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Introduction Générale

INTRODUCTION GENERALE

La production industrielle des polymeres (artifisieu de synthése) s'inscrit dans une
histoire vieille seulement d'un siecle. L'apparitides premiers polymeéres dans la vie
courante s’est faite avec des matériaux dits "régExi. De nos jours, les polymeres
représentent un marché considérable. D'apres |&tBoErancaise de Chimie, 4% des

matieres premieres pétrolieres seraient destiniesyathése des plastiques.

Derriere le terme « plastique » se cachent desugeothbriqués a partir du pétrole
gu’'on peut classer en trois grandes familles tihesmoplastiques (PVC, PET, HDPE, PP,

...etc.), les thermodurcissables et les élastomeres.

Le polyéthylene téréphtalate (PET) est I'un desstpj@es qui occupe une place
importante vu son utilisation croissante, en palige, pour I'emballage des boissons. En
effet des millions de tonnes de déchets de PETmworduits annuellement dans le monde.

Ces déchets du PET possedent un inconvénient majeurest leur résistance a la
biodégradation. Une des solutions pour les dimirmerles éliminer est le recyclage. Ce
dernier demande un travail important de tri et diayage des déchets ainsi qu’une sélection
rigoureuse du procédé. Le recyclage mécaniquenestachnologie éprouvée qui permet de
transformer les déchets du PET en recyclat, qui @iee sous forme de broyage, de poudre ou
de granulat, pour étre utilisé comme matiere presmgecondaire pour la fabrication de

nouveaux produits.

Le polyester est actuellement la fibre synthétiguplus importante au niveau mondial
et se situe a la deuxieme place derriére le couimm seulement en terme de production mais
aussi en ce qui concerne son utilisation finalepakyester, qui représentait moins de 1% de
la production mondiale en 1960, constitue actuedi@nenviron le quart de la quantité totale
de fibres produites. Ce succes tres rapide s’explpr son large éventail d’application, que

ce soit dans le secteur de 'ameublement, de I§trokiautomobile ou de I'habillement.
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L'objectif de ce travail est d’étudier les paramestrd’optimisation de processus de
valorisation du PET recyclé issu de bouteilles pmstsommées en fibres de polyester au
niveau de l'unité de recyclage et de transformatierplastique RET PLAST, sise a SETIF
(ALGERIE). En effet, le bon déroulement de la tfan®mation nécessite un ensemble de
recommandations soit dans la partie broyage-lavagédans la partie mise en forme (fibre).
La connaissance des propriétés mécaniques et phgsitiques (température de fusion, la

rhéologie, la structure chimique, ...etc.) du PETnp d’assurer un fonctionnement idéal de

la valorisation.

Ce mémoire est organisé en quatre chapitres :

Le premier chapitre est consacré a une étude pialphique approfondie sur les propriétés et
le recyclage du PET.

Le second chapitre décrit les différentes étapepicédé de valorisation des bouteilles PET
en fibres de polyester spécial a 'unité RET PLAST.

Dans le troisieme chapitre, nous présentons lderdifts dispositifs expérimentaux utilisés
dans cette étude en décrivant le protocole expétaheadopté pour la classification des
pailletes issues de procédé broyage-lavage. Nowoés également l'influence du caractéere

rhéologique (Indice de fluidité) sur la résistanoécanique (ténacité) de la fibre de polyester.

Le chapitre quatre expose I'ensemble des résubgigrimentaux obtenus pour déterminer
I'effet des parametres du lavage sur la classitioades écailles de PET ainsi que I'influence
du caractére rhéologique du PET fondu et le typecldsse sur la qualité de la fibre de

polyester produite. Les résultats expérimentaux discutes et analysés par la suite.

Nous terminons notre étude par une conclusion@tjges recommandations.
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CHAPITREI

GENERALITES SUR LES POLYMERES

|. DEFINITION D’UN POLYMERE

Le concept de polymére a moins d’un siecle, pauseppndant longtemps les chimistes
n'ont pas admis qu'une molécule pouvait étre taglie. Un polymere est en effet une
macromolécule obtenue par la répétition d'une ucitéstitutive, encore appelée unité de
répétition, comportant un groupe d'atomes liésdearliaisons covalentes. Les termes « unité
constitutive » et « unité de répétition » sontnds jours, préférés a « motif monomere » ou «
unité monomere pi].

Les motifs monomeéres peuvent étre arrangés suiraehchainement unidimensionnel
constituant des chaines linéaires (polyméres liegpiFigurel.a) ou bien étre reliés entre

eux pour former un réseau tridimensionnel (polymétieulé) (Figurel.b).

a b
Figure 1. (a).Polymere linéairg(b). Polymere réticulg2].

Dans certains cas, les méthodes industrielles dduption des homopolymeéres ne
conduisent pas a des chaines rigoureusement Bséaion observe la formation de
ramifications courtes ou longues qui jouent un idiportant sur les propriétés rhéologiques
du matériay2].

Cette structure moléculaire du polymere dite braecdfirigure 2) est une longue chaine

sur laquelle viennent s'embrancher des chainesndgiéurs variables, en général plus petites

3.
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Figure 2. Polymere branché

. STRUCTURE DES POLYMERES

Les macromolécules peuvent étre constituées d’'uhtgpe de motif, c’est le cas des
homopolymeres, ou de motifs différents (A, B,...euj s’arrangent au hasard, en blocs
(AA...BB...) ou en séquences alternées (ABAB,... etbans le cas ou il y a deux motifs
différents dans la chaine on obtient un copolyméasec trois motifs il s’agit d'un
terpolymere ; beaucoup plus rarement on trouveétespolymere§?].

A [I'échelle macroscopique, les polymeres ont essdgrent deux structures
différentes. L'état amorphe qui est caractérisé e structure de type pelote statistique
(Figure 3), dans laquelle on ne distingue aucunecgidgrande échelle. L’état cristallin qui lui

est caracterisé par un ordre a grande distancar@~g[4].

[I.1 Structure amorphe

Les zones dites « amorphes » correspondent a wngusé comparable a celle des
liquides, caractérisés par I'absence d'ordre a dgadistance. Il n'y a pas de distance
constante entre les macromolécules et aucune régudans I'arrangement et I'orientation de

celles-ci dans des zones submicroniddgs

Figure 3. Schématisation de la structure type d’'une pel@iEstique.
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[1.2 Structure cristalline

Sous l'influence de certaines actions physiques zdaees ordonnées, suivant un réseau
périodique, peuvent apparaitre au sein d’'un polgmbPans ces zones, dites cristallines, les
chaines restent paralléles les unes aux autree Eligs, il s’établit un réseau d’interactions
transversales qui maintient la solidité de la $tmec

RODRI,

s

-
" Ao
L r}

-

(i3
¥

+ o
= __.----""""--\_--'J
S e

Figure 4. Schématisation du repliement des chaines dansunaristal[4].

[1.3 Structure semi-cristalline

En réalité, un polymere totalement cristallin rségipas. Il contient toujours des défauts
ou bien les extrémités des chaines qui ne peudepter une structure cristalline.

La morphologie semi-cristalline se présente local@necomme un ensemble de lamelles
cristallines, séparées entre elles par une phasegpam (Figure 5). Les deux phases sont liées
entre elles par des segments de chaines macroranéswappelés molécules de lien, car ces

dernieres peuvent participer a la formation deiplus lamelles cristallines en méme temps

[5].

Phase cristalline——.

Phase amorphe_>

Figure 5. Structure d’un polymere semi-cristallin.
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lll. SYNTHESE DES POLYMERES

Deux types principaux de réactions permettent &obbn de macromolécules.

a. La polycondensation : fait intervenir des réactictassiques de la chimie organique
avec élimination d'un résidu simple. La croissades macromolécules est le résultat
de réactions entre les fonctionnels réactifs désysseurs.

b. La polyaddition, ou polymérisation proprement diet une réaction en chaine dans
laquelle un centre actif initial permet la formatide macromolécules par réunion de

molécules simples ou monomeres.

IV. LES MATIERES PLASTIQUES

V.1 Définition

Les matiéres plastiques existent dans la natureisliépujours et leur capacité a changer
de forme a été utilisée par 'Homme depuis tregtkmps.

Le terme «plastique » se réfere a la loi de comportemenmt wiiatériau, c'est a dire a la
facon dont il va se déformer sous l'action d'eff@xtérieurs. La plasticité reflete la tendance
gu'a un corps a conserver son état déformeé aprédt lde la sollicitation. Les plastiques dans
l'acception que nous connaissons aujourd’hui déstgies matériaux formés par des
macromolécules, répétition d'unités simples (lesnonweres) reliées entre elles par des

liaisons covalentes et /ou Van der W4als

IV.2 Les Principaux polyméres

Il existe plusieurs facons de classer les matérmalyméres : suivant leur structure
chimique, leur aptitude a cristalliser, leurs préfs, leur origine naturelle ou
synthétique,...etd3]. Une classification classique est de les regrougertrois grandes

catégories : Les thermodurcissables, les thermiiples et les élastomeéres.

IV.2.1 Les thermodurcissables

Les thermodurcissables ont une structure en résehonensionnel, ce qui rend leur
fusion impossible. La rigidité ainsi que la staBilihermique du polymére est liée au taux de
réticulation, c'est-a-dire a la densité de poimdigison entre les chaines macromoléculaires
(Figure 1.b)3].
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IV.3.1 Les thermoplastiques

lIs sont sous forme de macromolécules liées elire par des forces de cohésions. Ces
polyméres peuvent étre linéaires et denses ou mwddt ramifiés, ils sont alors
respectivement rigides ou plus souples. Une éléwvate la température entraine une
augmentation de I'énergie de vibration de tousatesnes ; celle-ci est alors responsable de la
mobilité des chaines macromoléculaires. En efést, linisons latérales intermoléculaires de
type interactions de Van Der Waals, énergétiquerheaticoup plus faibles que les liaisons
longitudinales intramoléculaires (liaisons covads)t sont alors rompues : les
macromolécules peuvent glisser les unes sur leesauSous l'action d’'une contrainte
macroscopique externe, les mouvements de ces maléautes chauffées peuvent étre de
grande amplitude, d’autant plus qu’il n’existe auaceud6].

Par refroidissement, les thermoplastiques redeei@nrgides. Notons qu’ils peuvent
étre ainsi ramollis par chauffage et rigidifiés pefroidissement de facon répétitiv@g.
Le tableau 1 montre quelques caractéristiques algmpres thermoplastiques les plus utilisés
avec :

- © yaction . RE€SiStance a la traction

- MOE : Module d’élasticité en flexion.

- A Allongement a la rupture.

- R : Résistance au choc.

- Tg: Température de transition vitreuse.

Tableau 1. Caractéristiques de quelques thermoplastiffie.

