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1 DEFINITION

AN

La viscosité de cisaillement, plus couramment appelée "viscosité", caractérise
la résistance au glissement opposée par deux couches de substance, proches l'une

de l'autre, lorsqu'elles sont soumises a une contrainte appliquée dans leur plan

(figure 1).

figure 1: Principe du cisaillement laminaire

CONTRAINTE

2
ENTREFER Y g
=

mouvement laminaire de cisaillement % -‘="':'“5

mouvement strictement ordonne 5€ prodwt sans brassage de matériau et sans
variation de son volume. C'est un écoulement stationnaire dont la vitesse est stable

pour tous les points du systéme considéré.
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En hydrodynamique, I'’écoulement dans un tube devient turbulent lorsque Re
dépasse 2100 a 10000 (terme d’inertie pV ., D supérieur au terme de viscosité 7).

Re est généralement inférieur & 0.1 2 lors de la transformation industrielle des
polyméres fondus et les termes d’inertie sont négligeables par rapport aux valeurs
exceptionnellement hautes de viscosit¢é (10° & 10°> Pa.s). Les conditions
d’écoulement qui permettent des mesures précises de viscosité sont remplies quels
gue soient les cas envisagés. Le nombre de Reynolds n’est donc pas un indicateur
suffisant pour caractériser I'écoulement des polymeéres fondus. Ainsi, il ne permet

pas de rendre compte des phénomeénes de rupture se produisant en sortie de filiere.
La contrainte tangentielle résulte de l'application de la contrainte t (figure 2) qui

provoque le déplacement laminaire des couches fluides. Elle est définie comme le

rapport de la force F sur la surface S.
R Sttt

figure 2: Mouvement laminaire de cisaillement 3
ke o AT e =
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dv: variation de vitesse m.s
dy : variation de I'entrefer m
[ ]
y . gradient de vitesse S
Le fluide se comporte ainsi comme une série de couches paralléles dont les
vitesses sont proportionnelles a leurs distances du plan fixe.
Deux grandeurs rhéologiques sont couramment employées : la viscosité

dynamique 7 et la viscosité cinématique <. Le coefficient de viscosité dynamique est

relié a la loi de NEWTON qui exprime la proportionnalité existant entre la contrainte
et le gradient de vitesse par la relation :

T=ny (4]

La viscosité cinématique < est une grandeur qui doit son origine a des
dispositifs de mesure utilisant un temps d'écoulement sous l'effet de la pesanteur.
Elle est égale au rapport de la viscosité dy namlque par la masse volumique du fluide

considéré :

< Visc@

2 MP@RTEMENTS RHEOL OGIQUES DES FI'U

6t

‘,.‘ La rhéo g|e se limite aux déformations mécaniqt

est nul,

Ie seuil

la courbe n 1 de P "":31’::-'-;....-.
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variation du gradient de vitesse. Tous les liquides dont le comportement répond a
cette caractéristique sont dénommés "Newtoniens”. De nhombreux autres liquides ne
présentent pas ce comportement simple lors de I'écoulement, leurs viscosités, dites
"apparentes”, dépendent du gradient de vitesse. lls sont dits "non Newtoniens" et
peuvent de diviser en trois catégories : les fluides rhéofluidifiants, rhéoépaississants
et plastiques.

figure 3: Courbes de viscosité caractéristiques des fluides Newtoniens (courbe 1), des
fluides rhéofluidifiants (courbe 2), des fluides rheoepa|33|ssants (courbe 3) et des fluides
plastiques (courbe 4)

VISCOSITE Pa.s

Gradient de vitesse 1/s ;‘:-

figure 4: Observations des écoulements >
Sl "

1. Liquides au repos

2. Liquides s'écoulant
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La viscosité d'un matériau rhéoépaississant s'éleve lorsque le gradient de
vitesse augmente (figure 3, courbe n°3). C'est le cas des suspensions aqueuses de
concentration élevée (fraction volumique supérieure a 0.5). Au repos, chaque
particule est entourée d'une mince couche de liquide. Lors du cisaillement, des
zones "seches" dues a l'insuffisance de phase continue apparaissent a la surface
des particules et créent des forces de frottements dont l'intensité augmente avec le

cisaillement. Il en résulte une augmentation de la viscosité.

Enfin, les matériaux plastiques présentent le comportement soit d'un solide,

soit d'un liquide selon la contrainte de cisaillement qui est imposée. Ce sont des

dispersions qui, au repos, Bt liaisons

x. Waals). Ces forces

L, donnent a la




Ces deux zones, dites premiere (zone |) et deuxiéme (zone Ill) région h
Newtonienne correspondent respectivement a des gradients de vitesse trés faibles

an2 L L PR

(inférieurs @ 10 s ) et trés élevés (supérieurs a 10 s ). Elles sont caractérisées par

A 1

les coefficients de viscosité "Newtonienne" 7, (viscosité a cisaillement nul) et 7_,

(viscosité a cisaillement infini).

