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RHEOLOGIE DES EMULSIONS CONCENTREES
D'HUILE DE SILICONE DANS L'EAU.

I. Détermination de la loi rhéologique d'une émulsion concentrée
(65% en poids) apres correction des effets de glissement .

A. OUCHENE, D. QUEMADA, P. PERROT
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Université Paris VII, 2 place Jussieu 75005 Paris.

RESUME

Cette étude a porté sur la caraciénsation des propriétés rhéologiques d'une émulsion concentrée
d'huile de silicone dans l'eau en utilisant deux viscosimeétres différents, un viscosimetre de Couette et un
viscosimetre capillaire. En prenant en comple les effets de glissement, mis en évidence dans ces deux appareils,
nous avons pu vérifier I'unicité de la loi rhéologique de 1'émulsion pour les deux systémes de mesure. Cetle loi

a €1€¢ modélisée par des modeles a deux ou quatre parametres d'une maniére tout a fait acceptable.

ABSTRACT

The present work concerns the rheological characterization of a concentrated emulsion of silicon oil
in water, from using of Couette and capillary rheometry We have checked the unicity of the emulsion
rheological law, taking into account wall slip effects observed in both apparatus. Good modelling from either

an Oswald law or a 4 parameters relation n(y) has been obtained.

I INTRODUCTION

Les écoulements viscosimétriques de dispersions concentrées (suspensions,
émulsions....) montrent souvent des effets de parois dus a l'intéraction entre les particules et
les limites solides des conduits. Si la concentration est suffisamment élevée, ces effets de
parois conduisent a des distributions inhomogenes des particules, perpendiculairement a ces
parois (/ 1/,/2/,/3 /) inhomogénéités qui peuvent étre approximativement représentées par
des couches pariétales, apauvries en particules, donc moins visqueuses, jouant un role
lubrifiant. L'analyse des mesures rhéologiques ne prenant pas en compte ces intéractions
fluide-paroi conduira alors a des résultats erronnés. Pour caractériser la loi rhéologique de nos
émulsions, nous avons dii corriger nos mesures de ces effets de parois que classiquement,
Mooney a décrit comme des effets de glissement / 4 /. Cet auteur a montré qu'il était possible
de déterminer la loi rhéologique, a priori inconnue, a partir de la relation entre le couple et la
vitesse de rotation en viscosimétrie de Couette, ou de la relation entre le gradient de pression et
le débit volumique dans un viscosimetre capillaire, en utilisant certaines procédures
expérimentales et analyses mathémathiques qui seront reprises dans cet article.



II. MATERIELS ET METHODES
I1. 1: PREPARATION DES EMULSIONS:

Les émulsions étudiées sont des émulsions directes, huile de silicone dans l'eau,
obtenues en ajoutant une huile de silicone de 100 ¢St (47V 100, Rhone Poulenc) a une solution
d'eau distillée et de tensioactif ( Tergitol ) dont la densité est de 1,02, la viscosité de 120 cSt et
ayant un HLB (I'équilibre hydrophile-lypophile) de 14,5, caractéristique d'une émulsion huile
dans l'eau. Le mélange obtenu est agité pendant 5 minutes a l'aide d'un mélangeur Ultra
Turrax (Tc 50, Prolabo) dont la vitesse de rotation est variable. Aprés la préparation, les
émulsions sont recouvertes pour empécher I'évaporation de la phase continue. Dans cet article,
nous nous limiterons a I'étude d'une telle émulsion, a une concentration (massique) d'huile ¢

= 65%, que nous désignerons par E100 T 65.

II. 2: GRANULOMETRIE DES EMULSIONS:

La microphotographie a été utilisée pour analyser les caractéristiques
granulométriques des émulsions. Une couche mince d'émulsion est disposée sur une plaque
en verre et placée sous microscope. En utilisant un grossissement donné on filme I'émulsion a
l'aide d'une caméra vidéo. Le diamétre des gouttes d'huile est mesuré en exploitant la bande
magnétique sur un écran de télévision. Ces émulsions sont trés polydispersées comme le
montre la photographie 1 et le diameétre moyen est trouvé égal a 10 um. Nous avons pu
observer ainsi une trés bonne stabilité de I'émulsion sur des temps de I'ordre de plusieurs
jours.

