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Rhéologie des fluides industriels
22° Colloque du Groupe Frangais de Rhéologie
Toulouse - 16-18 novembre 1987 -

Huilier D., Terrisse J. et Daurelle h.-Mm

Ecole d’Application des Hauts Polyméres/Institut Charles Sadran

F-67000 Strasbourg

SOMMAIRE: Un module rhéologique 4 capillaire congu pour équiper les presses a
injecter permet in situ la mesure des courbes de viscosité de cisaillement.Il
remplace avangateusement les rhéomdtres classiques et doit permettre A4 1'avenir le
contréle on line de la qualité de la matiéra Injectée.Par ailleurs,un rhéométre
capillaire #quipé d'un systime de contre-pression régulée jusqu’a 1000 bars devraic

permettre de quantifier les effets de pression sur la viscosité.

SUMMARY: An 1injection moulding machine equipped with a capillary adapter and two
pressure transducers gave In situ measurements of the shear viscosity similar those
obtained by classical capillary rheometry.This technique will be useful for on line
control of part quality afcer compensation for the pressure effect on viscosity which

was independently studied with a differential pressure capillary rheometer.

1.Introduction

Dans le cadre trés général de la rhéologie,il existe un certain nombre d’appareils
de mesures standard pour la viscosité des polyméres fondus: rhéométres a
capillaire,cdnes-plans,de Couette.Ces appareillages scientifiques permettent
d'effectuer des études rhéologiques poussées en fonctionnement dynamique mais peuvent
éctre ucilisés plus simplement pour caractériser une viscosité de cisaillement
n = 2(T,%,B).

On sgait que 1la viscosité de cisaillement,en temps que grandeur macroscoplique,

|
dépend de la ctempérature, du taux de cisaillement,des caractéristiques du




vow%amnoABruuo moléculaire,indice de polydispersité) . Dans le cas particulier de 1la
mise en ceuvre des polyméres ,une bonne connaissance de la viscosité en temps que
fonction de ces différentes grandeurs s’avére indispensable dans 1a mesurs ou des

modéles de simulation de plus en plus sophistiqués sont développés pour une meilleure

compréhension des phénomd s d'écoul et de .transferts thermiques dans les

différents vuonma&uﬁnﬂhonnnon.n:onﬁononﬂhwo.oNnncunoa..v

Si 1'on considére en particulier le cas spécifique du moulage par

injection(technique qui consiste a fabriquer une pidce en injectant un polymére chaud

dans une cavité de moule froid),on sait de suite que, vu la complexité de
1'écoulement et des transferts de chaleur,le probldme sst hétérogdne en taux de

cisaillement et en tempérsture et que la viscosité constitus par conséquent un des

paramdtres d’'infl fond aux du procédé (Huilfer ot al.).

Les courbes rhéologiques sont utilisées dans les logiciels de remplissage de
moule(ces logiciels sont une side CAO/DAO eu moulage),comms varfables d'entrée
»:w:on»<o-.m-.- peuvent également &tre utilisées par un technicien expert comme
source amn=nn»<..n. réglage des psramdtres d’injection sur presse.

Deux problémes se posent au moins dans une tentative de transfert de connaissances
entre le domaine scientifique de la Rhéologie et le domaine d’Application du moulage

par injection :

- L’obtention des courbes de viscosité n’est pas économique ,méme s’il sxiste &

présent des viscosimétres sutomatisés performents.L'utilisation des progiciels se

servant de ces données rhéologiques est également colteuse.

Plus fondamentalement,le transfert de résultats de lsboratoire sur des machines en
site industriel doit &tre validé quant & leur compatibilité. Les conditions initiales

ne sont pas aisément contrdlables.La constance des propriétés physiques intrinsdques

de la matidre laisse a désirer,les différents lots de matidre réalisés au cours des
synthéses présentent difficilement les mémes propriétés d’écoulement.De plus,le temps

de séjour du polymére dans la vis de plastification ,la dégradation thermique du

produit sont difficiles a quantifier.

