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Résumé :

Nous étudions les propriétés physico-chimiques des tubes plastiques en (PEHD) de maticre
premicre vierge polyéthyléne en haute densité. Ensuite, nous étudions des changements de
ces propriétés en fonction des pourcentages de polyéthyléne régénérer incorporer.

Abstract:

We study the physic-chemical properties of plastic pipes (HDPE) virgin raw material high
density polyethylene.

Then, we study changes in these properties as a function of the percentage of polyethylene
regenerate incorporate.
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Introduction générale

Introduction

Le polyéthyléne est incontestablement le type de polymére le plus répandu dans
I’industrie des tubes plastiques. L’incidence économique de la fabrication des tubes en
PEHD est léger, en raison de leur bas prix de revient comparé aux thermodurcissable, la
simplicité de fabrication (généralement par extrusion), des frais d’entretien, et de 1’énergie
¢lectrique. D’une part, le polyéthylene usagé est ¢liminé sans danger pour
I’environnement ; de plus la consommation de pétrole est réduite de manicre considérable.
Chaque tonne de pétrole consommée pour la fabrication des tubes en polyéthyléne peut
étre mise a profit une seconde fois, pour la fabrication de ciment ou la production de

chaleur dans un systéme de chauffage a distance.

Aussi, au cours de ces dernieres, le recyclage et la réutilisation des tubes en (PEHD)
usés ont pris de plus en plus d’importance. Avec un taux d’incorporation de 1’ordre
d’environ de 5 %. les connaissance générales et techniques acquises en laboratoire on
permis de formuler un ensemble important de recommandation sur les propriétés physico-
chimiques couramment utilisé en tubes plastique en polyéthyléne. La régénération d’un

polyéthyléne, peut modifier ces propriétés physico-chimiques.

L’objectif de ce travail est d'analyser des propriétés physico-chimiques des tubes
plastiques (PEHD) du polyéthyléne vierge. Ensuite nous étudions des changements de ces

propriétés en fonction des pourcentages d’un polyéthyléne régénérer incorporer.

Le plan de notre travail comporte quatre chapitres :

Le premier chapitre : est consacré a la description le polyéthyléne, et plus

Particulierement du polyéthyléne qui nous intéresse dans le cadre de cette mémoire, le

polyéthyléne en haute densit¢ PEHD.
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Le deuxieme chapitre : nous avons présenté dans ce chapitre 1’aspect morphologique
des tubes plastiques en PEHD, ainsi que le mécanisme de leur fabrication. On a décrit aussi

les principales propriétés mécaniques et chimiques.

Le troisieme chapitre : est consacré a la présentation du matériel utilisé et a la

description de la méthodologie expérimentale suivie dans cette étude.

Le quatrieme chapitre : illustre les résultats expérimentaux significatifs et leurs
interprétations. Enfin les enseignements essentiels tirés de cette étude sont résumés dans

une conclusion.
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Chapitre 1 Géneralités sur le polyéthyléne

Introduction

Le polyéthyléne est une matic¢re thermoplastique du groupe polymére semi-cristallin, il est
issu de la polymérisation de 1’éthyleéne (C, Hy) gazeux (figure 1.1), produit en laboratoire par
déshydratation de 1’alcool, ou industriellement par craquage thermique (des gaz naturels, ou des
fractions d’huiles 1égeres) [1]. Son emploi le plus fréquent est sous forme des granulats utilisés

pour la fabrication des sacs plastiques, des bouteilles d’emballage et des tubes plastiques.

Il en existe de nombreux types mais ceux-ci sont généralement classés dans deux grandes

familles qui se définissent en fonction de leur masse volumique :

e polyéthylénes basse densité ou PEBD : 0,92 g/cm’ < p < 0,94 g/cm’.
e polyéthylénes haute densité ou PEHD : 0,95 g/em’ < p < 0,97 g/em”.

Figure I.1 : Formule développée de I’éthyléne

1.1 Processus de fabrication du polyéthyléne

Un polyéthyleéne (figure 1.2), est un produit provenant de la distillation d’un pétrole brut
dans une colonne de fractionnement, avec du craquage en présence de vapeur d’eau, qui donne
un certaine nombre de produits de bas en haut de la colonne. Parmi ces produits on a I’éthyléne,

avec la polymérisation de ce produit on obtient le polyéthyléne tel qu’illustré en figure 1.3.
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Figure 1.2 : Molécule de polyéthyléne

1.1.1 Distillation

Le pétrole brut chauffé a 400 °C et introduit dans une colonne de fractionnement dans

laquelle les produits se condensent a différents niveaux en fonction de leur densité, en bas les

bitumes, en haut les gaz. La « coupe » NAPHTA qui nous intéresse se condense a 160 °C entre

le kérosene et I’essence. C’est un liquide incolore [2].

Essenc
Pétrole /

Brut Naphta
——»| Raffinage

»
»

Vapo-

Ethyléne

craquage

Bitumes \ Gaz naturels :

A 4

Polymérisation

Polyéthylene
>

Figure 1.3 : Procédé de fabrication de polyéthylene
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1.1.2 Vapo-craquage

C’est un second fractionnement, en présence de vapeur d’eau, a 825 °C, qui donne un

certain nombre de produits de bas en haut de la tour :

e Essence aromatiques (le nylon, des explosives, le tergal... etc.)
e Butadiéne (base de certains caoutchoucs)
e Propyléne (PPE, peinture, vernis...etc.)

e Ethyleéne (PVC, PE, Polystyréne) [2].

1.1.3 Polymérisation

Dans la macromolécule suivante .....A-A-A-A-A-A-A..... = [-A-]n ’unité constitutiveest A ;
elle est formée d’un groupe d’atomes qui se répete. La plupart des macromolécules se
présentent sous forme de « fils long et souples ». Les réactions chimiques permettant de passer
d’un monomere A a la macromolécule [-A-]n s’appellent polymérisation. Ainsi, I’éthyléne
CH2=CH2 (monome¢re) conduit par polymérisation par ouverture de la double liaison au
polyéthyléne (polymere) [-CH2-CH2-]n (figure 1.4). La macromolécule peut comporter
jusqu’a 50 000 atomes de carbone, et pour de nombreux polyméres commerciaux la masse

molaire peut atteindre 1 000 000 g.mol™.

FPabmeénsation
H,C=CH G H O He— T H =
+f§H+
“Jdn
Monomare d'etfiensa Pokyméra de polatiniéne

Figure 1.4 : Formule semi-développée du polyéthyléne
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Des procédés entierement différents sont utilisés pour la synthése du polyéthylene lors de la

polymérisation :

I.1.3.1 Le procédé « haute pression »

Est historiquement le plus ancien (1933), ce procédé en masse ou en émulsion nécessite de
comprimer I’éthyléne gazeux a plus de 1000 bars et a une température de 150 a 200 °C.

Ces procédés conduisent a un polyéthyléne radicalaire comportant des ramifications
difficilement cristallisables, soit linéaire, ce qui améliore la tenue mécanique, en particulier la

résistance a la déchirure. Il est nommé Polyéthyléne Base Densité (PEBD) [3].

1.1.3.2 Les procédés « basse pression » (procédés Ziegler- Natta)

Un mécanisme probable est proposé en figure L.7. Il est basé sur I’utilisation de catalyseurs
(exemple le plus typique pour la synthése de PEHD, présenté en Figure 1.5). Et nécessitent
des pressions faibles de 40 a 60 bars et a température de 60 a 120 °C [4]. IIs permettent
d’obtenir des chaines macromoléculaires lin€aires plus facilement cristallisables. Le PE plus

cristallin que PEBD, donc plus dense, est appel¢ Polyéthyléne Haute Densité (PEHD) [3].

Figure 1.5: Structure d’un catalyseur de type Ziegler-Natta
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1.1.3.3 Procédés moyenne densité
Réalisé soit par mélange des deux précédents, soit par polymérisation directe [4].
I.1.4 Granulation

Cette poudre est différents produits destinés a améliorer les performances du matériau
(stabilisants, plastifiants) et de colorant. Le mélange est chauffé dans une granulatrice qui

fabrique les granulés. (figure 1.8 et 1.9) [2].

Figure 1.9: Granulés de PEBD
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1.2 Structure et classification de polyéthyléne

Les polyéthyleénes peuvent étre [5] :

> linéaires ou branchés (ou ramifiés), classés selon :
o leur densité qui dépend du nombre et de la longueur des ramifications présentes sur les
chaines moléculaires :
v PETBD, polyéthyléne a trés basse densité.
v PEBDL, polyéthyléne a base densité linéaire.
v PEBD, poly¢éthyléne base densité.
v" PEMD, polyéthyléne moyenne densité.
v' PEHD, polyéthyléne haute densité.
e leur masse molaire :
v polyéthyléne a masse molaire trés basse
v polyéthyléne a masse molaire élevée
v PEUHPM, polyéthyléne a masse molaire tres élevée
> réticulés : PER, polyéthyléne réticulé. Presque tous les PER sont faits a partir de
polyéthyléne a haute densité (HDPE) :

e PERHD, polyéthyléne réticulé a haute densité.
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Figure 1.10: Différentes formes de polyéthyléne

Plus de ca, les différentes gammes de polyéthyléne sont classées selon leur résistance a

long terme (MRS Minimum Required Strength) (tableau I.1).

