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Introduction générale 

1. Contexte 

via 

 
 

1 Citeo est une entreprise à missions accompagnant entreprises et collectivités locales sur les aspects d’éco-
conception, de gestion de la fin de vie des produits avec notamment une activité forte concernant le tri sélectif 
et la revalorisation des emballages, et plus globalement de réduction de l’impact environnemental du cycle de 
vie des produits. 



Introduction générale 

7 

 

*inclus, en plus des plastiques communs [1], les textiles synthétiques [2] ; soit 70 M t de plastique à 
l’échelle mondiale dont 55 M t de PET  
*inclus, en plus des plastiques communs [1], les textiles synthétiques [2] ; soit 70 M t de plastique à

Figure 1 : Infographie sur les chiffres clés sur la production et fin de vies des plastiques en générale et du PET spécifiquement. 
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2. Le procédé spunbond  

i.e.

 

x 8

Aiguilletage

Projection des 
filaments couches 

Cristalliseur et 
séchoir  
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Extrudeuse monovis 
280-300°C 

Filtres 

Pack de filature 

Trempe 

Etirage des filaments 

Projection des filaments sur 
la nappe 

Aiguilletage 

Figure 2 : Schéma du procédé filage spunbond de FPM, avec une partie extrusion-filage et une partie conception de nappe. 
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3. Le projet scientifique 

via 
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1. Généralités sur le PET et son recyclage 

1.1. Composition chimique  

et al

Tran Gauche 

Figure 1 : (a) Unité de répétition du PET ; (b) Conformation trans et gauche du PET. 

(a) (b)
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1.2. Comportement thermique 

Figure 2 : (a) Quantité de groupements acides carboxyliques ; et (b) Viscosité relative ; en fonction du temps pour deux grades 
de PET 280°C (trait plein) et 290°C (trait pointillé) sous un flux d’azote, Figures tirées de l’étude de Zimmerman et al. [7]. 

(a) (b) 
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1.3. Masse molaire du PET et sa détermination  

via 

K

via
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et al

et al et al

1.4. Dégradations 

Figure 3 : Figure tirée de l’étude de Nait-Aliet al. [17] utilisant les résultats de Assadi et al. [9] afin de mettre en évidence les 
différences (a) de mesures de masse molaire en fonction du nombre de cycles d’extrusion par rhéométrie et par SEC ; (b) de 

coefficients de Mark Houwink entre du PET vierge linéaire et du PET recyclé comportant des branchements. 

(a) (b) 
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 La dégradation hydrolytique 

Figure 4 : Mécanisme de dégradation hydrolytique du PET, tiré de Nait-Ali et al. [6] . 

(a) (b) 

Figure 5 : (a) Masse molaire en fonction du temps passé dans l'eau à 100°C tirée de l’étude de Launay et al. [18] ; (b) 
Cinétique de reprise en eau d’échantillons de PET sous forme de flakes et de granulés à 28°C et 50 % d’humidité relative. 
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 Dégradation thermique 

et al

Figure 6 : Mécanisme de dégradation thermique du PET, tiré de l’étude de Nait-Ali et al. [6] . 

Figure 7 : Évolution dans le temps de la viscosité newtonienne à 280°C d’un échantillon de PET ayant subi 3 cycles 
d’extrusion. Mesures effectuées (a) sous azote et (b) sous air. Figures tirées de l'étude de Assadi et al. [9]. 

(a) 280°C  
Sous azote 

(b) 280°C  
Sous air 
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 Dégradation thermo-oxydative 

Figure 8 : (a) Courbes de l'évolution de la masse molaire en poids en fonction du temps à différentes pressions partielles 
d'oxygène, d'après les travaux de Assadi et al. [9] ; (b) : Courbes de l'évolution de la viscosité newtonienne en fonction du 

temps à différentes concentrations d'oxygène, d'après les travaux de Nait-Ali et al. [17]. 

0 %  

0,6 %  
1 %  

9 %  

21 %  
( bi280°C 

(a) (b) 
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1.5. PET chargé en particules inorganiques 

 Influence des charges sur les propriétés du PET 

1.5.1.1. Propriétés thermiques  

et al

i.e. i.e.

et al

et al
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et al

i.e.

1.5.1.2. Scission de chaînes 

 PET opaque 
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et al

1.6. Spécificités du PET recyclé  

 Pureté du gisement 
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Figure 9 : Évolution du nombre de publications référencées sous les mots clefs « opaque PET+bottle+Titanium » des 20 
dernières années. 
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 Dégradations 
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2. Influence des allongeurs de chaînes sur du PET  

2.1. Nature des allongeurs de chaînes 

2.2. Mécanisme de réaction et structure des chaînes  

 PET modifié par le PMDA 

Figure 10 : (a) Molécule de PMDA ; (b) Structure chimique de l’oligomère époxy JONCRYL ADR 4400, ou R1 jusqu’à 
R6 sont des groupements alkyles, et x,y et z valent entre 1 et 20. Schéma tiré de l’étude de Yang et al. [35]. 

(a) (b) 
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 PET modifié par l’additif JONCRYL 

… COOH 
+ 

Figure 12 : Mécanisme réactionnel du Joncryl ADR 4400 avec le groupement carboxylique du PET [35]. 

Figure 11 : Mécanisme réactionnel du PMDA avec le PET, selon Awaja et al. [36]. 

1) Extension 

2) Branchement 

+ 
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 Concentrations d’additifs 

et al  

X M f

Gr

Gr

via 

. 

2.3. Impact des allongeurs de chaînes sur le PET 

 Influence des allongeurs de chaînes sur la masse molaire du PET  

i.e.,  . 
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et al

et al

 

 Influence sur les propriétés rhéologiques en cisaillement 

et al

et al via 

Figure 13 :  en fonction de  pour des PET ayant réagi avec différents taux de PMDA, tirée de l’étude de Härth et al. [37].  
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et al

 Influence sur les propriétés rhéologiques élongationnelles du PET 

2.3.3.1. Rhéologie élongationnelle isotherme 

Figure 14 : Courbes vGP tirées de l’étude de Yang et al. [35], représentant des PET modifiés par du PMDA et par de l’ADR. 
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et al

Figure 16 : Courbes de viscosité élongationnelle isotherme en fonction du temps/ de la déformation, et ce à différents 
taux de déformation pour un PET branché [37]. 

Figure 15 : Schéma des comportements et courbes types de la rhéologie élongationnelle, tiré de l’étude de Aho et al. [44]. 
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2.3.3.2. Rhéologie élongationnelle anisotherme 

 

 

 DR

 

 

Q
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et al

i.e.

et al   et al

Figure 17 : (a) Schéma d'un montage expérimental de rhéologie élongationnelle anisotherme au moyen d’un rhéomètre 
capillaire [40] ; (b) force d’étirage en fonction du taux d’étirage, mesures réalisées par Makkam et al. [38]au moyen d’un 

montage expérimental similaire. 

(a) 

(b) 
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et al  

 

2.4. Allongeurs de chaînes linéaires 

2.5. Bilan 
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3. Filage 

(i) (ii)

(iii)

3.1. Description générale du procédé 

 Principe 

via 
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 Aptitude au filage 

Figure 18 : Figures tiré des livres (a) de Gupta et al. [2] schématisant le flux d’un polymère lors du filage et son orientation 
moléculaire aux différentes étapes ; (b et c) de Ziabicki [53] représentant l’évolution du diamètre du filament (lignes 

pointillées) et de sa cristallinité (lignes pleines) en fonction du temps (trait épais) et de la distance (trait fin). 

(necking) 

(a) 

(b) (c) 
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via 

et al

Figure 19 : Exemple de définition de l’aptitude au filage d'un matériau, tiré de l’étude de Beyreuther et Vogel [54]. 

Figure 20 : Courbes des différentes composantes du bilan des forces en jeu durant le filage ; (a) le long de la ligne de 
filage, tiré de l’étude de Bankar et al. [60] ; (b) en fonction de la vitesse d’étirage, tiré de l’étude deZiabicki et al. [59]. 

(a) (b) 
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3.2. Procédé de filage : les différentes étapes 

 Passage du flux dans la filière 

 Gonflement en sortie de filière 
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 Déformation élongationnelle après la filière : formation du filament 

via 

et al

Figure 21 : Figure tirée du livre de Ziabicki [53] représentant le taux de gonflement en sortie de filière en fonction du 
rapport d’aspect des filières, du taux de cisaillement, et de l’angle d’entrée de la filière. Les lignes épaisses représentent un 

angle d’entrée 60° et les lignes fines un angle de 20°. 
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We

i.e.

Figure 23 : Évolution de la viscosité élongationnelle vraie et apparente en fonction du nombre de Weissenberg de différents 
polymères, tirée de l’étude de Chen et al. [65]. 

Figure 22 : Profil de vitesse (a) et de taux de déformation (b) le long de la ligne de filage, en fonction de la vitesse finale de 
filage. Figures tirées de l’étude de Doufas et al. [49], modélisant le procédé de filage du PET d’après leur simulation se 

basant sur les données de la littérature. 

(a) (b) 
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We De

 

et al We

De

De

 Affinage du filament et « necking » 

 Instabilité et rupture du filament 
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et al

We

We

Figure 24 : Schéma de l’évolution des instabilités de diamètre du filament en fonction du taux de déformation, 
tiré de l’étude de Cogswell et al. [46]. 

Figure 25 : (a) Rupture fragile ou cohésive et (b) rupture par striction (necking) ; tiré de l’étude de Cogswell et al. [46]. 
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 Orientation moléculaire durant le filage 

i.e.

et al.

