10%PPH/90%PPC

L’ajout de 10% de PPH dans la matrice PPC engendeefaible diminution de la

contrainte au seuil d’écoulement et une grande rditiin de l'allongement a la

rupture par rapport au PPH seul
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Courbe Contrainte-Déformation du mélange
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Figure 1V.19 : Courbe contrainte / déformation délamge 10% PPH/90%PPC

IV.2.2 Variations du module d’élasticité des difféents mélanges

Pour déterminer le module d’élasticité des mélamgrss calculons la moyenne des

valeurs obtenues pour chaque éprouvette et noaaais le graphe de la figure 1V.20

a8 Module d'élasticite
@ 10%
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= 20%
= 460 ®, 20% @ 5%
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Z 4509 0% @0
8 @ o @5 © © 0%
‘440
'.E BO%
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w
T 420
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380
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Taux de PPC dans le mélange PPC/PPH [%]

100%

Figure IV.20 : Variation du module d’élasticité deglanges en fonction
du taux de PPH dans le mélange PPH/PPC
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Nous constatons sur le graphe que le mélange 1099P®EPH présente la plus grande
rigidité. On note aussi que deux mélanges paréiculprésentent la plus faible rigidité, a
savoir, le mélange 50%PPH/50%PPC et le mélange B@®/a®%PPH.

IV.2.3 Variations de I'allongement a la rupture desdifférents mélanges

Comme pour le module d’élasticité, pour détermifedfongement a la rupture des
meélanges nous calculons la moyenne des valeursudseour chaque éprouvette et

nous obtenons le graphe de la figure IV.21.

Allongement a la rupture [%o]
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400% Ll A
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Allongement ala Rupture [%5]

Figure 1V.21 : Variation de I'allongement a la rupt des mélanges en fonction
du taux de PPH dans le mélange PPH/PPC.

Nous constatons sur le graphe que le polymére 180¥4htésente une trés grande ductilité
(grand allongement a la rupture) et que I'ajoutPdRC jusqu’au taux de 60% engendre une
faible variation de cet allongement. Nous consttanssi que le polymére 100%PPC
présente une faible ductilité (faible allongemertd aupture) et que l'ajout de PPH jusqu’au

taux de 30% engendre une faible variation de ¢tehgément

&



Chapitre IV : Résultats et interprétations

IV.2.4. Variations de la contrainte au seuil d’écolement

Comme pour le module d’élasticité, pour détermiaecontrainte au seuil d’écoulement des
mélanges ,nous calculons la moyenne des valeuenwdd pour chaque éprouvettes et nous

obtenons le graphe de la figure IV.22.
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Figure 1V.22 : Variation de la contrainte au selgs mélanges en fonction
du taux de PPH dans le mélange PPH/PPC

Nous constatons sur le graphe que la contraingeail d’écoulement diminue avec le taux de
PPC dans le mélange PPH/PPC.

IV.2.5 Résilience

Pour la caractérisation concernant la résistancechocs, nous avons effectué des
essais sur 5 éprouvettes pour chaque échantilloawst retenons la valeur moyenne que nous

regroupons dans le tableau suivant :

Tableau IV.2 : Valeurs de la résilience en fonctiontaux de PPC dans le mélange PPC/PPH

Mélange Résilience [kJfh
0% 2,428
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10% 3,105
20% 4,216
30% 4,722
40% 5,441
50% 5,574
55% 5,899
60% 5,735
70% 6,078
80% 6,495
90% 6,881
100% 5,683

A ‘partir du tableau ci-dessus nous tracons lalm®ule variation de la résilience en
fonction du taux de PPC dans le mélange PPH/PPR&gentée par la figure 1V.23.

g Résilience [KI/m® ]
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Figure 1V.23 : Variation de la résilience en foocti
du taux de PPH dans le mélange PPH/PPC

Le graphe ci-dessus montre que la résilience dynpe PPH est presque trois fois plus
petite que celle du PPC. On remarque aussi gue réstitience augmente avec I'augmentation
du taux de PPC dans le mélange PPH/PPC. On nate ques I'ajout de 10% en masse de
PPH dans la matrice PPC fait gagner au mélangercan\#0% de résilience (résultat

intéressant).