Tableau 1.1 : Valeurs de MRS et S pour différentes matieres de PE [6]

Classification suivant

Contrainte minimale

Résistance hydrostatique

Désignation de PE ISO requise MRS a longe terme a 20 °c
en MPa S en MPa
PEHD 3¢éme génération PE 100 10,0 8,0
PEHD 2¢éme génération PE 80 8,0 6,3
PEHD 1¢éme génération PE 63 6,3 5,0
PEBD PE 40 4 3,2
PEBD PE 32 3,2 2,5
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Aussi, la masse molaire M d'une macromolécule est €gale au produit de la masse MO du

Motif élémentaire par le degré de polymérisation DP :

M=Mo.DP (I.l)

Lorsque 1'échantillon polymére est polymoléculaire, on le caractérise par son degré de
polymérisation moyen en nombre n DP, égal au rapport du nombre de motifs ¢élémentaires au
nombre total de macromolécules de toutes tailles, contenues dans cet échantillon. S'il existe i

especes de macromolécules, chacune est caractérisée par :

e son degré de polymérisation DPi
e sa masse molaire My DPi

e le nombre Ni de macromolécules qui le constituent

1.3 Propriétés du polyéthyléne

Le polyéthylene est un polymere thermoplastique, translucide, chimiquement inerte (il est
plus résistant aux oxydants forts que le polypropyléne), facile a manier et résistant au froid.

Le PEBD est plus ramifié¢ que le PEHD, ce qui signifie que les chaines s'assemblent moins
bien entre elles.les forces intermoléculaires de type Van Der Waals sont donc plus faibles. Il en
résulte un taux de cristallinité moindre, une plus faible densité, une malléabilité et une

résistance aux chocs plus élevées. En revanche, le PEHD est plus rigide [7].

Aussi, Sa température de transition vitreuse est trés basse (voisine de -110 °C) et son point
de fusion peut selon les grades atteindre a 140 °C, mais sa résistance mécanique fléchit
nettement des 75 a 90 °C. Contrairement au polypropyléne, la température d'utilisation ne peut
excéder le point d'ébullition de I'eau. Sa nature paraffinique explique sa grande inertie

chimique [5].
1.3.1 Propriétés caractéristiques du polyéthyléne

e Température maximale d’emploi : 105 °C
o Température de fragilisation : -50°C
e Aptitude a la micro-onde : oui

e Couleur : translucide ou blanc naturel

11
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o Tres bonne résistance chimique aux acides, aux alcools aliphatiques, aux aldéhydes, aux
hydrocarbures aliphatiques et aromatiques

o Faible résistance aux agents oxydants

o Polyféline semi-cristalline

o Bonne flexibilité

o Il est régénére et recyclé sous forme de granulés.

Tableau 1.2: Prescription sur la matiere de base (PEHD)

Caractéristiques Méthodes Parameétres | Unités de | Valeurs
d'essai mesure mesurées

densité de déférence ENISO 1183 | 23 °C kg/m3 >930

indice de fluidité. ENISO 1183 | 190°C 5kg. | g10min | <1,6

Résistance a la Pression

interne 165h (64 mPa) ENISO 1167 | 80 °C bar Pas de défaillance

Résistance a la Pression

interne 1.000h (62,8 mPa) ENISO 1167 | 80 °C bar Pas de défaillance

1.4 Les avantages et les inconvénients du polyéthyléne [8]

1.4.1 Les avantage

mise en ceuvre aisée

o excellentes propriétés d'isolation électrique
e résistance aux chocs
o grande inertie chimique

e qualité alimentaire

12
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1.4.2 Les inconvénients

e perte du caractére perméable des PE que ce soit a 1'eau, mais aussi a 1'air et aux hydrocarbures.

e sensibilité aux UV en présence d'oxygene
e sensibilité a la fissure sous contrainte

e mauvaise tenue a la chaleur

e collage difficile

e retrait important

1.5 Utilisation

Le polyéthyléne est un polymere de synthése trés employé. Il compose notamment la moitié
des emballages plastiques (films a usage alimentaire, agricole, sacs plastiques ...), et tubes

plastique (figure 1.11).

Figure I.11 : PEHD mise en forme : tube pour distribution d’eau
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> Lorsque le sac se froisse facilement sous la main, avec un bruit craquant, un touché
« mécanique », et revient plus ou moins spontanément a sa forme d'origine, il s'agit du PEHD
(PE haute densité¢).

» Lorsque le touché est plus « gras », que le plastique se froisse sans bruit, se perce

facilement avec le doigt, il s'agit du PEBD (PE basse densit¢).

Les principales applications du PEHD sont des produits rigides : flacons, bouteilles,

jerricans, réservoirs de carburant d'automobiles, etc.

Les principales applications du PEBD sont des produits souples : sacs, films,

sachets, sacs poubelles, récipients souples, etc.

1.6 Recyclage et régénération de polyéthyléne

Au cours de ces derniéres années, le recyclage et la réutilisation des produits usés en PE ont
pris de plus en plus d’importance. Avec sa structure chimique simple, le PE prime sur la plupart

des autres matériaux grace a son aptitude a la régénération simple (figure 1.12).

En matic¢re revalorisation (recyclage), I’industrie est constamment a la recherche de
nouvelles méthodes permettant d’intégrer dans le cycle énergétique les produits usés en matiere

synthétique de facon aussi écologique que possible [2].

VTR

Al
SW-PEiHDrE) g-Waorld Trade

Figure 1.12 : Image microscopique de PEHD recyclé
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Actuellement, on distingue deux types de réutilisation du PE :

» Le Recyclage matériel : le PE usé est collecté par ’industrie du PE, puis transformé en
granulés servant de base a la fabrication de nouveaux produits en PE.
» Le recyclage thermique : il repose sur la valorisation énergétique des déchets en matiére

synthétique [2].

La figure 1.13 est expliquée le cycle de vie d’une matiére recyclé

--"I
L8 Marché de
( Feccasion

-

Cycle de vie des produits/déchets Vante

Produit =esssp Déchet m——f Tri€ Don

@ i e

(recyciage)

Matiéres
premiéres
—_—
Réintégration dans le processus de fabrication

Collecte

Figure 1.13: Schéma de cycle de vie de produits et de déchets [9]

1.6.1 Ecologique et économie du recyclage

Le probléme de I’incinération des plastiques, produits a base d’hydrocarbures fossiles, est
I’émission de CO2 et de fumées polluantes qui doivent a leur tour faire I’objet d’un
retraitement.

Aussi, Une tonne de PE recyclé représente 0,61 tonne de pétrole brut et 0,2 tonne de gaz
naturel et 10,96 MWh soit 2,29 tonnes d’équivalent CO2 évitées.
Pour le PEHD, cela représente 0,51 tonne de pétrole brut et 0,31 tonne de gaz naturel et 7,98
MWh soit 1,53 tonne d’équivalent CO2 évitée.
Au total, 21% des emballages plastiques sont recyclés [9].
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1.6.2 Logos du recyclage (anneau de Mabius)

Vous avez surement déja remarqué ces logos sur le recyclage, que 1'on retrouve sur les

emballages de vos produits. Quelle est leur signification ? (figure 1.14).

Le plus important est I’anneau de « Mdbius », qui symbolise un cycle sans fin de
recyclage. Sa présence indique que le produit est recyclable. Parfois, un pourcentage figure en

son centre, il signifie que le produit contient déja ce pourcentage de matériaux recyclé [9].

AR 1IN A

PET PEHD

a- Polyéthylene b- Polyéthylene haute densité

Figure 1.14 : Logos du recyclage signalent le type de plastique

Conclusion

Le polyéthyléne est incontestablement le type de polymere le plus répandu dans
I’industrie des produits plastiques pour une trés gamme d’utilisation grace a leur
caractéristiques.par conséquent il a structure simple, cela en fait un trés bon candidat pour le

recyclage, ce qui justifie qu’on cherche I’effet de son régénération.
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Introduction

Les applications des systémes de canalisations en polyéthyléne haute densit¢ (PEHD)
sont variées, elles concernent les réseaux de I’eau potable, du gaz, du drainage et de
’assainissement.

Le PEHD est le plus inerte chimiquement de tous les matériaux bruts en plastique, et est
par conséquent extrémement résistant aux produits chimiques et a la corrosion. les eaux
agressives issues des sols a haute teneur en sulfate et celles a faible dureté n’attaqueront pas
les tubes en PE. Ces tubes sont par conséquent résistants a une large gamme d’eaux
industrielles et de produits chimiques, et présentent un avantage pour la durée de vie a long
terme des systémes et pour les colits de fabrication.