Une presse & injection étant un automate complexe pourvu de boucles de régulation

en température et en pression de débit,1l’influence de la dynamique du systdme sur les

transferts locaux de masse et d'énergle n'est pas facile & cerner.

Dans cette optique,un certain nombre de travaux sont appelés & ouvrir des voies
nouvelles. En vhnnmncﬁwmn.mn nous inspirant des techniques réalisés par Austin 1987
et Takahashi & al. 1985,une méthode efficace de mesure de viscosité sur site
industriel(presse & injecter) est en cours de développement et les premiers résultats
sont présentés.De par sa conception, cette technique pourra devenir une aide au
développement du contréle automatisé de procédés. 1l seraic préférable;plutdt que de
contrdler & postériori les objets fabriqués,d’assurer la qualité matidre injectée et
de procéder au contrdle des paramétres d'influence de qualité pidce en amont du cycle

de fabricatiom.

e de ba

L'idée de base est la conception d’un module rhéologique type capillaire pouvant
étre intégré directement entre la vis de plastification et la buse d'injection. Ce
module doit permettre la mesure des courbes d’'écoulement 5 = aﬁa.wv.ﬁm contrdle de la
viscosité de 1la matidre injectée et doit détecter les fluctuations de viscosité
liées soit & des fluctuations de température (réglage Inapproprié des boucles de
régulation),soit & des changements de lots de matidre,solt & des dégradations de
matidre(par hydro- ou pyrolyse).

Le module lui-méme est constitué d’un capillaire et de deux capteurs donnant les
pressions & 1'entrée et a la sortie du wmodule.Il est régulé & une température T(ct)

par un collier chauffant(voir figure 1).

nmﬂno:ﬂu dynamiques de pression

X(c
d Q (c)
v(e) P, (€)
Thermocouple Collier chauffant
Cdté Fourreau Coté Buse/moule

Figure 1 Schéma de base du module rhéologique 4 2 capteurs
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de plastification sert de u»unoa on 1e -nhngnl rwnnoswpngn qui la pilote
S PRI D i T S

sa vitesse 13.-2& son Ev-&u‘!n X(t).Les relals thermiques

La vis

contrdle soit

régulent la température de la matidre .—. nnv r _..oﬁnnso I..x.n !Gvo-.no:u fci que le

probléme est totalement isothermes T, (t) = T(t) = uo.o...x_ grandeurs macroscopiques

caractérisent le systéme :

- le débit volumique Q. (t) & ~.o=nnao..oo -v.8 ,‘m Qn.nm la section du piston et

V(t) sa vitesse instantande.
- les pressions d'entrée P (t) ot de uonnwo r-nnv rﬁ n-f»wwonno ,qui sont fonction du
temps,de méme que la pression P (t) & 1a oonnno,sr nqrmoio.

- le débit volumique Q, (t) a la sortie du systdme ,également fonction du temps.

Deux principes de fonctionnement sont a envisager.Soit le systdme fonctionne en
purge & l'air 1libre (P (t) = P i) .s0it 1a buse est. appliqué contre 1le moule et la
pression P (t) représente la perte de chargs instantande dans 1a partie déja
remplie.Nous nous intéresserons essentiellement & la premiére situation.

2.1 Principe des mesyres en purge.

- la pression P, (t) 4 1la sortie du systime est la pression etmosphérique. Les
réponses dynamiques X(t),paramdtre d’entrée et -nnv.-anv paramdtres de gortie du
systéme sont reliées A un systdme d’acquisition ewbarqué(portable).

urbes es d' : on suppoas que le déplacement de la vis est linéaire ou

que sa vitesse est constante(débit Q, (t)= constante).

X(t)

temps
v(t) Entrée

temps

On peut distinguer deux zones différentes dans 1‘évolution des grandeurs physiques
Q, (t) et P (¢) :

- Un régime transitoire initial .Les fonctions Q,(t) et P, (t) sont monotones

e it

croissantes.Le phénoméne est essentiellement dirigé par 1la compressibilicé du

polymére fondu. .