Figure 26 : Figures tirées de l’étude de Ziabicki [69], comparant les phénomènes d’orientation par déformation plastique à 
« froid » (drawing), et à en voie fondu (melt spinning) de filaments de PET en traçant (a) la biréfringence en fonction du 
ratio d’étirage (taux d’étirage constant et (b) la biréfringence en fonction du taux d’étirage (ratio d’étirage constant). 

(a) (b) 
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 Cristallisation induite 

Figure 27 : (a) compilation de la densité du PET en fonction de la vitesse de filage de nombreuses études ; 
(b)Évolution des facteurs d’orientation des phases amorphes et cristallines en fonction de la vitesse d’étirage ; tirées 

de l’étude de Ziabicki et al. [78]. 

(a) (b) 
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i.e.

et al

 Mesure de l’orientation macromoléculaire dans un filament 

θ

Figure 28 : Comparaison entre la variation de la densité en fonction de la vitesse de filage (a) et en fonction de la contrainte 
(b) pour des filaments de différents diamètres, tirée de l’étude de Garg et al. [83]. 
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et al

I( )

et al

MD  

Figure 29 : (a) Schéma de diffraction d’un filament PET parfaitement orienté et cristallin, tirée de l’étude de Wu et al. [84]; (b) 
schéma d’une maille cristalline du PET et des plans cristallins utilisés pour le calcul de l’orientation de la maille cristalline. 

1 0 

c MD 

nt PET parfaitement orient

1 0000000000000000

θ 

MD 

té et cristallin, tirée de l’étté

θ 

100 
010 

MD 

tude de Wu et al. [84]; ]] (b(( )tu

010

θ 

c c (a) (b) 



Chapitre I : Synthèse bibliographique 

47 

  CONFIDENTIEL 

via 

via 

3.3. Structure et propriétés du filament  

 Structure 
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Figure 30 : (a) Modèle microfibrillaire de Peterlin. En A : les chaînes liant les cristallites. En B : les chaînes liant les 
microfibrilles entre elles ; (b) Structure du filament d'après le modèle de Prevorsek. 

(a) (b) 
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 Propriétés  

et al

Figure 31 : Figures tirée de l’étude de Lim et al. [82] sur le filage à haute vitesse de PET : (a) Retrait à 100°C et (b) ténacité et 
allongement à la rupture ; en fonction de la vitesse de filage ; avec en blanc des grades de PET de masse molaire 

« standard » tirés de la littérature, et en noir les données de leurs expériences avec un PET à haute masse molaire. 

(a) (b) 
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Figure 32 : (a) Courbe contrainte-déformation de filaments produits par filage à haute vitesse, selon différentes 
vitesses d’étirage, tirées de l’étude de Wu et al. [93] ; (b) Courbes théorique de contrainte- déformation [94]. 

(a) 
(b) 
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i.e.

3.4. Filage à haute vitesse du PET chargé 

et al

Figure 33 : Figures représentant (a) la contrainte en fonction de la déformation, et (b) la contrainte vrai en fonction du ratio 
de déformation total subi par le PA6 durant le procédé et la mesure [57].7 vitesses de filage sont représentées, les courbes 

1,2,3 correspondent à du filage à haute vitesse, les autres sont du filage à basse vitesse. 

(a) (b) 
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et al

  

Figure 34 : Figure tirée de l’étude Taniguichi et al. [32] sur l’influence du TiO2 sur la cristallisation induite durant l’étirage à 
froid de filaments de PET. La cristallinité de filaments chargés ou non est tracée en fonction du ratio d’étirage.  
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4. Conclusion 
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CHAPITRE II  

Cartographie des matières premières 

Dans le secteur du recyclage, la qualité de la matière première est centrale, car elle fluctue selon 

de nombreux paramètres et est donc difficile à contrôler. L’objectif de ce second chapitre est de réaliser 

une cartographie globale des matériaux utilisés par Freudenberg sur le site de Colmar. Il convient de 

comparer les gisements classiques de matière brute et « travaillée », respectivement les bouteilles et le 

« flakes », avec les nouveaux gisements à venir tels que le PET opaque. Le PET opaque sera défini dans 

ce chapitre au moyen d’une brève caractérisation des différents types de bouteilles, puis d’une 

caractérisation plus poussée de différents flakes. Ceux-ci seront comparés avec le Flakes 302, le 

gisement de matière première « travaillée » de FPM. La nature et concentration des charges présentes 

dans les différentes formulations, les propriétés thermiques, le comportement rhéologique en 

cisaillement et en élongation, ainsi que les masses molaires et viscosités intrinsèques de ces échantillons 

ont été analysés. De plus, l’influence de particules de TiO2 à diverses concentrations sur les propriétés 

rhéologiques du PET sera étudiée afin d’isoler l’influence des charges. Cette cartographie a pour but de 

mieux cerner les propriétés du PET opaque, et de définir des axes d’amélioration sur sa formulation qui 

constitueront le point de départ des prochains volets du projet.  
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2. Matériels et méthodes 

2.1 Matériaux 

 Les bouteilles  

 Le Flakes 302 

Tableau 1 : Pureté du Flakes 302 vis-à-vis de certains polluants. 

Contaminants du Flakes 302 Quantité maximale (ppm) 

 PVC 100 

 Métaux 25 

Élastomères 150 

PE 150 
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 Les flakes de PET opaques 

Tableau 2 : Propriétés des différents flakes de PET opaque fournis par les industriels du secteur. 

Nom Bi 2,6%  Mono 4% Mono 4,5% Mono 9% 100%-O 

Composition 
Bicouche 
(noire et 
blanche) 

Monocouche 
grise 

Monocouche 
blanche 

Monocouche 
blanche 

Mélange : 33% Bi 2,6%+ 
33% (Mono 4%+ Mono 4,5%) 

+ 33% Mono 9% 

Taux de TiO2 2,6% 4% 4,5% 9% 5,7% 

Fournisseur PDG Ampacet SGT SGT / 

 Les additifs de FPM et des industriels du packaging  
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 Les mélanges formulés au laboratoire 

Tableau 3 : Concentration de  des différents mélanges réalisés avec du PET vierge et un mélange-maître PET/ . 

Nom 0% TiO2 3% Ti02 6% Ti02 10% Ti02 20% Ti02 30% Ti02 40% Ti02 

Taux de TiO2 (% en masse) 0 3 6 10 20 30 40 

Ratio Masterbatch / PET 
vierge (% en masse) 0/100 6/94 12/84 20/80 40/60 60/40 80/20 

2.2 Méthodes d’analyse 

 Séchage 

 Broyage 

 DSC 

via 



Chapitre II : Cartographie des matières premières 

66 

  CONFIDENTIEL 

 ATG 

 Analyses MEB 

 Diffusion des Rayons X 

via 



Chapitre II : Cartographie des matières premières 

67 

  CONFIDENTIEL 

 Dosage des fins de chaînes carboxyliques 

 Viscosité intrinsèque 

t

C

K

 SEC 
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 Rhéologie dynamique en cisaillement 

)

δ

 Déformation sinusoïdale  : 

 

 Contrainte mesurée : 

 

 La valeur absolue du module , en notion complexe :  

 

 Le déphasage (  : 

 

 La valeur absolue de la viscosité complexe en cisaillement (  : 

 

h = 1mm 

d= 25mm 

 

Figure 1 : Schéma de la géométrie plan/plan utilisée pour les mesures de rhéologie dynamique. 
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 Rhéomètre capillaire 

via 

R L

Q

Figure 2 : Schéma d’un rhéomètre capillaire 
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3. Résultats 

3.1 Cartographie de la matière première brute 

 PET vierge  

Figure 3 : (a) Thermogrammes de fusion et de cristallisation à 10°C.min−1, (b) Masse en fonction de la température, et (c) 
|η*|en fonction de la fréquence de sollicitations à 280°C ; d’échantillons de PET vierge de grades pour le filage (v-PET FPM) 

et pour l’extrusion-soufflage (v-PET Sidel). 
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 Caractérisation de bouteilles post-consommation 

Tableau 4 : Propriétés des bouteilles les plus récurrentes. 

Catégorie Bouteilles Taux de cendre (%) IV 

Bouteilles Transparentes 

Eau minérale Cristalline 0 ± 0,1 0,79 ± 0,01 

Eau gazeuse Française 0 ± 0,1 / 

Eau gazeuse Belge 0 ± 0,1 / 

Jus de fruit Allemand 0,7 ± 0,1 0,79 ± 0,01 

Bouteilles Opaques Colorées 

Jus de citron 0,7 ± 0,1 / 

Huile Lesieur 0,7 ± 0,1 0,85 ± 0,01 

Ketchup Amora 1 ± 0,1 0,8 ± 0,01 

Huile Vitador 1,2 ± 0,1 / 

Mayonnaise 1,8 ± 0,1 / 

Bouteilles opaques blanches 

Lait bicouches U Bio 3,7 ± 0,1 0,64 

Lait bicouches Pâturage 3,9 ± 0,1 0,62 

Lait monocouche 9,2 ± 0,1 / 
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3.2 La matière première travaillée : Flakes transparents et opaques 

 Caractérisation des charges 
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Tableau 5 : Propriétés du Flakes 302 et des différents flakes opaques. 