A cause de leur surface interne lisse comme un miroir, les tubes en PEHD présentent de
faibles pertes de charge. L'absence d'accumulation de dépdts intérieurs les rend idéaux pour
la construction de systémes d'assainissement. Cela présente un avantage de résistance a long
terme important pour les tubes PEHD par rapport aux tubes en ciment ou en métal, Une

durée de vie de plus de 70 ans et prévisible lorsque 1’on décide d’utiliser le PEHD [10].

I1.1 Fabrication des tubes en PEHD

Les premicres canalisations en PE ont ét¢ posées dans le nord de 1’Allemagne apres la
seconde guerre mondiale, en terrains fortement salins. Elles ont révélé les qualités de ce
produit qu’a été, de puis, amélioré de manicre considérable en termes de performances et

pour la simplicité des techniques d’assemblages et de pose [2].
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Figure I1.1: Image du produit fini

I1.1.1 Mécanismes du la fabrication des tubes en PEHD

Le tube PE est généralement fabriqué par extrusion. Les granulés sont placés dans une
machine appelée boudineuse ou extrudeuse. Cette machine chauffe le granulé, le transforme
en pate a environ de 230 °C et le pousse a travers un outillage de forme.

Le tube y est calibré en diametre extérieur et en épaisseur. Il transite dans une anceinte de
refroidissement par circulation ou aspersion d’eau, puis dans une étireuse qui maintient le
tube tendu.

Aussi la vitesse de défilement de 1’étireuse est adaptée pour assurer au tube une épaisseur
régulicre, en fonction de la vitesse du tube sortant de I’extrudeuse.

Le tube PE recoit, au moment de cette fabrication, un marquage de repérage situ¢ tous les
matieres, en creux par poingonnage et dépose la peinture par jet d’encre [2].

La figure I1.2 présente de fagon schématique toute ces étapes :

I- Préparation de la mati¢re premicre (MP)

II- Extrusion

II1- Mise en profil

IV-Calibrage

V- Finitions et emballages
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Figure I1.2: Processus de fabrication des tubes en PEHD [11].

I1.1.2 Types de PE utilisés

Pour les applications courantes, les PE 80 et 100 sont les plus utilisés

11.1.2.1 PE 100

Polyéthyléne Haute Densité avec pour Classe de Résistance, PE 100, référence au tube
ayant un minimum de 50 années de résistance de 10 MPa. Ceci permet des opérations a des
pressions allant jusqu’a 16 bars. Le PE 100 présente les meilleures propriétés mécaniques

des polyéthylénes destinés au transport d’eau commercialisée a ce jour.

I1.1.2.1 PE 80

Polyéthyléne Moyenne Densité avec pour Classe de Résistance, PE 80, référence au tube
ayant un minimum de 50 années de résistance de 8 MPa. Ceci permet des opérations a des
pressions allant jusqu’a 12 bars. Le PE 80 est encore disponible sur le marché du tube
d’addition d’eau.il présente néanmoins de propriétés mécaniques nettement inférieures a

celles d’un PE100.
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Tableau II.1. Désignations du PE durant ces derniéres années

Ancien désignation | Nouvelle désignation

PEFD PE 40
PEMD PE 80
PEHD PE 63, PE 80 2°™ génération, PE 100 3™ génération

Tubes PE100 |
n_mlli-mumas

\

Performance globale

1970 1980 1990 2000 2008

Figure I1.3 : Histoire du PE pour tubes pression
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Contrainte admissible

9 Mpa
8 Mpa
TMpa
6Mpa
S5Mpa
4 Mpa
3 Mpa
2 Mpa
1Mpa
0 Mpa
PE 100 PE 80 PE 63 PE 40 PE 32
Résine

Figure I1.4 : Représentation du niveau de la contrainte admissible de différents types de PE [2].

I1.2 Propriétés des tubes en PEHD
11.2.1 Dimensions des tubes en PEHD

L’industrie conserve deux moyens pour définir les dimensions d’un tube. L’une utilise le
diametre nominal (DN). Elle est utilisée couramment pour les tubes en acier ou en fonte.
L’industrie du plastique utilise couramment le diamétre extérieur ou DE [10].
> Rapport Dimensionnel Standard (SDR)
Pour une matiére et une pression donnée (PN) le rapport des dimensions nominales des

tubes (diametre et épaisseur) est constant.

Cette constante est désignée sous le sigle SDR qui se traduit par (Rapport Dimensionnel

Standardisé) :
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Ou:

De : diamétre extérieur du tube

e : épaisseur du tube

Les tubes en PEHD

A 20 ° C la relation entre SDR et PN pour I’adduction d’eau est illustrée par tableau ci-

dessous :

Tableau I1.2. Relation entre SDR et PN a 20 °C [6]

PN
SDR
PE 80 PE 100

9 16 20

11 12,5 16
13,6 10 12,5
17,6 8 10
26 5 6,3

I1.2.2 Propriétés mécaniques des tubes en PEHD

Le systéme d’une canalisation en PEHD se caractérise principalement par les propriétés

suivantes [12]:
I1.2.2.1 Rigidité

La rigidité d'une picce en polyéthyléne haute densité est d'autant plus élevée que la
cristallinité du polymeére est importante ; dans une moindre mesure, elle baisse quand la

masse molaire augmente.
11.2.2.2 Longévité

La structure des tubes leur procure une haute résistance a la déformation. Le polyéthyléne
haute densit¢ (PEHD), utilisé depuis plus de 50 ans, a fait ses preuves et continue a offrir
d'innombrables perspectives grace a I'évolution constante des techniques de fabrication des
maticres premicres, des tubes, raccords et accessoires. Des normes internationales, telle que
la norme ISO/TR 9080, permettent, a partir de mesures mécaniques en température,

d'extrapoler la durée de vie jusqu'a 100 ans !
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11.2.2.3 Dureté
Le polyéthyléne haut densité a une dureté relativement faible (il est rayé par I'ongle). Sa

dureté varie relativement peu d'une résine a l'autre et augmente avec la cristallinité

I1.2.2.4 Résistance a la compression

Déformation de 5% du diameétre sous force de 450 N

11.2.2.5 Comportement au choc
La résistance au choc varie en sens inverse de la rigidité. La résistance au choc d'une
piece en polyéthyléne haute densité est d'autant meilleure que :
e sa masse molaire est plus élevée (mais sa transformation est plus difficile)
e sacristallinité est plus faible (mais sa rigidité également)
e la température est plus élevée (mais la rigidité décroit fortement avec la température)
e la distribution des masses molaires est plus étroite (pour les piéces injectées), les

tensions internes étant plus faibles.

Aussi, l'excellent comportement au choc a froid du polyéthyléne haute densité est li¢ a sa

température de transition vitreuse de l'ordre de - 110°C.

I1.2.2.6 Résistance mécanique a I’écrasement

Ces tubes respectent les caractéristiques mécaniques mentionnées dans la norme EN
13476 correspondant aux tubes structurés. La résistance a l'écrasement est déterminée par la
rigidité circonférentielle spécifique (RCS), qui dépasse pour ce type de tubes les 8 kN/m2
permettant ainsi leur utilisation a des profondeurs supérieures a celles requises par les

matériaux conventionnels.

I1.2.2.7 Résistance a la fissuration sous contrainte
Lors de la manipulation sur chantier des tubes des défauts de surface peuvent apparaitre.
Pour les polyéthylénes de lére génération, ces défauts pouvaient étre générateurs de

fissuration lente et déboucher sur des ruptures fragiles.

Les derniéres générations de polyéthyléne montrent une grande amélioration de la
résistance a la fissuration lente. L'apparition de fissuration sous tension est grandement

retardée.
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Un test de laboratoire est réalisé sur des tubes entaillés a une température de 80°C,

soumis a une pression de 4,6 MPa [6].
I1.2.2.8 Résistance a la propagation rapide des fissures

La propagation rapide des fissures est un phénomene causé par un choc sur un tube sous
pression. Cette résistance est définie par le test RCP (Rapid Crack Propagation). Ce test
démontre une tenue du PE 100 jusqu'a 10 fois supérieurs a celle d'un tube en PE 80, et
nettement meilleure que celle obtenue avec des matériaux métalliques, tel que I’acier par

exemple [6].

Figure IL.5: Test RCP (Rapid Crack Propagation)

11.2.2.9 Résistance a ’abrasion

La surface parafinnique du polyéthyléne lui assure un faible coefficient de friction. Les

tubes en polyéthyléne ont ainsi une excellente résistance a 1'abrasion.