- Un régime stationnaire établi aprés un temps t,,ou les grandeurs m-Anv.m-Anv.o (t)

tendent vers des valeurs limites: Q, (t>t0) = q,, P -B, = AP.

pression

2.2 Traitement algorithmique

Par analogie avec la rhéométrie capillaire,si l’on fait varier de maniére discréce
les débits de matidre Oo..on considérant les pertes limites AP; de charge
correspondantes,les couples (Qe; ,AP )débits-pertes de charge peuvent &tre traités en
Newtonien Généralisé pour le calcul de la viscosité n = n(T,7).

Les signaux des capteurs de déplacement de vis et de pression sont enregisctrés a
1’aide d’un systéme d’acquisition portable et transférés :Hnmﬂ»o:nmamnn sur un micro-
ordinateur,st ce pour un certain nombre de valeurs de Qe; .Un logiciel adapté
(programms de traitement de données) permet ,a partir des fichiers

enregistrés,1'obtention des courbes de viscosité .

Acquisition |el (e)
f
Q, de ;
Données |, (£)
Paramétres

Machine FVI!I

|x" ()

Traitement par, Logiciel
Tracé de - calcul AP', .
Courbe - caleul de n,(T,7;)
n(7)
9




3 ’

Un certain nombre de précautions sont & envisager:
. les dimensions géométriques de la n»wwuun doivent dtre choisies de maniére a
pouvoir éviter les corrections LD.UDQMQW\thn=a<hnnr.
. les débits de masse Q, doivent #tre tels que 1’électronique puisse suivre (niveau
inférieur limite supérieur au bruit de fond) et que 1’'échauffement visqueux soit

cependant négligeable.

Dans ces perspectives,t, = £(T.Q,.M)  ,la constante de temps du probléme est
fonction de la température ,du débit et de la masse dans le réservoir pour un
polymére donné.La fréquence d'acquisition est A choisir convenablement en fonction de
t, et de la capacité mémoire’ du systime portable.

Les Avantages de ce systémes sont les suivants :
- Souplesse d’utilisation (systdme portable)
- Rapidité ( quelques minutes pour une Température T)

- Fiabilité et précision

- Investissement modéré

3._Applicarion du principe

Une presse Billion h280 de 90 tonnes ,équipée d’une filidre de longueur L = 38 mm
et de diamétre D ~ 3 mm,a été utilisde dans une plage de débit Q, de 3 a 80 niu\u.nm
qui a permis de faire des mesures de viscosité pour des taux de cisaillement ¥
compris entre

10°3 ot 10°% 5°!.pes polyméres trés différents ont été utilisés :

- un polyamide 6,6 Zytel,polymére hydrosensible et caractérisé par une grande
fluidité.

un polypropylene Hostalen 7180 chargé a 208 de Talc TV20,peu thermodépendant, facile

4 injecter.
- un A.B.S. Uglkral TF,thermo- et piézodépendant.

un Xenoy CL10l (mélange PC-PBT),trés visqueux et sujet ,comme tous les mélanges, a
des hétérogénéitéds suivant les différents lots.

A/ ati

La figure 2 {llustre la validation de la méthode de mesure de viscosité pour le cas
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particulier de 1'A.B.S. UGIKRAL.Les viscosités calculées & partir du module
rhéologique sont trés proches de celles délivrées par un rhéométre capillaire Zwick
et de la loi de viscosité en puissance (n = >.m-.oxvﬁnﬂvv de la banque de données des
logiciels Procop-F. La validation ,également concluante pour les autre polyméres

cités cl-dessus,n’est pas présentée fci.