[ ]
figure 5: Courbe d'écoulement log(77) = f(log(y)), d'un thermoplastique fondu

ZONE PSEUDOPLASTIQUE (If) I

les gradients @€

s'orientent dans

e : o ::_
"'-;-:,.._;._-:u gradlents




par une augmentation de la vitesse de cisaillement. La viscosité 7, demeure donc

constante .
Lorsque le domaine de cisaillement exploré n'est pas trés large, le
comportement pseudoplastique des thermoplastiques fondus est représenté par une

n
T = K(;/) (6]

K: consistance Pa.sN,
n: indice de pseudoplasticité sans dimension
Cette loi est suivie lorsque l'indice de pseudoplasticité n est constant sur une

loi de puissance :

plage de gradient de vitesse. Elle est suivie pour les deux plateaux Newtoniens et

e vaggi:%_&pntre lors de la transition
e T
esufg’ I'écart dl:rrmaterlau par rapport

figure 6: Profil de distribution des vitesses pour un fluide obéissant a une loi de
8
o

puissance pourn=1,n<letn=
e e
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Pour sa part, la consistance K varie avec la température suivant une loi du

9,10 :
E
K=Ko @ %I’ [7]

type Arrhenius

Ex: énergie d'activation J.mol™
R: constante des gaz parfaits 8.31 J.mol"K*
T: température absolue K

Ko: constante Pa.sn

Cette loi traduit la thermodépendance de la consistance K. La loi de puissance
ne peut cependant pas étre généralisée sur I'ensemble de la courbe de viscosité.
Son exploitation n'est pas possible lorsque le gradient de vitesse est faible ou trés
élevé. La loi de puissance ne rend pas compte de l'existence des deux régions
Newtoniennes mais seulement de la zone pseudoplastique.

Cependant, elle est tres utilisée car les processus de transformation des
polymeéres fondus se déroulent dans cette zone.

figure 7: Ln(7 ) = f(Ln(y)) *

T\

LN(VISCO Pa.s) ‘a\

'—-:_:i-.}\———"---""'""‘""‘""-‘—-—--

\ THERMOFPLASTIQUE FONDU

| LOI DE PUISSANCE

Y
-
LN{(GRADIENT DE VITESSE 1/s)

e A

3 THERMGDEPENDANCE DE LA VISCOSITE ™7 s

‘énergid'activation caractérise la thermoplasticité du®fatériau. Plus

sa vale st élevée, plus la chute de viscosité sur la plage des températures

giaest importante. Un polymére présente deux comportements
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rhéologiques différents suivant le gradient de vitesse atteint : Newtonien ou «
rhéofluidifiant. Lorsque le matériau est Newtonien, la viscosité et la température

peuvent étre reliées par une équation du type Arrhenius *2

An —-E AT

eﬁ%T et —=—x— 8
=1y , RT T [8]
E:  énergie d'activation -viscosité Newtonienne- J.mol™
77y - constante Pa.s

An : variation de viscosité Pa.s

Cette loi est relativement suivie sur des plages de température peu étendues.
Par contre, lorsque le matériau est rhéofluidifiant, la viscosité dépend a la fois de la
température et des conditions de mise en mouvement du fluide. De plus, le tracé de
Ln(#) en fonction de 1/T n'est linéaire que sur des plages de 20 a 30 K environ. La

[ ]
mesure des énergies d'activation E, (J.mol™?) et E; (J.mol™?) s'effectue

hY - - hY

respectivement a gradient de vitesse constant ou a contrainte de cisaillement

constante. Lors d'un processus de transport, il est possible de traduire la variation de
[ ]
viscosité avec la température par une équation du type [8] en mettant en jeu E, ou

Er:

. E;/ E
n=n,e /RT (9] et n=mn.e %T [91]

7, : constante

7, constante

GénéralemgfH,

viscosite d

1 ViSCO* température T1 et 7, : viscosité a la température T,
m 7,
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Dans ce cas, la variation de la viscosité avec la température est davantage

[ ]
marquée pour les gradients de vitesse faibles. En effet, E, diminue ensuite avec

'augmentation du gradient de vitesse. Une variation relative de 1 % de la
température fait baisser la viscosité de 2.5 a 7.6% lorsque I'énergie d'activation varie
de 10 & 30 kJ.mol™. Ceci implique un appareillage parfaitement thermostaté pour la

mise en forme des matieres plastiques.

