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L'invention concerne un procédé et un appareil pour en-
gendrer une cristallisation dans un article en maté@riau thermoplastique soufflé.
Elle a, plus particuli&rement, trait au conditionnement thermique d'un article
soufflé en téréphtalate de polyéthyléne, tel que seules les parties de 1'ar-
ticle ayant été moléculairement orientées sont chauffées, de manidre 3 obtenir
un article clair dont les propriété&s physiques sont améliorées.

Des procédés ont été proposés par divers brevets pour for-
mer un f£ilm de téréphtalate de polyéthyléne orienté biaxialement que 1l'on
soumet & un traitement thermique pour provoquer une cristallisation. On trou-
vera leur description, par exemple, dans les brevets US 3. 177.277, 2.995.779,
3.107.139 et 2.823.421, ainsi que dans les brevets britanniques 851.874,
915.805 et 1.803.665. Le brevet US 3.733.309, plus récent, décrit une bouteille
en téréphtalate de polyé&thyléne soufflé qui peut 8tre trait@e thermiquement.

Mais les procédés antérieurs n'ont pas tenu compte du
fait qu'une bouteille en téréphtalate de polyéthyléne soufflé peut présenter
divers degrés d'orientation moléculaire le long de sa dimension axiale. Un
traitement thermique de la totalité de la bouteille, sans discrimination,
conduira a4 une croissance cristalline sphérolitique dans les parties non
moléculairement orient@es de la bouteille. Par ailleurs, les procé&dés anté-
rieurs ne suggérent aucune méthode pour traiter thermiquement une bouteille
soufflée en évitant qu'elle se déforme par retrait du matériau au cours du
traitement.

On peut estimer en conséquence que, jusque 13, les pro-
blémes potentiels et les effets non-souhaitables du traitement thermique des
bouteilles thermoplastiques soufflées ont &t& négligés, et qu'aucune solution
n'a été proposé@e pour résoudre ces problémes.

L'invention a pour objectif de résoudre les problémes
posés par le traitement thermique des bouteilles thermoplastiques soufflées.

L'appareil conforme & 1l'invention peut &tre réalisé sous
une, ou deux, ou plusieurs formes. Notamment, on peut effectuer le traitement
thermique souhaité en associant des moyens de chauffage aux moules de souf-
flage eux-mémes, ou i des organes en forme de moule distincts. Quelle que
soit la version, l'appareil comporte deux organes séparables qui coopérent
pour définir une cavité intérieure ayant les dimensions et la forme de 1'ar-
ticle soufflé souhaité. Chaque organe séparable comporte des parties thermi-
quement isolées le long de l'age de la cavité, et des moyens sont prévus pour
chauffer selectivement les parties de chaque organe séparable, pour traiter
thermiquement des parties correspondantes des articles soufflés. De préfé-
rence, des moyens sont prévus pour exercer une pression hydraulique & 1'in-

térieur de 1'article soufflé, au cours de son traitement thermique, afin
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d'améliorer le transfert de chaleur et d'éviter le retrait du matdriau thér—
moplastique. De plus, des moyens peuvent &tre prévus pour faire subir une
tension axiale & la paraison au cours de la phase de soufflage ou avant.

Selon le procédé conforme 3 1'invention, on conditionne
thermiquement une paraison de matériau amorphe, soit ayant moins de 5 Z environ
de cristaux, & une température située dans une gamme pour laquelle se produit
une orientation mol&culaire. Pour le téréphtalate-de polyéthyl&ne, cette gam—
me de tempé@ratures se situe entre 75°C et 110°C environ. La paraison est
ensuite soufflée & 1'intérieur d'un moule de soufflage, alors que le matériau
se trouve dans la gamme des tempé&ratures appropri€es ; on obtient un article
soufflé avec des parties dont les orientations moléculaires sont différentes.
Par exemple, au cours du soufflage, le corps d'une bouteille est &tiré et
orienté plus fortement que le fond et 1'extrémité. La vitesse de soufflage
du matériau peut &tre choisie 3 1'intérieur de certaines gammes; mais, de
préférence, elle est telle qu'elle amorce une cristallisation par temsion
interne. Aprés avoir &té soufflé, 1'article est soumis 3 un traitement ther-
mique au cours duquel les parties de cet article, qui sont fortement orientées
mol&culairement, sont chauffées 3 une temp8rature i méme de conduire 3 une
croissance cristalline. Les autres parties de l'article moins fortement orien-
tées, soit 1l'extrémité et le fond de la bouteille, peuvent &tre soit refroi-
dies, soit trait€es thermiquement 3 une plus faible tempdrature pour limiter
1'importance de la croissance cristalline dans ces zones.