Photographie 1: Emulsion E100 T 65 agitée a 10000tr/min.
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I1. 3: APPAREILS DE MESURES:

Les caractéristiques rhéologiques des émulsions ont été mesurées au moyen
d'un viscosimeétre a cylindres coaxiaux (Carrimed CS100) et d'un viscosimétre capillaire mis
au point au laboratoire.

II. 3. 1: Viscosimeétre de Couette (Carrimed CS100):
Ce viscosimétre a été utilisé dans la gamme des contraintes variant de 0,2 a
30Pa, avec différents entrefers de dimensions 1,17; 2,34 et 3,52 mm.

I1. 3. 2: Le viscosimetre capillaire:

Dans l'appareillage utilisé, le fluide est placé a l'intérieur d'un réservoir et la
pression est imposée 2 la surface du fluide grace a de I'air comprimé. Ce dernier est détendu de
10+ 2 103Pa par incréments de 1000Pa et la pression est mesurée par un capteur différentiel.
Le réservoir se vide dans le capillaire (dont 1'axe est vertical) sous I'influence de la différence
de pression et de la pesanteur, puis le fluide est recueilli dans un bécher pendant un temps
donné. Les diametres des différents capillaires utilisés dans cette expérience sont tels que les
domaines de contraintes et de taux de cisaillement correspondent a ceux obtenus dans la
viscosimétrie de Couette, de maniére a étre en mesure d'observer les effets non-newtoniens.

[11: MESURES RHEOLOGIQUES EFFECTUEES AU VISCOSIMETRE DE COUETTE:

Lors d'essais préliminaires effectués sur 'émulsion a 65% d'huile. en utilisant
différents entrefers du Carrimed CS100. nous avons mesuré, a taux de cisaillement donné, des
viscosités différentes suivant I'entrefer utilisé. Etant donnée que la loi rhéologique doit €tre
indépendante du systéme de mesure, ces résultats semblaient donc indiquer soit un défaut
d'étalonnage de l'appareil, soit la présence d'effets de glissement aux parois. La premiére
hypothése a été éliminée par comparaison de mesures effectuées avec une huile étalon. Nous
avons donc été amenés a supposer la présence d'effets d'entrefer et une étude a €té menée pour
corriger ces effets et accéder a la loi rhéologique réelle de notre émulsion.

I1l. 1:EFFET DE L'ENTREFER SUR L'EMULSION E100T 65:

La figure (1) représente les géométries utilisées constituées de deux cylindres
de rayons extérieurs Ry, et R_et de deux cylindres de rayons intérieurs R, et R,. Nous
appellerons systémes I, II et III, les dispositifs formés avec les rayons (R, Ro), (R, R) et
(R,. Rp), respectivement.
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R ;5 = 12,66 mm
R = 13,83 mm
Rc: 16,18 mm

h =25 mm (pour les trois systemes)

Figure 1: Géométrie des systéemes de Couette I, II et II1.

Les courbes expérimentales figures (2) et (3) donnent la variation de la contrainte T et de la
viscosité apparente en fonction du taux de cisaillement y, (apparent) pour les différents entrefers,
respectivement reliés au couple M appliqué et a la vitesse de rotation angulaire w, par les

relations:.
T =M/ 2nhr? (1)
et Y, = U)(] Rzzf(Rzz- Riz) (2)
4 Contrainte de cisaillement, Pa 0.
18 + o -
o b
O O -
+ o & .
o o. . *
14 4+ o oV .
Lo I .
o . !
=5 Oier .
° - .
10 + < o o
%, E100 T 65
4 - Bl Symboles | Entrefers. mm
0%, * . 1.17 (IT)
6 1 001‘0 | ™ 2.35(1)
L o 8t K 3,52 (1)
AL l
"1__0&2. s 1
- 1o Taux de cisaillement, s
o ¥ } } | g : : >
0 20 40 60 &80 100 120 140

Figure 2: Effet de I'entrefer sur la variation de la contrainte
en fonction du taux de cisaillement.
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Figure 3: Effet de I'entrefer sur la variation de la viscosité apparente
en fonction du taux de cisaillement.
Ces courbes expérimentales montrent donc des effets d'entrefer trés marqués, que nous
allons maintenant corriger en utilisant la méthode de Mooney qui exige trois séries
d'expériences successives avec les systémes I, II et III décrits ci-dessus.