Par rapport aux autres tubes traditionnellement utilisés ans le domaine du transport de
l'eau, 'utilisation de tubes en polyéthyléne permet d'augmenter considérablement la durée de
vie des canalisations vis-a-vis de 1'abrasion. Les conduites peuvent étre utilisées dans de
nombreux cas ou 'abrasion est un probléme important (transport d'eaux chargées en sable ou

en gravier) [6].
11.2.2.10 Ductilité et flexibilité

La ductilit¢ du PE permet aux réseaux de bien résister aux vibrations et contraintes liées
aux mouvements de terrain. Le tube est flexible; ainsi il s'adapte parfaitement a des
conditions de pose nécessitant des changements de direction et des tracés difficiles. Le tube

PE s'adapte aussi au mouvement du sol. Sa structure annulaire en polyéthyléne lui confére
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une flexibilité et lui permet de s'adapter aux mouvements du sol pour corriger les éventuelles

mauvaises conditions de pose en évitant les fissures.
11.2.2.11 Module Young

v Définition
Le module Young, défini par la loi de HOOK, est une grande caractéristique du matériau
qui permet de déterminer la relation entre la contrainte et la déformation. L’¢lasticité est

définie par la formule suivante [2] :

Ou:
¢ : contrainte
¢ : déformation relative

E : module Young

Figure I1.6: Diagramme contrainte-déformation d'un matériau ductile

Le module de Young est la contrainte mécanique qui engendrerait un allongement de
100 % de la longueur initiale d'un matériau (il doublerait donc de longueur), si 1'on pouvait
I'appliquer réellement : dans les faits, le matériau se déforme de fagon permanente, ou se

rompt, bien avant que cette valeur ne soit atteinte.
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I1.2.3 Propriétés physique des tubes en PEHD
I1.2.3.1 Caractéristiques thermiques et climatiques des tubes en PEHD

> Dilatation
Sous I'effet d'une variation de température, le tube en polyéthyléne aura tendance a se
dilater ou a se rétracter. La variation de température entrainera en plus ou en moins une

variation de longueur AL calculée par la formule suivante :

{ AL=1L a At ] ...................................... (IL3)

Ou:

L : longueur considérée

AL : variation de longueur
At : variation de température
0. : coefficient de dilatation

Le coefficient de dilatation du PEHD est égal a 2,10 m/m/°C, c'est-a-dire 0,2 mm/m/°C [6].

» Tenuea ’UV

Une exposition aux UV trop longue peut entrainer une diminution sensible des qualités
intrinseéques du matériau. Le polyéthyléne noir comporte du noir de carbone qui lui permet
d'augmenter de maniére considérable cette tenue aux UV. Ainsi le PEHD a une remarquable

stabilité au vieillissement, susceptible de lui conférer une période allongée en stockage [6].

» Tenue au gel
La grande souplesse du tube en polyéthyléne lui permet de bien résister au gel. Le
polyéthyleéne se préte a la déformation due au gel puis reprend sa forme initiale au dégel. Le

tube polyéthyléne peut €tre posé a une température ambiante pouvant aller jusqu'a 50°C [6].
11.2.3.2 Tenue a la pression a 20 °C
Le tableau I1.3 résume, en fonction du SDR, les valeurs de la pression maximale admise

par les tubes PEHD a 20°C [6].
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Tableau I1.3. Pressions admissibles selon le SDR [6]

® tube PE (mm) SDR 11 (bar) SDR 17 (bar)
du 20 au 630 PE 80 PE 100 PE 80 PE 100
12,5 16,0 8,0 10,0

11.2.3.3 Influence de la température de fluide

Le dimensionnement d'un tube PE est effectué pour une température du fluide de 20°C.
Une température plus basse améliore la tenue du tube, une température d'utilisation plus
haute implique d'utiliser un coefficient de détimbrage pour le dimensionnement de la

canalisation [6].

La pression PMA est alors calculée de la maniére suivante :

[PMA=ﬂuﬂmPN } .............................................. (IL4)

Ou:

PMA : Pression maximale admissible

F(t) : facteur de détimbrage di a la température

F(a) : facteur de détimbrage dii aux conditions internes et environnementales de
fonctionnement.

PN : pression nominale

11.2.3.4 Conductibilité électrique

Le polyéthyléne est un matériau électro-isolant (résistance transversale supérieur a 106
Ohm.cm). Sa résistance transversale est d’environ 1015 Ohm.cm. Cette propriété rend le
polyéthyléne totalement insensible aux courants vagabonds.il permette concevoir le réseau

sans se soucier de I’évolution future de I’environnement [2].
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I1.2.4 Caractéristiques chimiques des tubes en PEHD
I1.2.4.1 Résistance chimique

Les tubes PEHD ont une bonne tenue chimique pour les cas les plus courants. Ils résistent
aux sels, aux acides et aux alcalis en solutions aqueuse diluées. De nombreux solvants

peuvent étre acceptés jusqu'a 50°C.
La résistance chimique des tubes en polyéthyléne dépend des parametres suivants :

e Le milieu,
e La concentration de 1'effluent,
e La température,

e Lacharge.

De plus, Le polyéthyléne possede I'une des meilleures tenues chimiques de I'ensemble
des matieres synthétiques. Il présente I'avantage d'avoir un résiste généralement trés bien
dans des gammes importantes de concentration et de température, aux acides, aux eaux

usées (ménageres ou industrielles) [2].

1I. 2.4.2 Corrosion

Le polyéthyléne présente d’avantage d’étre totalement inerte chimiquement pour les
plages des températures conventionnelles. Ainsi, son utilisation garantit une pérennité
maximale a la conduite et a son dimensionnement. En effet, il ne se concorde pas, ne se

pique pas et ne rouille pas [2].
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Tableau I1.4. Caractéristiques du polyéthyléne [6]
Parameétre Méthode PE 80 PE 100 Unité
d’essai
Caractéristiques physiques
Masse volumique ENISO 1183 | 9494956 956 a 961 kg/m3
Indice de fluidité MFI ENISO 1133 | 0,7a1 0,22a0,5 g/10min
(190°C, 5 kg)
Caractéristiques mécaniques
Module d'élasticité DIN 53457 ~ 900 ~ 1200 N/mm?2
Charge a la rupture ISO 6259 =24 =24 N/mm?2
Allongement a la rupture ISO 6259 >500 >500 %
Dureté Shore a 20°C ISO 868 57 59 B
Résilience IZOD S.I 4 23°C | ASTM D 256 | >600 >600 j/m2
Caractéristiques thermiques
Conductibilité thermique a | DIN 52612 0,40 a 0,45 0,40 2 0,45 W/m.k
23°
Dilatation linéaire DIN 53752 1,6 a2* 10-4 1,6 a2*10-4 °K -1
Autres propriétés
% en poids de noir de ISO 6964 2,0a25 2,0a25 %
carbone
Dispersion du noir de ISO 18553 <3 <3 B
carbone
Stabilité a 'oxydation a EN 728 _ _ min
200°C
Coefficient rugosité 0,01 jusqu’a DN 200
hydraulique 0,05 pour DN > 200
Résistivité électrique DIN 53842 >1017 >1017 Q/cm
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II. 3 Les applications des tubes en PEHD

Les efforts d'innovation consentis depuis, pour améliorer la matiére polyéthyléne et partant
ses performances, ont été décisifs dans le choix des professionnels. Le retour d'expérience

positif a contribué également dans cette diversification des domaines d'applications suivantes :

e Ladistribution d'eau potable (figure 11.7)
e Ladistribution de gaz

e [’assainissement sous pression

e Le dessalement de I'eau de mer

e  Les réseaux anti-incendie

Figure I1.7: Tube PEHD pour distribution d'eau potable
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I1.4 Parametres influencant la fabrication des tubes en PEHD

Le processus de fabrication des tubes en PEHD est influencé par de nombreux facteurs,

dont ces principaux sont :

e la fluidité

e la masse volumique
e la fissuration

e lapression

e latempérature

e letype de gamme du PE
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Introduction

Les expériences effectuées sur la maticre et le tube PEHD sont comme suit :

¢ I’indice de fluidité en masse (IMF)
e lamasse volumique (MV)
e [D’essai de traction

e e test de la résistance a la pression hydraulique interne

II1.1 Matériaux utilisés
Différents matériaux sont utilisés :
-Le polyéthyléne
-Le polyéthyléne régénérer
-Tube PEHD 160x14,6 PN16
-PE 100 noir
-Eprouvette de 15 cm du tube PEHD

I11.1.1 Le polyéthyléne PE
Un PE 100 de couleur noir est utilisé dans nos expériences. Et plus
particulierement du polyéthyléne qui nous intéresse pour réaliser nos expériences,

le polyéthyléne en haute densité PEHD.

I11.1.2 Le polyéthyléne régénérer
Nous rectifions des tubes PEHD corrompus par I’opération de broyage afin
d’obtenir de matiére régénérée pour 1’utilisé¢ dans des pourcentages 5% et 10 %

comme une matiere régénéré incorpore.
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I11.1.3 Les tubes en PEHD
Les dimensions et pression nominal de produit fini qui utilisé sont 160X14,6 PN16.