L'article soufflé et traité thermiquement conformément &

ce procédé, et 3 l'aide de cet appareil, présente des zones cristallisées

.

* différemment, selon la nature de i'orientation et le traitement thermique

qu'elles ont subi. Par exemple, la partie qui a été la plus fortement orientée
moléculairement au cours du soufflage sera celle qui sera la plus fortement
cristallisée aprés traitement thermique. La structure cristalline obtenue

dans cette zone particuli@re au moyen du proc&dé décrit aura une texture
cristalline formée par tension interne, 3 1'opposé d'une texture cristalline
sphérolitique formée thermiquement, du fait qu'elle a &té& orientée moléculai-
rement avant traitement thermique. Les autres parties moins Fortement orientées
de 1'article seront moins cristallisées, et seront méme pratiquement amorphes,
méme aprés soufflage et conditionnement thermique. Par exemple, le matériau
thermoplastique du col de la bouteille ne sera pratiquement pas &tiré au

cours de 1'opération de soufflage et ne sera pas, en conséquence, orientd
moléculairement. Il est recommandé de refroidir cette partie de 1'article au
coufs du traitement thermique, pour &viter le développement ou la formation

de cristaux sphérolitiques qui peuvent conduire 3 une structure opaque et

cassante. D'autres parties de l'article, par exemple le fond, peuvent avoir
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une orientation modérément développée et ne subiront qu'un traitement ther-
mique léger pour limiter la formation de cristaux sphérolitiques non souhai-
tables. Bien entendu, les températures et les durées des traitements thermi-
ques sont fonction de la nature du matériau thermoplastique, de 1'importance
de l'orientation moléculaire et des propriétés cristallines que 1'on souhaite
donner au matériau grice 3 ces traitements.

L'invention présente donc les avantages qui suivent par
rapport 3 ce qui est connu :

- tout d'abord, elle permet 1l'obtention de matériaux ther-
moplastiques avec nombre de propriétés améliordes ; par exemple, la limite
d'élasticité, la densité, 1'imperm@abilité, la résistance d'isolement, la
résistance au fluage, la stabilité dimensionnelle et la résistance thermique.
Et ces propriétés sont améliorées sans sacrifier dans une mesure importante
la clarté du matériau.

- de nombreux avantages ré&sultent de 1'amélioration des
propriétés du matériau. Par exemple, une bouteille fabriquée conformément
& 1'invention, et de m@me &paisseur qu'une bouteille faite jusque 13 3 partir
d'une méme paraison, aura une plus grande résistance et de meilleures carac-
téristiques cristallines. Cette dernidre caractéristique s'avére extrémement
importante pour r&duire la perméabilité au bioxyde de carbone des récipients
utilis@s pour le conditionnement de boissons contenant du gaz carbonique.

-~ de plus, en ce qui concerne les caracté&ristiques que
doivent avoir certains conditionnements, l'invention permet d'utiliser des
bouteilles plus minces, ce qui est intéressant puisque (a) la quantité de
matériau est plus faible, (b) la formation de la paraison est simplifiée,
et (c) la paraison est rechauffée dans une moindre mesure avant soufflage.

La suite de la description se référe aux dessins annexés
qui repré@sentent :

Figures 1 & 3, une paraison dans la cavité d'un moule
de soufflage, en cours d'étirage et de soufflage,

Figure 4, une bouteille soufflée, entre les parties du
moule séparées, les &chelles &tant modifiées pour mettre en &vidence les
diverses parties thermiquement isol&es du moule qui permettent un condition~
nement thermique correct de 1l'article,

Figures 5 et 6, schématiquement, un agencement dans lequel
un article est soufflé dans un premier moule, et transféré dans 1'un de .
plusieurs dispositifs & organes séparaﬁles pour le conditionnement thermique.

L'invention concerne donc un procédé et un appareil pour
le traitement thermique d'un article en mat&riau thermoplastique, aprés que

cet article ait été& moulé par soufflage. Le traitement thermique peut se faire
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dans le moule lui-méme, comme illustré figures 1 3 4, ou dans un dispositif
distinct, comme illustré figures 5 3 7.