I11. 2: CORRECTION DES EFFETS DE GLISSEMENT:

D'aprés Mooney / 4/, lorsqu'il y a glissement a la paroi, la différence de
vitesse angulaire w entre les cylindres intérieur et extérieur d'un systeme de Couette
comporte trois termes: d'une part la différence de vitesse angulaire a l'intérieur de
I'écoulement proprement dit (pour laquelle la relation de Couette est valable) et les sauts
de vitesse angulaire pres des deux parois, diis au glissement.

Pour le systéme I, nous obtenons pour la vitesse angulaire w; du cylindre intérieur,
Rb

A p(toM  Btp)M - Mg
2aRAh 2Ry h 2 2nrh

dr

(3)
ou T, et T, représentent les contraintes de cisaillement prés des cylindres intérieurs et
extérieurs respectivement,
B(t) est un coefficient de glissement a la paroi, supposé fonction de la contrainte
locale..
M est le couple appliqué,
@ = 1/m est la fluidité, reliée a la loi rhéologique "vraie", y = f(1) par la relation ¢ =
f(v)/r.
En changeant la variable r en 1, d'aprés (1), 1'équation (3) peut donc s'écrire, pour le
systeme |
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Th

! oc Vo :

(z)[:‘li_a +—%-j féi‘: T (4)
C

<

ol vy = B(T)) Mf2:t.R|-2h = V,(T;) représente la vitesse de glissement a la paroi R = R;,
paroi sur laquelle la contrainte est égale a T;.

Pour les systémes Il et I1I les différences de vitesses angulaires satisfont aux relations
suivantes, de méme type que (4),

Vah Voa r1a f(t) _

= — —- —d d

(G4] R, = R, i >t T (S5)
_ \J:_‘C \’ga rTa f{‘[’)

SR R | 20 1

Nous pouvons éliminer les intégrales des relations précédentes en soustrayant (6) de la
somme de (4) et de (5). Nous obtenons ainsi la vitesse de glissement correspondant a la
contrainte s'exercant sur la surface de rayon Ry;:

Voh = Rp/2 (0p + 0y - wyyp) = Vo (Tp) (7)
ot T, = M/2xR2h (8)
A l'aide des équations (7) et (8) nous déterminons la vitesse de glissement a
partir des courbes expérimentales w;(M), w(M) et @y (M) (figure (4)).

35 _ Vitesse angulaire. s™! o
5 E100T 65
30 Symboles | Entrefers, mm
AR 3.52 (11 @
. 235()
. [,17 (1)
20 + .
o
15 + o s
a *
10 L - .
»
*
5 ¢+ O £ %
wBR * Couple, 10 'Nm
te *
0 +eev— ; i } t t {
0 100 200 300 400 500 600

Figure 4: Variation de la vitesse angulaire en fonction du couple.
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La variation de la vitesse de glissement a la paroi, equation (7), en fonction de la
contrainte pariétale, équation (8), est représentée sur la figure (5).

3 : -3
40 + Vitesse de glissement, 10 m/s .
30 +
20 ¢+ !
L]
[ |
10 ’
- | |

1 . Contrainte pariétale, Pa
IR i Aed 3 1 1 ] L L ! ! 1 |

0 4 8 2 16 20

Figure 5: Variation de la vitesse de glissement en fonction de la contrainte pariétale.

Nous obtenons la vitesse angulaire "vraie” en corrigeant les données brutes des effets
deglissement. Nous avons alors pour les trois systémes

Th
Vge  Vab f(T)
Weor] = W - =— - =—= —dt (9)
corl | Rc Rb : >t
e
Vo Va. fi
Weorll = Wy - :: * R:d :J %d’l’- (10)
e .
b
Voc  Vga ( f(t)
Weorlll = O] - RL - R :J th (11)

Connaissant la vitesse angulaire réelle, nous allons dans ce qui suit déterminer la loi
rhéologique de I'émulsion, en utilisant une méthode basée sur le développement en série
du taux de cisaillement.