Polymére| Densité (|(\s|t/r?7(;tli’(l)'ln2) (N'\;Ir(r?rliz) A(%) K J?m 2 Tg (°C)
PVC 1,5 50 2400 10-50 - 60
PS 1,05 40 2800-3500 4 - 90
HDPE 0,95 30-35 1000 700-1000 5 77
PET 1,39 2,5 3400 90 3 80
PMMA 1,19 65 3300 4 15 95
PP 0,91 20-40 1100-1600 200-1000 - 100
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IV.2.3 Les élastomeres

Ce sont de nature synthétique, a I'exception dwtchouc naturel. Ces polyméres ont
une haute élasticité : les chaines macromolécselagent reliées par des molécules
additionnelles, leur rigidité s’en trouve limitéd,ou un comportement caoutchoutique
existant dans un domaine important de températlie. peuvent étre de nature
thermodurcissable (réticulation chimique) ou dairethermoplastique (réticulation physique
par cristallites ou domaine a haute températutteathsition vitreuse)7].

La mise en forme des objets élastoméres se déeoutleux temps : d’abord, ils sont
moulés dans I'état thermoplastique du polymeres paiivulcanisation (ou réticulation) est

déclenchée par augmentation de la température rourgdiation (rayons ionisants ou rayons
v) [6].

IV.3 Caractere viscoélastique des polymeres

Les polymeres thermoplastiques sont caractériseBepastence d’'une température de
transition vitreuse (réversible). Ces polymerest ggméralement mis en forme a partir de
I'état fondu et sont susceptibles d'étre recy@désmaisément.

» Température de transition vitreuse

La température de transition vitreuse, caractgustides phases amorphes, marque la
transition entre I'état vitreux, état figé hors aidibre thermodynamique, et [I'état
caoutchoutique (vers un comportement fluide). Ouda I'aspect cinétique qu'elle revét, la
température de transition vitreuse ne se défing fermodynamiquement” de facon
univoque[10].

La flexibilité des chaines, la taille et la polabdité des groupes latéraux, la masse molaire
ou encore I'humidité sont des parameétres qui &feéda détermination de la température de
transition vitreuse ("glass transition"”, Tg).

Quatre régions peuvent étre distinguées au coursl'@ade des propriétés
viscoélastiques d'un polymére en fonction de lgotmature (Figure 6) :

1) La premiére région correspond a l'état vitreux solide. Le module gtt#é
est de l'ordre de 3.10Pa, indépendamment de la nature chimique du po&miges
mouvements portent sur des distances trés courseslienitent a la vibration, éventuellement
a la rotation d'éléments locaux de la chaine.

2) La deuxieme régionest celle de la transition vitreuse (on définigant une
température de transition vitreuse Tg alors quabis d'une plage). Le module d’élasticité
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décroit d'un facteur de 1@our une variation de 10 & 30°C selon les polymadra région de
la transition vitreuse peut étre définie commeecalll des mouvements sur des longues
distances apparaissent (« fusion » des zones agg)rph

3) La troisieme région est celle du plateau caoutchouteux. Le polymegsemte
le comportement typique du caoutchouc. Le modédlasticité prend des valeurs de 'ordre de
2.10 Pa et le plateau est d'autant plus étendu quehiises sont longues. Si le polymére est
réticulé, le plateau peut s'étendre sur une grpladge de température.

4) La quatrieme région est celle de I'écoulement aprés fusion. L'éneimienie

permet aux chaines de serpenter au travers desw@&tdments et de s'écouit].

10° & Plateau vitreu

Transition vitreus Polymeére semr-cristallin

PlatealcaoutchoutetL

[EEN
(@]
[

Fusior

Log E (Pa)

o
Température

Figure 6. Variation du module de relaxation (E) en fonctienla température pour
un polymere thermoplastique semi-cristallin

V. LE POLYETHYLENE TEREPHTALATE (PET)
V.1 Présentation du PET

Le polyéthylene téréphtalate (PET) est un polyntgrgrande diffusion utilisé dans de
nombreuses applications. Il est obtenu soit pagrifisation lente de l'acide téréphtalique
(AT) et de I'éthylene glycol (EG) soit par transggtcation catalysée entre le téréphtalate de
diméthyle (DMT) et 'EG[12]. Le DMT doit étre purifié au préalable par reailssation afin
d’obtenir par transestérification un PET de hautesse molaire (>20 000 g.mYl Ce seuil

de masse est indispensable pour que ce polymdes g@itopriétés mecaniques optimdlE3y].
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V.2 Synthése du PET

Le polyéthyléne téréphtalate (PET) est un polydstéaire dont I'unité de répétition est
représentée sur la figure 7. La présence d’'un gnopt rigide dans le squelette de la chaine
a une importance capitale sur la cohésion du palgn@a structure chimique lui confére ainsi

Figure 7. Motif de répétition du polyéthyléne téréphtalate

une grande rigidite.

Le PET peut étre produit par différentes voiesyidhese. Nous n’en décrirons que les
principales utilisées dans l'industfi&4].
» L’estérification de I'acide téréphtalique et detli'gene glycol.
» Latransestérification du diméthyle téréphtalatdestéthyléne glycol.
Ces deux réactions se déroulent en deux étapes prdgpolycondensation et la
polycondensation. Mais la derniére voie de synthestda plus couramment utilisée car la

purification du polymére est plus facile.

a) Estérification
La prépolycondensation de I'acide téréphtalique)(€Ade I'éthyléne glycol (EG) ne
nécessite pas la présence d’'un catalyseur puisgugrbupements acides carboxyliques du
TA sont réactifs et catalytiques (Figure 8). Lacté&m se fait néanmoins a haute température
(230-260°C) et sous vide (0,3-0,5 MPa) jusqu’a ae t rapport [EG]/[TA] soit compris
entre 1,3 et 1,5. L’'eau et 'EG en excés sont adirsinés a la fin de cette réaction qui dure

entre 3 et 4h. La réaction ne nécessite pas $atithn d’'un catalyseur métalliq{is].

10
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Ho—ﬁ ﬁ—oH 4+ Ho—cHs-cHy;,—0H
(o 0

Excés d'EG

HD—DHZ—CHZ—O—ﬁOﬁ—DH + Hyo
0 0

Figure 8. Réaction d’estérification entre I'acide téréphtaécet I'éthylene glycol.

b) Transestérification

Quand les réactifs (DMT et EG) sont en présencemédange est porté a une
température variant entre 160 et 180°C, sous Wdaedition d'un catalyseur (sel métallique)

est nécessaire (Figure 9). Lorsque le rapport [B&]T] (diméthyle téréphtalate) est compris
entre 1,7 et 2, le catalyseur est désactivé poileréune augmentation de la vitesse de

dégradation thermique du polymére. A la fin dedaction, les excés en EG et en méthanol
sont distillég15].

Hzc—ﬂ—ﬁ@ﬁ—D—CHg + Ho—cH,-cH,—oH
0 0

Sels métalliques

HD—GHQ-CHQ—D—ﬁ. fn:—o—cHg-cHg—DH + 2 cHsoH
0

Figure 9. Réaction de transestérification entre le dimétb§téphtalate et I'éthylene glycol.

V.3 Propriétés physiques du PET
V.3.1 Viscosité

L'une des propriétés les plus importantes du PHTsasviscosité intrinseque. Elle
dépend de la longueur des chaines de polymére. IBsushaines sont longues, plus le

11
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matériau est dur et donc sa viscosité augmentenS3&l viscosité, le PET ne va pas étre
utilisé dans le méme domaine. Le Tableae@ésente les applications du PET en fonction de

sa viscosité.

Tableau z. Applications du PET en fonction de sa viscoFity.

Applications Indices de viscosité (ml/g)
Fibres 55-68
Films 57-66
Bouteilles 72-85
Fils industriels 80-90

V.3.2 Cristallisation

La température de cristallisation du PET est uneaiaicteur qui a son importance pour
la fabrication de fibres. En effet, on cherche évét cette température au maximum. La
température de cristallisation du PET est varigbi® — 180°C) et peut dépendre de certains
facteurs[17]. Li [17] a montré par exemple, que la températigeristallisation augmentait
si le PET est branché, en comparaison avec un PE&ide, et peut alors atteindre 190°C.
D’autre part, les propriétés barriere du PET audergravec le taux de cristallinité, qui se
situe en général autour de 20-50 %. Il est cepamuzsible d’obtenir des taux de cristallinité

allant jusqu’a 90 % grace a des traitements scesspm18].

V.3.3 Hygroscopie

Le PET absorbe naturellement l'eau a hauteur dé& @d Ce phénomene est
d’'importance lorsque I'on dépasse la températurdratesition vitreuse du polymere (Tg =
75°C) : il se produit des réactions d’hydrolysdaléonction ester au sein du polymére ce qui
entraine une chute du poids moléculaire et dedeogité, et donc la dégradation partielle du
PET.

V.3.4 Dégradation

A des températures élevées (au dessus de la BgygEne et I'humidité sont les
principaux facteurs qui entrainent pour le PETdduction de son poids moléculaire et la
formation d’un plus grand nombre de groupementaiteaux -OH et -COOH.

A I'état fondu, le PET subit des dégradations hjydigues ou thermiqued.9].

12
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V.3.4.1 Dégradation hydrolytique

La dégradation hydrolytique d’'un polyester se prodar la scission de liaisons esters
par les molécules d’eau, entrainant la formationga®ipements carboxyles et hydroxyles.
Les mécanismes généraux de la dégradation hydjoe/ten milieu acide et basique des

polyesters sont présentés en Figure 10.

—Q*H—D-C“z—cHz ot fz\ ~—©ﬂ oH + -@E-o-m—lz CH,-OH

Figure 10.Dégradation hydrolytique du PET.

V.3.4.2 Dégradation thermique

Ce type de dégradation est tres souvent étudié\sdesou en atmosphere neutre mais
jamais en milieu oxygéné. Il s’agit d’une scissiim la chaine macromoléculaire au niveau
des fonctions esters, qui a pour conséquence aeefodes fins de chaines vinylesters et
acides carboxyliques

— L
DHC[I; Cf}”
C — + CHh=—{H~suwr~
TR \ /I

Figure 11.Dégradation thermique par rupture ionig2e].

V.3.4.3 Dégradation thermo-oxydative

La dégradation thermo-oxydative est un processumighe en boucle fermée qui
génere ses propres amorceurs : les hydroperoxfaiesss au niveau des méthylenes et dont
la décomposition se traduit par une scission dénehbhomolytique pouvant entrainer une
accélération irréversible de la dégradation du rieatéFigure 12).

Ce processus chimique relativement complexe indog modification de structure
irréversible du matériau, et réduit fortement sessibilités de mise en ceuvre. Plusieurs
auteurd21-22-23]ont montré que la dégradation thermo-oxydativéaesburce principale de

problémes lors de la mise en ceuvre du PET.

13
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0 o 0, 0 o
@C—O—CHE—CHz—O—gQ — «@P;—O—?H—CHE—O—EO
0-OH

Figure 12 Dégradation thermo-oxydative du PET.

V.4 Recyclage et valorisation du PET

Les bouteilles en PET sont produites a partir devél€ du pétrole. Au niveau mondial,
la fabrication de bouteilles en PET requiert chagneée 2,7 millions de tonnes de ce
polymére. La nécessité de recycler cette matiéral@genue une priorité a cause du codt
élevé de la matiere premidae].