Selon la version illustrée figures 1 3 4, 1'article est
traité thermiquement dans les parties de moule qui sont plus clairement
représentées figure 4. Les deux parties de moule portent les références 12
et 16, et comportent chacune quatre sections thermiquement isolées, 124 3 12D
pour l'une, 16A 3 16D pour 1'autre. L'isolation est assurée par un matériau
approprié que l'on a désigné par les références 13A, 13B, 13C, d'une part,
et 17A, 17B, 17C, d'autre part. La céramique de verre vendue par Corning
Glass Works, sous la marque Macor, est un matériau approprié. Em variante,
le moule peut &tre monté sur blocs de moulage, avec intervalles d'air 13 oi
on a représenté un matériau d'isolation. Bien entendu, les parties de moule
12 et 16 sont en un matériau métallique approprié et peuvent &tre montds sur
blocs et presses de moulage (non représenté).

Chaque section formée dans les parties de moule peut

‘comporter des moyens appropri&s au conditionnement thermique de 1'article

moulé par soufflage. On a représenté de tels moyens de conditionnement ther-
mique par des conduits internes de fluide 14A 3 14D et 18A 3 18D. Un fluide

de conditionnement thermique peut &tre envoyé dans ces conduits par des moyens
appropri&s (non représentés) et par 1'intermddiaire d'orifices d'alimentation
comme il est classique.

- Conformément & 1'exemple d'application choisi, les sec-
tions 12A et 16A définissent une zone de formation de col, pour la paralson,
tandis que les sections 12B et 16B définissent la cavité ou empreinte de for-
mation de la partie de corps tubulaire de 1'article soufflé, les sections 12¢
et 16C définissent la paftie de talon annulaire de 1'article qui raccorde le
corps de cet article.au fond formé dans les sections 12D et 16D Comme il
sera exposé dans ce qui suit, on fait clrculer de préférence un fluide de
refroidissement dans les conduits 14A et 18A afin de réduire la température
du matériau plastique au niveau de la bouteille. Le fluide qui ecircule dans
les conduits 14B, i4C, 18B et 18C est de préférence une huile au silicone &
température &levée pouf traiter thermiquement les parties correspondantes de
la bouteille. Quant aux conduits 14D et 18D, ils peuvent recevoir un fluide
refroidi ou un fluide chauffé, selon 1la "morphologie" du matériau plastique
dans cette zone de 1'article mould par soufflage.

On reviendra maintenant aux figures 1 i 3. La paraison 3
souffler 10, illustrée figure 1, est montde sur le noyau 21 du mécanisme
d'une canne de soufflage 20, 3 1'intérieur de la cavité def1n1e par les par-
ties de moule 12 et 16. Avant d'&tre placée & 1'intérieur du moule, la

paraison est amende 3 une température située dans la gamme des températures
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d'orientation moléculaire. S'il s'agit de téréphtalate de polyéthyléne, il
est recommandé de chauffer la paraison & une température comprise entre 75°C
et 110°C, la temp8rature exacte dépendant de la viscosité inhérente au maté-
riau. Avant le traitement thermique initial, le matériau thermoplastique est
pratiquement amorphe, avec moins d'environ 5 % de cristallinité. Bien entendu,
on peut traiter, conformément i 1'invention, des matériaux thermoplastiques
autres que le téréphtalate de polyéthyléne.

Selon 1'exemple choisi, la paraison 10 est initialement
étirée par une canne de soufflage 22 axialement mobile, comme on peut le voir
figure 2. La vitesse d'étirage peut &tre choisie & volonté pour &tablir une
orientation moléculaire et pour, de préférence, amorcer une cristallisation
par déformatimou cristallisation par tension interne, la vitesse &tant fonc-
tion du matériau thermoplastique choisi, de la température du matériau, de
la cristallisation souhaitée et de 1'importance de 1'orientation moléculaire.
Par exemple, pour le téréphtalate de polyéthyléne, la vitesse d'étirage peut
se situer entre environ 10 7 par seconde et environ 500 % par seconde ; on
choisira de préférence une vitesse d'environ 100 %Z par seconde. A la vitesse
de 100 Z par seconde, une paraison‘'de longueur initiale &égale & 5 cm aura
une longueur de 10 cm apr&s une seconde. D'autres matériaux thermoplastiques
peuvent &tre étirés 3 une vitesse de 1'ordre de 1000 % par seconde.