- 100 ¢
-
< ADS UGIKRAL TF - = = Lot de puissance
% Ta 20°C tlanque Procop}
o ~.
- ~°. < s Rhfoedtre caplitaire
H
< Bodule rhdologique
>

—O- -
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10? 10° 10 10°
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Figure 2 Courbes rhéologiques comparatives

La méthode dtant validée, les courbes rhéologiques peuvent &tre rapidement
déterminées pour vwcnpoCNl températures(voir figure 3), 1la seule limite temporelle

étant imposée par 1'inertie thermique de la presse & injection.

\” ﬂ°- -~
< 85 USIKAL TF
.m v T.200°C
- ® Ta20°C
= e Ta200°C
St
10° . 2
10° 10° 10*

Tays de cisaillesent (s-*)

Figure 3 Courbes rhéologiques établies & partir du module

La plage Ay balayée pour 1le capillaire choisi est 1limité.De ce faict ,un module

. modifié & un seul capteur a été développé(on mesure la pression d'entrée Pe(t),la




pression de sortie Ps(t) est en vnnanwno. approximation égale A la pression
atmosphérique).La partie fixe sur E-wrn:o contient le capteur de pression et le
thermocouple,la partie mobile ,contenant la filiére capillaire ,tient lieu de buse
d’'injection et est alsément interchangeable.Ce type d’élément assure une plus grande
flexibilité,en particulier une large plage de taux de cisaillement peut étre

rapidement parcourue avec plusieurs éléments mobiles & capillaire différents.

zodépenda

La connaissance de 1’influence de la vnmun»oa sur la viscosité est fondamentale
pour une bonne maitrise des procédés hautes pressions tels que la phase de compactage

en moulage par injection.

D’un point de vue fondamental,la piézodépendance de la viscosité,de méme que la
thermodépendance,fait appel & la thermodynamique des polyméres.Différents modéles ont
écé établis:

Théorie d’Eyring: & partir de considérations basées sur la mécanique statistique,il
est possible de quantifier la piézodépendance de la viscosité par unme loi exponenti
elle n = n(T,P) = n(T).exp(yP) ol v = (3 logn \me- ( Glasstone & al. 1941)
Théoxie du volume 1ibre: Le concept semi-empirique de volume libre ,introduit par
Doolittle 1951,a {initié des approches thermodynamiques plus complétes,donnant des
lois semblables aux lois WLF(Ferry & Stratton 1960) ou des lois plus
omplexes(Fillers & Tschoegl 1977).

Theory de Simha: enfin,une théorie de thermodynamique statistique,basée sur le
concept complémentaire de volume occupé (cell and hole theory) a été  développée par
Simha & Somcynsky 1969 .Cette théorie est utilisée essentiellement par Utracki
Awomu.womum pour caractériser 1l'influence de la pression sur la viscosité ,A la fois
sur un plan théorique et un plan expérimental.

4.2 Approche expérimentsle

Une des instrumentation les plus facilement adaptables A des mesures de viscosité en
écoulement pressurisé est un rhéométre A& capillaire modifié.La figure 4 {illustre le

principe .Le polymére ,extrudé dans le cas classique & 1l’air libre ,s’écoule dans ce
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cas dans un réservoir(2) pressurisé a une valeur contrdlée w-.wo systéme de
régulation étant couplé éléctroniquement au pillotage d'une servo-vanne 2 partir d’'un
capteur de force. '

Mesure de la
de la pression Pe

P § P Contrdle de

_\ § _ nosnn?u:wﬂo:

Piston 1 Capillaire Piscon 2
Réservoir 1 Réservoir 2

Figure 4 Schéma du rhéométre d capillaire modifié
Trés globalement,si les pertes de charge limite 4P, = Pe, - P ,obtenues pour
différentes valeurs Qe, du débit d'entrée (que l'on contrdle),sont faibles par
rapport & la contre-pression P, elle-méwe,la courbe de viscosité correspondante peuc
4tre assimilée & n = n(y,T,B,).
Les premiers essais de validation du systéme ont été effectuds sur un polystyréne

Gedex 1541(voir figure 5).