 Flakes 302 Mono 9% Mono 4% Mono 4,5% Bi 2,6% 100%-O 

Taux de cendre (%) 0,75 ± 0,2 9,4 ± 0,1 3,9 ± 0,1 4,5 ± 0,1 2,6 ± 0,1 5,7 ± 0,3 

Température de 
fusion (°C) 244 ± 0,2 243 ± 0,2 242 ± 0,2 242 ± 0,2 243 ± 0,2 243 ± 0,2 

Température de 
cristallisation (°C) 185 ± 0,5 196 ± 0,5 202 ± 0,5 202 ± 0,5 197 ± 0,5 200 ± 0,5 

IV (dL.g−1)  0.82 ± 0,01  / 0,79 ± 0,01 0,79 ± 0,01 0,7 ± 0,01 0,73 ± 0,01 

Viscosité 
newtonienne à 280°C 

(Pa.s) 
170 ± 10 200 ± 17 205 ± 17 200 ± 15 150 ± 2 180 ± 10 

Mw (rhéologie 
inverse) (g.mol−1) 37 000 39 000 / / 34 400 37 000 

Mw (SEC) (g.mol−1) 39 300 42 600 / / 33 200 / 

Mn (SEC) (g.mol−1) 19 000 20 000   15 000  

COOH (mmol.kg−1) 27 26 / / 30 28 

OH (mmol.kg−1) 73 70 / / 104 75 

Force d’étirage (cN) 0,41 ± 0,02 0,36 ± 0,05 0,4 ± 0,04 0,47 ± 0,04 0,34 ± 0,05 / 

Draw ratio 70 ± 10 52 ± 17 62 ± 15 45 ± 5 43 ± 15 / 
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Figure 5 : Diagramme de diffraction des rayons X et leur spectre correspondant (intensité du signal en fonction de 2θ) de 
filaments contenant ; (a et b) du TiO2 provenant d’un mélange maître PET/TiO2 utilisé dans l’industrie du filage, et (c et d) du 

TiO2 contenu dans le PET opaque. Clichés et échantillons tirés du chapitre III de ce manuscrit. 

Figure 4 : Cliché MEB et leur spectre EDX ; (a-d) de résidus ATG des différents échantillons de PET opaque, (e) du Flakes 302 
et (f) du mélange-maître PET/TiO2 50/50. 

(a) Bi 2,6% (b) Mono 4% 

(e) Flakes 302 

(d) Mono 9% 

(f) Additif 

(c) Mono 4,5% 
1 μm 1 μm 

1 μm 1 μm 

1 μm 1 μm 

Ti 

Ti 

Ti 

Ti 

Ti 

Ti 
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via 

 Comportement thermique de la matrice 

Figure 6 : Vue en coupe de filaments produits au laboratoire à partir de différents flakes de PET opaque : (a) Bi 2,6%, (b) 
Mono 4,5% ; et (c) Mono 9%. Clichés réalisés avec le détecteur SE2 à 10 KeV.  

(a) Bi 2,6% (b) Mono 4,5% (c) Mono 9% 

10 μm 10 μm 5 μm 
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Figure 7 : Thermogrammes (a) de fusion et (b) de cristallisation de flakes de PET opaque et standard réalisés à 10°C.min−1. 

Figure 8 : Enthalpie de cristallisation à différentes vitesses de refroidissement (10°C.min−1, 20°C.min−1, 30°C.min−1) pour 
quelques échantillons de PET vierge, recyclé et opaque. 
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 Viscosité et masses molaires 

i.e.

Figure 9 : (a) Courbes de viscosité complexe en cisaillement |η*|en fonction de la fréquence d’oscillation, à 10 % de 
déformation et 280°C ; (b) courbes de viscosité de différents échantillons de PET opaque et Flakes 302. 
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 Etude de de dégradation thermo oxydative 

Figure 10 : Évolution de la viscosité relative au cours du temps à 280°C sous un flux d’azote (80 L.min−1) des principaux 
échantillons : le Flakes 302, le Mono 9% et le Bi 2,6%. 

280°C 
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Nait-Ali et al.

Rhéomètre : plan/plan 
flux d’air : 80 L.min−1 

Rhéomètre : plan/plan 
flux d’air : 10 L.min−1 

(a) 
280°C 

(b) 
280°C 

Rhéomètre : plan/plan 
flux d’air : 0 L.min−1 

(c) 
280°C 

Rhéomètre : Capillaire 

Figure 11 : Evolution de la viscosité relative au cours du temps à 280°C sous différents flux d’air : (a) 80 L.min−1, (b) 
10 L.min−1, (c) 0 L. min−1 et (d) mesures réalisées au rhéomètre capillaire sous atmosphère ambiante. 
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 Aptitude au filage 

Figure 12 : Viscosité complexe en cisaillement en fonction de la fréquence d’oscillation d’échantillons de PET opaque et PET 
classique avant (a) et après (b) dégradation thermo-oxydative, à 280°C sous un flux d’air de 10 L.min−1. 

Figure 13 : Force en fonction du ratio d’étirage réalisée à 275°C avec une filière de 0,5 mm de diamètre (a) et 1 mm de 
diamètre (b). (a) Courbes obtenues en traçant la tendance moyenne de cinq mesures, (b) courbes brutes d’une répétition. 
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un diamètre de 0,5, et 16 mm pour un diamètre de 

1 mm)

−
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3.3 Influence du TiO2 sur la dégradation du PET 

 Viscosité intrinsèque  

Tableau 6 : Influence du taux de  sur la valeur de viscosité intrinsèque de mélanges de PET vierge/ . 

 PET vierge brut 
(Sidel) 

Systèmes PET vierge/TiO2 

0 % 3 % massique 10 % massique 

IV (dL.g−1) 0,84 ± 0,01 0,62 ± 0,02 0,63 ± 0,02 0,65 ± 0,02 

 Viscosité en voie fondue 

via 
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Figure 14 : Évolution de la viscosité newtonienne (a) et relative (b) dans le temps à 280°C de mélanges de PET/  à 
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3.4 Discussion 

 récapitulatif des résultats 

Figure 15 : Force d’étirage en fonction du ratio d’étirage réalisés à 275°C sur des systèmes PET/TiO2. 

0

0.001

0.002

0.003

0.004

0.005

0.006

0 10 20 30 40

Fo
rc

e 
d'

ét
ira

ge
 (N

)

Ratio d'étirage (Vf/V0)

0% TiO2 3% TiO2 10% TiO2

,

,

,

,

,

,

TiO2 TiO2 TiO2 

275°C 



Chapitre II : Cartographie des matières premières 

91 

  CONFIDENTIEL 



Chapitre II : Cartographie des matières premières 

92 

  CONFIDENTIEL 

 Limites 
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4. Conclusion 
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Méthodologies pour les chapitres III et IV 

via 

1. Méthodes de mise en œuvre 

1.1. Extrusion 

Figure 1 : Profil de vis et de températures du premier cycle d’extrusion, dit « de transport ». 
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via 

Figure 2 : Schéma du profil de vis et de températures utilisé lors du second cycle d’extrusion pour les formulations 
nécessitant une étape d'extrusion réactive. 
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1.2. Filage à haute vitesse 

via 

Figure 4 : Schéma (gauche) et photographie (droite) du système de filage à haute vitesse à étirage aérodynamique.  

4’ 5’ 6’ 7’ 8’ 9’ 0 

Figure 3 : Estimation du temps de séjour (échantillonnage toutes les 20 secondes) d’un grade de PET vierge mélangé à du 
noir de carbone à t=0). 
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i.e.

2. Méthodes de caractérisation 

2.1 Essai de traction 
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via 

via 

 

via 

 

2.2 Stabilité dimensionnelle 

via 
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via 

via 

Figure 5 : Thermogrammes de cristallisation froide (a) et de fusion (b) de filaments à base de Flakes 302 et de PET opaque 
(voir chapitre III), réalisés à 10°C.min−1 
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3. Influence des paramètres de procédé sur les 
propriétés des filaments 

 

 

Figure 6 : Courbe contrainte-déformation et tableaux de valeurs de la ténacité et du titre de formulations à base de (a) 
Flakes 302 et (b) PET opaque (formulations du chap.IV.B), filés avec des pressions d’étirage différentes. 
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Figure 7 : (a) Courbes contrainte-déformation à différents débits (g.min−1.trou−1) et (b) Titre et ténacité en fonction du 
débit; pour une même formulation (Flakes 302 extrudé, chapitre III.A). 
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i.e. We
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4. Conclusion 

We
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CHAPITRE III  

Filage à échelle pilote des matières premières 

Ce chapitre a pour objectif d’étudier l’impact du PET opaque et du TiO2 sur le filage à haute 

vitesse. Pour ce faire, des tests de filage à échelle pilote ont été réalisés, permettant de mettre en forme 

les matières premières présentées dans le chapitre précédent. Ce chapitre comporte deux parties 

distinctes, toutes deux basées sur le filage de matières premières et la caractérisation des filaments 

obtenus. La première partie étudie l’influence sur les propriétés des filaments de l’incorporation de PET 

opaque ainsi que de TiO2 dans le PET standard. Il sera question de distinguer l’impact de la matrice de 

PET opaque et l’impact des particules sur le filage. La seconde partie traite de l’influence du traitement 

de surface des particules de TiO2, en comparant des formulations contenant du TiO2 dont leurs surfaces 

ont été traitées différemment. L’ajout d’un agent dispersant, permettant de modifier les interactions 

charges-matrices, sera aussi succinctement développé. Ce chapitre est rédigé en anglais, la première 

partie faisant l’objet d’une publication dans le journal Polymers [1]. 
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1. Introduction 

i.e.

via
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2. Materials and Methods 

2.1 Materials 

 Raw Materials 

Table 1: Properties of the raw materials: Standard rPET and opaque rPET. 

Name Standard rPET Opaque rPET 

Composition rPET transparent flakes Opaque rPET flakes 

Filler content (wt.%) 0.8 5.7 

Intrinsic viscosity (IV) 1 (dL.g−1) 0.82 0.73 

1 (Pa.s) at 280°C 175 175 

Melting temperature (°C) 246 252 

Crystallization temperature (°C) at 10°C.min−1 192 202 

1 The calculation of IV and  is detailed later in this paper. 

 Extruded Blends 
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Table 2: Characteristics of the extruded blends between standard and opaque rPET matrices. 