Comme on le sait, 1'&tirage axial initial du matériau
conduit 3@ un alignement moléculaire axial et amorce une cristallisation par
tension interne, dans ceux de ces matériaux qui sont susceptibles de prendre
une telle "morphologie". L'étirage axial peut se faire, soit avant, soit en
méme temps qu'est introduit le fluide de souffflage 3 1'intérieur de la
paraison.

Pour achever l'opération de moulage, on introduit un
fluide sous pression # 1'int&rieur de la paraison par 1'intermédiaire d'ori-
fices radiaux 23 formés dans la canne d'8tirage et soufflage 22. La pression
peut &tre choisie dans une certaine gamme pour divers matériaux thermoplas-
tiques. Pour le téréphtalate de polyéthyléne, la pression du fluide est,
de préférence, comprise entre environ 20 et environ 40 kg/cmz, lors de 1'in-
troduction du fluide dans la paraison avanttoute dilatation ; elle se situe,
de préférence, entre 20 et 35 kg/cmz. En variante, on peut fournir le fluide
d une pression comprise entre environ 7 et 14 kg/cm2 au début de 1l'opération
de soufflage, cette pression étant ensuite amenée 3 environ 20 i 35 kg/cm2
juste avant que le matériau se plaque contre les parois du moule. L'orien~
tation due au soufflage compléte l'orientation moléculaire et développe plus
avant la cristallisation par avant la cristallisation par tension interne.

Dans la version ici décrite, on laisse 1'article soufflé
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25 dans la cavité du moule pour le traitement thermique. Du fait de la confi-
guration de la bouteille, et parce que le matdriau a &té dilata dans des
mesures différentes au cours des opérations d'étirage et de soufflage, ce
matériau présente des "morphologies" différentes selon la partie considérée
de la bouteille. Notamment, le maté&riau au voisinage du col de la bouteille
reste pratiquement amorphe, n'ayant &té -si tant est qu'il le soit- que trés
faiblement cristallisé et moléculairement orientd pendant 1'opération de
conditionnement thermique initial et de moulage. Le corps tubulaire de 1'ar-
ticle est la partie qui présente le degré le plus &levé d'orientation molé-
culaire, puisque c'est dans cette partie que la paraison a subi le plus fort
€tirage. La partie annulaire de fond de la bouteille présentera une certaine
orientation mol&culaire, moindre toutefois que dans la partie tubulaire de
cette bouteille. Quant au fond de la bouteille, il ne présentera qu'ume trds
faible orientation moléculaire. L'invention se propose de faire subir aux
différentes parties de 1'article soufflé des traitements thermiques différents,
afin de renforcer la "morphologie" d'une cristéllisation par tension interne
dans le corps de la bouteille, et d'éviter, par refroidissement, une "mor-
phologie" sphé&rolitique dans d'autres parties de la bouteille.

Par exemple, pour ume bouteille en té&réphtalate de poly-
€thylé&ne, le col de la bouteille est refroidi par circulation d'un fluide de
refroidissement dans les conduits internes 14A et 18A, af%n de maintenir le
matériau & 1'&tat pratiquement amorphe. Le corps tubulaire de la bouteille
subit un traitement thermique, i une temp&rature comprise entre 150 et 220°C
environ ; de préférence, cette partie de bouteille est chauffée 3 environ
180°¢c, temﬁératq;e pour laquelle le taux de cristallisation est maximum. Le
talon annulaire de la bouteille peut &tre chauffé 3 une température se situant
entre environ 100°C et environ 200°C, selon 1'importance de 1'orientation
moléculaire qué lui ont domnée les opérations d'&tirage et de moulage ; mais
des tempEratures plus faibles seront préférables dans le cas ol 1'orientation
serait faible. Le fond de la Bbﬁteillé sera refroidi dans le cas od 1l'orienta-
tion moléculaire y serait trés faible, mais on peut envisager, si nécessaire,
un traitement thermique i une température se situant entre 100°C et 200°C.