Par définition la valorisation est une opératiomduisant a la réintroduction d’'un
déchet dans un circuit de production d’énergiend’'mouvelle matiére, d’'un nouvel objet,
mais également, de toute opération visant la reatibn d’'un produit fini considéré comme

un déchet, dans une application pouvant étre diftérde celle d’origine.

V.4.1 Recyclage chimique

Il s’agit de tout processus chimique permettantrdamsformation d’'un déchet en des
produits chimiques utilisables comme intermédian@actionnels dans l'industrie chimique
ou l'industrie de la transformation des matiéreasptjues. En fait, les macromolécules du
polymére sont partiellement ou totalement dégraééesue de revenir aux monomeres de
départ ou de produire des macromolécules de talles réduites dont les propriétés et les

applications sont sensiblement différentes de selés polymeres de bd24].

V.4.2 Valorisation énergétique

Le PET étant produit uniquement a partir de gamrehibu de pétrole, sa combustion
complete (800 — 1000°C) a pour effet de produird’aleygene, de I'eau et du dioxyde de
carbone. L’incinération de matieres plastiques @mhe produire de la chaleur qui est ensuite
transformée en énergie électrique ou en vapeupolugoir calorifique inférieur (PCI) du PET
varie entre 13 MJ/Kg (déchets d’emballage) et 43KgJXmatériau pur), contre 44 MJ/Kg
pour le fuel et 29 MJ/Kg pour le charbfrb].

14
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V.4.3 Recyclage physique (mécanique)

La valorisation des plastiques par voie fondue ese méthode simple, peu
dommageable pour I'environnement et demandant pewedtissements par rapport au
recyclage par chemolyse. L'inconvénient majeur doyclage mécanique est la présence
d’eau et de contaminants dans le matériau pendaniske en ceuvre, qui engendre ou catalyse
les réactions de dégradation responsables de lmudion de masse molaire de la résine
recyclég15].

Les scissions de chaines sont responsables dmilaudion de viscosité du matériau et
donc de :

» La perte de ses propriétés mécaniques (tableau 3).
* Du jaunissement de la résine et parfois méme doagk de I'extrudeuse diU a

I'oxydation en température des chaines dans cegaianditions de mise en ceuvre.

Tableau 3. Propriétés mécaniques d’échantillons de PET vietgeecyclé obtenues par
injection[25-26].

Propriétés PET vierge PET recyclée
Masse molaire (kg/mol) 80 - 28,5 81,6 -33,4
Module d’Young (MPa) 2140 - 1610 3000 - 1430
Contrainte a la rupture (MPa) 50 - 47 30-24
Allongement a la rupture (%) 40 - 3,2 270 - 57
Force a I'impact (J/m) 90 - 12 20-15

Le schéma suivant représente les trois méthodealdasation des matieres plastiques

citées préecédemment.

[ Valorisation ]

!
! }

[ Matiere Energétique

[ Recyclage mécaniqu} [ Recyclage chimique]

| S—
D
| S—

Figure 13.Schéma de principe de la valorisation
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V.5 Contaminants du PET recyclé

Malheureusement cette valorisation a ses limitesecaatériau concerné (PET) ne peut
étre indéfiniment recyclé a cause de sa dégradatioélérée par la présence de contaminants.
Il perd progressivement ses propriétés physiquehiatiques, donc réduire au minimum la
quantité de ces contaminants mene a améliorer déitéuu PET recyclé. En effet le PET

recyclé est contaminé avec divers substances cafemacides, I'eau, I'acétaldéhyde...etc.

V.5.1 Effets des acides

Les acides agissent en tant que catalyseurs psudetions de scission de chaines
pendant le procédé de traitement des déchets ddd&igiadation hydrolytique de la fonction
ester du PET lors de sa mise en ceup8).Ces acides sont a l'origine de la dégradation de

certains composes.

» Cas de chlorure de polyvinyle (PVC)

La dégradation du PVC (Figure 11) permet la foromatie I'acide chlorhydrique selon

le mécanisme suivant :

TO

v

—{(CH,CHC; (CH=CH)}r— + nHCI

Figure 14.La source de I'acide chlorohydrique HCI

Paci et Lamantif27] ont étudié l'influence d’une petite quantité de@%ur le procédé
de dépolymérisation de déchets du PET. Ils ontaségque la présence de 100 ppm de PVC
augmente la scission de chaines du PET. Ceci esa Héffet catalytique du chlorure
d’hydrogéne (HCI) formé pendant la dégradation ¥ PD’aprées Pawlak et 28], le taux
de PVC présent dans le PET ne doit pas dépassepi’0 pour avoir une dégradation
hydrolytique négligeable. Torrd29] a étudié les propriétés mécaniques d'un PET récycl
contenant 6000 ppm de PVC et un autre contenapip8 Les résultats, présentés dans le
tableau 4 montrent une diminution de la résistancehoc et de I'élongation a la rupture pour
le PET contenant 6000 ppm de PVC. La présence d€ BMgmente aussi le taux
d’oligomeéres cycliques lors de la mise en ceuvr@d.

16
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Tableau 4. Propriétés mécaniques d’'un PET recyclé en fonatiotaux de PVC dans la

matrice[29].

Masse molaire

Masse molaire

Module

Elongation a la

initiale Injection d’Young (MPa) | rupture (%)
PET vierge 44 000 42 200 2140 (£206) 270 (x57)
PET contenant
20 ppm de PVC 44 900 37 900 2170 (£184) 5,4 (+0,6)
PET contenant
g?%’ ppm del 47600 31 300 1996 (+210) 3,0 (x0,4)

V.5.2 L’acétaldéhyde

L’acétaldéhyde est I'un des principaux produitdaldégradation du PET. Il est formé

par tautomérisation d’alcool vinylique, lui mémetertu lors de la recombinaison de I'ester

vinylique en bout de chaine (Figure 15).

HGMD\\C

2l

Figure 15. Mécanisme de formation de I'acétaldéhyde.
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V.5.3 L'eau

La présence de I'eau dans la matrice PET lors demisa en ceuvre peut causer des
dégradations hydrolytiques trés importantes. L& @humidité présent dans la résine PET
avant sa transformation a chaud doit étre doncmaHiL3].

Il est donc indispensable de sécher efficacemeREIE avant son utilisation afin d’obtenir un

taux résiduel d’eau limité dans la résine.

V.6 Propriétés nécessaires au PET recyclé

Le recyclage mécanique est quant a lui plus limg&rce que la dégradation du
polymére pendant la mise en forme n’est pas enow@#risée. Le tableau 5 précise les

propriétés nécessaires au PET recyclé pour étrsftnané.

Tableau 5 Minimum requis pour la transformation a I'état fonde paillettes de PET recyclé
[30].

Propriétés Valeurs
Viscosité intrinséque > 0,7 dl/g
Température de fusion >240°C
Taux d’humidité <0,02 % en poids
Taille des paillettes 0,4<D<8mm
Quantité de colorants <10 ppm
Indice de jaunissement <20
Quantité de métaux <3 ppm
Quantité de PVC <50 ppm
Quantité de polyoléfines <10 ppm

VI.1 DOMAINES D’APPLICATIONS DU PET

Le PET se retrouve dans trois domaines d’applingtiancipaux : les fibres, les films,
les bouteilles. Les propriétés et caractéristiquetéculaires du PET dépendent énormément
de son application. Ainsi, la sélection du gradpraprié pour telle ou telle application est
déterminée par la mesure de sa viscosité intrirsédpnt la valeur est directement liée a la

masse moléculaire du matériau (tableau 6).
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Tableau 6.Viscosité intrinseque du PET en fonction de soriegion [14].

PET [n] (dL/g)
_ » Textiles 0,40-0,70
Fibres « Techniques 0,72-0,98
_ » Bi-orientés 0,60-0,70
Films + Pour thermoformage 0,70-1,0
. * Poureau 0,70-0,78
Bouteilles + Pour boissons gazeuses 0,78 - 0,85

VI.1 Concept de Fibre

D’une maniére générale, le terme fibre désigned&s matériaux se présentant sous
forme de filaments ou brins larges et fins. Legefbsont généralement constituées de
filaments ayant un diamétre compris entre quelques et quelques dizaines de pm. lIs
possédent des valeurs du rapport longueur/dianséfsérieurs a 100 pouvant atteindre des
valeurs pratiguement infinies dans le cas de filmestinues. Dans le cas d'une fibre

monofilament, le diametre peut étre de I'ordre du [2].

VI.2 Structure semi-cristalline des fibres synthétiques

Comme on l'a souligné précédemment, tous les palgsnée se prétent pas a la
cristallisation : seules les chaines caractéripéesune structure réguliere et symétrique ou
celles porteuses de groupes capables d’interactimigculaires fortes (liaison hydrogéne)
sont susceptibles a former des zones cristallines.

Dans un polymére semi-cristallin, les cristallitessinent des régions amorphes non
cristallisées. La proportion volumique de ces ldeselcristallines définit le taux de
cristallinité du matériau. Il est influencé par s&ructure moléculaire du polymére mais
également par les traitements thermiques qu'ilkatsues macromolécules situées dans les
zones dites amorphes, relativement peu liées etieg, vont avoir tendance a retrouver une
structure pelotonnée, thermodynamiquement stables d@ction de la chaleur (retrait
thermique).

Les zones amorphes sont caractérisées par la tetm@ede transition vitreuse (Tg) et les

zones cristallines par la température de fusigh (T
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NOW)
. ‘.l Ll

Axe de lifibre //

Cristallites

Phase amorphe Sens général de
non orientée I'orientation

Phase amorphe
orientée

Figure 1€. Structure sen-cristalline d’une fibr [31].

VI.3 Propriétés et applications de la fibre PET

Plus communément le PET, appelé polyester dasscheur textile, est une des fibres
chimiques les plus répandues dans lindustrie. Efe utilisée seule ou en mélange avec
d’autres fibres en raison de ses propriétés denpiiecipales sont la ténacité, la résistance a
I'abrasion et au froissement et la résistancepdulpart des produits chimiques.

Pour les produits doux, la résilience et le séchapg&le du polyester en font une fibre
idéale pour des produits épais et gonflants. Aiest-il souvent utilisé dans les tissus

matelasseés, couettes, en filtration et ameublef@&ht

» Propriétés chimiques

- Les polyesters ont une trés bonne résistance adesaminéraux faibles, méme a leurs
températures d’ébullition, et a la plupart des esifbrts & température ambiante. Mais I'acide
sulfurique et I'acide nitrique concentrés a chaisdalvent ou détruisent les fibres PET.

- Sous l'action d’'une solution alcaline concentréehaud, la fibre de polyester subit
une hydrolyse partielle.

- L'ammoniaque et d’'autres bases organiques telle quenéthyle amine, pénétrent
dans la structure, initialement dans les zones pinesr provoquant une dégradation des
liaisons ester et une perte de propriétés physiques

- Les polyesters ont une résistance excellente aartagxydants, tels que les agents
blanchissants conventionnels pour le textile, efistént aux solvants nettoyants et aux

tensioactifs.
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- Le PET est insoluble dans la plupart des solvamggmriques. Seuls les dérivés
aromatiques chlorés et nitrés a point d’ébullitigievée, les phénols et la N-
méthylpyrrolidone ont le pouvoir de dissoudre ldxels de polyester sous l'effet de la
chaleur.