Name REF 30%-O 50%-O 100%-O 

Composition standard 
rPET 

standard rPET + 30 % 
opaque PET mix 

standard rPET + 50 % 
opaque PET mix 

100 % opaque PET 
mix 

Filler content (wt.%) 0.8 2.5 3.3 5.7 

(Pa.s) at 270°C 56 67 86 81 

Intrinsic viscosity (IV) (dL.g−1) 0.56 0.56 0.55 0.55 

  

Table 3: Characteristics of the extruded blends between standard rPET and masterbatch PET/TiO2 50/50. 

Name REF 1%-Ti 3%-Ti 6%-Ti 

Composition standard 
rPET 

standard rPET + 1 % 
 

standard rPET + 3 % 
 

standard rPET + 6 % 
 

Amount (wt.%) of PET/  
50/50 masterbatch 0 2 6 12 

Filler content wt.% 0.8 1.8 3.8 6.8 

(Pa.s) at 270°C 56 65 57 77 

Intrinsic viscosity (IV) (dL.g−1) 0.56 0.56 0.53 0.52 

2.2 Processing Methods 

 Extrusion 

via

i.e.
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 Melt Spinning 

Q

 

 

 

 

2.3 Characterization Methods 

 TGA 
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 SEM/EDX 

 DSC 

 Rheology/Absolute Complex Viscosity 
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et al.

 2.3.5. Intrinsic Viscosity 

et al.

C

 Draw down force  
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 WAXS 

et al.

et al.
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et al.

et al.

2θ

 Stress-Strain Curves and Tenacity 
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3. Results and Discussion 

3.1. Raw Materials and Extruded Samples 

et al.

Figure 1: Characterization of TiO2 particles from fiber industry additives (left) and bottle industry additives (right) with (a) 
SEM images, (b) EDX spectrum and (c) WAX intensity plot. 

 Position (2Tetha)  Position (2Tetha) 
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δ

via

  

Figure 2: Rheological characterization of standard rPET and opaque rPET raw samples, with (a) Absolute complex viscosity 
and tan δ (dotted line) versus frequency, and (b) Draw-down force versus draw ratio. 
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δ i.e.

δ  

Figure 3: (a) Absolute complex shear viscosity, and (b) tan δ; of extruded blends. Measurements realized at 270 °C. 

10

100

0.1 1 10 100

|η
*(

ω
)|

 (P
a.

s)

Angular frequency (rad.s-1)

100%-O 50%-O 30%-O 6%-TiO2 3%-TiO2 1%-TiO2 REF

10

100

1000

0.1 1 10 100

Ta
n 

TiO2 TiO2 TiO2

(a) 

(b) 

270°C 

270°C 



Chapter III: Part A: Recyclability of Opaque PET from High-speed Melt Spinning: Determination of the Structures 
and Properties of Filaments 

124 

  CONFIDENTIEL 

3.2. PET Melt-spun Filaments 

 Crystallinity 

et 

al.

 

Figure 4: Degree of crystallinity (%) versus the filler content (wt.%) for the two sets of filaments and the reference (green). 
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Table 4: Main properties of the two sets of melt-spun filaments and the reference. 

Name REF 1%-Ti02 3%-Ti02 6%-Ti02 30%-O 50%-O 100%-O 

Composition Standard 
rPET 

Std-rPET +  
1 %  

Std-rPET + 
3 %  

Std-rPET +  
6 %  

Std-rPET + 30 % 
opaque rPET 

Std-rPET + 50 % 
opaque rPET 

100 % 
opaque rPET 

Filler content (wt.%) 0.8 ± 0.2 1.8 ± 0.2 3.8 ± 0.3 6.8 ± 0.5 2.5 ± 0.2 3.3 ± 0.3 5.7 ± 0.3 

Degree of 
crystallinity (%) 44.6 ± 1 42.4 ± 1 39.2 ± 1 38.4 ± 1 40.4 ± 1 37.6 ± 1 31.0 ± 2 

Orientation factor 0.98 0.98 0.97 0.97 0.98 0.97 0.97 

Mesophase fraction 
(%) 25 23 18 11 21 21 14 

Tenacity (cN/tex) 29 ± 1 28 ± 2 24.5 ± 2 23 ± 1 26.5 ± 1 23 ± 1 19 ± 1 

Deformation at 
break (%) 58 ± 5 55 ± 10 59 ± 6 68 ± 4 67 ± 7 73 ± 5 89 ± 8 

 Molecular Orientation 

via

et 

al.
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via

et al.

i.e.

i.e.

Figure 5: (a) WAXS 2D pattern of the reference; (b) (c) and (d) X-ray intensity of crystalline planes 100, 10, 010 versus the 
azimuth angle, respectively. 
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i.e.

Figure 6: (a) Relative X-ray Intensity of the scans at from 10° to 35° normalized to the intensity of the scan at 
 (black curves, corresponding to the amorphous isotropic phase); (b) Intensity of X-ray amorphous halo versus azimuthal 

angle, normalized to the intensity at ; (c) Mesophase fraction (%) versus filler content (wt.%). 
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 Mechanical Properties 

i.e.

 

et al.

Figure 7: Stress versus elongation of filaments from (a) REF + TiO2 blends; (b) Standard rPET + opaque rPET blends. 
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Figure 8: (a) Tenacity and (b) True strain versus the amount of filler for the two sets of filaments. 
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et al.
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4. Conclusions 
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Part B: Impact of Particles-Matrix Interactions on 

High-speed Spinning Process 

1. Introduction 
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2. Experimental section 

2.1. Materials 

 TiO2 powder 

 

Figure 1: (a) Infrared spectroscopy spectrums, (b) mass moss versus temperature, (c) Static water contact angle; of two 
rutile TiO2 grades: R33804 (green) and R13836 (red) from Penncolor. 
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 Additive 

et al.

via

−

 Extruded blends 

Table 1: Characteristics of the extruded blends constituting the set A, based on standard rPET extruded matrix (REF). 

Sample Name REF+6%-Ti_MB REF+6%-Ti_il REF+6%-Ti_ob 

Composition 
standard rPET + 6 % 

TiO2 from masterbatch 
(From chap.III.A) 

standard rPET + 6 % 
TiO2 R33804 

(hydrophilic grade) 

standard rPET + 6 % TiO2 

R13836 (hydrophobic 
grade) 

Filler content (wt.%) 6.8 6.8 6.8 

(Pa.s) at 280°C 77 66 85 
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Table 2: Characteristics of the extruded blends constituting the set B, based on 50%-O extruded matrix. 

Sample name 50%-O 50%-O+ 0.1 DP310 50%-O+ 0.2 DP310 

Composition 
standard rPET + opaque 

PET 50/50 
(From chap.III.A) 

Standard rPET + 
opaque PET 50/50 + 
0.1 % Solplus DP310 

Standard rPET + 
opaque PET 50/50+ 
0.2 % Solplus DP310 

Filler content (wt.%) 3.3 3.3 3.3 

η0 (Pa.s) at 280°C 86 74 70 

Intrinsic viscosity (IV) (dL.g−1) 0.55 0.56 / 

2.2. Processing Methods  

Table 3: Pressure of the injector responsible for the drawing in the high-speed spinning pilot process. 

2.3. Characterization Methods  

 TiO2 characterization 

via

via

 Filaments Characterization  

 Set of Systems A Set of Systems B 

Name 6%-Ti_ob 6%-Ti_il 6%-
Ti_MB 50%-O 50%-O+0.1% 

DP310 
50%-O+0.2% 

DP310 

Injector pressure 
(bars) 5 5 5.4 5.4 5 5 
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3. Results and discussion 

3.1 Extruded blends 

 

3.2 Melt-spun Filaments 

via

 Crystallinity 

Figure 2: Absolute complex shear viscosity at 280°C of (a) standard rPET + TiO2 systems and (b) 50%-O + additives systems. 
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Table 4: Main properties of the two sets of melt-spun filaments 

 Mechanical properties  

 Set of systems A Set of systems B 

Name 6%-Ti_ob 6%-Ti_il 6%-
Ti_MB 50%-O 50%-O+0.1% 

DP310 
50%-O+0.2% 

DP310 

Filler content (wt.%) 6.8 ± 0.5 6.8 ± 0.5 6.8 ± 0.5 3.3 ± 0.3 3.3 ± 0.3 3.3 ± 0.3 

Degree of crystallinity (%) 36 ± 2.5 34 ± 2 38 ± 1 38 ± 1.5 38 ± 1 38 ± 2 

Titer (dtex) 5.4 ± 0.5 5.5 ± 0.4 7.9 ± 1.1 4.6 ± 0.2 4.1 ± 0.2 4.5 ± 0.3 

Tenacity (cN/tex) 24.4 ± 1.9 22.7 ± 1.3 23 ± 1 23 ± 1 26.8 ± 0.9 26.7 ± 1.1 

Deformation at break (%) 73 ± 10 74 ± 9 68 ± 4 73 ± 5 77.3 ± 6 70 ± 4 



Chapter III: Part B: Impact of Particles-matrix Interactions on High-speed Spinning Process 

138 

  CONFIDENTIEL 

3.3 Discussion 

Figure 4: Stress versus elongation of filaments from (a) set of systems A and (b) set of systems B. 