4 LA VISCOELASTICITE ET SES CONSEQUENCES

4.1 DIFFERENCES DE CONTRAINTES NORMALES

La forme générale du tenseur des contraintes o associé a un cisaillement
simple de direction 1 dans un plan (1, 2) s'exprime selon la forme suivante pour un

repére orthonormé ou 1, 2, et 3 sont les directions des axes respectifs ** :

Oun On 0
O=\0xn O» 0 avec v = (VL(Z), 0, O) [11]
0 0 033

vL: vitesse linéaire m.s*

L’application d’'une contrainte de cisaillement génére donc des tenseurs de
contraintes normales a I'écoulement du fluide. Dans le cas de I'écoulement
stationnaire d'un fluide quelconque dans la direction 1, deux cas peuvent étre

illustrés.

Pour un liquide visqueux Newtonien, les contraintes prennent les valeurs

Oou_O»n
correspond a

7

normalisges




Dans le cas d'un fluide viscoélastique, le tenseur des contraintes est

identique a celui du liquide visqueux Newtonien. Mais I'application du tenseur .,
génere des différences de contraintes normales 5., — 5,, €t 5,,— g4 NON Nulles. Du

point de vue hydrodynamique, la microstructure du liquide devient anisotrope *°. Au
repos, les chaines macromoléculaires occupent un volume approximativement
sphériqgue. Le cisaillement imposé déforme ces sphéres qui deviennent
progressivement ellipsoidales et les forces qui assuraient la cohésion de la
configuration initiale deviennent maximales dans le sens de I'écoulement mais
subsistent dans les deux directions normales. Cependant, la valeur maximale de la

contrainte correspond toujours au tenseur -, orienté dans le sens de I'écoulement.
Les observations précédentes permettent de définir trois grandeurs
rhéologiques :

e la premiere différence de contraintes normales :

Ni= ou— o [12]
e la deuxieme différence de contraintes normales :

N2=orn—0x [13]
e la contrainte de cisaillement :

=01 [14]

En premiere approximation, ces trois fonctions ne dépendent que du taux de
cisaillement. Expérimentalement, avec un polymeére cisaillé dans un plan (1, 2) et
dans la direction 1, on mesure effectivement une valeur de N; toujours positive. N,

est par contre beaucoup plus délicate a mesurer et peu de valeurs fiables existent

dans la littérature °

{ - N lement enmmatmmalﬁﬁjx (figure 9).

EE _ 1:ﬁ LT

figure 9: Effet Weissenberg : mtensité

RUSNENY

LIQUIDE VISQUEUX  LIQUIDE VISCOELASTIQUE 4
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.

de laforce normale *° %



Comme le montre la figure 8, I'effet Weissenberg est une conséquence directe «
de I'existence de Ni, le matériau "étrangle" I'axe de rotation pour s'élever le long de
celui-ci. Une autre conséquence trées dommageable économiquement est la rupture
de polymére en sortie de filiére qui limite le débit des extrudeuses %. Ce phénoméne
est directement corrélé & I'‘évolution du rapport Ny et €n sortie de filiere %, Tt (Pa)
étant la contrainte critigue de cisaillement a partir de laquelle apparaissent les

défauts d'extrusion.

4.2 LES MODELES VISCOELASTIQUES

La viscoélasticité est la combinaison résultant de deux modéles
viscoélastigues élémentaires : le solide élastique parfait et le liquide visqueux

Newtonien. Nous considérerons dans les applications qui suivent que les matériaux

apres ajout de charg# dans le polymére.
e, L

T:Go]/

sans dimension
Pa

figure 10: Solide
élastique parfait )
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Un solide Hookéen soumis & une contrainte constante admet une déformation
constante vy, puis récupére instantanément et complétement cette déformation
lorsque la contrainte est éliminée. A linstar d'un ressort, il emmagasine |'énergie
sous forme élastique qu'il restitue ensuite intégralement (figure 12).

Le second modéle est le liquide visqueux Newtonien. Il est symbolisé par un

amortisseur de coefficient de viscosité 7, dont I'équation rhéologique est décrite

par la loi de Newton (formule [4]). Un fluide Newtonien se déforme continuellement
pendant que la contrainte est appliguée, mais ne récupere pas la déformation
lorsque la contrainte est éliminée (figure 12). C'est un fluide visqueux qui dissipe
toute I'énergie mécanique de cisaillement sous forme de chaleur.

Le matériau viscoélastique répond a une force appliquée par une combinaison
des comportements élastiques et visqueux. |l est caractérisé par une dépendance au

temps et une recouvrance incompléete (figure 12).

figure 12 Comportement de déformation et de recouvrance de matériaux idéaux ou non-
idéaux soumis a une contrainte constante

DEFLACEMENT IMPOSE

REFONEE DU MATERIAL

HOOKEEM WEVITOMNIEN VISCOELASTIQUE ?