- Etant donnée sa structure chimique, le PET estfaidahydrophobe et oléophile. Le
caractére hydrophobe lui conféere une capacité cleagé rapide. En revanche, du fait de son
oléophilie, les taches d’huile et de graisse restificiles a enlever.

- Dans les conditions normales (65 % d’humidité retatet 21° C), les fibres de
polyester ont une faible hygroscopicité (taux geise de 0,4 %|32].
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CHAPITRE 11

DESCRIPTION DU PROCEDE DE TRANSFORMATION DU
PET EN FIBRES DE POLYESTER

L’'objet de ce chapitre est de décrire le procédélest différentes étapes de
transformation du PET au sein de l'unité RET PLASIT assure la valorisation des bouteilles
en PET collectées en fibres de polyester.

I. DIAGRAMME DE VALORISATION DU PET
Le diagramme suivant représente les différentgseétde procédé de transformation de
PET en fibres de polyester.

[ Balles ]
\ 4
[ Tri manuel des bouteill ]
Y
[ Prélavage ]
\4
[ Broyage et lavage a chaud ]
\ 4
[ Séparation bouteilles / bouct ]
\ 4
[ Rincage, Essorage, Séchage ]
y
v v v v
[ Classe / [ Classe | ] Classe ( ] [ Classe t ]
I 7 1 [ 7 ]
Extrusion apres [ Relavage ]
séchaa

v

Fibre polyeste

Figure 17. Diagramme de valorisation du PET.
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II. PREPARATION DES PAILLETES DU PET
1.1 Collecte

Les bouteilles en plastique sont collectées dequs endroits. Elles peuvent provenir
des centres de collecte sélective, des chutes athugtion dans les industries et de points
d'apports volontaires. Ces bouteilles en plastispie rassemblées sous forme d’'un grand
cube compacté (balles).

A l'unité RET PLAST, les bouteilles sont fourniearp Décharge de Blida, Société
IFRI, Etablissement BOUKHEZZAR de Constantine, Htsements DAFRI et BOUKARI
de ANNABA.

Figure 18. Stock de balles des bouteilles PET collectées.

II.2 Déballage (ouverture des balles) et déchiquetage

Les bouteilles compactées sous forme des ballésdgsociées dans un déchiqueteur a
vis ou dans un tambour de déballage. Lorsque leketi® sont de taille importante (grosses
bouteilles), ils sont déchiquetés par des cisaili¢sgtives pourvues de lames tranchantes, de
dents ou de pointes. Ces équipements de forte gmasstravaillent généralement avec de
faibles vitesses de rotation. Le déchiquetagemsla souvent aussi prébroyage.
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[1.3 Tri manuel des bouteilles

Etape clé dans une stratégie de recyclage du PETultification par tri dépend
étroitement de la typologie du déchet rencontrdestimpuretés et corps étrangers présents
dans le flux de déchets. Cette étape s'opére dwdmbyage, le tri s’effectue d’'une maniere
manuelle, les impuretés rencontrées sont générateni®d/C, PEHD, les bouteilles huilées,
les métaux, PET coloré, le papier...etc.

II.4 Prélavage des bouteilles

Cette étape permet le nettoyage des bouteilleglierinant les souillures internes et
externes (restes de liquide alimentaire, de déwergie pollutions diverses, organiques et

minérales...etc.).
1.5 Broyage

Au cours de cette opération, le déchet va subir nedection de taille (écailles) lui
permettant d’accepter les traitements ultérieurssdie bonnes conditions. Les broyeurs les
plus couramment rencontrés sont les broyeurs &aoxt Plusieurs lames sont fixées sur un

rotor.
I1.6 Prélavage par friction

Le broyé (pailletes), issu de I'étape précédentbit sin lavage avec une eau. Ainsi, un
systeme de friction a I'aide d’une brosse assugedlimination importante des impuretés non

dégageées lors du lavage.
[I.7 Premiére séparation par densité (flottation)

C'est une étape importante puisqu’elle séparediieftes du PET et d’autres impuretés
par différence de densité. Par exemple, les btegesh PET d’eau ou de soda et les bouchons
sont en PEHD ou PP (polyoléfines). Le PET et ldyghéfines doivent étre séparés car ils
sont de nature chimique différente, la présencealgoléfines dans les paillettes du PET
perturbe le procédé de recyclage, entrainant desitdéde qualité des déchets a traiter et voir
méme I'impossibilité de production des produitssfirRET PLAST posséde un systéeme de
séparation qui se déroule dans un bassin d’eag, dloh racleur pour faire débarrasser les

impureteés.
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» Densités de quelques impuretés :
+ La densité de I'eau est de 1 gramme pat @it un kilo par litre d’eau).
« Ladensité du PET est de 1.34 gicrit est « plus lourd » que I'eau.

« Les polyoléfines sont elles, « plus légéres »deadensité inférieure & 1 g/&m

Densité
oy
o
1 pp 0.90
2 Phd 092
= PEnd 094
~ |
=3 1,05
—
PET 4
- BVC  134.140

Figure 19. Densité de quelques impuretés qui perturbentclgctage du PET33].

1.8 Lavage

Cette étape est cruciale de procédé. Le lavagéesteé dans une cuve pleine d’eau
chaude contenant de la soude ou un détergent (@sbjwCette cuve (figure 20) est dotée
d’'un systeme d’agitation (vice) qui aide a déba®asine portion importante des souillures,
donc cette étape agit sur le degré de propretéaabes.

Noter que, lors du lavage, les facteurs températeriéeau, concentration de la soude et
temps de séjour des pailletes dans la cuve inflaantla qualité des écailles. Donc, cette
opération nécessite des conditions opératoiresd#énies.
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Figure 2C. Cuve de lavage.

1.9 Deuxiéme séparation par flottation

Cette étape a le méme principe que la premiereratipa le but est d’assurer une
bonne séparation et d’éliminer presque toutegnesiretés qui subsistent lors de la premiere

séparation.
.10 Rincage

Ce ringcage s'effectue dans un grand bassin contemsneau propre et un systeme de
malaxage. L'objectif de cette opération est d'@tien toutes traces d'impuretés restantes.

I1.11 Essorage, tamisage et séchage

Le séchage, couplé a I'étape d’essorage, est esoluvent pratiqué en flux d’air chaud
produit par des résistances électriques. Les p&tcessorées sont agitées mécaniquement
par brassage et exposées a un air chaud dont pettatare est réglée en fonction de la nature
du polymere traité et de la forme géométrique detiqules. Le but du tamisage est d’avoir

des écailles de méme taille (pailletes homogenes).
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[ll.  PRODUIT OBTENU APRES LE PROCEDE BROYAGE - LAVAGE

A la fin du procédé broyage-lavage, on obtientpkalietes homogenes (méme taille de

8 a 16 mm), séches, propres et dépourvues de toypesetés. Ces pailletes sont considérées

comme une matiére premiére pour la production dibda de polyester.

Le procédé du lavage rencontre plusieurs contisigqie empéchent d’avoir un produit

(pailletes) idéal, ce qui permettre de classerrtelpit obtenu (A, B, C et H). La figure ci-

dessous montre les deux types de classes A et H.

Classe A Classe H

Figure 21. Paillétes de classe A et H.

1.1 Quelques parametres influencant la qualité de proditiobtenu

* Le degré d’encrassement est important (bouteibdiseatées trop sales)

* Le type d'eau utilisée lors du lavage. Sachant Hueité RET PLAST est

dépourvue des sources d’eau propre, d'ou la nééedsi penser a épurer I'eau

utilisée (recyclage).

e Systéme de tri.

* Respect des recommandations du lavage lors delagey¢température d’eau,

concentration de la soude et le temps de séjowy ldazuve).

[11.2 Criteres de classification

La classification des paillétes est basée suréagmce ou I'absence d'impuretés et le

degré de traitement.

Taux des paillétes huilées.
Taux de PVC.

Taux de PE.

Taux de papier.

Taux des paillétes colorées.
Taux des métaux.

Degré d’encrassement.
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Les différents taux d'impuretés spécifiques pouaiqele type de classe (A, B, C et H)
sont résumes respectivement dans les tableaux97e810. Les résultats ont été obtenus a

base des échantillons d’écailles en PET réaliséasveau de I'unité RET PLAST, pour plus

de détails le chapitre 11l présente un exemplealeut de différents taux d'impuretés.

Tableau 7.Critére de classification de la classe A.

Classe A (bonne qualité)
Parametres Résultats Recommandations
Taux des paillétes huilées 0-0,1% 1%
Taux de PVC 0,005% ou traces 0,005% - 0,01%
Taux de PE. absence 0,01% - 0,05%
Taux de papier absence 0,01% - 0,05%
Taux des paillétes colorées. absence /
Taux des métaux absence 0,0005% (traces)
Bleue / blanche ou bleu
Couleur blanche Bleue / blanche
Degré de traitement Bien lavé propre
Tableau 8.Critere de classification de la classe B.
Classe B (moyen)
Parametres Résultats Recommandations
Taux des paillétes huilées 0,1% 1%
Taux de PVC 0,005% ou traces 0,005% - 0,01%
Taux de PE. traces 0,01% - 0,05%
Taux de papier 0 % 0,01% - 0,05%
Taux des paillétes colorées. 0,02 % /
Taux des métaux absence 0,0005% (traces)
Bleue / blanche ou bleu
Couleur blanche Bleue / blanche
Degré de traitement propre propre
Tableau 9.Critere de classification de la classe C.
Classe C (mauvaise qualité)
Parametres Résultats Recommandations
Taux des paillétes huilées 0,05-0,1% 1%
Taux de PVC 0,005% 0,005% - 0,01%
Taux de PE. 0,05% 0,01% - 0,05%
Taux de papier 0,05% 0,01% - 0,05%
Taux des paillétes colorées. 0,5% /
Taux des métaux absence 0,0005% (traces)
Bleue / blanche ou bleu
Couleur blanche Bleue / blanche
Degré de traitement Mal lave propre
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Tableau 10.Critére de classification de la classe H.

Classe H (a relaver)
Paramétres Résultats Recommandations
Taux des paillétes huilées 0-0,1% 1%
Taux de PVC > 0,01% 0,005% - 0,01%
Taux de PE. > 0,05% 0,01% - 0,05%
Taux de papier > 0,05% 0,01% - 0,05%
Taux des paillétes colorées. présence /
Taux des métaux > 0,005% 0,0005% (traces)
Bleue / blanche ou bleu
Couleur blanche Bleue / blanche
Degré de traitement A relaver propre

[11.3 Echelle de classification

A base des différents taux d'impuretés et le ddgréaitement cités précédemment, on

a opté a une échelle de classification montrée kdatadbleau 11.

Tableau 11. Echelle de classification des écailles.