Figure 5: Tenacity of filaments from (a) set of systems A and (b) set of systems B. 
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via
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4. Conclusion 
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CHAPITRE IV  

Modification de la structure moléculaire du PET 

opaque pour le filage à haute vitesse 

Ce chapitre a pour objectif d’investiguer différentes stratégies de modification de la formulation 

du PET opaque afin d’améliorer son aptitude au filage. Les formulations « 50%-opaque », et « REF » 

étudiées au chapitre précédent ont été modifiées selon deux stratégies distinctes, l’utilisation de 

différents allongeurs de chaînes dans la première partie de ce chapitre et l’utilisation du procédé de post-

condensation à l’état solide en seconde partie. Chaque partie évalue dans un premier temps les 

modifications effectuées sur les formulations du point de vue rhéologique, avant de réaliser des tests de 

filage à échelle pilote dans un second temps. Des relations structures-propriétés ont ensuite été établies 

après caractérisation des filaments obtenus. Ce chapitre est rédigé en anglais, la première partie faisant 

l’objet d’un article en cours de publication dans le journal ACS Applied Polymer Materials. 

  

 

 

  



 

145 

  CONFIDENTIEL 

Table of contents 
 
Part A: Influence of chain extenders on recycled standard and opaque PET rheology and 
melt-spun filaments properties ...................................................................................... 146 

Abstract ................................................................................................................................ 146 
1. Introduction ................................................................................................................... 147 
2. Experimental section ...................................................................................................... 148 

2.1. Materials ....................................................................................................................................... 148 
2.2. Processing Methods ...................................................................................................................... 150 
2.3. Characterization Methods ............................................................................................................. 151 

3. Results and discussion .................................................................................................... 155 
3.1 Rheological impact of chain extenders on rPET ............................................................................ 155 
3.2. Impact of chain extenders on high-speed spinning ...................................................................... 163 

4. Conclusion ..................................................................................................................... 172 
Supporting information 1 ....................................................................................................... 173 
Supporting information 2 ....................................................................................................... 173 

PART B: Impact of the molar mass modification without additives on high speed melt 
spinning process ............................................................................................................ 174 

1. Introduction ................................................................................................................... 174 
2. Experimental Section ...................................................................................................... 175 

2.1 Materials ....................................................................................................................................... 175 
2.2 Processing Methods ...................................................................................................................... 176 
2.3 Characterization Methods ............................................................................................................. 177 

3. Results and discussion .................................................................................................... 178 
3.1 Extruded blends ............................................................................................................................ 178 
3.2 Melt spinning filaments................................................................................................................. 180 

4. Conclusion ..................................................................................................................... 185 
References ..................................................................................................................... 186 
 
 

 

 



 

146 

  
CONFIDENTIEL 

Part A: Influence of Chain Extenders on Standard 

and Opaque rPET Rheology and Melt-spun 

Filaments Properties 

Félix Odet, Noëllie Ylla, Karim Delage and Philippe Cassagnau 

Univ-Lyon, Université Claude Bernard Lyon 1, Ingénierie des Matériaux Polymères, CNRS, UMR 5223,  
15 Bd Latarjet, 69622 Villeurbanne, France ; felix.odet@freudenberg-pm.com (F.O.);  

noellie.ylla@univ-lyon1.fr (N.Y.) ; karim.delage@univ-lyon1.fr (K.D.) ; philippe.cassagnau@univ-
lyon1.fr (P.C.) 

Abstract 

via

Keywords:

* Corresponding author.



Chapter IV: Part A: Influence of chain extenders on rPET rheology and melt-spun filaments properties 

147 

  CONFIDENTIEL 

1. Introduction  

et al



Chapter IV: Part A: Influence of chain extenders on rPET rheology and melt-spun filaments properties 

148 

  CONFIDENTIEL 

2. Experimental Section 

2.1. Materials 

 Raw materials  

Table 1: Properties of the raw materials: Standard rPET and Opaque rPET. 

Name Standard rPET Opaque rPET 

Composition rPET transparent flakes Opaque rPET flakes 

Filler content (wt.%) 0.8 5.7 

Intrinsic viscosity (IV) (dL.g−1)a 0.82 0.73 

 (Pa.s) at 280°C 175 175 

Mn (g.mol−1)b 20,000 18,000 

Melting temperature (°C) 246 252 

 Chain extenders 
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 Stoichiometric Ratio 

X

f M

EG

Figure 1: Schemes of molecules and reaction mechanism for (a) PMDA, (b) JONCRYL ADR 4400, (c) BOZ, and (d) PBO. 
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CV CVh

 Extruded Blends  

Table 2: Name and composition of the extruded blends based on standard and 50%-opaque rPET matrices. 

Matrix Systems 
neat 

Systems with additives 

PMDA JONCRYL BOZ PBO 

Standard rPET REF REF+PMDA 0.15 REF+ JONC 0.2 REF+BOZ 0.3 REF+PBO 0.4 

Standard rPET + 
Opaque rPET 

50/50 
50%-O 

50%-O+PMDA 0.15 50%-O+JONC 0.2 50%-O+BOZ 0.4 50%-O+PBO 0.3 

50%-O+PMDA 0.22 50%-O+JONC 0.35 50%-O+BOZ 0.5 50%-O+PBO 0.4 

2.2. Processing Methods  

 Melt Processing 

 Reactive Extrusion 

i.e.
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 Melt spinning 

i.e.

DR

2.3. Characterization Methods  

 Rheology/absolute complex viscosity 
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 Intrinsic viscosity 

et al

C

 Draw down Force 

et al

i.e.
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 Degree of crystallinity 

 WAXS 

et al

Φ 2θ
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et al

 Stress-strain Curves and Tenacity 

u

n
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3. Results and Discussion  

3.1 Rheological Impact of Chain Extenders on rPET  

 Chain Extenders Reaction with Standard rPET  

et al

Figure 2: Absolute complex shear viscosity |η*(ω)| at 280°C as a function of frequency of standard rPET formulations 
containing different amounts of the four chain extenders ((a) PMDA, (b) JONCRYL, (c) BOZ, (d) PBO). 

|η
*|

 (P
a.

s)
 

ω (rad.s−1) 

(a) REF + PMDA 

(c) REF + BOZ     (d) REF + PBO 

     (b) REF + JONCRYL 
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Figure 3: vGP plot at 280°C (Phase angle δ as a function of complex modulus |G*|) of standard rPET formulations 
containing different amounts of the four chain extenders ((a) PMDA, (b) JONCRYL, (c) BOZ, (d) PBO). 

(a) REF + PMDA 

(c) REF + BOZ     (d) REF + PBO 

     (b) REF + JONCRYL 
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Table 3: Main properties of standard rPET neat and processed with the four chain extenders at each concentration. 

 REF+ PMDA REF + JONCRYL 

Amount (wt.%) 0 0.1 0.2 0.3 0.5 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 

IV (dL.g−1) 0.57 0.7 0.8 0.9 / 0.64 0.7 0.74 / / / 

draw down force at break 
(N) / 0.005 0.007 0.065 0.55 / 0.004 0.009 0.03 0.07 0.2 

Draw ratio at break / 50 150 200 20 / 35 125 130 80 30 

COOH content (mmol.kg−1) / / 60 / / / / 32 / / / 

 REF+ BOZ REF+ PBO Standard 
rPET 

Amount (wt.%) 0 0.15 0.3 0.7 0 0.3 0.7 1 / 

IV (dL.g−1) 0.65 0.71 0.77 0.9 0.64 0.74 0.78 0.81 0.82 

draw down force at break (N) / 0.003 0.0045 0.001 / 0.005 0.005 0.005 0.004 

Draw ratio at break / 20 60 190 / 55 120 100 60 

COOH content (mmol.kg−1) / / / 6 / / 12 / 27 
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Figure 4: Draw-down force as a function of take-up speed at 275°C of standard rPET formulation containing different 
amounts of the four chain extenders ((a) PMDA, (b) JONCRYL, (c) BOZ, (d) PBO). 

(a) REF + PMDA 

(c) REF + BOZ     (d) REF + PBO 

     (b) REF + JONCRYL 
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(i)

(ii)

(iii)

Figure 5: Comparison of main systems properties with (a) zero-shear viscosity (280°C) vs. stoichiometric ratio, (b) melt draw 
down force vs. stoichiometric ratio, and (c) draw down force vs. viscosity at a shear rate of 450 s−1. 
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 Thermal Stability 

Figure 6: Normalized zero-shear viscosity as a function of time at 280°C of standard rPET formulation containing different 
amounts of the four chain extenders. 

(a) REF + PMDA 

(c) REF + BOZ 

(d) REF + PBO 

(b) REF + JONCRYL 
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 et al. et al

 Chain Extenders Reaction with Opaque rPET  

i.e.
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i.e.

3.2. Impact of Chain Extenders on High-speed Spinning  

(c) (a) (b) (c)(a) (b)

Figure 7: Comparison of modified opaque rPET systems properties; (a) zero-shear viscosity at 280°C  vs. stoichiometric ratio, 
(b) draw down force vs. stoichiometric ratio, and (c) drawn down force vs. viscosity at a shear rate of 450 s−1. 
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  Degree of crystallinity 

, i.e.,

Figure 8: Degree of crystallinity as a function of the filament diameter (bottom) and calculated take-up speed (top) of (a) 
standard rPET-based systems and (b) 50%-opaque rPET systems. 
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Table 4: Main properties of the different modified extruded blends and melt-spun filaments. 