ﬂO» p-
= s Peline
- v Pcs ISP
< 10° | a ke WM
e o Pcs 1300
< a Pcw 100 0P
= 10 Ts200°C
PS Gedex 1341
ﬂOa A L A i J
10° 10! 10* 10% 10*

Taux de cisaillesent (s-*)
Figure 5 Courbes de viscosité & T = 200°C pour différentes pressions P,
[+ us o

Des méthodes de mesure de viscosité de cisaillement ont été développées et

‘en partie validées.Des modules rhéologiques permettant des mesures de
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Cependant, la densité de 1’'infarmation Fournie, pour pey L
certain nombre de capteurs soit install& ou que leurs mesures mmﬂdh -
liges, rend toute manipulation ou interprétation directe ﬂmpmnhcmﬁzn
malaisée. gl

Une méthode de posttraitement auvtomatique, permettant
synthétiser les renseignements fournis par les différents canauy =
mesure et d'en tirer rapidement les conclusions importantes w.nm
vite avBrée nécessaire. S

Le systéme Capta représentent 1'exemple type d'un tel

g 2 E 1 T ! nﬂﬂﬂmﬂn
Les quelques pages qui suivent vous le décriront briévement X

B ) et
détaillerant 1’'emploi et l'utilité dans certains cas d'espéce. il
2. DESCRIPTION DU SYSTEME CAPIA
2.1. Paramétres a mesurer

Les paramétres physiques mesurables qui caractérisent Jeg
conditions de mise en ceuvre d'un polymére durant 1le processus

d'injection sont

La pression hydraulique dans le vérin d’injection
La pression dans la masse polymérique en diff8rents points de
1 'empreinte

- Le débit d'injection

- La température superficielle de l’empreinte

Bien qu'également Ffondamentale, la temp&rature de la masse
polymérique ne peut actuellement étre mesur&e de maniére entiérement
satisfaisante, du moins dans l’empreinte méme.

L'évolution de ces paramétres lors des phases dynamiques et
statiques de l'injection permet de caractériser entiérement celle-ci.

2.2. Configuratipn générale du systéme (voir Figure 1)

Le systé&ms d’'acquisition considéré comprend trois unités

- Une machine d'injection

= Un moule instrument& CAPTA "

- Un syst@me d'acquisition et traitement NMOPATS
(MOlding Parameters Acquisition & Treatment System2

Configuration
Systéme
d'Acquisition

Captaurs Prassion
Erprein

csesessnccsccosduennssen®

Capilaur UVitasse
Hachine

-

Trai _na.t:_
Sunihdse Figure 1.
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- La machine d'injection est &gquipée de deux capteurs
- Un Capleur de pression hydraulique  dans le veérin
d'injection qui Ffournira 1’'information sur la pression
motrice du processus
- Un capteur linéaire de déplacement de vis qui fournira
1'inFormation sur les débits atteints

- Le moule instrument& est un outillage spécial dont la

configuration générale est reprise @ la Figure 2.

Sans Configuration du maula
4' — D ouver tur CAPTA
du moule

1

®n!u-wc... prassion dirsct
@nrt_!.:. prassion indirect
@ Caplaur lempiralure

@ Plaque intarchangeable
@ Saul! interchangaable

@ Erereinte

Llid

Figure 2.

L’empreinte disponible est de fForme rectangulaire. Cependant,
afin d’en accroitre au maximum la surface sans pour cela
nécessiter l'utilisation d'une machine surdimensionnée, un plan
de Joint &tagé a &té réalis&. Ainsi, avec une presse de 150

tonnes de Force de Fermeture, il est passible d'injecter des
piéces dont la surface est de 150*250 mm.
Cette empreinte est de plus modulaire : sa Fforme, son

épaisseur ou son systéme d’alimentation peuvent étre rapidement
changés grace 3 différents éléments démontables du moule.

Enfin, ce moule contient S capteurs de pression
pigézoglectriques et 1 capteur de température superficielle.