Type de classe Taux de traitement
Classe A 96 - 100%
Classe B 85 - 96%
Classe C 60 - 85%
Classe H 50 - 60%

IV. TRANSFORMATION DES PAILLETTES DU PET EN FIBRES DE
POLYESTER

Apres avoir classé les pailletes, les classeseguésentent un bon produit (A et B) vont
subir une transformation en fibres de polyesterprecessus de transformation passe par

plusieurs étapes :

IV.1 Déshumidification (séchage)

Les effets de I'hnumidité de l'air sur le PET sownous. Ainsi, il est nécessaire de
travailler avec des taux d’humidité inférieurs agpdn pour tout procédé de mise en ceuvre du
PET. Si le matériau contient un taux supérieur, deédnomeénes nuisibles apparaissent

pendant la mise en ceuvre telle qu'une diminutionlalanasse molaire entrainant une
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augmentation de la vitesse de cristallisatjdd]. Pour cette raison, les écailles en PET
doivent étre séchées avant extrusion afin queube déhumidité soit inférieur ou égal a 0,005
% en masse. Le séchage des écailles en PET sleffdahs une enceinte appelée tank (figure
22) a une température de 130°C-150°C. L'opératiefiestue sous vide (pression-0 ,08MP)
et le temps de séjour dans le sécheur est delt a 8

Le tank est une citerne dotée d’'un systeme d'agitathauffage et aspiration de la
vapeur qui favorise des bonnes conditions de thgefet de cristallisation des écailles, il a
une capacité de 1 tonne et demi.
RET PLAST possede 6 tanks, 5 travaillent d’'une fiagermanente et I'autre est utile en cas
de panne, la figure 22 montre un tank de l'unité&:@d PLAST.

me——

Figure 22. Tank ou se déroule le séchage.

V.2 Extrusion (extrudeuse mono vis)

L’extrusion monovis est un mode de mise en ceuvren@igant de travailler sur le
matériau a I'état fondu. L'appareil est constitidne vis sans fin qui tourne a l'intérieur d’'un
fourreau cylindrique régulé en température de 26@Yore 23). Le polymere (PET) a I'état
solide (paillettes) issu de séchage est introdarit’mtermédiaire d’'une trémie. Le systéme de
I'extrudeuse monovis se divise habituellement erstzones: I'alimentation, la compression
et le pompage. La zone d’alimentation permet Isstifleation du polymére. Ensuite, le
matériau va étre comprimé dans la deuxieme zortée €mpe assure un dégazage adéquat du
fondu. Enfin, le polymére est homogénéisé dans daezde pompage. La sortie de
I'extrudeuse (filiere) donnera la forme finale extrudé.
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La vitesse de rotation des vis et le profil de térafure sont des paramétres trés importants

pour les matériaux extrudgzbs].

pompage

alimentation | |
|
I
| I

Figure 23.Schéma de principe d’'une extrudeuse monovis.

IV.2.1 Facteurs influengcant I'extrusion et la qualité du poduit fini (fibre de
polyester)
* Latempérature de fusion.
» Latempérature d’injection.
» Caractere rhéologique du PET fondu (viscosité petibre PET est entre 0,40 -
0,70 dl/g).
» Deébit du PET fondu.
» Filtration (homogénéisation) : état des tamis.
* Présence d’'impuretés.

e Taux d’humidité.

IV.3 Filage

Le filage se fait par fusion. Le polymére fondu peéalablement passer a travers
différents filtres qui ont pour but d’éliminer t@st lesimpuretés du polymere (figure 24).
est ensuite envoyé sous pression sur une plageeefién inox qui comporte de 500 a

plusieurs milliers d’orifices calibrés. Chacun dieneux est distant de ses voisins de quelques
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millimétres pour éviter les collages brins a bimsque le polymeére n’est pas encore refroidi
en surface.

IV.4 Refroidissement sous filiére

La solidification des filaments individuels editenue a I'aide d’'une véritable trempe
thermique, qui doit assurer une chute rapide dengérature des filaments d’une amplitude
de 200 °C environ, entre le point de sortie deifimg de la filiere (260 °C environ) et 80 °C
(transition vitreuse Tg) sur une longueur de I'erdu métre, avant le point de convergence

des filaments individuels en un fil qui sera enéodiins des futs spéciaux.

Ce refroidissement est assuré par une puissantééesi@ qui dirige un courant d’air a
une température d’environ 20 °C selon une directiansversale par rapport au chemin de

filage (c’est-a-dire horizontale).
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acide téréphtalique—m

glycol——»

polyéthyléne téréphtalate fondu >

\

extrusion

dérivation permettant de réaliser I I
simultanément plusieurs bobines ' I Il )

v
O
Q)

pompe

milieu filtrant

filiere
filament

JILIILL Yy ¥

refroidissement par air ~20°C > =

dépdt d’'ensimage
yarn >

étirage >
Ol

bobinage >

Figure 24. Processus de fabrication des fibres synthétiquesr(ple du filage) a I'état fondu
du polyéthylene téréphtalate.
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IV.5 L’ensimage textile

L’ensimage textile est une opération qui permeprmeeger les fils et fibres textiles qui
sont soumis durant toute leur élaboration et leansformation a de multiples contraintes
thermiques et / ou mécaniques. Il consiste a dépdsa surface des fibres un produit
complexe dont la fonction est triple :

* Antistaticité.
* Lubrification.
» Cohésion inter-brins.
A ces fonctions, il faut ajouter 3 exigences supyetaires :
* Répartition parfaite, c’est-a-dire formation d'uitmf continu et uniforme sur
chaque brin.
* Eliminabilité totale par lavage a I'eau additionmEedétergent.

* Biodégradabilité.

IV.6 Etirage

Les opérations successives d'étirages orienterdrddéement les microstructures et
conferent des propriétés mécaniques utiles auxpaigs. Le procédé implique le passage des
fibres autour d'une série de bobines avec dessétede plus en plus élevées pour atteindre
un certain degré de déformation (taux d’étiragednid si les fibres de polyester peuvent étre
étirées a la température ambiante, pour obtenirfaipecation homogene des fibres, il est
nécessaire de les étirer a une température supgidela température de transition vitreuse.
Usuellement, la température d’étirage se situe dargamme de 90 a 100°C. Celle-ci est
déterminée précisément en utilisant soit un manatf@uffant entre les bobines, soit une

bobine chauffée.

IV.7 Frisage, séchage et coupe

Pour pouvoir limiter I'aspect des fibres, une augtaion de « voluminosité » est
nécessaire. L'opération s’appelle le frisage otelduration. Celle-ci consiste a comprimer a
chaud le cable pour fibres dans une « boite freseu®our occuper tout le volume disponible,
les brins se replient sur eux-mémes, cette ondulatist fixée thermiquement. Le céble
continu « frisé » est ensuite séché et coupé pmdupe la fibre constituée de brins de
guelques centimétres de long, La longueur des leshsjustée selon l'utilisation finale de la
fibre.
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Figure 2E. Fibre pleine de frisures synthétisée a partir HUi.P

IV.8 Mise en balle

Les fibres de polyester synthétisées durant ceépgowont étre mises en balles pour

minimiser leurs volume et d’étre vendues pour ddsistries de textiles.

Figure 2€. PET recyclé de fibres discontnues de polyester.
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V. PARAMETRES DE QUALITE DE LA FIBRE DE POLYESTER SYNT HETISEE

AU NIVEAU DE RET PLAST

Tableau 12.Parametres de qualité de la fibre de polyester.

Paramétre de qualité Unité Recommandation
Couleur - Blanche
Ténacité cN/dtex 4-6
Compacité Nombre de fraisures /1cm 5 fraisures /1cm
Taux d’allongement % 60 — 75
Force de rupture cN 22 - 25

Titre Denier 6
Longueur mm 45 — 55

- Denier : Unité servant a exprimer la finesse des fils letef textiles : c’est la masse

exprimée en grammes d’une longueur de 9000 m sledilde fibre$2].

- Tex: Unité de masse linéigue couramment utilisée dandustrie des textiles et des
cables, (1 tex est équivalent a 1000 m de filsilore favec 1 masse de 1 g) ou aussi a

l'aide du sous- multiple le décitex (ditex).La ualede tex des cables est notamment

utilisée comme grandeur de normalisatid@).

- Taux d'allongement: correspond a I'allongement de fil mesuré lorssdeupture sur

un dynamometre. Il s’exprime en pourcentf&fs.
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CHAPITRE III

DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX DE LA TRANSFORMATION
DES BOUTEILLES DU PET EN FIBRES

Ce chapitre consiste a étudier les paramétres idiggattion de transformation des
bouteilles du PET collectées en fibres de polyestiesein de I'unité RET PLAST. A cet effet,
nous avons opté pour un ensemble d’analyses.

Le procédé de fabrication se déroule en deux stapmyage-Lavage des bouteilles et
transformation du produit obtenu (écailles) endibde polyesters. Donc, on a procédé a
I'analyse de quelques paramétres pour optimisealiaisation.

. BROYAGE ET LAVAGE

Avant la fabrication de la fibre polyester, lesutmlles subissent un ensemble de
transformations (procédé) jusqu’a I'obtention deslgtes du PET de petites dimensions bien
lavées (propres), dépourvues de toutes impuress ifhpuretés citées dans le chapitre
précédent). La qualité des pailletes résultantass mermet de classer le produit obtenu
(chapitre 2).

I.1 Méthode de classification des paillétes

La prise d’échantillons s’effectue a la fin du g&dé de broyage-lavage. On prend une
quantité de 100 g des pailletes bien mélangéestia gian lot (big-bag), puis on détermine la
quantité d'impuretés présentes apres étuvage (Ra@d@de d’'une balance analytique afin de

classer le produit (A, B, C et H) :

Classe A : produit excellent (pas impuretés) eppo
Classe B : bon produit mais contient quelques imfgésret souillures.
Classe C : produit moyen (relevage).

Classe H : mauvais produit (relevage).
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[.1.1 But du I'étuvage

C’est d’éliminer toutes traces d’eau issues du davat faire apparaitre tous les
contaminants (paillétes huilées, colorées, PVC...&xgmple: le PVC devient noir au début

de sa fusion (180°c).
[.1.2 Résultats

PVC : écailles noires.

Ecailles huileuses : écailles de couleur créme.
Les métaux.

Papier.

PE (polyéthyléne).

Pailletes colorées.

Tableau 13. Taux d’impuretés pour ledifférents échantillon.

Impuretés
% . . .
PVC Ecailles | métaux | Papier PE Pailletes | Classe
huileuses colorées
Echantillon
1 1,3 >0.1 0 0,15 0,097 présence H
2 0,003 0,075 0 0,042 0,051 présence C
3 traces 0,03 0 0,01 0,008 traces B
4 traces traces 0 0 0 absence A

» Exemple de calcul

Taux de PVC
100g > 100 %

X=1,3%
1,39 > X %
Ecailles huileuses
100 g > 100 %

X=0,9%
0,99 > X %
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Papier
100 g > 100 %

X=0,15 %
0,15 g > X%
PE
100 g > 100 %

X= 0,097 %
0,097 g > X%

(De la méme maniére, on procede pour les autreslsal
[.2 Influence des paramétres de lavage sur la qualities pailletes

L’ajustement des parametres de lavage (tempérdeufeau de lavage, temps de séjour
des pailletes dans la cuve du lavage, et concentrdé la soude), nous permet d’identifier les
conditions favorables pour optimiser la qualitéeeyclage.