En ce qui concerne leur résistance chimique et d'une maniére trés simplifiée, les

canalisations PEHD, sont classifiées selon les groupes suivants :

Tableau III.1 : Résistance chimique des canalisations PEHD

Groupes de substances PEHD
a20°C

Acides, faibles ou dilués Trés bonne résistance chimique
Acides, forts ou concentrés Tres bonne résistance chimique
Acides / agents oxydants Résistance chimique faible

Lessives alcalines Trés bonne résistance chimique
Alcools aliphatiques Tres bonne résistance chimique
Cétones Résistance chimique bonne a restreinte
Aldéhyde Trés bonne résistance chimique

Esters Résistance chimique bonne a restreinte
Hydrocarbures aliphatiques Tres bonne résistance chimique
Hydrocarbures aromatiques Trés bonne résistance chimique
Hydrocarbures halogénés Résistance chimique bonne a restreinte
Ether Résistance chimique bonne a restreinte

I11.1.4 Elaboration des mélanges : PE vierge + PE régénéré

Avant d’effectuer nos expériences, notre travail a été effectué selon trois lots de
production des tubes PEHD dans 1’usine de production des tubes plastiques CANAPEHP
Ain Oussera. Djelfa. Algérie. Le polyéthyléne vierge a ét¢ mélangé avec du polyéthylene
régénéré a différents taux : 100/0, 95/5, 90/10 suivant les désignations et quantités

présentées en tableau I11.2
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Tableau II1.2 : Préparation des échantillons

Echantillon a0% as5% a10%
% polyéthylene 100 95 90
% polyéthyléne régénérer 0 5 10

I11.2 Détermination de I’indice de fluidité a chaud de polyéthyléne
I11.2.1 Dispositif expérimental

Le plastomeétre (Melt Index), représenté sur la figure III.1, est un test de controle

qualité qui mesure I’écoulement d’une résine a travers une filicre. C’est le taux de
polymere fondu, en gramme, qui est exclu par la filiére capillaire en 10 minutes,
poussé par une charge spécifique. L unité est le gramme par 10 minutes. La masse
spécifique pour tester des résines polyéthylénes est 2,16kg. Mais on rencontre aussi
des essais réalisés avec des masses de Skg (MI5), ou 21,6kg (High Load Melt Index,
HLMI), fonction de la viscosité de la résine a tester. L’essai a lieu a une température

de 190°C. Ce test est régi par la norme ASTM Standard D1238 [13].

Weight (including piston)
2,160 grams for M|
24,800 grame for HLMI

Moltan
Palysthylans

Heatec Block
(190°C, 374°F)

Cie
00825 in.
orifice)

Extruded HOPE

Figure II1.1: Appareillage de mesure de I’indice de fluidité
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D’autre part, Le (IFM) est une indication de la viscosité du polymere, et donc de sa

masse molaire moyenne.

I11.2.2 Protocole expérimental

En fixant les conditions opératoires précédemment définies, la température de
I’essai est 190 °C. On va peser 5 g comme une charge nominal puis le mettre dans le
cylindre. Puis on va comprimer I’échantillon en exercant une pression manuelle au
moyen de 1’outil de compactage, Au bout de 240 secondes de préchauffage de
I’échantillon, et on placer la charge sur piston et le laisser descendre sous I’action de la
pesanteur.

L’extrudat obtenu a la premicre coupe doit étre écarté, Quand le repére inférieur de
la tige du piston atteint le bort supérieur du cylindre commencer a récupérer les
extrudates coupés successivement a des intervalles de temps de 240 secondes. On
arréter le découpage lorsque le repére supérieur de la tige du piston atteint le bord
supérieur du cylindre et nous nettoyons le cylindre, la filiére et le piston.

Apres refroidissement, on passe a peser individuellement les extrudats au minimum
de (04), et on calcule leurs masse moyenne. Ainsi I’indice de fluidité en masse (IFM),

les valeurs sont exprimé en grammes pour 10 minutes est mesuré voir I’annexe.

IT1.3 Test de détermination de la masse volumique

I11.3.1 Mesure de la masse volumique

L’¢état de division d’un produit peut aussi étre quantifié¢ par la valeur de sa masse
volumique. La balance (figure II1.2), est utilisée pour déterminer la masse volumique
d’un matériau plastique, se composent d'une plaque de support, d'étriers, de béchers en
verre, d'un thermomeétre, de supports pour solides flottants et non flottants et une

bouteille d'agent mouillant.

La densité d'un matériau est, pour les solides et les liquides, le rapport de la masse
volumique de ce matériau a celle de 1'eau. Pour les gaz, la densité est calculée en

rapport avec la masse volumique de I'air.
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Figure I11.2: Appareil de mesure de la masse volumique

I11.3.2 Protocole expérimental

Le principe de mesure de la masse volumique repose sur la préparation du kit de
densité en tenant compte des conditions de test

-Température de laboratoire (23+£2) C°
Tout d’abord on appuyer sur (CF) pour effacer les anciennes valeurs mémorisées.et je
régler les paramétres. Puis on accrocher la corbeille et la plonger dans 1’eau. puis on
tare le balance et déposer I’échantillon sur la corbeille de la balance, et sans oublier de
mémoriser la valeur de pesée avec la touche (Wa). Apres tout ¢a on va déposer
1I’échantillon sous la corbeille de la balance dans le liquide, et on mémoriser la valeur
absolue de la poussée hydrostatique (Wf1) affichée avec un signe négatif.

Finalement on affiche la masse volumique avec la touche densité. Ou bien on

calcule la densité avec une formule voir I’annexe.
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I11.4 Essai de traction
L’essai de traction est 1’essai mécanique le plus fréquemment utilisé. Il consiste a

soumettre une éprouvette du matériau a étudier a une traction et a mesurer

I’allongement AL correspondant a une force F appliquée.

I11.4.1 Dispositif expérimental

Une machine de traction voir I’annexe, est constituée d'un bati portant une traverse
mobile. L'éprouvette de traction, vissée ou enserrée entre des mors, selon sa géométrie,
est amarrée a sa partie inférieure a la base de la machine et a sa partie supérieure a la
traverse mobile (dans le cas d'une machine mécanique) ou au vérin de traction (dans le
cas d'une machine hydraulique). Le déplacement de la traverse vers le haut réalise la
traction. Une machine de traction comporte une cellule de charge, qui permet de
mesurer l'effort appliqué a I’éprouvette (figure I11.3) et le déplacement de I'éprouvette
peut étre suivi de diverses fagons. Les dispositifs expérimentaux sont généralement
asservis et peuvent étre pilotés a vitesse de montée en charge, a charge constante, a
vitesse de déformation constante, etc. selon ce qui peut étre proposé par le systeme de

pilotage.

& i TEtE
2 = .
Z ?; mobile

=

ol B

g

g :

B I —Eprouvette

[}

B

= -l

D] |

AR

Figure I11.3 : Schéma de I’essai de traction
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I11.4.2 Protocole expérimental

Tous d’abord on va préparer I’éprouvette de 15 cm de longueur, de 2,5 cm de
largeur et 1 mm d’épaisseur. L’essai de traction a été effectuée de Prélever
I’éprouvette au milieu des bandes découpées dans le trongon du tube, et on va Réaliser
I’éprouvette par fraisage (la fraise est équipée d’un programme), Puis on Mesure la
largeur et I’épaisseur minimale de la partie centrale de I’éprouvette et les enregistrer

sur le testeur. On arrive a Monter I’éprouvette dans la machine de test de traction,
serrer les mors, et on mettre la machine en marche. Lorsqu’on arrive a la rupture de

I’éprouvette on arréter le test et on lire sur I’écran la valeur de la contrainte au seuil

d’écoulement et 1’allongement a la rupture.

La contrainte au seuil d’écoulement et I’allongement de rupture sont calculée par le

programme de 1’appareil. Les calcules sont trouvé dans 1’annexe.

ITL.5 Le test de la résistance a la pression hydraulique interne

Le comportement dans le temps, sous pression intérieure, des matiéres plastiques
est certainement la caractéristique la plus importante. Il s'agit 1a de la prévision de la
durée de vie d'un tube sous pression intérieure. La pression crée un état de tension
dans la paroi du tube. La résistance correspondante se calcule a partir de la pression

intérieure et des dimensions du tube.

I11.5.1 Dispositif expérimental

L’essai consiste a déterminer la capacité d’une piéce a résister a un fluide sous
pression liquide ou gazeux, pendant une période. Par une machine constitu¢ de bain
d’eau (figure I11.4), des flexibles pour le raccordement de 1’échantillon et un régulateur

des parametres (Blue Line).
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Figure II1.4 : Bac d’eau pour mesurer la résistance a la pression

II1.5.2 Protocole expérimental

Un échantillon de tube est mis sous pression dans un bac d'eau a une température
définie 80° C soumis a une pression de 5,4 MPa, avec les emboutes et par les flexibles,
I’échantillon il été bien raccordé.