 Melt properties Filament properties 

Name η0 

(Pa.s) 
IV 

(dL.g-1) Xc (%) Draw ratio Titer 
(dTex) 

Tenacity 
(cN/tex) 

Elongation 
(%) 

REF 5.4 bars 
30 0.56 

44 ± 1 375 ± 10 4.6 ± 0.1 29.1 ± 0.8 58 ± 4 

REF 5 bars 38 ± 1.4 360 ± 20 4.9 ± 0.2 27.6 ± 0.8 58 ± 5 

REF+PMDA 0.15 64 0.55 30 ± 1.3 310 ± 50 5.6 ± 0.9 21.6 ± 0.6 95 ± 8 

REF+JONC 0.2 80 0.58 37 ± 1.5 370 ± 50 4.7 ± 0.6 23 ± 1.5 92 ± 10 

REF+ BOZ 0.3 110 0.69 37 ± 1.3 350 ± 40 4.9 ± 0.5 29 ± 1 75 ± 4 

REF+PBO 0.4 84 0.63 37 ± 0.5 400 ± 40 4.3 ± 0.4 29.6 ± 1.2 75 ± 7 

50%-O neat 49 0.55 37 ± 2 375 ± 10 4.6 ± 0.2 23 ± 0.7 73 ± 3 

50%-O+PMDA 0.15 86 0.56 25 ± 1.4 200 ± 30 8.6 ± 2.5 15.5 ± 1 146 ± 11 

50%-O+PMDA 0.2 120 0.61 21 ± 0.6 240 ± 40 7.2 ± 1.9 13.8 ± 0.6 158 ± 9 

50%-O+JONC 0.2 43 0.55 35 ± 1.6 280 ± 40 6.1 ± 1.3 20.3 ± 1.9 75 ± 8 

50%-O+JONC 0.35 57 0.55 27 ± 0.5 290 ± 50 6 ± 1.5 17.5 ± 1.6 136 ± 7 

50%-O+BOZ 0.4 120 0.68 34. ± 1 410 ± 12 4.2 ± 0.2 27.3 ± 0.9 78 ± 8 

50%-O+BOZ 0.5 120 0.73 34 ± 1.9 390 ± 33 4.4 ± 0.4 24.8 ± 0.8 72.3 ± 5 

50%-O+PBO 0.3 95 0.61 34 ± 1 370 ± 10 4.7 ± 0.2 25.6 ± 0.9 87 ± 3 

50%-O+PBO 0.5 80 0.69 32 ± 2.4 374 ± 20 4.6 ± 0.3 23.7 ± 1 84 ± 6 
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  Molecular Orientation 

via

Table 5: Crystalline phase orientation factor and mesophase fraction of several systems.  

 Standard rPET-based systems 50%-opaque-based systems 

Formulation REF 5.4 bars REF+JONC 
0.2 

REF+ BOZ 
0.3 

50%-O 5.4 
bars 

50%-O+JONC 
0.2 

50%-O+BOZ 
0.4 

 0.98 0.98 0.99 0.97 0.97 0.98 

Mesophase 
fraction (%) 18 5 19 10 7 12 

Figure 9: Mesophase intensity versus the azimuthal angle of (a) standard rPET-based systems and (b) 50%-opaque-based 
systems. The curves are normalized by the intensity at 0°, and the crystalline phase contribution has been subtracted by 

peaks deconvolution using Fityk software (version 0.9.8, General Public License [57]). 
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  Mechanical Properties 
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Figure 10: Stress as a function of elongation of (a) standard rPET-based systems and (b) 50%-opaque rPET systems. 

Figure 11: Tenacity as a function of take-up speed of (a) standard rPET-based systems and (b) 50%-opaque rPET systems. 
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i.e.

i.e.

i.e.



Chapter IV: Part A: Influence of chain extenders on rPET rheology and melt-spun filaments properties 

170 

  CONFIDENTIEL 

Figure 12: Mesophase fraction versus the tenacity of filaments made-up by standard rPET and 50%-O matrices modified by BOZ 
and JONCRYL. 
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4. Conclusion 
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Supporting information 1 

wt.% 
Standard rPET-based systems 50%-opaque rPET-based systems 

PMDA JONCRYL BOZ PBO PMDA JONCRYL BOZ 

0.1 0.25       

0.2 0.5 0.16   0.42   

0.3 0.75  1.5 1 0.63  1.5 

0.4  0.31    0.3  

0.5 1.25  2.5 1.7 1  2.5 

0.6  0.47      

0.7   3.5 2.3  0.53 3.6 

0.8  0.63      

1  0.8  3.3  0.75  

 Amount of chain extenders and the corresponding stoichiometric ratio (X) for each chain extender and each matrix. 

Supporting information 2 

Formulation (internal mixer (after 15 hr drying at 115°C); operating conditions: 275°C- 5 min – 50 rpm )

neat PMDA JONCRYL BOZ PBO

Standard rPET 0% 0.1%  0.2%  0.3%  0.5% 0.2%  0.4%  0.6%  0.8%  1% 0.3%  0.5%  0.7% 0.3%  0.5% 0.7% 1%

50%-opaque 0% 0.2%  0.3%  0.5% 0.4%  0.7%  1% 0.3%  0.5%  0.7%

new formulations for high-speed spinning (extrusion (after 15 hr drying at 115°C); operating conditions: 275°C - 4 kg.h-1)

neat PMDA JONCRYL BOZ PBO

Standard rPET 0% 0.15% 0.2%  0.35% 0.4%

50%-opaque 0% 0.1%  0.22% 0.2%  0.35% 0.4%  0.5% 0.3%  0.4%

Rheological characterization

High-speed melt spinning (after 15 hr drying at 115°C)
Operating conditions: 285°C - 2.5 g.min-1.hole-1 – 3 to 5.4 bars

Filaments’ characterization

Chain 
extendersrPET

Flow-chart of the main steps of the experimental process. 
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PART B: Impact of the Molar Mass Modification 

Without Additives on High-speed Spinning Process 

1. Introduction 

i.e.

via
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2. Experimental Section 

2.1 Materials  

Table 1: Composition of the two sets of systems made-up by extrusion. 

 

 Set B: Modified 50%-O Taken from chap. III 

Name 50%-O_SSP_8 50%-O_SSP_17 50%-O+10% vPET 50%-O 

Composition 

standard rPET+ opaque mix rPET 
50/50 modified by SSP  

(8 hr and 17 hr) 

standard rPET+ 
opaque mix rPET 
50/50 + 10 wt.% 

vPET HV 

standard rPET+ 
opaque mix rPET 

50/50 

Number of extrusion cycle 2 1 1 2 

Filler content (wt.%) 3.3 3.1 3.3 

 Set A: SSP-modified systems 

Name REF REF_SSP_8 REF_SSP_17 

Composition standard rPET standard rPET flakes 
modified by 8 hr of SSP 

standard rPET flakes 
modified by 17 hr of SSP 

Number of extrusion cycle 2 2 1 

Filler content (wt.%) 0.8 
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2.2 Processing Methods  

 SSP 

i.e.

 Extrusion 

Figure 1: SSP kinetics of standard rPET extruded pellets: IV versus times. 

SSP at 200°C SSP at 200°C 
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 Melt spinning  

2.3 Characterization Methods  
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3. Results and Discussion 

3.1 Extruded Blends 

−

Figure 2: Absolute complex shear viscosity versus angular frequency at 280°C, of (a) set of systems A based on standard rPET 
matrix, (b) set of systems B based on 50%-O matrix. 
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Table 2: IV and zero-shear viscosity of the two set of systems based on standard rPET and 50%-opaque rPET materials 

 

                                                              Set B: Modified 50%-O from chap. III 

Name 50%-O_SSP_8 50%-O_17 50%-O+10% vPET 50%-O 

Intrinsic viscosity (IV) (dL.g−1) 0.62 0.72 / 0.55 

Zero-shear viscosity (280°C) (Pa.s) 94 225 93 60 

δ

                                                                      Set A: Modified standard rPET 

Name REF REF_SSP_8 REF_SSP_17 

Intrinsic viscosity (IV) (dL.g−1) 0.56 0.64 0.76 

Zero-shear viscosity (280°C) (Pa.s) 57 115 250 

Figure 3: Cole-Cole plot, i.e., G’’ versus G’; of standard rPET-based systems (a) and 50%-opaque-based systems (b). 
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3.2 Melt-spun Filaments 
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Figure 4: Tan δ versus  of (a) standard rPET-based systems and (b) 50%-O-based systems. 

Figure 5: G’ ( ) and G’’( ) of standard rPET-based systems (a) and 50%-opaque-based systems (b). 
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Table 3: Main properties of the two sets of melt-spun filaments based on standard rPET and 50% opaque rPET matrices. 

                                                         Set A: SSP on standard rPET 

Name REF REF_SSP_8 REF_SSP_17 

Intrinsic viscosity (IV) (dL.g-1) 0.56 0.64 0.76 

Injector pressure (bars) 5 5 5 

Titer (dTex) 4.8 ± 0.3 5 ± 0.2 5.45 ± 0.1 

Degree of crystallinity (%) 38 ± 1.4 41 ± 1.1 40 ± 1.5 

Tenacity (cN/tex) 31 ± 0.6 32.9 ± 0.9 31.2 ± 0.9 

Deformation at break (%) 71 ± 8 75 ± 7 84 ± 5 

True stress at break 53 ± 4 56 ± 4 57 ± 4 

 

 Set B: Modified 50%-O from chap. III 

Name 50%-O_SSP_8 
50%-

O_SSP_17 

50%-O+10% 
vPET  50%-O 

Intrinsic viscosity (IV) (dL.g-1) 0.62 0.72 / 0.55 

Injector pressure (bars) 5 5 5 5.4 

Titer (dTex) 5 ± 0.2 4.8 ± 0.2 4.5 ± 0.2 4.6 ± 0.2 

Degree of crystallinity (%) 38 ± 1.5 36 ± 0.5 41 ± 0.6 38 ± 2.4 

Tenacity (cN/tex) 26 ± 0.2 28 ± 0.7 29 ± 0.7 22.9 ± 0.7 

Deformation at break (%) 95 ± 5 94 ± 7 86 ± 3 73 ± 3 

True stress at break (cN/Tex) 51 ± 3 54 ± 4 53 ± 4 40 ± 3 

 Crystallinity 
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i.e.