La dur@e du traitement thermique peut &tre choisie en
fonction de certaines variables télles que la viscosité inh&rente au matériau,
son &paisseur et le caractére cristallin souhaité. Pour le téréphtalate de
polyéthyléne, le cycle de traitement thermique peut 8tre choisi dans une gamme
allant de 10 s environ & 10 mn environ, en tenant compte, en premier, du
degré de cristallinité@ souhaité et de la progression de la cristallisation

dans 1'8paisseur des parois. Par exemple, la surface de 1'article soufflé

peut &tre rapidemment chauffée pour provoquer une cristallisation seulement
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a proximité de la surface, pour renforcer les propriétés du matériau. Il est
recommandé d'effectuer le traitement thermique pour que le corps tubulaire
de la bouteille ait une cristallinita comprise entre 10 7 et 50 % environ.
On se reportera au brevet US 2.823.241, déja cité, pour définir les temps

de traitement nécessaires 3 1'obtention de divers degrés de cristallinita.
L'équipement illustré figures 1 & 4 est utilisé de préférence pour des trai-
tements thermiques de courte durée. Pour des traitements thermiques plus
longs, il peut &tre souhaitable de refroidir la bouteille aprés soufflage

d 1'intérieur de son moule, puis de la transférer dans une cavita distincte
formée par des organes séparables conformes 3 ceux qui sont illustrés fi-
gure 4, afin d'effectuer le traitement thermique.

Dans le mode de réalisation des figures 1 3 4, il est
préférable de maintenir la pression de soufflage i 1'intérieur de 1' article
souffflé, afin d'éviter tout retraitr du matériau au cours du traitement
thermique et de maintenir ce matériau contre les parois de la cavité pour
des raisons de forme et de transfert de chaleur. Lorsque le matériau a &té
convenablement traité thermiquement, les parties de moule sont séparées
et la boutellle, €jectée. Par suite du traitement thermique suivi d'un
refroidissement, le matériau des différentes parties de la bouteille sera
suffisamment autoporteur, c'est-3-dire suffisamment rigide pour assurer
son propre support elle-méme. Un fluide de refroidissement peut, bien en-
tendu, &tre mis en circulation dans les conduits 14B, 14C, 18B et 18C,
pour refroidir la bouteille aprés traitement thermique et donner au maté-
riau la rigidité qui convient.

L'article obtenu par ce procédé ne présentera pas de
cristaux sphérolitiques, mais sera cristallisé dans les parties qui presen—
taient une orientation moléculaire importante, pour avoir une "morphologie"
de cristallisation par temsion interne.

Avec 1'8quipement illustré figures 5 et 7, 1l'article est
d'abord soufflé dans une cavité définie par deux parties de moule 110 et 120.
Ces parties de moule sont pratiquement identiques 3 celles illustrées figu-
re 4, mais elles ne sont pas constituées par des sections thermiquement iso-
lées et leurs conduits internes sont destinés 3 recevoir un fluide de refr01dls—
sement. Lorsqu'on utilise un tel équipement, on conditionne d'abord thermi-
quement une paraison thermoplastique pratiquement amorphe, 3 une température
située dans une gamme de développement d'orientation moléculaire. Puis, la
paraison est placée dans la cavité formée par les parties 110 et 120, un
fluide sous pression de soufflage &tant ensuite introduit dans la paraison
pour former le récipient. Le matériau est enfin refroidi dans le moule

jusqu'a ce qu'il soit autoporteur.
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Lorsque 1'article est suffisamment refroidi, il est trans-
féré, a 1'aide d'une canne 130, depuis le poste de moulage par soufflage
jusqu'en une position ofi il se trouve entre deux organes montés, 3 la péri-~
phérie d'un touret 140, avec d'autres paires d'organes qui, comme les pre-
miers, définissent une cavité 3 la manidre d'un moule. Ces pseudo-moules
portent les r&férences 141 3 148 figure 6 ; ils ont de préférence la forme du
moule illustré figure 4. Une structure de transfert appropriée (non repré-
sentée) peut &tre utilisde pour le transfert des articles, & 1'aide de can~
nes 130, entre le poste de moulage et le touret ; une telle structure est
illustrée dans le brevet US 3.599.280 d&ja cita.

Lorsque l'article soufflé et la camme 130 se trouvent dans
la position illustrée figure 7, les deux parties de 1'organe 141 sont refer—
mées sur l'article pour amorcer le traitement thermique. Presque simultanément,
les parties de 1'organe 148 sont ouvertes pour permettre 1'éjection d'un ar-
ticle ayant subi un traitement thermique. La canne associée i 1'organe 148
peut alors &tre déplacée vers le poste de moulage pour recevoir une nouvelle
paraison & souffler. Le touret 140 est entrainé dans le sens anti-horaire,
1'organe 141 se trouvant amené dans la position préalablement occupée par
1'organe 142. L'organe 148 est alors aligné avec les parties de moule 110
et 120 et peut recevoir 1'article souffl@ suivant. L'article qui se trouve
dans 1'organe 141 est alors traité thermiquement 3 mesure que le touret est
entrainé en rotation. Il est fortement recommandé d'introduire du fluide
sous pression, en provenance d'une source (non représentée) et par l'inter-
médiaire de la canne 130, 3 1'intérieur de 1l'article, pour &viter le retrait
du matériau au cdurs du traitement thermique. Il apparaitidonc qu'avec un .
&quipement tel qu'illustré figures 5 et 7, on puisse traiter thermiquement
des articles que 1'on souhaite avec une plus grande cristallinité, donc qui
requidrent des durées de traitement thermique plus longues.