Les matériaux viscoélastiques présentent un retard a la déformation et a la
recouvrance. Ce comportement est souvent modélisé par des associations en série
et en paralléle de ressorts et d'amortisseurs. La conséquence majeure de la
viscoélasticité des polyméres est le gonflement de l'extrudat en sortie de filiere
appelé "effet Barrus". Ce gonflement est di a la réorientation des macromolécules
préalablement orientées a lintérieur de la filiere par le champ de cisaillement. Il
correspond a la recouvrance des déformations élongationnelles subies a l'entrée et
dans la filiere sous l'effet de la contrainte de cisaillement. Ce phénomene qui
correspond a un retour a I'équilibre n'est pas instantané et est caractéristique des

polymeres dont la viscoélasticité est toujours partiellement retardée.

4.3 MESURE DE LA VISCOELASTICITE

Les trois paramétres expérimentaux considérés pour cette mesure sont la
vitesse angulaire o (Rad.s™), la température T (K), I'amplitude du signal d'excitation
(déformation y ou contrainte t). Ce dernier doit rester suffisamment faible afin de

travailler dans le domaine linéaire de viscoélasticité.

Lors d'une mesure en oscillation, le déplacement y imposé génere une

amplitude
L e 13 monts

rhéologigue du matéfau testé. e

gue le déphasage varie en fonction de &

figure 13: Diagramme de la réponse en contrainte de différents matériaux

i



AMPLITUDE

‘ DEPLACENENT IMPOSE

REPONSE DU SOLIDE ELASTIRUE PARFAIT
f REFONSE DU MATERIAU VISCOELASTIQUE

REFOMSE DU LIGUIDE MISALUEUK NEWTOMIEN

TEMFS =

L'équation relative a la contrainte (formule [17]) s'exprime par rapport au
déplacement imposé (formule [16]) sous la forme %

1l To 7o
7.=| —c0sd Y, cos(at) +

Yo o

En rhéologie, un module est défini comme le rapport d'une contrainte par un

—=sin¢o Y, cos(awt +%) [18]

déplacement (unité : Pa). Dans la formulation [18], les expressions encadrées ont les
dimensions d'un module et trois parameétres sont définis a partir de cette équation :

G = Tocoss [19]

[20]

de vitessg :
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Deux expressions ayant les dimensions d'une viscosité sont introduit a partir

de I'équation [17] :

0 SINO . 7o COSO .
=-|| —x—— [|[l@y,sin(at) )+| —x—— |[[l@y, SIN(at + O 23
r (%w](m())(%w](yo( ) [23]
Les expressions encadrées ont les dimensions d'une viscosité, et sont définies
par

ﬂ':ﬂxﬂ:G_ [24]

Yo w w
7= QX@ _G [25]

Vo @ @

Les mesures relatives a la viscosité et la rigidité sont souvent notées dans la
littérature sous une forme complexe. En effet, la contrainte et le déplacement

complexe se mettent généralement sous la forme %

* * .
_ Z_Oel((d +0)

Y =7, gl [26] et T [26]

La rigidité complexe de la loi de Hooke (formule [15]) correspond alors a

I'expression suivante :

|§ . B 1 . "
G*=@e =@cos§+|@sm§:G +1G [27]
70 7o 7o
avec le module complexe de rigidité égal a :
*] 2 "2 % 70
‘G‘=[G +G]2=y— 28]
0

Ce module complexe correspond au rapport de la contrainte maximale 7, (Pa)

par le déplacement maximum . . {(SaAsdifensi o).,

érature sous la forme

.



* 7 G _ 10 —G"—iGI—U'—iU"
7 o o vy, o o [29]

avec le module complexe de la viscosité égal & % :

m =|n"+ 77"2]}/2 130]

La tangente de perte s'exprime donc, soit par le rapport des modules de
rigidité, soit par le rapport des viscosités sous la forme %°:

Ui
tan é‘ = E = [31]

7

L'intérét de ce modéle est de relier des mesures de module a des valeurs de

viscosité sachant que les valeurs expérimentales sont les modules G' et G" ainsi que
le déphasage 5. La rigidité et la viscosité sont souvent notées dans la littérature sous
la forme d’un nombre complexe avec une partie réelle et une partie imaginaire.

Les deux modeles viscoélastiques élémentaires que sont le solide élastique
parfait et le liquide visqueux Newtonien répondent chacun dune facon
caractéristique aux sollicitations sinusoidales. Dans le cas du solide élastique
parfait, les propriétés "solides" sont caractérisées par un déphasage & nul. Pour ce

cas particulier (figurel4) :

6=0
G'=Go= 1/,
G"'=0
Jo: complaisance Pa*!
fi 14: Ré d lid
'gure élastigﬁzn;:rfalijtso ae figure 15: Réponse du_ liquide visqueux
Newtonien
0
Lo L
. l =0 |
0 0
" bE0 > 5290

Par contre, les propriétés "liquides" du liquide visqueux Newtonien sont




G'=0
U= Nyin © avec 7jypy =M’
Enfin, le déphasage varie de 0 a 90° pour le matériau viscoélastique. Le
matériau est plus élastique que visqueux lorsque la tangente de perte est inférieure a

0.5, I'inverse est vérifié lorsque le déphasage est supérieur a 45° (tand > 0.5).