 Mechanical Properties  
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Figure 7: Tenacity and true stress at break of (a) Set of systems A based on standard rPET matrix, and (b) set of systems B 
based on 50%-O matrix. 

Figure 6: Stress-strain curves of samples based on standard rPET (a) and 50%-opaque matrices (b). 
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i.e.

i.e.

Figure 8: True stress at break versus (a) the zero-shear viscosity at 280°C and (b) the IV; of the two sets of systems. 
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4. Conclusion 
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2. Matériels et méthodes 

2.1 Matériaux 

 Le Flakes 302 

 Le PET opaque post-consommation 

 Mélange-maître TiO2 

 Additifs 

Figure 1 : Propriétés rhéologiques de l’additif PET_HV : (a) valeur absolue de la viscosité complexe en cisaillement en 
fonction de  ; (b) Force d’étirage en voie fondu (  

280°C 275°C 
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 Formulations mises en forme par extrusion-filage « spunbond » 

Tableau 1 : Formulations des différents jeux de formulations du plan d’expérience à échelle industrielle. 

Influence du TiO2 en mélange-maître sur le Flakes 302 

Nom REF REF+0,4%_Ti REF+0,7%_Ti REF+1,4%_Ti REF+3%_Ti 

Composition 302 

302+ 0,8 % 
Mélange-maître 
PET/TiO2 50/50 

302+ 1,4 % 
Mélange-maître 
PET/TiO2 50/50 

302+ 2,8 % 
Mélange-maître 
PET/TiO2 50/50 

302+ 6 % 
Mélange-maître 
PET/TiO2 50/50 

 

Influence du PET opaque sur le Flakes 302 

Nom REF 50%-O 100%-O_PC 

Composition  + 100%-O_PC 50/50 100%-O_PC 

 

Ajout d’additifs sur le système 50%-O 

Nom 50%-O+0,1% PMDA 50%-O+0,1% JONC 50%-O+10%_HV 50%-O+20%_HV 

Composition 
+ 100%-

O_PC 50/50+ 0,1 % 
PMDA 

+ 100%-
O_PC 50/50+ 0,1 % 

JONCRYL 

+ 100%-
O_PC 50/50+ 10 % 

PET vierge HV 

+ 100%-
O_PC 50/50+ 20 % PET 

vierge HV 

2.2 Méthodes de mise en forme 

 Échelle pilote 
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 Échelle industrielle 

2.2.2.1. Séchage et cristallisation 

2.2.2.2. Extrusion 

2.2.2.3. Filage et étirage 

Figure 2 : Schéma de la partie extrusion-filage du procédé industriel. 

x 8

Cristalliseur et 
séchoir  
145°C 

Extrudeuse 
monovis 292°C 

Pack de filature 

Flux d’air 
 (25°C, taux 
d’humidité 
contrôlé)  

Etirage des 
filaments 

Projection des 
filaments 



Chapitre V : Changement d’échelle : Tests à l’échelle industrielle de production 

197 

  CONFIDENTIEL 

Tableau 2 : Paramètres principaux du procédé d’extrusion-filage. 

 Extrudeuse Pompes de titre Pack de filage Etirage 

Température (°C) 293 293 293 17 

Pression (bars) 110 / / 4 

Débit 220 Kg.h−1 2.5 g.min−1.trou−1 / 

Vitesse de rotation 
(tr.min−1) 62 40 / / 

 

Tableau 3 : Paramètres modifiés pour les formulations 50%-O et 50%-O+20%HV. 

Formulation Débit de la pompe de titre Pression d’étirage Objectifs 

50%-O+20% HV 40 tour.min−1 4 bars Etudier l'influence de la 
pression d'étirage sur le 

50%-O+20%HV 4,5 bars 

5 bars 

50%-O 40 tour.min−1 4 bars Etudier l'influence de la 
pression d'étirage sur le 50% 
avec augmentation du débit 45 tour.min−1 4,5 bars 

45 tour.min−1 5 bars 

2.2.2.4. Formation de la nappe 
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2.3 Méthodes d’analyse 

 Caractérisations de la matière première 

via

via

 Caractérisation des filaments 

via

Aiguilletage

Projection des filaments 
couches par couches 

Figure 3 : Schématisation du procédé de formation et consolidation multi-étapes de la nappe. 
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 Caractérisation de la nappe 

i.e.

via
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3. Résultats 

3.1 PET opaque post-consommation  

via

 Caractérisation de la matière première 

δ
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Figure 4 : (a) valeur absolue de la viscosité complexe en cisaillement et tan δ en fonction de la fréquence d’oscillation ; (b) 
évolution de la viscosité newtonienne dans le temps ; des échantillons Opaque_PC, 100%-O et le Flakes 302. 
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−1

 

 Test à échelle pilote 

3.1.2.1. Taux de cristallinité 

Figure 5 : Propriétés rhéologiques étudiées au rhéomètre capillaire avec (a) la tension du filament en fonction de la vitesse 
d’étirage, i.e. approximation de la viscosité élongationnelle, et (b) la viscosité en cisaillement durant l’analyse, à 500 s−1. 
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Tableau 4 : Propriétés des filaments en PET opaque post-consommation, et des formulations en PET standard et opaque 
tirées du chapitre III.  

 Systèmes du Chap III PET opaque Post-
consommation 

Nom REF 100%-O Opaque _PC 

Pression d’étirage (bars) 5,4 5 5,4 5 

Titre (dtex) 4.6 ± 0,2 4.9 ± 0,2 5.1 ± 0,3 4.8 ± 0,2 

Cristallinité (%) 44 ± 1 38 ± 1,4 31 ± 2 33 ± 1 

Ténacité (cN/tex) 29,2 ± 0,8 27,6 ± 1 19,1 ± 0,8 23,7 ± 0,7 

Allongement à la rupture (%) 58 ± 4 58 ± 5 89 ± 8 91 ± 8 

3.1.2.2. Propriétés mécaniques  

Figure 6 : Résultats de tests mécaniques de traction du PET opaque post-consommation comparés aux échantillons de PET 
standard et opaque ; (a) contrainte en fonction de l’allongement et (b) ténacité en fonction du taux de charges.  
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3.2 Passage à l’échelle industrielle 

0

10

20

30

40

0 20 40 60 80

Co
nt

ra
in

te
 (c

N
/t

ex
)

Déformation (%)

REF_echelle industrielle

REF_échelle pilote

Figure 7 : (a) Courbes contrainte-déformation et (b) principales propriétés ; de filaments de Flakes 302 (REF) produit à 
échelle pilote et industrielle. 

(a) (b) Echelle

Pilote Industrielle

Titre (dtex) 4,6 ± 0,2 3,9 ± 0,1

Cristallinité (%) 44 ± 1 44 ± 1

Ténacité (cN/tex) 29,2 ± 0,8 39,8 ± 1

Allongement à la 

rupture (%)
58 ± 4 58 ± 4
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 Propriétés des filaments 

3.2.1.1 Influence du TiO2 et du PET opaque 

Tableau 5 : Propriétés des filaments produits avec le premier jeu de formulation traitant de l’influence du TiO2 en mélange-
maître sur le Flakes 302. 

 REF REF+0,4%_Ti REF+0,7%_Ti REF+1,4%_Ti REF+3%_Ti 

Titre (dTex) 3,92 ± 0,15 4,12 ± 0,2 4,13 ± 0,4 4,12 ± 0,2 3,94 ± 0,3 

Cristallinité (%) 44 ± 1,4 / 40 ± 1,7 41 ± 1,7 43 ± 2 

Ténacité (cN/tex)   39,8 ± 1 
 

38,2 ± 1,1 37,1 ± 1,4 37 ± 0,8 34,3 ± 0,9 

Allongement à la 
rupture (%) 67,3 ± 2,4 68 ± 2,9 63,2 ± 2,3 70,5 ± 2,7 62 ± 1,7 

Contrainte vraie à 
la rupture (cN/Tex) 66,6 ± 3,5 64,1 ± 4 58,8 ± 3,5 63,2 ± 3,5 55,7 ± 3 

Figure 8 : Propriétés mécaniques du premier jeu de systèmes traitant de l’influence du TiO2 sur le flakes 302 avec (a) les 
courbes contrainte-déformation, et (b) la ténacité et l’allongement en fonction du taux de charges. 
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Tableau 6 : Propriétés des filaments produits avec le deuxième jeu de formulation traitant de l’influence du PET opaque sur 
le Flakes 302. 

 REF 50%-O 100%-O_PC 

Titre (dTex) 3,92 ± 0,15 4,12 ± 0,2 4,13 ± 0,3 

Cristallinité (%) 44 ± 1,4 43 ± 1,2 41 ± 0.6 

Ténacité (cN/tex) 39,8 ± 1 
 

36,2 ± 1,1 30,3 ± 1,2 

Allongement à la rupture (%) 67,3 ± 2,4 65,3 ± 2,1 62,7 ± 2,6 

Contrainte vraie à la rupture 
(cN/Tex) 66,6 ± 3,5 59,8 ± 3,4 49,3 ± 3,7 

(a)  (b)  

Figure 9 : Propriétés mécaniques du second jeu de systèmes traitant de l’influence du PET opaque sur le flakes 302 avec (a) 
les courbes contrainte-déformation et (b) la ténacité et l’allongement en fonction du taux de charges. 
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3.2.1.2 Influence des additifs 

Figure 10 : (a) Ténacité et (b) contrainte vraie à la rupture en fonction du taux de charges pour les filaments des deux jeux de 
systèmes REF + TiO2 et REF + PET opaque produit à échelle pilote et industrielle 
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Tableau 7 : Propriétés des filaments produits avec le troisième jeu de formulation. 