La bouteille oﬁtenue présente, dans sa partie tubulaire,
une morphologie de cristallisation par tension interne gui lui permet d'avoir,
dans cette partie, une épaisseur qui la rendrait autrement perméable au gaz
carbonique dans le cas d'ume utilisation pour le conditionnement de boissons
en contenant. Autrement dit, on peut former une bouteille plus mince tout
en &tant imperméable au gaz carbonique.

I1 est bien entendu que la description a &té faite 2
titre d'exemple non-limitatif et que des variantes peuvent €tre envisagées
dans le cadre de 1'invention. On peut utiliser d'autres matériaux que le
téréphtalate de polyéthyléne avec des durBes de cycle différentes ; il
n'est pas nécessaire d'étirer le matériau avant soufflage ; et la paraison

peut &tre conditionnée thermiquement i la température de soufflage correcte
en la refroidissant apr&s moulage par injectionm.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de cristallisation d'un article formé par
soufflage d'un matériau thermoplastique pouvant cristalliser & teﬁpérature
élevée, caractérisé en ce que, 3 la suite d'une opération de moulage par
soufflage, on enferme un article soufflé en matériau thermoplastique molé-
culairement orienté dans une empreinte ou cavité dont les dimensions et la
forme correspondent i celles de 1'article, et, simultanément (a) on met sous
pression 1'intéricur de l'article pour maintenir le matériau thermoplastique
contre les parois de la cavité et &viter son retrait, (b) on chauffe uni-
quement les parties de l'article ayant subi une orientation moléculaire im-
portante 3 une température susceptible de favoriser la cristallisation, afin
de donner a ces parties une "morphologie' résultant d'une cristallisation par
tension interne.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce
que, pour effectuer les opérations de mise sous pression et de chauffage,
on maintient l'article soufflé enfermé& dans 1'empreinte de moulage aprés
1'opération de moulage par soufflage.

3. Proc&dé seclon la revendication 1, caract@risé en ce
qu'on moule l1'article patr soufflage dans une premiére cavitd, on refroidit
1'article pendant qu'on le maintient dans cette premidre cavité, jusqu'd une
température pour laquelle le matériau thermoplastique assure essentiellement
son propre support, et on transfére ensuite l'article soufflé dans une
seconde cavité pour effectuer les opérations de mise sous pression et de-
traitement thermique.

4. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce
que 1'on refroidit simultanément les parties d'article n'ayant pas subi une
orientation moléculaire importante pendant le chauffage des autres sections

de 1'article.

5. Procédé selon la revendication 1, l'article &tant une
bouteille comprenant un col, un fond convexe raccordé,i un talon énnulaire,
et un corps tubulaire raccordant le col et le talon annulaire, caractérisé
par le fait que 1'on chauffe le corps tubulaire d une température Tl et le
talon jusqu'id une température T24 T1 et on refroidit le col.

6. Procédé seclon la revendication 5, caractérisé en ce
qu'on refroidit le fond convexe de la bouteille.

7. Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce
qu'on chauffe le fond convexe de la bouteille.

_ 8. Procédé sclon la revendication 5, le matériau thermo-
plastique &tant du téréphtalate de polyéthylénc, caractérisé par le fait

-~

que 1'on chauffe le corps de la bouteille & une température comprise entre
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450°C et 200°C environ, on chauffe le talon jusqu'd une température comprise
entre 100°C et 200°C envirbn, et on applique, a 1'intérieur de 1'atticle,
une pression comprise entre 21 et 35 kg/cm2 environ.,

9. Procédé de moulage par soufflage impliquant une cris-
tallisation par tension interne, caractérisé par le fait que : )

(a) on ferme les parties d'un moule de soufflage sur une
paraison soufflable en téréphtalate de polyéthyléne pratiquement amorphe ;

(b) pendant que la paraison se trouve i température
favorisant une orientation moléculaire, (i) on &tire axialement cette parai-
sont pour y induire un alignement moléculaire axial et amorcer une cristal-
lisation par tension interne et (ii) on introduit de 1'air de soufflage sous
pression dans la pavaison étirée,'afin de dilater radialement le t&réphtalate
de polyéthyléne sous la forme d'un article soufflépour y induire une orien-—
tation bi-axiale et renforcer le développement d'une cristallisation par
tension interne, et .