Et avant de démarrer le test il faut régler le Blue Line suivant les parameétres
ci-dessous :
-température 80° C
-durée de test 165 h
-Temps de conditionnement 6h

-la pression de test 10,84 bar

Et on observe I'évolution de ses caractéristiques en fonction du temps.
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Conclusion
Dans ce chapitre nous avons décrit la méthodologie expérimentale et le matériel
utilisé pour la préparation, les quarts tests de la matiere premicre et des tubes PEHD.

Dans le chapitre suivant les résultats seront présentés et interprétés.
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Chapitre IV Résultats et Interprétations

Introduction
Ce chapitre est consacré a la représentation des résultats expérimentaux et leurs

interprétations.

IV.1 Détermination de I’indice de fluidité IFM
IV.1.1 Analyse de mesure de I’indice de fluidité

Afin de représenter clairement le processus de mesure de I’indice de fluidité, en
fonction de polyéthyléne vierge et de ses deux pourcentages de polyéthyléne régénéré
est représentée en figure IV.1 suivante. On voit bien que I’indice de fluidité augmente
sans I’introduction de la matic¢re régénérer incorporer dans la région 0-5%. Pour un
indice de fluidité supérieure a 0,240 g/10min, I'augmentation est moins rapide et les
résultats de mesure de IFM aprés ce point est presque le méme. Ceci peut Etre

interprété par la dégradation des molécules sous I’effet mécanique et thermique [14].

0,25 -

0,245 -

0,24

0,235 -

0,23

0,225 -

l'indice de fluidité (g/10min)

0,22

0,215 -

0,21 T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12

le pourcentage du PE régénérer incorporer %

Figure IV.1 : Evolution de I’indice de fluidité en fonction du mélange PE vierge

avec PE régénéré incorporé
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IV.1.2 Effet du mélange PE régénéré avec PE vierge sur ’indice de fluidité

Les ruptures des chaines du polyéthyléne font diminuer la masse molaire apres
chaque recyclage. On remarque que I’addition de polyéthyléne régénéré stabiliser I’IFM.
Cela est du a l’augmentation de la fraction des chaines longues provenant du
polyéthyléne incorporé. Ce qui augment la masse molaire [15] et crée des
enchevétrements. Ces enchevétrements freinent 1’écoulement des chaines donc

augmentant la viscosité qui a son tour de diminuer 1’indice de fluidité

IV.2 Détermination de la masse volumique MV
IV.2.1 Analyse de mesure de la masse volumique

La figure IV.2 est représente la masse volumique de polyéthyléne vierge et
mélange polyéthyléne vierge avec polyéthyléne régénéré. Il est remarqué une stabilité
de la masse volumique dans la région 0% a 5%. Lorsque le polyéthyléne régénéré

incorporé est plus de 5 %, la masse volumique est diminue 1égérement.

0,9532 +

0,953
0,9528
0,9526
0,9524

0,9522

la masse volumique {g/cm3)

0,952

0,9518 T T T T T 1

melange PE vierge avec PE régénéré (%)

Figure IV.2 : Evolution de l1a Masse volumique en fonction du mélange PE vierge

avec PE régénéré incorporé
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1V.2.2 Effet du mélange PE régénéré avec PE vierge

On voit bien que la masse volumique diminuer légerement, cela peut étre
interprété par la dégradation des molécules sous 1’effet mécanique et thermique, en
conséquence la variation de taux de cristallinité qui dépende du taux I’isotacticité et
des conditions de mise en ceuvre.

A cause de ces deux phases (cristaux + zones amorphes), On peut considérer que
le PE est un matériau composite. A I’état non vitreux, la matrice amorphe est trés

ductile et les cristaux sont résistants a la charge mécanique.

IV.3 Détermination des caractéristiques en traction

Plusieurs grandeurs peuvent étre définies grace au test traction

IV.3.1 La contrainte maximale
IV.3.1.1 Effet du polyéthylene vierge

La figure IV.3 représente la contrainte maximale du polyéthyléne et mélange
polyéthyléne vierge avec polyéthyléne régénéré. Il est noté une diminution de la
contrainte au seuil dans la région 0% jusqu’a 5%. Cela est du aux dégradations subies
et plus précisément aux ruptures des chaines qui diminuent le nombre
d’enchevétrement garant du I’¢lasticité du polyéthyléne d’une part a la diminution de
la masse molaire citée plus haut réduit le volume libre qui assure le mouvement de
chaine absorbant 1’énergie de la force de traction subie[16], il est le garant de

1’¢lasticité du polyéthylene.
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Figure IV.3 : Contrainte maximale du PE vierge et mélange PE vierge avec PE

régénéreé

1V.3.1.2 Effet du mélange PE régénéré avec PE vierge

L’introduction du polyéthyléne régénéré dans le polyéthylene vierge (figure IV.3) a
un taux de 5% fixe la contrainte. lors que on ajoute du polyéthyléne régénéré de taux
de 10%, Il est a remarquer que la contrainte est augmente de moins importante, cela
est du a la longueur des chaines de polyéthyléne qui par les enchevétrements apportés

crée une résistance a la traction imposée.

IV.3.2 L’allongement a la rupture

Plusieurs auteurs considerent I’allongement a la rupture est la grandeur pertinente
pour détecter la fragilisation lors d’essai de traction uniaxiale. Sachant que de la
longues de chaines enchevétrées permettent d’atteindre de grandes déformation, le
matériau a un comportement ductile.
1V.3.2.1 Effet du polyéthylene vierge

La figure IV.4 représente 1’allongement a la rupture du polyéthyléne et mélange

polyéthyléne vierge avec polyéthyléne régénéré incorporé.
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Il est remarqué une diminution de I’allongement a la rupture. Cela est du aux
dégradations subies et plus précisément aux ruptures des chaines qui diminuent la
masse molaire moyenne et la distribution sachant que I’allongement a la rupture en est
strictement dépendent. Autre conséquence est la diminution de nombre

d’enchevétrement qui retiennent les chaines et assurent 1’¢lasticité du polyéthyléne.
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mélange PE vierge avec PE régénéré (%)

Figure IV.4 : Allongement a la rupture du PE vierge, et mélange PE vierge avec

PE régénéreé

1V.3.2.2 Effet du mélange PE régénéré avec PE vierge

L’introduction du polyéthyléne régénéré dans le polyéthyléne vierge (figure IV.4)
nuire 1’allongement a la rupture aprés chaque augmentation de taux d’incorporation de
polyéthyléne régénéré, car la longue des chaines du polyéthyléne fait quand
I’introduction de chaines de polyéthylene régénéré moins longue nuire son

allongement a la rupture.
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1V.3.3 Module de Young
L’¢lasticité ou Module de Young est déterminé en prenant la pente a 1’origine de la
courbe (figure IV.5) contrainte/allongement du test de traction, comme indiqué dans le

tableau IV.1

Exemple de calcul :

Selon le tableau IV.2. Et Pour I’échantillon a 0 % on a :

le contrainte (0) _ 21.32 _ 0.04534MPa | oo (IV.1)
l'allongement (E) 470.27

L’ ¢élasticité =

Tableau IV.1 : Module de Young de chaque échantillon

Les échantillons (%) Module de Young (MPa)
Echantillon a 0 % 0,04534

Echantillon a 5 % 0,04501

Echantillon a 10 % 0,047

46



Chapitre IV

Résultats et Interprétations

21,4

21,3 1

21,2 1

)

21,1 4

)

21,0

contrainte maximale (Mpa)

20,9 +

A
]

— /s

T T T T T
450 455 460 465 470

allongement a la rupture (%)

|
445

Figure IV.5 : Courbe contrainte /allongement a la rupture du PE vierge, et

mélange PE vierge avec PE régénéré

La figure I1.5 montre 1’allure typique de la courbe contrainte-allongement. Donc a

partir de cette courbe, on peut décrire les différents types de déformations :

Au point A débute la striction qui correspond a une déformation hétérogéne du

matériau qui s’amorce sur un défaut au niveau de I’éprouvette (des défauts

structuraux tels que des dislocations, des structures en bloc, les frontic¢res

intercristallines dans le cristal, des structures globulaires ou fibrillaires ou des

couches amorphes dans les polyméres peuvent tous conduire a une distribution

non uniforme de la contrainte).
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e Danslarégion A - B, la striction se forme jusqu'au taux naturel de

déformation.

e  Au-dela de point B, la déformation redevient homogene grace a un
durcissement structural lié a I’orientation des chaines macromoléculaires dans

le sens de 1’¢étirage.