Les résultats de suivi de procédé sont indiqués Eapartie résultats et interprétations.

II.  TRANSFORMATION DES PAILLETES DU PET EN FIBRES DE PO LYESTER
[I.L1 Etude de linfluence du caractere rhéologique (fluité) du PET fondu sur la
qualité de fibres de polyester (ténacité)

L’étude repose sur 'amélioration des proprieted&T recyclé par voie mécanique en
vue de l'utiliser avec une forte valorisation démglomaine de textile.

Afin de contrer les effets de la dégradation, |mtsan retenue dans le cadre de cette
étude a été de travailler sur des échantillondi¢pes) du PET. En effet, I'utilisation des
écailles du PET bien propres et bien séchées éckassliminue le degré de dégradation du
polymére, donc conservation des propriétés mécasiffénacité) de produit fini. A cet effet,

on a opté a réaliser des testes de confirmationé¥lténacite.

1.1 Indice de fluidité & 260°c du PET (MFI)
1.L1.1.1 Echantillon PET

Le PET recyclé que nous avons utilisé dans le cddreette étude se présente sous la
forme de batonnets de longueur voisine de 8mmextere homogéne, de couleur blanc-bleu

et séché dans des tanks.
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11.1.1.2 Définition de L’indice de fluidité a I'état fondu

L’indice de fluidité a I'état fondu, autrement app®FI (Melt Flow Index), caractérise
I'écoulement du polymére a une température donfiéest particulierement utilisé dans
I'étude de la filabilité des matériaux pour caraser la fluidité du polymere a la température
de filage. L’appareil nous permettant de mesureimckce est le Melt Flow Tester de Thermo
Haake. Il est constitué d’un four équipé d’un thecouple, d'un piston relié a une masse et
d’une filiere de 2 mm de diameétre. La figureilTstre le dispositif de mesure. La masse et la

température sont sélectionnées en fonction desnaogs selon la norme 1ISO 1133].

[1.1.1.3 Etapes de mesure de I'indice de fluidité
» Préchauffage du four et du piston pendant 4 minutes
* Insertion de 7 g de granulés dans le four.
» Préchauffage de 3 minutes pour amener les graaulést fondu.
» Début de la mesure par la descente du piston aguagse.
» Coupage toutes les 15 secondes du jonc en sofikede a I'aide d’'un « couteau ».

» Relevé des masses des différents échantillonsgsgep

Thermocouple 7/ ] Masse

Piston

Four

Polymeére fondu

Jone
Filiére

Figure 27.Mesure de l'indice de fluidité par le Melt Flow Tes
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[1.1.1.4 Principe
Mesure de la masse de matiere thermoplastiquertant une filiere donnée sous

I'action d’'une pression définie, pendant un tempsreé et a une température donnée.

[1.1.1.5 Expression des résultats
Il faut couper a des intervalles de temps régulies morceaux d’extrudat d’une

longueur d’environ 20 mm.

IF(T,M)=600xm/t

T : Température de I'essai.
* M : Masse utilisée en kg.

* m: Masse moyenne des extrudats obtenus.

t : Intervalle de temps en secondes entre deuxesodiextrudats.

Figure 28. Appareil de mesure de I'indice de fluidité utilisér RET PLAST.

11.1.2 Ténacité (résistance) de la fibre de polyester

Parmi les paramétres de qualité de la fibre degstdy, la résistance mécanique ou la
ténacite.

[1.1.2.1 Définition de la ténacité

La résistance correspond a la force mesurée lota dgpture du fil sous traction au
dynamometre. Elle s’exprime en newton (N).

La ténacité correspond a la résistance ramené@x@ glle s’exprime donc en newtons
ou en centinewton par tex. Cela permet de compamésistance des fils indépendamment de

leur grosseuf36].
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N
Touoc=—
te

e Touo: Ténacité.
* N : Force.

* tex : Titre de fil ou de la fibre.

11.1.2.2 Echantillonnage
La prise des échantillons de la fibre de polyestdfectue a la fin de la chaine de

production (produit fini), les mesures de la tétéasbnt réalisées a I'aide d’'un dynamomeétre.

11.1.2.3 Description de dynamomeétre
Un dynamomeétre numérigue est un instrument complase capteur de force, d'un
dispositif électronique et d'un afficheur. Le captde force est le coeur du systeme. Il peut
étre assimilé a un ressort qui se déforme en fomcte la force appliquée. Lorsque ce capteur
se déforme, les jauges de déformation mesurentdesaintes appliquées et émettent une
tension électrique proportionnelle a la force. éd@lonique du dynamometre interpréte alors

cette tension pour l'afficher en unité de force.

Figure 29. Dynamomeétre utilisé par 'unité RETPLAST.

[I.2 Etude de l'influence du type de classe sur la ténaé de la fibre de polyester

On a pu réaliser cette étude, en faisant un gaiur les transformations des différents

types de classe (A, B, C et H), puis a la fin orsune la ténacité avec un dynamometre.
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[ll. ANALYSE DES DONNEES EXPERIMENTALES

Pour analyser les mesures expérimentales, nouss auomecours a l'utilisation d’'un
ordinateur disponible au laboratoire des matériatganique. Tous nos programmes sont
écrits en langage FORTRAN 77.

Comme logiciel graphique nous avons travaillé diEcel qui nous a permis de réaliser les
différents tracés.
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CHAPITRE IV

RESULTATS ET DISCUSSIONS

I. INFLUENCE DES PARAMETRES DE LAVAGE SUR LA QUALITE D ES
PAILLETES

Pour avoir une bonne qualité du broyé (pailletes)egt considéré comme une matiére
premiere pour fabriquer la fibre de polyester, lecgdé doit se dérouler dans des conditions
et des recommandations bien déterminées. Poureasseite qualité du broyé, nous avons

étudié I'effet de quelques parametres sur la qudkis écalilles (type de classe).

a. Temps de séjour des pailletes dans la cuve du lawag

Le temps de séjour des pailletes dans la cuve vhgéaest un facteur déterminant.
D'aprés la figure 30, on constate que le degré deprpté des pailletes varie
proportionnellement avec leurs séjour dans la cwest-a-dire le temps de contact des
pailletes avec I'eau et la soude est importantyuagqun temps de 10 minutes. Au-dela le
degré du lavage est optimal, proche de 100% (Ckasse

100 - . .
90 - .

80 .

70
60 - *
s0 | ¢

40
30
20
10 -
0 : : : : : . . .

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Temps de séjour (min)

Classe (%)

Figure 30.Effet du temps de séjour sur la qualité du lavaggeatailles
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b. Température de I'eau du lavage

La figure 31 montre que la température de I'eauakage détermine la qualité des
écailles. On remarque qu’a température élevée {€)30ya apparition de la bonne qualité. A
partir de cette valeur il ya toujours le méme eftet température de lavage est considérée
comme un facteur important sachant qu’elle aiddsaoddre les souillures et la soude et

augmente I'efficacité de cette derniere (activatiera réaction).

100 - .

95 - *

90 - *

85 - .

80 -

75 .

70 -

65 - .

60 - .

55 -

50 ‘ T T T T T T T 1
50 55 60 65 70 75 80 85 90

Classe (%)

Température C°

Figure 31.Effet de la température de I'eau sur la qualitéasrage des écailles

c. Concentration de la soude

La soude est une base trés utile dans I'indudti@ge), la variation des concentrations
détermine la qualité du lavage.
D’apres la figure 32, on constate que I'augmentatie la concentration de la soude améliore
la qualité du lavage. Sachant que la soude a @t &ffrosif qui participe dans I'élimination
d’'une part importante de souillures, a partir devdéeur 1,5 % (concentration NaOH) il ya

apparition de la qualité des pailletes envisagéasge A).

45



Chapitre IV RKszis et Discussions

100 - .+ ¢
90 - .

80 -
70 - 'S
60 - .
50 ¢
40 -
30 -
20 -
10 -
0 T . . T )
0 0,5 1 1,5 2 2,5

[NaOH] (%)

Classe (%)

Figure 32 Influence de la concentration de la soude sur ditgudes écailles.

II. INFLUENCE DES PARAMETRES TYPE DE CLASSE ET LA RHEO LOGIE
(MFI) DU PET SUR LA QUALITE DE LA FIBRE DE POLYESTE R

a. Type de classe

D’aprés la figure 33, on remarque que la ténaa#godd de la nature de classe. Les
classes H et C donnent des faibles valeurs de iténaeci s’explique par la présence
d'impuretés qui causent des anomalies sur les tésist@ques macromoléculaires en
diminuant le poids moléculaire (dégradation) du PEBar exemple, la présence du PVC
contribue a dégrader le polymere et diminue lastésce mécanique de la fibre.

Par contre, les classes propres (A et B), déposrdiimpuretés, donnent les caractéristiques
mécaniques souhaitées, valeurs de ténacité impest@our la fibore de polyester. Donc, on
constate que la partie broyage-lavage influe sguédité finale du produit (fibre).
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55 - .
4,5 - .
35 -

2,5 - .

Ténacité cN/Dtex
w
*

1,5 A

0,5
O T T T T T T T T T 1
50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100

Classe (%)
Figure 33.Variation de la ténacité de la fibre en fonctionyjee de classe
de paillétes

b. Indice de fluidité

D’apres la figure 34, la ténacité de la fibre esiersement proportionnelle a 'indice de
fluidité. Un indice de fluidité important indiqueug la résine du PET est trop fluide, ce qui

conduit a la dégradation progressive du thermaplastqui s’explique par :

» Une dégradation hydrolytique du thermoplastiguewdgse du manque de séchage au
niveau des tanks.

* La présence de contaminants dus au mauvais lavageua systeme de tri non
performant.

» La dégradation thermo-oxydative qui est due a laatian de la température

d’extrusion en présence de I'oxygene.

Cette dégradation, qui influe sur la rhéologie a@edsine du PET, influe également sur les
caractéristiques mécaniques surtout au niveauatgefiétirage et sur la résistance mécanique

de la fibre de polyester (ténacité).

On conclue que pour avoir une fibre de haute t@natfaut que l'indice de fluidité soit

adéquat pour le filage apres I'extrusion (a paeir30g/10min).
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3,5 A
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Figure 34.Variation de la ténacité de la fibre en fonction’dwlice de fluidité a 260°C.