- Le systdme Mopats est bas& sur un micro-erdinateur type PC
équipé d'une carte d’'acquisition analogique/sdigitale 8 B canaux.
Les difFfFérents paramétres de l'acquisition, fréquences, tensiaons
d'entrée, ampliFications, etc, ainsi que les caractéristiques
générales de l'essai peuvent &tre programmés en mode interactif,
par le biais d'un logiciel parfaitement convivial.

Une imprimante permet 1’&dition graphique ou nan des résultats.
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INTRODUCTION

La floculation des fibres dans les écoulements de pate & papier est dépendang,
de plusieurs paramdtres [4i](concentration, longueur. flexibilité et atat de
surface des fibres - gradient et fluctuations de vitesse dans 1'écoulement)
est important de noter que d'une part le paramttre dominant dans la formation oy
l1a dislocation des flocs est purement mécanique [2], car il “nnnungn»ua 1ls
mouvement de translations et de rotations des fibres et des agrégats de fibre,
dans le champs de vitesse et d'autre part 1'état de surface, caractérisée par 1,
ratfinage des fibres (défibrillées), joue un rdle dans la cohésion des flocs.

Les amorces d'études théoriques sur la floculation dans les écoulements établis
[3, 4 et 6], méme dans le cas le plus simple (écoulement purement cisaillé)
deviennent trés vite compliquées & cause des différents types de rotation (spins
et orbites) des fibres tlexibles dans leur mouvement. Pour une concentration et
une nature de fibres données, 1la floculation dépend alors en particulier du
gradient de vitesse et des fluctuations locales de vitesse dans 1'écoulement
établi: trois situations peuvent se présenter:

- Fcoulements purement cisaillés (existence du gradient de vitesse uniquenent ).
Beaucoup d'études expérimentales montrent 1'importance du gradient de vitesse
existant dans 1'écoulement ([3, 4 et 6 | sur la floculation des fibres ; il
engendre des rotations et des collisions entre fibres. Ce phénoméne croit avec le
teaps, car d'une part plus il y a d'accrochages entre fibres, plus grande est 18
probabilité d'accrochage entre le floc formé (dimension plus grande) et d'autre?
fibres, d'autre part les fibrilles se trouvant sur la surface des tibre?
8’ enchevétrent et donnent lieu A& des accrochages permanents. Ceci expliquerait. b
faibles vitesses d'écoulements, le phénoméne qui est & 1'origine de la formatiod
de rouleaux de fibres dans le dispositif de cylindres coaxiaux [6] et du réaesl
fibreux & 1'entrée d'une conduite.

- Fcoulements cisaillés avec des fluctuations de vitesses.

C'est le cas des écoulements dit “faiblement ou moyennement turbulents” o

. cet
yetrouve aussi bien en conduite qu'entre deux cylindres coaxiaux. Den3

48

écoulement, la formation des flocs est die essentiellement au gradient de vitesse
et leur dislocation eux fluctuations de vitesses. La floculation est le résultat
d'un équilibre (cas des régimes de pdte A papier dit “mixte®) [7]. Plus 1a
vitesse débitante est importante, plus sont faibles la taille et la cohésion des
flocs. Loraqu'on est en présence de fibres raffinées ou défibrillées, 1'intensité
de turbulence nécéssaire pour diminuer la cohésion ou disloquer les flocs est plus
inportante que dans le cas des fibres non npnnwmmnn.

- Ecoulements avec essentiellement des fluctuations de vitesses .
Ecoulement pleinement turbulent, le gradient de vitesse n'existe pratiquement que
dens la sous-couche visqueuse : le reste de 1'écoulement est soumis aux
fluctuations de vitesses. Dans ce cas, les fibres sont dispersées (suspension
homogéne).

Dans le cas d'un écoulement de pite avec discontinuité de contraintes (jet libre
de pate & papier), les flocs existant (formés par 1l'accrochage et 1'enchevétrement
de fibrilles pour une pte raffinée) subissent une déformation A cause des forces
de rappel dies & 1'élasticité des fibrilles. Une diminution des contraintes
donnera une réduction de tailles des flocs et par conséquent une pilus grande

cohésion de ceux-ci. Ce phénoméne n'est pas aussi important dens le cas d'une pate
peu raffinée.