1V.3.3.1 Effet du polyéthyléne vierge sur le Module de Young
La figure IV.6 représente 1’allongement a la rupture du polyéthyléne et mélange
polyéthyléne vierge avec polyéthyléne régénéré incorporé. Le module qu’est un

indicateur de la robustesse du polyéthyléne apres chaque passage par I’extrudeuse.

Cela est du aux dégradations subies et plus précisément les ruptures des chaines qui
augmentent le nombre de fins de chaines et diminue la masse molaire moyenne dont
le module est dépendant puisque le module diminue quand la masse molaire diminue,
de plus le nombre d’enchevétrements des chaines diminue qui est le garant de

I’¢lasticité du polyéthylene.
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Figure IV.6 : Module de Young du PE vierge, et mélange PE vierge avec PE

régénéreé

1V.3.3.2 Effet du mélange PE régénéré avec PE vierge sur le Module de
Young

L’introduction du polyéthyléne régénéré dans le polyéthyléne vierge amélioré le
module montré dans la figure IV.6. Cela est du aux chaines du polyéthyléne

introduites qui par les enchevétrements crées donne de la robustesse a I’ensemble.

Le module de Young de polyéthyléne fortement réticulés est faible mais est une

fonction croissante de la déformation.
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1V.3.4 L’effet de matiéres régénérées sur 1’essai de traction
Si on considere que le polyéthyléne n’est pas continu (mélangé avec PE régénéré)
donc :

- les champs de contraintes qui se présentent en pratique sont bien éloignées du cas
idéal. En effet, a chaque phase présente est alors associée une évolution du champ de
Contrainte et de déformation avec le probléme posé par les discontinuités.

-Le passage d’un matériau a un autre provoque une concentration de contrainte par

endroits.

IV.4 Test de la résistance a la pression hydrostatique interne
D'autre expérience a été réalisée dans le laboratoire, afin de montrer ’effet du

polyéthylene régénéré incorporé.

IV.4.1 Résistance a la fissuration sous contrainte

La figure IV.7 représente I’évolution du temps maximal d’atteinte a la rupture en
fonction du mélange PE vierge avec PE régénéré. On remarque que pour chaque
augmentation du temps maximal d’atteinte a la pression on n’observe aucune
rupture, ceci peut étre interprété par la résistance a la rupture du polyéthyléne grace

a la dureté de leurs liaisons, et ce n’est pas de leur type de matiére.

Donc I’introduction de polyéthyléne régénéré n’a aucun effet sur la rupture ou

la fissuration.

50



Chapitre IV

Résultats et Interprétations

220

200

180

160

140

temps max d'atteite a la repture (s)

120

aucune repture

" =——— aucune repture

" aucune repture

J T T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10

mélange PE viére avec PE eégénéré (%)

Figure IV.7 : Temps max d’atteinte de la rupture en fonction du mélange PE

vierge avec PE régénéré

IV.4.2 La résistance a la pression hydrostatique interne

Pour les différents domaines d'application, on tient compte d'un coefficient global

d’exploitation (facteur de sécurité 1,25 pour I’eau suivant EN 12201).

Sachant que la résistance a la pression hydrostatique a long terme est définie par la

contrainte minimum requise a long terme MRS, selon la relation suivante :

S=MRS/C | oveeeeeeee e, IV.2)
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D’ou:
S : la résistance a la pression hydrostatique a long terme
MRS : la contrainte minimum requise a long terme

C : coefficient de sécurité

Les calculs et les expériences faits pendant les cinquante derniéres années

démontrent qu'une durée d'utilisation d'au moins cent ans est assurée.

La figure IV.8 représente la relation entre la contrainte minimum requise appliquée

et le temps a rupture.

— 8 T

1]

g 7 -\

2 6

5

] 5

£

E

£ 3

E

W 2

]

£

T 1 -

=

c

8I G [ [ [ 1

=50 0 50 100 150 200
le temps (h)

Figure IV.8 : Relation entre la contrainte minimum requise appliquée et le temps

a80°C
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On constate que le comportement dans le temps, sous pression intérieure et le
polyéthylene régénéré n’ont aucun effet sur la durée de vie d'un tube PEHD. Pour de
différents temps de test (figure IV.8), on n’observer aucune rupture. Cela peut étre
interprété le type et les caractéristiques physico-chimiques de polyéthyléne qui ont
grandes résistance a la pression hydrostatique, c¢’est-a-dire le type de rupture est
ductile. se concrétise quand 1’énergie de déformation au sein du tube est supérieure a

celle requise pour entrainer la fissure.

A partir de ce critére énergétique, il est possible d’obtenir la relation entre la
contrainte agissant sur le tube (ou la pression de service) et les dimensions du tube
pour la transition entre la propagation et 1’arrét de la fissure.

D’autre part résistance a la pression dépend de plus de la température et du corps a
I’intérieur du tube PEHD. Donc I’introduction de polyéthyléne régénéré n’a aucun

effet sur la duré de vie de tube PEHD.

Par ailleurs, le tableau I'V.2 donne les résultats de tous les essais par apport aux

taux de polyéthyléne régénéré incorporé.

Tableau IV.2 : Résultats de tous les essais pour les trois échantillons

Les Mesure de la masse L’indice de Test de traction Test pression
échantillons volumique (g/cm’) fluidité Contrainte | Allongement (type de
(&/10 min) | ) vimale ala rupture)
(MPa) rupture(%)
Echantillon 0,953 0,214 21,32 470,27 Aucune
a0% rupture
Echantillon 0,953 0,240 20,89 464,09 Aucune
as5% rupture
Echantillon 0,952 0,244 20,93 445,30 Aucune
a10% rupture
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Conclusion

Dans Ce chapitre nous avons décrit la présentation, la discussion et 1’analyse des
différents résultats obtenus lors de 1’é¢tude. On trouve que D’incorporation de
polyéthylene régénéré dans le polyéthyleéne vierge stabiliser leurs propriétés physico-
chimiques mais sans les recouvrir entierement. Ainsi, suivant la tolérance aux
utilisations, ces mélanges peuvent trouver (pour les meilleurs d’entre eux) une seconde

vie.
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Conclusion générale

Conclusion générale

Dans cette étude nous nous sommes intéressé a une analyse simultanée de plusieurs essais,
tels que I'indice de fluidité, la masse volumique, 1’essai de traction et le test pression du
polyéthyléne et du mélange polyéthyléne vierge avec polyéthyléne régénéré, et du tube

PEHD.

Des matic¢res de base (polyéthyléne) provenir de 1’Arabie saoudite, et polyéthyléne
incorporé avec différents taux (0%, 5%, 10%) de polyéthyléne régénéré, sont utilisés pour
fabriqué des tubes en PEHD, ces maticres et tubes sont analysés par différentes essais dans

laboratoire de 1usine. Les effets du polyéthyléne incorporé sont mis en évidence.
A travers les résultats obtenus nous pouvons tirer les constatations suivantes :

* L’introduction de polyéthyléne régénéré dans le polyéthyléne vierge, il a un effet
légerement dépend de taux d’incorporation de polyéthyléne régénéré sur les

propriétés physico-chimiques de la matiére et de le tube PEHD.

e [L'augmentation de la teneur de polyéthyléne régénéré incorporé entraine une

stabilisation au 1’indice de fluidit¢ MFI qui a son tour stabiliser la viscosité.

e Le moins taux d’incorporation de polyéthyléne régénéré au polyéthyléne vierge ne
nuire pas a la masse volumique de PE. Il permet de fixé la masse volumique et par
conséquent la diminution de la consommation spécifique de la matiére premicre, et
donc il n’a aucun effet négatif sur la structure et les propriétés de polyéthyléne. D'autre
part ’augmentation de taux d’incorporation de polyéthyléne régénéré au polyéthyléne

vierge reste un additif non bénéfique du point de vue changement de I’état de maticre.

e [’augmentation de la contrainte maximale du tube en PEHD est proportionnelle au
taux d’incorporation de polyéthyléne régénéré, donc permet de crée une résistance a la

traction.
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e Lorsqu’on ajoute le polyéthyléne régénéré au polyéthylene vierge avec des
pourcentages croissants, peut nuire légérement a I’allongement a la rupture du tube en

PEHD, donc il fait une diminution de la résistance a la traction.

e Le Module de Young ou I’¢lasticité du polyéthylene est fortement faible, donc
I’introduction du polyéthyléne régénéré qui jouerait le role du plastifiant et

amélioré ce module du tube en PEHD.

e Suivant la tolérance a I’incorporation, le polyéthyléne régénéré avec polyéthyléne
vierge n’a aucun effet sur la résistance a la pression hydrostatique interne, donc ne

voit aucune rupture ou fissuration a long terme du tube en PEHD.
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Annexe



e Polymeére :

Matériau organique composé d’une masse moléculaire importante dans laquelle un
motif, le monomere, est répété un grand nombre de fois. Dans la plupart des

plastiques, la chaine principale est faite d’atome de carbone.

e Résine:

Polymere a haute densité d’origine industrielle résultant de la réaction chimique entre

deux ou plusieurs substances, provoqué généralement par la chaleur ou un catalyseur.

e Extrusion :

Processus consistant a faire passer du plastique fondu par un orifice préformé pour

fabriquer un tuyau ou un profilé.

e Module de Young :

Facteur de proportionnalité entre la contrainte et la déformation.

e Plastifiant :

Composé organique, mélangé parfois avec les polymeres pour amélioré la flexibilité

des plastique.