[ll. OPTIMISATION DES PARAMETRES DE LA VALORISATION DU PET EN

FIBRES DE POLYESTER

.1 INTRODUCTION

Toute prévision de I'état futur d’'un systeme (clgoe, biologique,...) est basée sur une
relation mathématique exprimant I'évolution du ewsé. Cette approche est appelée

modélisation. Dans certains cas, la connaissansepdeameétres régissant le systéme nous

permet de proposer un modele mathématique présis;niniste, que 'on nomme modéle de

connaissance. Mais souvent on ignore ces mécanmmescore les mesures effectuées sur le
phénomeéne étudié peuvent étre influencées pamde=ufs aléatoires. On peut alors proposer
un modele statistique dont on cherchera a estieseparametres a partir de I'échantillon de
mesures ainsi effectuées. Par ailleurs, il n'est toajours possible de proposer un modéle

précis et de faire des hypothéses a priori sudtesées. Cette partie de la statistique sans

modele appelée « analyse des donngas]»

Dans le cadre de notre travail, nous analysonpdesmeétres caractérisant la qualité du

produit final en utilisant I'approximation aux mdaires carrés ou la régression linéaire

multiple. Le type de modéle linéaire adapté dansaseest le suivant :
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Y = F(X) = Z(Cf ¥ £ (x(D)))
j=1

Y= Critére de produit.

X = type de facteur.

C; = Coefficient du modele (a déterminer).
m = nombre de coefficient du modele.

Nous avons supposé que I'évolution d’'un critereazers le type de facteur est linéaire par

rapport aux coefficients (ou parametres) du modele.
La forme de la fonction esty =F(x)

L’étude est effectuée grace a un programme éladmmiéngage fortran en y introduisant des

modeéles d’analyses statistiques.

Les principales étapes suivies pour I'élaboratian rdodele sont résumées sur
'organigramme montré sur la figure 35. Pour la tiparanalyse de la régression,

I'organigramme sur la figure 36 montre clairemenptocédure et les méthodes utilisées.
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v

Entrée des observatic

A 4

Choix

\ 4

A\ 4
Claviel Fichiel
v _ >V

A 4

\ 4
Formation du vecteur B

Formation de la matrice

A 4
Elaboration du systéme linéaire

Résolution du systéme par la méthode de Cholegky

v

Analyse de régressi

Désignatig)n du modé

v

Résultats numériques et graphique

[2)

Figure 35. Principales étapes suivies pour I'élaboration dwléhe.
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)
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Figure 36. Analyse de la régression.
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1.2 RESULTATS DE L’'ANALYSE
[11.2.1 Type de pailletes en fonction du temps du sé€jour,edla concentration de la soude

et de la température de I'eau du lavage

Les tableaux 14, 16 et 18 présentent la variatotype du classe en fonction de facteur

du lavage : temps de séjour, la concentration deude et la température de I'eau avec

X : Les valeurs de parametre de lavage.
Y-obs : Les résultats des testes effectués expgtateenent.
Y-cal : Les valeurs estimées par le modele.

Résidus : L'écart entre Y-obs et Y-cal .

c. Temps du séjour

Tableau 14.Variation de type de classe de paillettes en fonatiu temps de séjour des
pailletes dans la cuve du lavage.

X Y-obs Y-cal Résidus

1 52 52.1516 -0.1516
2 59 59.2138 -0.2138
3 67 65.7048 1.2952
5 76 76.9733 -0.9733
6 81 81.7508 -0.7508
8 90 89.5921 0.4079
10 96 95.1487 0.8513
12 98 98.4205 -0.4205
15 99 99.0443 -0.0443

Le modele proposé est le suivant :

Y=G + C*X + Ca#X? | (1)

Ce modele est de la forme polynomiale avec ledicaits suivants :
C1= 44.5181. » €7.9190. G=-285. 5964*1C".

Le choix du modéle (équation (1)) présenté a derefé sur la base des critéres statistiques

présentés dans le tableau (15), dont les valeuntssatisfaisantes.
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Tableau 15.Valeurs des critéres statistiques du modeéle cleisipe de classe en fonction le

temps de séjour.

Variance | Coefficient de Les tests de Student Le Fischer| Le
résiduelle| corrélation Le test Student tabulé T{m,a/2) = 2.44 | calculé Fischer
(%) tabulé
T(Cy) T(C) T(Cy)
0.7211 99.82 832.12 6.94
55.42 31.62 18.26

* La variance résiduelle de ce modele est plus pqtite celles des autres modéles
testés, elle est de 0.7211.

e La valeur trouvée du coefficient de corrélation (@& détermination) est la plus
importante 99,82%.

» Les valeurs des testes de Student nous indiquentoys les coefficients du modele
sont retenus, car elles sont supérieurs a la vdle@tudent. (table de Student).

« La valeur du test de Fischer calculée est beauplugpgrande que la valeur du test de

Fischer tabulée, ce qui nous valide le modele ¢éeren

La représentation graphique ci-dessous (figure rB@ptre que le temps de séjour
optimal est de 10 minutes, il représente une dfit€éade 96% pour les résultats
expérimentaux.

100 -+

& Expérimental

1

1

1

1
X6 l
s !
) a4 |
© | ——Théorique

|

1

1

1

1

0 T T T T

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Temps de séjour (min)

Figure 37.Variation de type de classe en fonction du tempsajtzur.
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d. Concentration de la soude ajoutée dans la cuve thvage

Tableau 16.Variation de type de classe de paillettes en fonatie la concentration de la
soude dans la cuve du lavage.

X Y-obs Y-cal Résidus
0.0 51 49.7525 1.2475
0.2 58 58.6976 -0.6976
0.5 69 70.4686 -1.4686
0.7 77 77.2183 -0.2183
1.0 86 85.6963 0.3037
1.2 91 90.2506 0.7494
1.5 96 95.4355 0.5645
1.7 98 97.7944 0.2056

2 99 99.6863 -0.6863

Le modeéle obtenu est le suivant :

Y=C + G*X + Cg*X?

Ce modele est de la forme polynomiale avec ledicamfts suivants :

C1=49.7525 2€46.9206 3G —10.9768
Le modéle précédent (équation (2)) a été choislasbase des criteres statistiques présentés

dans le tableau 17.

Tableau 17.Valeurs des critéres statistiques du modéle cleisipe de classe en fonction la
concentration de la soude.

Variance | Coefficient Les tests de Student Le Fischer| Le
résiduelle| de corrélation Le test Student tabulé T{m,0/2) = 2.44 | calculé Fischer
(%) tabulé
T(Cy) T(C) T(Cy)
0.9555 99.77 1331.47 5.14
64.63 25.73 12.35

Les résultats du tableau 17 justifient I'utilisatide I'équation (2) :

* La variance résiduelle est de I'ordre de 0.9555.

* Une valeur de détermination proche de I'unité. Eede 99.77%.
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» Les valeurs des testes Student indiquent que ®aidefficients du modéle sont

retenus.

* Lavaleur du Fischer calculée supérieur a cell€idaher tabulée.

Une concentration de la soude de 1.5%, qui estid@&md® comme un point de début

d’optimisation, donne un taux de 96%.
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0 0,5
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Figure 38. Variation de type de classe en fonction de la cotmagon de la soude.

e. Température de I'eau du lavage dans la cuve

Tableau 18.Variation de type de classe de paillettes en fonatie la température de I'eau de

lavage dans la cuve.

X Y-obs Y-cal Résidus

50 50 50.1637 -0.1637
60 59 58.4124 0.5876
65 66 66.1830 -0.1830
70 74 74.9741 -0.9741
75 85 83.7282 1.2718
80 91 91.3874 -0.3874
85 96 96.8941 -0.8941
87 99 98.2571 0.7429

Le modéle proposé est le suivant :

Y= Ci+ C*X + Cg*X? + Cy*X°
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Ce modele est de la forme polynomiale avec ledicamits suivants :

C, =429.7738 ,€-18.8372
G =295.4143*10° C, = - 1.4102*10°

Le modéle précéedent (équation (3)) a été choislasbase des criteres statistiques présentés

dans le tableau 19.

Tableau 19.Valeurs des critéres statistiques du modeéle cleiype de classe en fonction de
la température de I'eau du lavage.

Variance | Coefficien Les tests de Student Le Le
résiduelle |t de| Le test Student tabulé T{m,a/2) = 2.77 | Fischer | Fischer
corrélation calculé | tabulé
(%)
T(C) | T(C) T(Cy) T(Cy)
1.1183 99.94 680.98 6.59
4.54 4.38 4.63 454

» Lavariance résiduelle est de I'ordre de 1.1183.

» Lavaleur du coefficient de corrélation est de 999

» Les valeurs des testes Student indiquent que ®aisdefficients du modele sont
retenus.

* Lavaleur du Fischer calculé supérieur a celle idaHer tabulée, ce qui nous valide le

modéele choisi.

D’aprés la figure 39, la température optimale gonme un meilleur rendement est située
autour de 85 °C.
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Température C°

Figure 39. Variation de type de classe en fonction de la teatpée de I'eau du lavage.
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[11.2.2 Ténacité de la fibre de polyester en fonction du fye de classe et de l'indice de
fluidité du PET fondu

Les tableaux 20 et 22 présentent respectivemewngriation de la ténacité de la fibre de

polyester en fonction de type de classe et I'indiedluidité avec :

X: Type de classe en pourcentage (tableaux 20yabeurs de l'indice de fluidité
(tableau 22).

Y-obs : Les résultats des testes effectués expgtaieenent.
Y-cal : Les valeurs estimées par le modele.

Résidus : I'’écart entre Y-obs et Y-cal.

a. Ténacité de la fibre en fonction du type de classhi PET

Tableau 20.Variation de la ténacité de la fibre en fonctiontyjee de classe.

X Y-obs Y-cal Résidus

51 1.3 1.6374 -0.3374
55 2.1 1.9467 0.1533
60 2.6 2.3333 0.2667
67 3.1 2.8746 0.2254
85 3.8 4.2664 -0.4664
90 4.4 4.6530 -0.2530
95 5.2 5.0397 0.1603
99 5.6 5.3489 0.2511

Le modele obtenu est le suivant :

Y = Q+C2*X ................ (4)

Ce modele est de la forme polynomiale avec ledicamits suivants :
Ci=- 4.6617 »€ 12.0906

Le modele de I'équation (4) a été choisi sur laebdes critéres statistiques présentés dans le

tableau 21.
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Tableau 21.Valeurs des criteres statistiques du modéle chpmsr la ténacité de la fibre
synthétisée selon le type de classe

Variance | Coefficient de Les tests de Student Le Fischer| Le
résiduelle| corrélation (%)| Le test Student tabulé T{m,a/2)= 2,44 | calculé Fischer
tabulé
T(Cy) T(C)
0.1049 96.05 146.18 5.99
4.66 12.09

Le modele présenté a été sélectionné parmi plissiautres, ayant la méme forme
générale, en utilisant les criteres statistiqueSsgmtés dans le tableau 21. On tire les

remarques suivantes :

» La variance résiduelle de ce modeéle est plus petieecelles des autres modeles
testés, elle est de 0.1049.

» La valeur trouvée du coefficient de corrélation @i détermination) est la plus
importante 96.05%.

» Les valeurs des testes de Student nous indiquemttaus les coefficients du
modeéle sont retenus.car elles sont supérieurs\altur du Student. (table de
Student).

e La valeur du test de Fischer calculée est beauptugogrande que la valeur du

test de Fischer tabulée, ce qui nous valide le teceteentier.