{c) on chauffe les seules parties de l'article soufflé
dans lesquelles se trouvent une quantité importante de cristaux orientds
bi<axialement pour &tablir dans les cristaux orient8s une croissance _induite
par la température.

10. Procédé selon la revendication 9, caractérisé en ce
qu'on effectue 1'op6;ntion de chauffage dans le moule de soufflage tout en
maintenant simultanément une pression de fluide comprise entre 2! et 35 kg/cm2
3 1'intérieur de 1'article. ) '

11. Procédé@ selon la revendication 9, caractérisé en ce
qu'on refroidit-_dans 1'emprei- _e du moule l'article soufflé jusqu'd ce qu'il
soit capable de se supporter lui-méme, puis, on retire 1'article du moule
de soufflage puis on enferme 1'article refroidi dans une cavité dont la forme
correspond & la forme extérieure de 1'article et dans laquelle on effectue
le chauffage tout en maintenant simultanément une pression & 1'intérieur de
cet article par l'intermédiaire d'un fluide gazeux. .

*12, Procédédetraitementthermiquedifférentield'unarticlesoufflé,ée
procédé impliquant une cristallisation par tension interne et étant caractérisé en

ce que : (a) on dilate une paraison thermoplastique soufflable,

-

alors qu'elle sc trouve dans une emprcinte de moule de soufflage 3 une tem-
pérature favorisant une orientation moléculaire, de mani&re 3 obtenir un
article soufflé ayant la forme et les dimensions de ladite cmpreinte ;

(b) au cours de la phase (a), on dilate, dans des propor-
tions différentes, des parties de la paraison pour &tablir, dans l'article
formé, des zones d'oricntations moldculaires différentes, puis

(¢) on chauffe et refroidit, dans des proportions différenter
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des parties distinctes ot séparées de 1'article souff{1# pendant qu'il est
enfermé dans unc empreinte ou cavité sous pression interne, les paffies de
l'article présentant la plus forte oricntation moléculaire &tant soumises

& une température élevée se situant dans une gamme favorisant la croissance
cristalline du matériau, les parties ne présentant pas une forte orientation
moléculaire étant traitdes thcrmiqucmonl i des températures plus hasses, et
les parties ne présentant pratiquement pas d'orientation moléculaire &tant

refroidies.
13. Procédé pour former un article trait A chaud en téréphtalate de polyéthyle

ce procédé impliquant une cristallisationpar tension interne et &tant caractérisé enceq
(a) on ferme les parties d'un moule de soufflage sur
une paraison soufflable de t&réphtalate de polyéthyldne essentiellement amor-
phe, de mani&re & enserrer une extrémité de la paraison dans une empreinte’
de moule en forme de col et de mani&re 3 enfermer la majeure partie de la
paraison dans une empreinte en forme de bouteille
(b) pendant que le té@réphtalate de polydthyléne se trouve
5 température favorisant une orientation moléculaire, on dilate la paraison
dans 1'empreinte pour former une bouteille comportant un fond, un corps
tubulaire dans son ensemble, un talon raccordant le fond au corps tubulaire
et un col, la dilatation favorisant une orientation moléculaire plus forte
dans le corps que dans lc fond et le talon et le col ne présentant prati-
quement pas d'orientation moléculaire, et
. (c) on enferme 1'article soufflé dans une emprente ayant
la forme et les dimensions de 1'article, et simultandment (i) on met sous
pression l'intérieur de la bouteille, (ii) on chauffe le corps pour traiter
thermiquement lgjtéréphtalate de polydéthyléne.
14, ‘Procédé selon la revendication 13, cafactérisé en
ce qu'on chauffe le corps de la bouteille & une température comprise entre
150°C et 200°C cnviron, on chauffe le talon jusqu'id une température comprise
entre 100°C et 200°C cnviron, et on refroidit le col.
. 15. Procédé sclen la revendication 14, caractérisé en
ce qu'on main tient la bouteille formée par soufflage 3 1'intérieur des
parties du moule de soufflage pendant le traitement thermique.
16. Procédé selon la revendication 13, caractérisé en ce
que, au cours de’ l'opération (b), on &tire d'abord la paraison axialement,
puis on la dilate radialcment 3 1'aide d'un fluide de soufflage sous pression.
17. Récipient en matériau thermoplastique soufflé compor- .
tant un col, un corps ct un fond, caractérisé en ce que le corps présente une
"morphologie” résultant d'une cristallisation par tension interne obtenue