 50%-O+0,1% PMDA 50%-O+0,1% JONC 50%-O+10%_HV 50%-O+20%_HV 

Titre (dTex) 4,12 ± 0,2 4,13 ± 0,4 4,12 ± 0,2 3,94 ± 0,3 

Cristallinité (%) 37 ± 1 39 ± 1 45 ± 1 45 ± 1 

Ténacité (cN/tex) 38,2 ± 1,1 37,1 ± 1,4 37 ± 0,8 34,3 ± 0,9 

Allongement à la 
rupture (%) 68 ± 2,9 63,2 ± 2,3 70,5 ± 2,7 62 ± 1,7 

Contrainte vraie à 
la rupture (cN/Tex) 64,1 ± 4 58,8 ± 3,5 63,2 ± 3,5 55,7 ± 3 
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Figure 11 : Propriétés mécaniques du troisième jeu de systèmes traitant de l’influence d’additifs sur la matrice 50%-opaque, 
(avec le Flakes 302 à titre de comparaison (REF)) ; (a) Courbes contrainte-déformation, (b) ténacité et allongement. 

(a) (b) 
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3.2.1.3 Influence des paramètres de procédé 

Tableau 8 : Propriétés des filaments à base de 50%-opaque mis en forme à différents débits et pressions d’étirage. 

 50%-O +20% HV 50%-O 

Débit 
(g.min−1.trou−1) 2,5 2,5 2,8 

Pression d’étirage 4 4,5 5 4 4,5 5 

Titre (dTex) 4 ± 0,4 4 ± 0,3 3,7 ± 0,3 4,1 ± 0,2 4,3 ± 0,2 4,5 ± 0,4 

Cristallinité (%) 45 ± 1 44% ± 1 44 ± 1 43 ± 1,2 45 ± 1 43 ± 2,2 

Ténacité (cN/tex) 40,7 ± 1,3 38,2 ± 1,7 35,7 ± 2,1 36,2 ± 1,1 40 ± 1,1 36,5 ± 2 

Allongement à la 
rupture (%) 63 ± 5 61 ± 5 55 ± 3 65 ± 3 62 ± 3 52 ± 7 
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Figure 12 : Courbes contrainte-déformations (a) d’échantillons d’une même formulation dont la pression d’étirage a été 
augmentée ; (b) d’échantillons 50%-opaque dont la pression d’étirage et le débit ont été augmentés. 

0

10

20

30

40

0 20 40 60 80

Co
nt

ra
in

te
 (c

N
/t

ex
)

Allongement (%)

50%-O+20%HV 4 bar

50%-O+20%HV 4,5 bar

50%-O+20%HV 5 bar

(a) 

0

10

20

30

40

0 20 40 60 80
Allongement (%)

50%-O_4,5 bar_débit2
50%-O_5bar_débit2
50%-O

(b) 



Chapitre V : Changement d’échelle : Tests à l’échelle industrielle de production 

210 

  CONFIDENTIEL 

 Propriétés de la nappe  

3.2.2.1 Influence du TiO2 et du PET opaque 

Tableau 9 : Propriétés des nappes du premier jeu de formulations traitant de l’influence du TiO2 sur le Flakes 302. 

 REF REF+0,4%_Ti REF+0,7%_Ti REF+1,4%_Ti REF+3%_Ti 

Grammage (g.m-2) 139 ± 12 140 ± 14 144 ± 15 142 ± 26 145 ± 18 

Ténacité (cN.m-2.g−1) 
sens long 29 ± 1,6 

 

28,8 ± 0,7 25,9 ± 1 26,8 ± 1,4 27,5 ± 0,5 

Ténacité (cN.m-2.g−1) 
sens travers 26,9 ± 2,4 

 

26,0 ± 1,4 25,5 ± 2 25,0 ± 0,8 21,4 ± 1,6 

Allongement (%) 
sens long 43,0 ± 2 45,7 ± 1,5 44,6 ± 1,2 41,7 ± 1 46,8 ± 1,5 

Allongement (%) 
sens travers 54,2 ± 2,7 53,8 ± 1,7 50,1 ± 2 53,0 ± 1,6 54,0 ± 1,7 

Retrait (%) 
Sens long 0,75 ± 0,15 0,75 ± 0,15 0,9 ± 0,15 0,75 ± 0,15 0,75 ± 0,15 

Retrait (%) 
sens travers 0,5 ± 0,15 0,5 ± 0,15 0,85 ± 0,15 0,45 ± 0,15 0,55 ± 0,15 
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Tableau 10 : Propriétés des nappes du deuxième jeu de formulations traitant de l’influence du PET opaque sur le Flakes 302. 

 REF 50%-O 100%-O 

Grammage (g.m-2) 139 ± 12  144 ± 17 149 ± 17 

Ténacité (cN.m-2.g−1) 
sens long 29 ± 1,6 

 

27,3 ± 1,4 24,3 ± 1,1 

Ténacité (cN.m-2.g−1) 
sens travers 26,9 ± 2,4 

 

23,5 ± 2,1 21,3 ± 1,3 

Allongement (%) 
sens long 43,0 ± 2 47,9 ± 1,8 52,0 ± 2,3 

Allongement (%) 
sens travers 54,2 ± 2,7 61,4 ± 2,3 66,9 ± 1,6 

Retrait (%) 
Sens long 0.75 ± 0,15 0.9 ± 0,15 1.2 ± 0,15 

Retrait (%) 
sens travers 0.5 ± 0,15 0.3 ± 0,15 0.6 ± 0,15 

Figure 13 : Grammage et son écart-type comme indicateur de répartition des filaments sur la nappe pour le jeu de 
formulation contenant (a) du TiO2 et (b) du PET opaque. 
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i.e.

via

Figure 14 : Ténacité des nappes de non-tissé provenant des formulations du premier jeu (a) et deuxième jeu (b) de 
formulations. 
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3.2.2.2 Influence des additifs 
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Figure 15 : Propriétés mécaniques des nappes de non-tissé provenant du troisième jeu de formulation avec (a) la ténacité, 
(b) l’allongement et (c) le retrait. 
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4. Relations entre les propriétés de la matière première et la 

qualité du filament 

4.1 Influence des charges 

 Taux de charges 

 Nature et morphologie des charges 
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 Intéractions charges-matrices 

4.2 Influence de la matrice 

 Masse molaire 

via
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 Dégradation 

 Propriétés rhéologiques  
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4.2.3.1 Rhéologie en cisaillement 

δ
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Figure 16 : Tan δ en fonction de la fréquence d’oscillation de formulations tirées du chapitre IV ; (a) Flakes 302 mélangé avec 
différents allongeurs de chaînes en mélangeur interne à hautes concentrations ; (b) Matrice 50%-opaque extrudés avec 

différents allongeurs de chaînes à faibles concentrations à destination du filage à échelle pilote. 

1 10 100

50%-O 50%-O+ 0.4% BOZ
50%-O+0.3% PBO 50%-O+ 0.2% PMDA
50%-O+ 0.35% JONC

(a)  
280°C 

(b) 
280°C 



Chapitre V : Changement d’échelle : Tests à l’échelle industrielle de production 

219 

  CONFIDENTIEL 

δ

δ

δ

δ

δ

δ

δ

i.e.

Figure 17 : Tan δ en fonction de la fréquence d’oscillation de formulations tirées (a) du chap. III.A (formulations de PET 
standard, PET opaque et REF+ TiO2 ) et (b) du chap. IV.B avec les formulations à base de 50%-opaque modifiées par PCS. 
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4.2.3.2 Rhéologie élongationnelle 
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et al

 Relations filaments-nappes 
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5. Conclusion 

via
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Annexe 1 
Annexe 1 : Paramètres de procédé imposés (en noir) et mesurés (en bleu) 

Formulation 
Vitesse vis 
extrudeuse 
(tr.min−1) 

Pression en fin 
d'extrudeuse 

(bars) 

Température 

(°C) 

Vitesse pompe 
de titre 

(tr.min−1) 

Pression 
d'étirage 

(bars) 

Jeu 
1 

REF 63 

110 293 40 4 

REF+0,4% TiO2 62 

REF+0,7% TiO2 63 

REF+ 1,4% TiO2 63 

REF+ 3% TiO2 63 

Jeu 
2 

50% opaque 

63 

110 
293 

40 4 

63 45 4,5 

64 45 5 

100% opaque 80 108 40 4 

Jeu 
3 

50%-O+10%_HV 63 

110 

293 

40 

4 

50%-O+ 20%_HV 62 293 

4 

4,5 

5 

50%-O+ 0,1% 
PMDA (0,3% MB) 63 293 

4 50% opaque + 
0,1% JONCRYL 63 293 

50% opaque + 
0,1% JONCRYL 64 297 
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Conclusion générale 
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Tout ça pour ça ! 
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Aide-mémoire 

Détails des échantillons : 

 Matières premières : 

 

 

 

 

 Formulation après mise en forme par extrusion :  

 

 

 

 

 

Tableau 1: Détails des additifs utilisés dans ce projet  

- TiO2 en mélange-
maître 
- PET Opaque post-      
industriel  

- TiO2 en 
poudre  
- Lubrizol 
Solplus DP310 

- Allongeur de 
chaînes (BOZ, PBO, 
PMDA, JONCRYL) 
- vPET (partie B) 

- TiO2 en mélange-maître 
- PET Opaque post-
consommation 
- Allongeurs de chaînes 
(PMDA, JONCRYL) 
- vPET HV 

Définition propre au domaine du textile :  
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