» Consommation d’énergie

Pour une tonne du PEHD recyclé, cela représenté 0.51 tonne de pétrole brute
et 0.31 tonne de gaz naturel et 7.98 Mwh soit 1.53 tonne d’équivalent CO,

évité.



v' Modes de défaillance prédominants dans un tube en PEHD :

Log
(Hoop Stress)

Ductile Failure

Brittle Failure

SCC Failure

Log (Time)

—

'] La détermination de I’indice de fluidité est d’aprés la formule suivante :

MFR (O, m nom) = t réf*m/t

D’0Ou :

O : est la température d’essai, en degrés Celsius

m nom : est charge nominale, en kilogramme

m : est la masse moyenne, en gramme, des extrudats

t ref : est le temps de référence (10min) ; en secondes (600s)

t : est I’intervalle de temps, en secondes, entre deux coupes d’un extrudat



'] La détermination de la masse volumique est d’aprés la formule suivante :

Wa.pdD  0012g
~0.99983.Wf1 =~ cm?3

n

D’ou :

)
P : Masse volumique de I’échantillon exprimée enem? .

g
p(f1) : Masse volumique de liquide d’immersion exprimée encm? .

Wa : Poids de I’échantillon dans I’air exprimé en g

Wf1l: Valeur absolue de la poussée hydrostatique exprimée en g

0012g
" em3  : Masse volumique de I’air dans les conditions normale.

'] La détermination de la contrainte au seuil est d’aprés la formule suivante :

O=F/A
D’ou:

O : contrainte de traction au seuil d’écoulement exprimée en méga pascal
F : la force au seuil d’écoulement, exprimée en newtons
A : est I’air de la section transversale initiale de I’éprouvette, exprimée en millimétre

carrée.

"1 La détermination de I’allongement a la rupture est d’apres la formule
suivante :

E = 1-10/10



D’ou :
E : allongement a la rupture en pourcentage
I : longueur entre les repere apres rupture en millimeétre

lp : la longueur initiale entre les reperes en millimetre

'] La détermination du Module de Young est d’aprés la formule suivante :

Module de Young = O/ E

'] La détermination de la résistance a la pression est d’aprés la formule
suivante :

P=10.p.( 2ep/ O —ep)
Ou
S=MRS/C
D’ou :
S : la résistance a la pression hydrostatique Mpa

MRS : la contrainte minimum requise (Minimum Required Strength ) Mpa

C : coefficient de sécurité 1.25 pour I’eau

D’ou :
PE100 p =5.4MPA
ep . épaisseur minimale de tube (mm)

O . diamétre extérieur moyen de tube (mm)

p : contrainte des parois (Mpa)



1 Rapport de résultat de différents essais

Produit : tube 160% 14.6 PN16

Date de production : 27/05/2014

Matiére de base : PE 100 Noir

N°lot: 0001495824

1/La masse volumique :

Liquide d’immersion : eau distillée

Masse volumique de liquide d’immersion (g/cm’) : 01

Masse Masse de
Echantillon échantillon dans I’échantillon dans le
I’air(g) liquide d’immersion
(@
Echantillon a 00 % 2.882 -0.1401
Echantillon a 5 % 3.0310 -0.1431

Echantillon a 10 % 2,777 -0.1364



Echantillon

Echantillon a 00 %

Echantillon a 5 %

Echantillon a 10 %

2/MFTI indice de fluidité a chaud :

Température d’essai (c°): 190

Charge nominal (kg): 05

Temps de préchauffe (s) : 240

Temps de découpe (s): 240

Nombre des extrudas : 04 extrudas

Masse volumique de I’échantillon
(g/cm3)

0.953
0.953

0.952

Masse moyenne des

Echantillon extrudas(g)
Echantillon a 00 % 0.0856
Echantillon a 5 % 0.0961

Echantillon a 10 % 0.0976

MFI (g/10 min)

0.214

0.240

0.244



3/test de traction :

Type d’éprouvette : 1

Vitesse d’essai (mm/min) : 50

Nombre d’éprouvette : 01

La contrainte maximale :

Echantillon Contrainte maximale
(Mpa)

Echantillon a 00 % 21.32

Echantillon a 5 % 20.89

Echantillon a 10 % 20.93

L’allongement a la rupture :

Echantillon Allongement a la
rupture (%)
Echantillon a 00 % 470.27
Echantillon a 5 % 464.09
Echantillon a 10 % 445.30
Module de Young :
Echantillon Module de Young
Echantillon a 00 % 0.04534
Echantillon a 5 % 0.04501

Echantillon a 10 % 0.047



4/Le test pression hydrostatique :

Température de [’eau (bac) (°C) : 80

Temps de conditionnement (heure) : 6

Valeur de Sigma (MPa): 5.4

Pression du test (bar) : 10.84

Durée du test (heure) : 165

Nombre d’échantillon : 01

Orientation de 1’échantillon : vertical

Type d’embouts : A

Temps max d’atteinte de

Echantillon la Pression (S) Type de rupture
Echantillon a 00 % 124 Aucune rupture
Echantillon a 5 % 170 Aucune rupture

Echantillon a10 % 204 Aucune rupture



v Machine d’essai de traction mono-colonne :

Références normatives :

Les tubes en polyéthyléne sont encadrés par les normes suivantes :

ISO/TR 9080 : Tubes thermoplastiques pour le transport des fluides -- Méthode
d'extrapolation des essais de rupture sous pression, en vue de la détermination de la

résistance a long terme des matiéres thermoplastiques pour les tubes

UNE-EN 123476 : 1997 La présente Norme internationale prescrit les caractéristiques
des goupilles fendues

EN ISO 1183 : Plastiques -- Méthodes de détermination de la masse volumique des
plastiques non alvéolaires -- Partie 1: Méthode par immersion, méthode du pycnometre

en milieu liquide et méthode par titrage



EN ISO 1133 : Plastiques -- Détermination de l'indice de fluidité a chaud des
thermoplastiques, en masse (MFR) et en volume (MVR) -- Partie 2: Méthode pour les

matériaux sensibles a I'historique temps-température et/ou a I'humidité

DIN 53457: 1987 détermination plastique du module en traction / compression /
Bending

DIN 52612: 1984 Tests de résistance thermique; Détermination de la conductivité
thermique avec le dispositif de disque; Le traitement ultérieur des valeurs de mesure

pour des applications de construction

DIN 53752: 1980 Test en matiéres plastiques; Détermination du coefficient de

dilatation thermique linéaire

DIN 53842: 1976 essais des textiles - essai de traction au noeud pour fils et retors -

Priifung von Textilien - Knoten-Zugversuch an einfachen Garnen und Zwirnenion

ISO 6259 : prescrit une méthode de détermination des caractéristiques en traction de
tubes en polyoléfines (polyéthyléne, polyéthyléne réticulé, polypropyléne et polybuténe)
et, des propriétés suivantes: la contrainte au seuil d'écoulement et l'allongement a la

rupture.
ISO 868 : Détermination de la dureté par pénétration au moyen d'un PE
ISO 6964 : Tubes et raccords en polyoléfines -- Détermination de la teneur en noir de

carbone par calcination et pyrolyse -- Méthode d'essai et spécification de base

ISO 18553 : Méthode d'estimation de la dispersion du pigment et du noir de carbone

dans les tubes, raccords et compositions a base de polyoléfines

EN 728 : Avril 1997 Systémes de canalisations et de gaines en plastique - Tubes et

raccords en polyoléfine - Détermination du temps d'induction a I'oxydation.

EN ISO 1183 : 2012 Plastiques -- Méthodes de détermination de la masse volumique
des plastiques non alvéolaires -- Partie 1: Méthode par immersion, méthode du

pycnometre en milieu liquide et méthode par titrage

EN ISO 1167: 2006 Thermoplastics pipes, fittings and assemblies for the conveyance

of fluids -- Determination of the resistance to internal pressure -- Part 1: General method



ASTM D 256 : Méthodes d'essai standard pour déterminer la résistance au choc Izod

Pendulum des plastiques

ASTM standard D 1238 : Méthode d'essai standard pour Melt écoulement des

thermoplastiques par extrusion Plastometre

EN 12201-1 : Systémes de canalisations en plastique pour l'alimentation en eau-

Polyéthyléne (PE)- Partie 1 : généralités.

EN 12201-2 : Systémes de canalisations en plastique pour l'alimentation en eau-

Polyéthyléne (PE)- Partie 2 : tubes.