&
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IV.2.6. Micodureté

La microdureté du polymére 100%PPH est quasi cotestaur tous les points de
prélevement. Cela prouve que le PPH présente wie gphase qui est a base du monomere
propyléne.

La microdureté du polymére 100%PPC présente desungalvariables, ce qui prouve la

coexistence de deux phases qui sont a base du reom@nopylene et du monomere éthyléne.
La microdureté du mélange 50%PPC-50%PPH prend dksirg intermédiaires entre le

100%PPH et 100%PPC, ce » est supérieure a ceReHu

Microdurete Knoop

30 ¢ 100%PPH -k 100%PPC O S0%PPC/50%PPH
> A A A
o
o . A
g A A 4 a9
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% o o o © .
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0 2 4 & B 10
Numéro du peint de préléevement

Figure IV.24 : Microdureté des polymeres 100%PPHABPC et
du mélange 50%PPH-50%PPC

IV.3. Caractérisation morphologique

La caractérisation morphologique via la microscogiectronique a balayage
nous donne les facies de rupture de nos éprouvddtémctions, elle met en évidence
la morphologie des mélange PPC/PPH.
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Figure IV.25.Micrographie des facies de rupture du polymere 1PB%h

La Figure IV.25donne les Micrographies du faciés de rupture gépraouvette de
traction du meélange 100% PPH. On voit clairememtdture ductile du polymere sur
lagrandissement a 100um. Sur l'agrandissement amb@pparait le caractére
monophasique du polymere.
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Figure 1V.26 :Micrographie des faciés de rupture du polymére 10B%

La figure IV.26 donne les Micrographies du facies de rupture péprouvette
de traction du mélange 100% PPC. Sur 'agrandisseen@00um apparait le caractere
fragile et sur l'agrandissement a 50um apparaitcdeactére monophasique du
polymere.
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Figure 1V.27 :Micrographie des faciés de rupture du polymere SR@B0%PPH

La figure IV.27 donne les Micrographies du facies de rupture péprouvette
de traction du mélange 50%PPC/50%PPH. Sur 'agsardient a 100um apparait le
caractere ductile et sur I'agrandissement a 50uparajt le caractere monophasique
du polymere.

Conclusion :

Aprés élaboration des mélanges par injection, Rem@a des éprouvettes par les
différentes méthodes de caractérisation, nous ngwonstaté que le déficit des propriétés
mécaniques des mélanges (PPH50%-PPC 50 %) celestfser par I'essai de traction et

infrarouge, le 100 %PPH est plus rigide par rappdt00% PPC, I'ajout de 5% PPC pour le
mélange (50%-50%) améliore la rigidité de notreangé para port au 100% PPH.
on a constaté aussi que la dureté de PPH estuerdsgble que celle de PPC.




Conclusion générale

Dans le cadre de ce travail, nous avons traitérablggme concernant la fissuration et
le froissement du bouchon en polypropylene pouedtiside. Ce bouchon est fabriqué par
'entreprise de transformation plastique « Sisceiptade Draa-El-Mizanqui enregistre un
rebus important de ce produit. Pour mener a bie étude nous avons élaboré par extrusion
puis injection des mélanges de polypropyléene honyopgre PPH et de polypropylene
copolymére PPC a différents taux. La caractériagploysique nous a permis de déterminer
les indices de fluidité et ainsi montrer que toes inélanges se prétent bien au procédé de
fabrication par injection. La caractérisation mégaa a montré que le PPH a une faible
résilience mais de bonnes caractéristiques méoasiguec une tres grande ductilité (grand
allongement a la rupture) et que l'ajout de PP@uitau taux de 60% engendre une faible
variation de cet allongement. On note aussi quePRC a de faibles caractéristiques
mécaniques mais une bonne résilience. Nous avargaté aussi que la contrainte au seuil
d’écoulement diminue avec le taux de PPC dans langé PPH/PPC.

Concernant les mélanges nous avons montré queaileemée augmente avec le taux
de PPC dans les mélanges. L'analyse des microgpiontre bien le caractere ductile de la
rupture pour le PPH et le mélange 50%PPH/50%PREoetractere fragile de la rupture pour
le PPC.
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