IIl. 3: DETERMINATION DE LA LOI RHEOLOGIQUE DE L'EMULSION
(RHEOMETRIE DE COUETTE):

Pour extraire loi rhéologique y = f(t) des équations (9) a (11) nous utiliserons
une méthode d'analyse basée sur un développement en série de la quantité f(t)/t. Pour les
entrefers relativement étroits, des développements a convergence rapide ont été testés (/ 4
/,1'5/16/). Nous retiendrons la technique proposée par Krieger et Maron / 7 / qui
s'appuie sur un développement du taux de cisaillement en une série infinie. Cette
technique a été reprise par Calderbank et Moo-Young / 8 / qui ont limité la série aux
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termes qui permettaient d'avoir une précision de 1% environ, dans le cas de rapports & =
(rayon extérieur / rayon intérieur)< 1,75.
Le taux de cisaillement sur le cylindre extérieur (de rayon R) est mis sous la forme:

Y{R) = 2 a Weor (1 + CR)

a2 | (12)
avec:
sl iR b P T B e
=@ 1ol T3t 35255 *55° st (13)
et

d(In o) )

d(In M)

l]lna (14)

Cgr apparait donc comme une fonction correctrice de I'écart du comportement de
I'émulsion a la loi de Newton. Les relations o, = f(M) connues expérimentalement,
apparaissant approximativement linéaires sur un diagramme bilogarithmique, peuvent
donc étre représentées par des droites de régression:

In Opq; = -8312 + 1,756 InM. oy =117 (15)
In Oygeqr = -9.277 + 1,874 InM, oy = 1,092 (16)
In Ojje0r = -8.026 + 1,804 InM, ay = 1,278 (17)

Nous déterminons donc les valeurs s' a partir des pentes de ces droites. Avec les valeurs
a associées, les relations (12) et (13) permettent finalement de tracer la courbe
d'écoulement. Aux erreurs "expérimentales” prés (qui résultent des mesures et traitement
des données), nous devons retrouver une courbe d'écoulement unique indépendante de la
géométrie utilisée. L'ensemble des points obtenus représente donc la loi y = (1)
cherchée. Dans un diagramme bilogarithmique, la totalité des points expérimentaux se
placent au voisinage de la droite de regression logt = 18,535 + 0,552 logy. La loi
rhéologique de I'émulsion peut donc étre approchée par la loi d'Ostwald,
T = 1,268 y0-552 (18)

Les figures (6) et (7) représentent respectivement la variation de la contrainte appliquée
sur le cylindre intérieur et de la viscosité apparente en fonction du taux de cisaillement.
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Figure 6: Variation de la contrainte en fonction du taux de cisaillement aprés correction
des effets deglissement.

| ,-Viscosité apparente, Pa.s
f EI00T 65

b
" \i X  Points expérimentaux
— Droite de régression
i Y
n= 1,268 - 0.H8
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%

Taux de cisaillement, s
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) 2
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Figure 7: Variation de la viscosité apparente en fonction du taux de cisaillement.

IV: MESURES RHEOLOGIQUES EFFECTUEES AU VISCOSIMETRE
CAPILLAIRE:

Afin de vérifier les résultats précédents, nous avons essayé de retrouver la loi
rhéologique par la rhéométrie capillaire.
IV. 1: ETALONNAGE DE L'INSTALLATION:

La contrainte pariétale est obtenue a partir de mesures de pression, corrigées
des effets d'entrée (et de sortie). Ces corrections sont effectuées a partir des mesures
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utilisant deux capillaires de méme rayon R, mais de longueurs L, et Ly>L . La longueur
L, est choisie de maniére a ce que I'écoulement soit completement-développé en sortie du
capillaire. Les pressions P, et Py nécessaires pour obtenir un méme débit Q sont
mesurées. Pour chaque expérience le niveau de I'émulsion dans le réservoir du rhéométre
est maintenu constant.

La contrainte pariétale est alors donnée par:

Pg-P
=+ pe)§
Aprés avoir effectué 1'étalonnage du viscosimétre avec une solution de
glycérine a 60% de concentration en poids, nous avons procédé a des essais
systématiques avec les émulsions en choisissant des capillaires de rayons différents, afin

d'étre en mesure de corriger d'éventuels effets de glissement..

IV. 2: RESULTATS VISCOSIMETRIQUES OBTENUS AVEC L'EMULSION EI100
T6:

La figure (8) représente pour les trois rayons utilisés, la variation de la
contrainte pariétale en fonction d'un taux de cisaillement apparent, défini par 4Q/mR?.

25 - Contrainte pariétale, Pa

L ] D L
20 +
™ O *
. [m] * =
| . EI100T 65
15 1 - g Symboles| Rayons, mm
. o - - 1,345
10 + CRR - TN = 0.8
. 0.685
. .
5+
i
‘
R:
0 -H : : . : + = :
0 100 200 300 400 500 600 700

Figure 8: Effet du rayon du capillaire sur la variation de la contrainte pariétale en fonction
du taux de cisaillement apparent.