Une correspondance existe entre la viscosité complexe et la viscosité
dynamique de cisaillement ?°. La relation de Cox Merz identifie la viscosité complexe

n* ala viscosité d’écoulement, la vitesse angulaire « correspondant au gradient de

vitesse y :

rle)- €

Pour utiliser cette relation empirique, il convient de s’assurer que le matériau
ne subit pas de modification chimique durant le cisaillement sinusoidal. La stabilité
chimique du matériau est habituellement testée par un balayage en fréquence. La
relation de Cox Merz est applicable si la valeur de la tangente de perte est stable
durant le balayage. Comme le montre la figure 16, elle ne peut étre utilisée pour le
polyamide 6 car la tangente de perte G"/G' varie durant le balayage temps.

figure 16: Polyamide 6 non étuvé, évolution de I'échantillon en fonction de la
vitesse angulaire, T=230°C *’
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1ES 3
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] Tc=230°C o=l

ECHELLE LOGARITHMIQUE :FF'DD Ak

1E4
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L1 R L EEE TR EREEEEEEEPRERE,

5 O o

1E1 ——t+—+—+—+—t+++} 1 ——+—+—t+—+—tt+1

TE-1 1ED 1E1 1E2 1E3
VITESSE ANGULAIRE Rad/s

En effet, la stabilité chimique du matériau est une condition siné qua non de

mesures fiables pour les viscosités complexes et les viscosités de cisaillement.
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5 LES MESURES DE VISCOSITE

Les polymeéres ont dans leur ensemble un comportement résultant de la

superposition de trois comportements élémentaires : élasticité, viscosité, plasticité.

L’inventaire des outils présentés ci-dessous correspond a ceux utilisés au cours des

expérimentations et décrit deux

et I'écoulement Poiseuille.

5.1 ECOULEMENEICO

N ) Moteur

—
< Capteur de couple
|

Les deux _}.
3 o g
présentés dans lgpresep

-----------
-----------
----------

flgure 17: Le systeme Couette apliqué
au rhéometre rotatif a cylindres
coaxiaux

figure 18: L’écoulement Couette *°

sde’yf ements : I'écoulement Couette

‘théometres

Tt (annexe

1) correspondent a<@8ux aiplications de

rhéomeétre

Ie

a cylindres coaxiaux dfo¥

circulaires illustré par la figure 17. Le

cylindre intérieur, souvent appelé rotor,

tourne a une vitesse deﬂ;ﬁlﬂ

cylindrique extérieure g—égant |mmob|t¢ Le

rotor force le I|qU|de$ secouler ﬂans
T
‘:'--lv

-------
............
------

--------
--------

exémple un ressort qui se bande en
fonction du couple) est placé entre le
moteur d’entrainement et I'axe du cylindre
intérieur. La torsion du ressort du capteur
est la mesure directe de viscosité. Le
principe est identique pour la géométrie
plan plan qui s'obtient en remplacant le

cylindre intérieur mobile par un plan rotatif

CREPIM © / http://www.crepim.com, contact@crepim.fr
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et la chemise cylindrique extérieure par un plan fixe. @
Dans le cas des rhéometres rotatifs a

figure 20: le rhéométre rotatlf a
cylindres coaxiaux * cylindres coaxiaux (figure 20), la substance

étudiée est emprisonnée entre deux cylindres

de révolution coaxiaux, de rayon R; (m) et R;
(m) et de hauteur H (m). La contrainte r est

reliée au couple appliqué C par la relation **

rx Surface x Rayon=C [33]
__C_ 84

L'équation relative a la contrainte est valable
pourtons  les: s. Par contre, une
: ﬂ.:%.ﬂﬂ’-}f?.-

2 distinction est !ie pour Te-:-qalcul du gradient

“Vitesse sunﬁ'?‘it.ia.-.nam‘ii'g rhégl

............. pgique du
; . ,":': e
£- GRS derU

Dans le cas d'un f Newtonien, il est relié a la vitesse @ngula

relation :

2w

Fifotor mais pour tout point

entre Ry et R,, une erreur est nécessairement mtrodwte Enfin, les vitesses de

rotation élevées, outre des effets thermiques rapidement importants, provoquent
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I'apparition d’'un régime d’instabilité avec la formation de " Tourbillons de Taylor " @
dans l'entrefer rotor stator pour les produits Newtoniens. Ce genre de turbulence
n'est pas pris en compte dans le cadre de |'étude.