Le graphe présenté dans la figure 40 montre qu'taux de traitement de 90 % (classe
B) représente une valeur de ténacité de 4.4 cN/@ierc, on peut optimiser la résistance de

la fibre a partir de la classe B.
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Figure 40.Variation de la ténacité en fonction de type desza
b. Ténacité de la fibre selon l'indice de fluidité dUPET a 260°c
Tableau 22.Variation de la ténacité de la fibre en fonctiontyjee de classe.
X Y-obs Y-cal Résidus
41.0 1.2 1.1822 0.0178
39.2 1.6 1.6098 -0.0098
37.1 2.2 2.2240 -0.0240
34.6 3.0 3.0139 -0.0139
32.3 3.7 3.6902 0.0098
30.7 4.1 4.0762 0.0238
29.8 4.3 4.2477 0.0523
28.1 4.4 4.4561 -0.0561
Le modele obtenu est le suivant :
Y =C + G*X + Ca*X2+ CX® | ... (5)
Les coefficients de I'’équation (5) suivants :
C,=-50.0363 G=5.0573
Cs = — 150.3555*10° 4G 1.4018*10°

Le modele de I'équation (5) a été sélectionné paniosieurs autres, ayant la méme forme

générale, en utilisant les criteres statistiquésgmtés dans le tableau 23.
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Tableau 23.Valeurs des criteres statistiques du modéle chpmsr la ténacité de la fibre
synthétisée selon I'indice de fluidité.

Variance | Coefficient Les tests de Student Le Fischer| Le
résiduelle de Le test Student tabulé Tm,a/2) = 2.77 | calculé Fischer
corrélation tabulé
(%)

T(Cy) T(C) | T(Cy) | T(Ca

1.9315 99.64 1918.95 6.59
3.79 4.34 4.41 4.26

e La variance résiduelle de ce modéle est plus petieecelles des autres modeles
testés, elle est de 1.9315.

e La valeur trouvée du coefficient de corrélation @i détermination) est la plus
importante 99.64%.

* Les valeurs des testes de Student nous indiquemttaus les coefficients du
modele sont retenus.car elles sont supérieurs\alur du Student. (table de
Student).

* La valeur du test de Fischer calculée est beauptugogrande que la valeur du

test de Fischer tabulée, ce qui nous valide le taagteentier.

La figure 41 montre que pour qu’'une fibre soit e résistance meécanique, il faut
que l'indice de fluidité soit de I'ordre de 30.7.8Mmin.
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Figure 41 : Variation de la ténacité en fonction de I'indiceftlidité a 260°C.
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Chapitre IV RKszis et Discussions

1.3 CONCLUSION

L’analyse des données expérimentales nous a peeraimprendre les conditions et le
procédé de transformation du PET en fibres de Btdye
L’étude montre que le degré de propreté des padllést proportionnel au temps de leur
séjour dans la cuve, c'est-a-dire le temps de cbdts pailletes avec I'eau et la soude. Au-
dela de 10 minutes, le degré du lavage est optiprache de 100% (Classe A). La
température de lavage aide a dissoudre les sasllet la soude et augmente l'efficacité de
cette derniere (activation de la réaction). L'augtagon de la concentration de la soude
améliore la qualité du lavage. Pour avoir une fitbeehaute ténacité, il faut que l'indice de

fluidité soit adéquat pour le filage aprés I'extams(a partir de 30g/10min).
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Conclusion générale

CONCLUSION GENERALE

L'utilisation du polyéthyléne téréphtalate (PET)ubaille recyclé dans la fibre textile
reléve d’'un enjeu économique et environnementalbmapt, étant donné I'épuisement des
matieres premieres issues de I'extraction du péttas informations bibliographiques que
nous avons présentées indiquent 'importance du PET

Lors de cette étude, réalisée au niveau de 'UREF PLAST, nous avons essayé de
déterminer quelques paramétres d’optimisation devdrisation de bouteilles en PET
collectées en fibre de polyester. A cet effet, reumns effectué quelques analyses a différents

niveaux de transformation.

- Dans la partie broyage-lavage, nous avons estimépégameétres de performance du
lavage, comme la température du lavage, la coratenmirde la soude et le temps de séjours
des pailletes dans le cuve de lavage. Le systertrealété étudié en vue de son amélioration.
- Dans la partie transformation des écailles en fidee polyester, nous avons étudié
I'influence de type classe (qualité des paillétms) le comportement mécanique de la fibre
synthétisée (ténacité), les pailletes bien lavédsien broyées assurent une fibre de bonne
qualité. Nous avons également analysé l'importadaecaractére rhéologique dans les
transformations du PET (indice de fluidité), plusetement au niveau de I'extrusion, sachant
gue le filage nécessite un intervalle de valeundite de fluidité bien déterminé, pour assurer
une bonne qualité de la fibre.
— Nous avons cherché a optimiser les paramétres deltaisation de PET a travers
'analyse des données expérimentales. Les différ@arameétres de I'optimisation de la
valorisation des bouteilles PET en fibres de pdbgresnt été déterminés. A savoir I'effet de
type d’écailles (classe) et de lindice de fluidgiér la résistance mécanique de la fibre, les
paramétres du lavage tels que la température ale lidlisée, le temps de séjours des pailletes
dans la cuve du lavage et la concentration deddesdans la cuve.

Pour améliorer le procédé de transformation etadealorisation du PET, un ensemble

de recommandations est proposeé :

62



Conclusion générale

1) Etape Broyage-lavage
* Collecte des bouteilles moins sales, en essayanstaller des points de récolte
spéciaux.
« Contrdle rigoureux des appareils de broyage
» Utilisation d’'une eau propre pour le lavage.

* Augmentation de la surface du tapis de tri. Ingtalh d’'un systeme infra rouge pour
détecter les contaminants et améliorer par conségsen efficacite.

» Respect des recommandations du lavage commemifestde séjours, la température de
I'eau, la concentration de détergent et la soude.

» La granulométrie des paillétes doit étre respectée.

2) Etape transformation des paillettes en fibre pdiges

Au niveau de séchage (Tanks), il est nécessaireredpecter les parametres de
déshumidification et de cristallisation (la tempara, la pression, le temps de séchage,

homogénéisation des paillétes).
Au niveau de I'extrusion, les recommandations suties se dégagent :

» La température de fusion et d’injection doiveneéikées respectivement a 240°C et
260°C.

* Respect de caractere rhéologique du PET fondudtasité / la fluidité).

* Le débit de I'extruda doit étre compatible avec boarde filiéres.

« Vérification de I'état des tamis et les conditiahextrusion comme la pression.

» Utilisation des pailletes de bonne qualité (proppes d’impuretés, bien seches).

Au niveau de la mise en forme de la fibre, I'éteates fibres doit étre efficace pour répondre
aux exigences de son utilisation.il est égaleménessaire d'utiliser des produits d’ensimage
adéquats pour les filaments.
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Annexe Présentation de la SARL RET PLAST

ANNEXE
PRESENTATION DE LA SARL RET PLAST

La SARL RETPLAST est spécialisée dans la colledtdeerecyclage des déchets
d’emballage en matiére plastique et PET en particuCette activité se situe dans le cadre
des objectifs fixés par le ministere de I'enviromemt en matiére de protection de
'environnement et en particulier concernant latiges rationnelle de la reprise et la

valorisation des emballages utilisés.

La société RET PLAST SARL est opérationnelle depaiEl janvier 2007. Elle a été
créée conformément a la loi N° 01-19 du 27 ramad&2? correspondant au 12 Décembre
2001 relative a la gestion, au contréle et a I'églmtion des déchets, et au décret exécutif
N° 02/372 DU 11/11/2002 relatif aux déchets d’etidges.

Toute quantité de déchets industriels prise engehdera I'objet d’'une attestation
justificative qui sera émise par la société qui restonnue et agréée par le ministéere de
'environnement. L’'action se situe dans le cadres dermes en vigueur relatives a la

décontamination et a la protection de I'environneine

[. ACTIVITES DE RET PLAST

L'entreprise  RET PLAST est agrée par le ministere de I'environnement
(Réf: 756/SG/02 du 30/07/2002). Elle s’étend sur une digge de 5 hectares et emploie
actuellement 15@uvriers permanents. Elle a une direction gén&a@&INABA et une unité
de production de fibre polyester a SETIF. Le ptpsiainsi récupéré est d’abord broyé puis
lavé avant d’étre transformé en fibre de polyestédisée par les fabricants de couettes et
autre. Il sert également comme matiére premiete jgs fabricants de ouate comme la SPA
AL FADITEX. (SIDI AICH, BEJAIA).
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Annexe Présentation de la SARL RET PLAST

II. IMPACTS ECONOMIQUES ET ENVIRONNEMENTAUX

De cette récupération, I'entreprise participe adépollution de I'environnement en
utilisant ces déchets pour en fabriquer un produitétait auparavant a 100% importé de
I'étranger. D’autre part, elle participe a la créatd’emploi directe (150) et un nombre
inestimable de chiffonniers informels encouragés Ipadébouché, en plus du circuit de

collecte propre a l'unité.

D’autres fournisseurs agréés tels la déchetteriglida, la société IFRI, I'établissement
BOUKHEZZAR de Constantine, les établissements DAGRBOUKARI de ANNABA.

[ll. CAPACITES ET OBJECTIFS

Actuellement, I'entreprise récupére enwird50 tonnes /mois (3000 tonnes /an) de
déchets et produit environ 190 tonnes /mois s@02annes /an de fibre de polyester.

Les objectifs de I'entreprise RET PLAST compteiatire en production sont de 15 000
tonne/an et pour cela elle a besoin de dévelomgsecapacités de production. Pour ce faire, la
création de nouveaux centres de collecte régiomduggalement des unités régionales de

broyage et de lavage seront nécessaires.
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Résumeé

Cette étude s’inscrit dans le cadre du recyclage déchets de polyéthylene
téréphtalate (PET) qui constitue un gisement abunglaraison de son emploi dans le secteur
de I'emballage. Ce polymere étant un thermoplastida valorisation mécanique apparait
comme une méthode de choix pour le recycler.

Le but de I'étude que nous avons réalisée au nidealunité de transformation des
bouteilles en PET en fibres de polyester (RET PLA&St d’'optimiser quelques parameétres
de valorisation. Dans la partie lavage, nous avaraysé linfluence de la température de
I'eau de lavage, la concentration de la soudesatliet le temps de séjour des paillétes dans la
cuve du lavage sur le degré de propreté et laifitadon des écailles. Dans la partie
transformation des pailletes en fibres de polyasteis avons déterminé I'influence de type de
classe et le caractere rhéologique (indice de ite)idde la résine de PET au niveau de
I'extrusion sur la qualité mécanique (ténacité)adfibre de polyester synthétisée.

Enfin, nous avons cherché a optimiser les paramékeelavage et de transformation

des pailletes en fibres de polyester en liaisom e résultats expérimentaux.

Mots clés: Polyéthylene téréphtalate, recyclage, thermdiglaes, paillétes, fibre, polyester,

rhéologie, indice de fluidité, résine, ténacité.