Nous remarquons sur cette figure que cette relation T, = f(4Q/aR?) dépend du

rayon du capillaire. Ce qui confirme l'existence d'un effet de glissement déja mis en
évidence en viscosimétrie de Couette.
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IV. 3: CORRECTION DES EFFETS DE GLISSEMENT EN RHEOMETRIE
CAPILLAIRE:

En présence de glissement a la paroi, le débit Q qui traverse le capillaire
s'exprime par

Q:f v(ir) 2 rdr (19)

ol v(r) est la vitesse enr.
Apres une intégration par parties compte-tenu de la relation rhéologique

Y = —dv/dr = f( T), et en changeant la variable ren T = ( T,/ R), nous obtenons la
relation:
, s {"
Q= mRvy + %] v T2dt (20)
tp' 0

ol v, est la vitesse de glissement 2 la paroi, et qui aprés division par 7R%4, donne:

Tp
- 4 a
4Q = __.V=+—--.4 y T3dt (21)
T R3 R Y

0

D'apres (21), 4Q/R? est une fonction linéaire de 1/R. Il est donc possible d'évaluer la
vitesse de glissement a partir des mesures donnant 4Q/aR3 = f(tp) pour des tubes de
différents diameétres. Pour une valeur fixée de la contrainte pariétale, nous tragons 4Q/x
R+ en fonction de 1/R. Nous obtenons alors une droite de pente égale a quatre fois la
vitesse de glissement et qui admet pour ordonnée a l'origine la partie intégrale de
I'équation (21). En répétant la procédure pour différentes valeurs de T, nous obtenons la
vitesse de glissement ainsi que la partie intégrale de I'équation (21) en fonction de la
contrainte pariétale.

Les erreurs expérimentales maximales commises sur la détermination des
débits (de 3% a 5% aux faibles et forts rayons des capillaires respectivement) sont a
I'origine des données bruitées montrées sur la figure (8). Afin d'obtenir une
représentation exploitable de la relation =T, (4Q/nR3) pour les différents capillaires,
nous avons lissé les courbes expérimentales de la figure (8) sous forme de lois de
puissance, T, =K (4Q/xR3)m. En coordonnées bilogarithmiques, les régressions
linéaires sont montrées sur la figure (9).
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Figure 9: Variation de la contrainte pariétale en fonction du taux de cisaillement apparent.

A partir de ces relations T, = f(4Q/nR?), nous déterminons, a contrainte pariétale

constante. les valeurs du taux de cisaillement apparent dans chaque capillaire, valeurs que

nous reportons sur la figure (10) en fonction de 1/R

_4Q/n R 8!

E100T 65

Symboles| @0 ¢ X © 2 A X

BP0 2 481 T 115 <12, 10, 7

0

0.2

0.4

0,6

08 1

1.4

Figure 10: Variation du taux de cisaillement apparent en fonction de 1/R.

Les regressions linéaires (tableau 1) nous donnent la vitesse de glissement en fonction de
la contrainte pariétale (figure (11)) ainsi que les taux de cisaillement corrigés,
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Q- QN 4 yvu (22)
zR? =R} R A v

auquels nous appliquerons le traitement de Mooney Rabinovitch.

Tableau 1: Coefficients des droites représentant 4Q/nR> = f(1/R).

Tp,Pa |7 10 12 15 17 18 22

\'g,mmS" 13,82 | 23,68 | 31,18 | 43,66 | 52,74 | 57,49 | 77,82

= os1117.76 32,73 | 45.19 | 7030 86,09 | 95.00 | 134,57
—

80 - Vitesse de glissement, mm s-!

I"
60 +
4
’
”'
‘f
a0 4 =
’
Wik ;i
e Contrainte pariétale, Pa
- 1 L i
L

o
LV I
5

[V

1 20 25
Figure 11: Variation de la vitesse de glissement en fonction de la contrainte pariétale.