figure 21: profil de distribution des vitesses
pour un matériau Newtonien et non Newtonien
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animé d’une vitesse angulaire ¢ (Rad.s™)

par rapport a I'entrefer h (m), le gradient

de vitesse s’exprime par la relation :

— [37]
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Le gradient de vitesse n’'est pas constant et dépend du rayon du plan mobile. @
Maximum au bord, il est nul au centre du plan ce qui limite l'utilisation pour des
figure 22: Le systéme plan plan * mesures d’écoulements classiques.
La contrainte dépend également du rayon et
s'exprime, pour un couple de rotation C appliqué, par la relation :

ﬂR%

Enfin, les modules de conservation et de perte sont obtenus

[38]

expérimentalement a partir des relations :

[39]

[40]

A o
Cox Merz. g %
B o
% figure 20: Profil d’écoulement dans I’entrefer pour le systéme plan
plan
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Le protocole avec ce type de géométrie consiste en des mesures @
d’écoulement classique pour les tres faibles gradients de vitesse et des mesures en
oscillation —Cox Merz- afin de simuler les gradients de vitesse élevés.

Les phénomeénes de rupture se produisant en écoulement classique limitent

les mesures au premier domaine Newtonien de viscosité 7,. En conséquence, bien

gue le gradient de vitesse ne soit pas constant au niveau de I'entrefer, les mesures

en écoulement classique sont d’ e PIEEISIonT 3 car n,, de par sa nature
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régime laminaire sous l'effet d'une différence de pression entre les deux extrémités
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2
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La viscosité de I'échantillon testé est liée a la chute de pression AP et au débit Qy
dans le capillaire.

figure 23: Coupe schématique d' un rhéométre a
pression variable *°

Dans ces conditions, la loi de Poiseuille s'exprime :

4

7Z'RC

= ZTCAp 41
Q= 8nAL [41]

hY

La viscosité est calculée a partir des paramétres opératoires : la perte de

charge et le débit volumique. Cependant, quatre hypothéses doivent étre vérifiées :
la vitesse du fluide a la paroi est nulle, le comportement rhéologique du fluide est

. 3 3 e e = _ . . .

indépendant du temps, |'écouletfien Me est incompressible.
L .-'.

Les modeles présentés:gixg LS. COrespol dengi;ﬁ_ux deux métries de filieres
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[42] figure 24: Rheometrea
filiere caplllalre

B
Le gradient
s'exprime, poufE

suivante ¥’

d'un polymere compte tenu de Imfluence de l'indice de
pseudoplasticité sur le profil des vitesses dans un
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écoulement tubulaire (figure 6). Dans ce cas, I'expression devient *'

° 3n+1(4Qv] [44]
V= 4 3
n 7 R¢
Le terme (3“”) apparait comme un facteur correctif par rapport a un fluide
4n

Newtonien s'écoulant avec le méme débit volumique et sous la méme perte de
charge. Il est possible, a partir de I'expression [44], de relier le débit volumique aux
paramétres de la loi de puissance *® par la relation :
o - (Rc_AP)V&%“ (45
Vo\atk /o 3n+1

Comme le montre la figure 25, les valeurs de K et n se déduisent de la courbe

qui présente le débit volumique Q, en fonction de la contrainte de cisaillement t

pour un copolymére éthyléne — acétate de vinyle (8 % pondéral) : 'EVA 8.

.

la filiere et il

& matiére est situé dans

oy, -:-:?-: .
5':'.{':.'-:-» =
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figure 25: Variation du débit volumique QV en fonction de la contrainte de cisaillement 7,
EVAS8, T.=200°C

EVA 8 FILIERE CAPILLAIRE
Te=200°C

PENTE=1/n

LN{Cv m3/s)

LN{CONTRAINTE Pa)

Un autre type de correction couramment effectuée est la correction des effets
d'entrée ou correction de Bagley. En effet, I'écoulement dans le capillaire comporte
une zone d'entrée qui provoque des modifications des veines du fluide comme le
montre la figue 26. Des zones de recirculation, dont lI'amplitude augmente
proportionnellement au gradient de vitesse, apparaissent et crées des pertes de
charge supplémentaires qui provoquent une chute de pression. Ces pertes de

charge se rapportent a une longueur équivalente capillaire.

figure 26: Lignes de courant a I'entrée d'un capillaire pour un fluide
viscoélastique *
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Cette longueur équivalente, qui dépend de la nature du fluide, correspond a '
une valeur comprise entre quelques R. et quelques dizaines de R.. Une correction
empirique de ces effets a été proposée par Bagley **. La contrainte (formule [42])

integre la longueur équivalente e (m) dans I'expression :

z_ZZ(ECAP )= AP [47]
e
TERe 2 L+e

Rc

La longueur équivalente e dépend de la viscoélasticité du fluide et du gradient
de vitesse. Les corrections s'effectuent généralement avec trois capillaires de rayons

identiques mais de longueurs différentes. Afin de déterminer e, le gradient de vitesse