{a) en dilatant le matériau au cours d'unc opération de moulage par soufflage
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pour favoriser unc oricutation moléculaire et amorcer unc cristallisation
par tension interne, puis (b) on traite thermiquement le matéridu pour
développer la'cristallisntion par tension interne, le matériau du cél ééant
essentiellement amorphe et celui du fond ayant une "morphologie" se situant
entre celle d'un matériau pratiquement amorphe et le "morphologie" de cristal-
lisation par tension interne du corps. -

18. Bouteille en téréphtalate de polyéthyléne obtenue par un
procédé impliquant une cristallisation interne et comportant un col, un corps,
un . talon et un fond; caractérisée en ce que les différentes parties de cette
bouteille ne comportent essentiellement pas de cristaux sphérolitiques, le maté-
rian du col étant essentiellement amorphe, le matériau du cor#s étant moléculai-
rgmaené orienté et ayant une cristallinité renforcée d'au moins environ 10%
jusqu'a 50% maximum, le talon et le fond étant moins cristallins que le corps.

-l9.'R6cipient en téréphtalate de polyéthyléne comportant
un col, un corps et un fond, caractérisé en ce que ces différentes parties
ne comportent essentiellement pas de cristaux sphérolitiques, le matériau
du col &tant essenticllement amorphe et plus épais que le matériau du corps
et celui du fond afin d'y éviter toute bénétraticn1de002, le matériau du
corps &tant sensiblement orient& et ayant une'morphologié' de cristallisation
par tension interne, avec une cristallisation d'au moins 10 % envirom, et
1'€paisseur du matériau du corps &tant telle qu'elle permettrait une pénétra-

tion importante de COZ si la "morphologie” de ce corps n'était pas celle

d'une cristallisation par tension interne.

20. Appareilpourletraitementthermiqueaveécristallisationpar tension

interne d'un article en matériau thermoplastique soufflé, caractérisé en ce que

- - ilhcomporte des organes sé@parables coop@rant pour
définir une empreinte ou cavité intéricure avec un axe longitudinal qui a
essentiellement la forme ct les dimensions de 1'article,

—-chaque organe s@parable comporte des parties séparées
du point de vue thermique le long de ['axe longitudinal de la cavité, et
. - il comporte des moyens pour chauffer au moins une par~
tie correspondante dans chaque organe s@parable, pour traiter thermiquement
une section annulaire d'un article souffl& maintenu dans ladite enmpreinte.

‘ 21. Appareil selon la revendication 20, caract@risé en
ce qu'il comporte, de plus, des moyens pour appliquer la pression d'un
fluide 3 1'intéricur de 1'article pendant le traitement thermique de cet
article.

' 22. Appareil scelon la revendication 21, caractdrisé en

ce que les organes s&parables servent de moule de soufflage pour la formation

de 1'article soufflé.
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23. Apparcil sclon la revendication 21, caractérisé
en ce que les organes séparables sont distincts et cspacés du moule de
soufflage dans lequel 1'article soufflé est formé.
24. Appareil selon la revendication 2!, caractérisé
en ce que lés organes séparables définissent une empreinte ou cavitd inté-
rieure correspondant aux dimensions et i la forme d'une bouteille pourvue
d'un col, d'un corps, d'un fond et d'un talon annulaire raccordant le fond
au corps, lesdites organes séparables comportant quatre parties séparées
du point de vue thermique et correspondant aux parties précitées de 1la
bouteille, et des moyens de chauffage 3 conduits internes de fluide &tant
montés dans les parties qui correspondent au corps et au talon de la bouteille,
des moyens étant prévus pour envoyer un fluide chauffé dans lesdits conduits
internes.
25. Appareil selon la revendication 24, caractérisé en
ce que les parties des organes séparables qui correspondent au col et au
fond de la bouteille comportent des conduits de fluide internes, des moyens
étant prévus pour envoyer un fluide de refroidissement dans les conduits

internes de la partie correspondant au col.
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