ETUDE EXPFRTMFNTAL DU JET.

*Présentation du montage expérimental et du dispositif de mesures

Le dispositif expérimental est un circuit fermé. La pite & papier s'écoule
dans le caisson d'étude, pesse en jet confiné et libre avant d'arriver dans le
Iéservoir. La mesure du débit et son réglage se font respectivement & 1l'aide d'un
débingtre électromagnétique et des vannes.

Le caisson d'étude, ou “caisse de téte".est un modele réduit de ce qui est
cﬂr..um dans 1'industrie papetitére. Il est de forme parallélépipédique et de
dimension 800%260%320mm. On s'intéresse aux phénoménes de floculation & la sortie

de "caisse de téte".
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Rhéologie des fluides industriels

22° Colloque du Groupe Frangais de Rhéologie
Toulouse - ]6-18 novembre 1987 -

RHEOLOGIE ELONGATIONNELLE DE POLYMERES FONDUS

LM. LACAZE , G MARIN » Ph. MONGE

Laborataire de Physique des Matériaux Industriels
Université de PAU ot des Pays de I'Adour
Avenue de I'Université - 64000 PAU (France)

INTRODUCTION

Dans bien des applications, le comportement de fluides non-
Newtoniens ne peut étre correctement évalué par de seules mesures en cisaillement.
En effet lors de la Plupart des processus de mise en forme industriels, les matériaux
sont soumis a des écoulements de type élongationnel en régime non linéaire, et leur
comportement s'avere difficile a prévoir a partir des propriétés viscoélastiques
obtenues en cisaillement. L'objet de cette étude est de présenter une approche
de modélisation du comportement élongationnel uniaxial dans des conditions d'écou-

lement bien définies.

DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Le "Viscostrain" est un rhéometre destiné a I'étude du comporte-
Ment de matériaux en étirage uniaxial. Il a €té développé par Métravib RDS("
et offre la possibilité de réaliser des tests d'etirage dans une large plage de tempé-
ratures, dans une gamme de contraintes étendue et des conditions d'écoulement

bien contrdiées (étirage uniaxial & vitesse de déformation € ou contrainte G cons-
tante).
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RATE

THixoTRoPIC Loor

OR HYSTERESIS

== _TToTERESIS

DISADVANTAGE

Results do not separate
the contribution of
the structure from the
rate it breaks dovm OF
builds up.

3, TRADITIONAL METHCDS

A s ——

The traditional methods of characterizing the rheological pro-
perties of industrial dispersions include : hysteresis or thixo-
tropic loop experiments and/or step strain rate experiments.
Although the RHEOMETRICS Fluids Spectrometer is capable of running
both tests accurately and automatically, the latter method is
thought to be superior because it incorrectly assumes that steady
state shear experiments, at low strain rates (less than 1.0 sec™ '),
can be utilised to characterize the structured materials and, at
high shear rate, to break the structure.

The reality is that since structure breakdown occurs normally at
around 1% or lower, even at a strain rate of 0.01 sec™ !, the test
will not be valid after one second. This is because the magnitude
of the strain will exceed the critical strain of 1% at this point.

In the hysteresis or thixotropic locop tests, the steady shear
rate is ramped linear with time, from zero to a positive value of
shear rate and then decreased, linearly, through zero, to the ne-
gative wvalue, only to increase again, through zero to start a new
cycle. The hope 1s that the hysteresis is a measure of the non-
linear behaviour. In reality, it yields very confusing results,
since the measured stress in this method is a composite of the
structure, the rate of breakdown and the rate of restoring
structure.

As a result, you have one resulting curve made up of three un-
known components. The preferred method described above is designed
ga&%gm%wgéggﬁgﬁgagS$
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