; (formule [43]) est mesuré pour différentes valeurs de L/R. et de perte de charge
R

AP (figure 27).

figure 27variation du gradient de vitesse en
fonction de la pression *
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Dans un deuxieme temps, la perte de charge AP est reportée en fonction de «

L/R; pour une méme valeur de ¢ (figure 28) : I'abscisse du point d'ordonnée 0 est e
7R

qui est déterminée pour chaque valeur de gradient de vitesse.

figure 28: variation de la petre de figure 29: Variation de la longueur

charge AP en fonction du rapport équivalente e en fonction du
L/Rc du capillaire gradient de vitesse **
e i T I H ¥ T T
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Bagley a remarqué pour le PE que la valeur de e augmente de facon linéaire

avec le gradient de vitesse, une rupture de pente apparait ensuite pour des gradients
plus élevés (figure 29).

La rupture de pente correspond a la valeur critique de e a partir de laquelle
apparaissent les phénomeénes de fractures en fusion et de défauts d'extrusion. Cette
méthode, trés utilisée, néglige les effets de sortie. Pour les fluides non Newtoniens,
une entrée en "trompette” du capillaire permet de réduire les effets d'entrée . En
effet, les zones de recirculation sont dangereuses pour la stabilité hydrodynamique

de I'écoulement et la stabilité chimique du produit qui y stagne **. Un rapport L/R.

important de filiére minimise également les effets d'entrée .

ct@crepim.fr
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fiables, toutes les hypotheses faites en rhéométrie capillaire doivent étre vérifiées. @

Deux conditions complémentaires sont également a remplir. En premier,
I'écoulement ne doit pas étre perturbé par la présence de parois latérales ce qui
impose un rapport h/W d'autant plus faible que le polymére testé est rhéofluidifiant *'.
Deuxiemement, le profil des pressions mesurées doit étre linéaire. Pour vérifier cette
condition, il est nécessaire d'utiliser trois capteurs de pression P';, P"; et P,. Cette
linéarité est meilleure pour une filiere longue et des pressions mesurées loin des
extrémiteés.
La contrainte s'exprime simplement par la relation :

_ hAP

T= I [48]

Il est préférable d'utiliser la formule de Laun *® qui prend en compte de facon
approximative les effets des parois latérales :
h AP

2[1+ hJ L
W

Pour un fluide Newtonien, le débit volumique Q,, donne acces a un gradient

[49]

T =

de vitesse apparent y app (™) *®:

> _5Qy [50]




Plusieurs corrections complémentaires applicables aux écoulements '

spécifiques filieres plates et capillaires sont proposées dans la littérature dont la

correction de température et la correction de I'énergie cinétique.

La correction de température est rendue nécessaire par I'échauffement
provoqué lors de I'écoulement visqueux du fluide. L'augmentation de température
AT (K) entre l'entrée et la sortie du capillaire peut étre appréciée par la formule

. s L
empirique * : AT =4.89x10°x — [52]
Cc

Cc: capacité thermique massique J.kgt.K?

En outre, le profil de température du matériau n'est pas homogene lors de son
écoulement capillaire comme l'indique la figure 31 qui présente les profils de
température pour les bas gradients de vitesse (1) et pour les gradients de vitesse
élevés (2) a l'entrée (A), a quelques mm de I'entrée (B) et a une distance importante
de I'entrée du capillaire (C).

TEMPERATURE

figure 31: Distributions des températures pour
un écoulement capillaire isotherme *°

‘de température, ne pouvant étre évaluée in sitys

ament négligée.




Des corrections d'ordre cinétigue sont également proposées dans la
littérature. En effet, I'énergie fournie par la difféerence de pression n'est pas
entierement dissipée en frottements visqueux. A la sortie du capillaire, le fluide
possede une certaine énergie cinétique qui entraine une correction de viscosite,
sinon cette derniere est évaluée par excés. La correction s'effectue au niveau de la

variation de pression suivant I'expression >* :

2
P,Q
APcorr = AP _TVA, [53]
ar-R¢
APcorr - perte de charge corrigée Pa
vV facteur de correction d'énergie sans dimension

Dans le cas d'un matériau Non Newtonien obéissant a une loi de puissance, le
facteur de correction se met sous la forme °? :
a=(4n+2)(5n+3)/3(3n+1)? [54]

Les valeurs données dans la littérature pour les corrections d'énergie cinétique

sont d'environ 0.1 % >3

corrections (cinétique et terfig
54




CONCLUSION

Les rhéometres rotatifs plan-plan et capillaire a pression variable

correspondent respectivement aux écoulements de type Couette et Poiseulillle.

Comme nous l'avons vu dans ce chapitre, chaque appareil permet de

caractériser 2 zones distinctes d'écoulement d'un polymere. Ainsi, le rhéomeétre

rotatif plan plan est particulierement adapté pour les mesures aux faibles gradients




Le principe du rhéometre rotatif tend a se développer et a prendre le pas sur
la rhéologie capillaire car les mesures de viscoélasticité sont un parametre de plus
en plus important pour la mise en ceuvre industrielle des matériaux. C'est une
science relativement jeune qui présente un potentiel de développement important a
la différence de la rhéométrie capillaire qui a atteint son apogée durant les années
70.

Nous verrons dans la suite de I'étude que la combinaison des ces 2 moyens
de mesure permet de caractériser tres précisément les zones d'écoulement

Newtonienne et pseudoplastique des polymeres.

GLOSSAIRE
C: couple appliqué N.m.Rad™
Co: couple maximum appliqué N.m.Rad*
C.: capacité thermique massique kJ.kg™
Cy : constante N.m.Rad™
C,: constante expérimentale du malaxeur s".tours™.mn"
D: diametre d'une conduite tubulaire m
DTS : distribution des temps de séjour sans dimension
dv: variation de vitesse m.s*

dy : variation de I'entrefer e m

E: énergie d'activation -yi J.mol™
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e: longueur équivalente de capillaire m
EA7030 : formulation complexe :

EVA8-HOSTAFLAM AP 750 70/ 30 ( % P/P)
EAP5140 : formulation complexe :

EVA8-HOSTAFLAM AP 422-PA6 60/ 33.3 /6.7 (% P/P)

EVAS : copolymere polyéthyléne-acétate de vinyle a 8 % P/P
Ex: énergie d'activation relative & la consistance K J.mol™
E 7/ : énergie d’activation -viscosité a gradient de vitesse constant- J.mol*

E.: énergie d’activation -viscosité a contrainte de cisaillement constante- J.mol*?

F: force Pa
F(t): DTS cumulée sans dimension
G: module de rigidité Pa
G": module de perte, partie imaginaire de la rigidité complexe G* Pa

G", : module de perte pour une vitesse angulaire o, partie imaginaire de la rigidité

complexe G* Pa
G*: module complexe Pa

G’: module de conservation, partie réelle de la rigidité complexe G* Pa

G', :module de conservation pour une vitesse angulaire o, partie réelle de la

rigidité complexe G* Pa

Go: module de rigidité pour un solide élastique parfait Pa

h: entrefer, systeme plan plan ou filiere plate m

H: longueur du cylindre intérieur droit de base circulaire m

Jo: complaisance d'un solide élastique parfait Pa*!

K: consistance Pa.s"
Ko: constante Pa.s"

Ki, K2, K3 :  constantes d'appareil sans dimension
L: longueur des filieres capillaires ou plates m

n: indice de pseudoplasticité sans dimension
Ni: premiére différence de contraintes normales Pa

N.: deuxieme différence de contraintes normales Pa

PAG : polyamide 6

PEHD :




Py : pression hydrostatique du systeme Pa

Ps: pression de sortie Pa

Qp: débit de drainage m’s™*
Qp : débit de contre pression m’s
Qr: débit volumique total m’s
Q, : débit volumique ms?
R: constante des gaz parfaits 8.31 J.mol™.K*
Ri: rayon du cylindre intérieur droit de base circulaire m

R, : rayon de la chemise cylindrique extérieure droite de base circulaire m

R:: rayon du capillaire m

Rp: rayon du plan m

S: surface m?

T: température absolue K

tand : tangente de perte sans dimension
V:  vitesse de rotation tours.mn’*
Vmax : Vitesse maximale du fluide dans I'écoulement m.s™
Vmin © Vitesse minimale m.s™
Vmoy : Vitesse moyenne du fluide dans I'écoulement m.s™

W : largeur m

X rayon équivalent, constante expérimentale du malaxeur m

y: entrefer m

Y constante expérimentale du malaxeur sans dimension
p masse volumique kg.m

y :  gradient de vitesse s?

n,: viscosité a cisaillement nul —premier plateau Newtonien- Pa.s

n : viscosité a cisaillement infini —deuxieme plateau Newtonien- Pa.s
n,: constante Pa.s

T«it . contrainte critique de cisaillement a partir de laquelle apparaissent les défauts

d'extrusion Pa

Co constante Pa.s
s
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7]. . constante Pa.s

n), . viscosité a la température T Pa.s

Pa

e vitesse complexe

viscosité complexe

T  contrainte de cisaillement complexe Pa

n’':  viscosité dynamique, partie réelle de la viscosité complexe n* Pa.s

@o: déplacement angulaire maximum sans dimension
Tc . seuil de contrainte ou seuil d'écoulement Pa

AL : variation de la longueur du capillaire L

AP : différence de pression aux extrémités du tube Pa

APcorr Pa

e
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