IV. 4: SECONDE DETERMINATION DE LA LOI RHEOLOGIQUE DE
L'EMULSION (TRAITEMENT DE MOONEY RABINOVITCH):
En différentiant par rapport a t,, la relation.

o
&*i%f y T2dt (23)
0

- S
R Tp

nous obtenons,

_d,{igc_ti
d‘l:]3 nR3 4

p
=.d _ 2
—Ef y T2dt =y (7p) Tp? 24)

qui permet d'exprimer la vitesse de cisaillement a la paroi sous la forme:
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14

10

V() =1p == ‘; 2+ de( lo’f_t‘j; (25)
Posons:
d(lorrrp) 26)
:rth
Nous obtenons finalement:

(qui redonne bien, pour n=1 l'expression de la contrainte pariétale d'un fluide
newtonien).

Nous pourrons donc obtenir la loi rhéologique v, = f(t,) a partir de la relation
expérimentale exprimant T, en fonction de 4QJntR3 (cf tableau 1). Cette relation peut étre
aussi représentée par une variation linéaire en coordonnées bilogarithmiques. La
regression linéaire effectuée a partir des points du tableau 1 s'écrit,

logt, = 0,1479 + 0,5601 lo 4Q°) (28)

7R3
permettant de déterminer n (eq.26), et par suite y,,.

Les figures (12) et (13) représentent respectivement la variation de la
contrainte pariétale et de la viscosité apparente en fonction du taux de cisaillement pariétal
(c'est a dire corrigé des effets de glissement dans le rhéomeétre capillaire).

_Contrainte pariétale, Pa X
T AKX
X
X
T KX
T XX
XX ' Taux de cisaillement pariétal, s!

: : : : : : : |

0 20 40 60 80 100 120 140 160

Figure 12: Variation de la contrainte en fonction du taux de cisaillement pariétal.
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Figure 13: Variation de la viscosité apparente en fonction du taux de cisaillement.

V: LOI RHEOLOGIQUE DE L'EMULSION E100 T 65 ET MODELISATION DE
CETTE LOL

V. 1: COMPARAISON ENTRE LES DEUX LOIS RHEOLOGIQUES OBTENUES
DANS LES DEUX SYSTEMES DE MESURES:

Nous vérifions bien que les deux lois rhéologiques (corrigées des effets de
parois), obtenues séparément avec les deux dispositifs (Couette et capillaire ) sont
identiques, aux erreurs expérimentales pres, c'est a dire que, comme il se doit, nous
obtenons une courbe unique, figure (14), représentant la loi rhéologique de I'émulsion,
indépendante du syst¢éme de mesure utilisé.

~5 - Contrainte pariétale, Pa

E100 T 65 B
20 T |— — — Rhéometre capillaire =
X  Rhéometre de Couette g 1
f’ =
15 s
e
-—
- ol "x
10T R
%3
,/
X
5t f‘(
y Taux de cisaillement pariétal, s™!
0X : ; : : ! : : : :
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

Figure 14: Variation de la contrainte en fonction du taux de cisaillement dans les deux
systémes de mesure.
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V. 2: MODELISATION DE LA LOI RHEOLOGIQUE:
A: Modéle d'Oswald:

En observant les résultats expérimentaux obtenus au rhéomeétre de Couette
(figure (15)) et au rhéometre capillaire (figure(16)) ou sont reportées les variations de la
viscosité en fonction du taux de cisaillement, nous remarquons que |'émulsion suit bien
un modele d'Ostwald avec des coefficients trés voisins dans les deux systémes de
mesure.

1 -Viscosité apparente, Pa.s
- E100 T 65

: % X Points expérimentaux (Couette)
—— Droite de régression

4 S R = 0,9949
T N = 1,268 y - 0-H8

Taux de cisaillement, s
0,1 §UEC Y Pkl § /5 e oot bl Sede i (kobobd L1
2

1 10 10~ 10>

Figure 15: Modélisation de la variation de la viscosité (rhéométrie de Couette) en fonction
du taux de cisaillement. Loi d'Ostwald.

1 o Viscosité apparente, Pa.s E100 T 65

x Points expérimentaux (capillaire)
E- — — Droite de régression
R = 0,9662

*
~—
= x\"\. n= 1,292 Y 0443
""-..\:ux
b
e _
B \'\-'.
’*hx '
""'-..
¥

Taux de cisaillement pariétal, s'!
P 1 1 ) [0 A O I 1 | L0 g bo1-0.i
10 102 103

Figure 16: Modélisation de la variation de la viscosité (rhéométrie capillaire) en fonction
du taux de cisaillement. Loi d'Ostwald.
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Sur la figure (17) est reportée la modélisation en loi de puissance obtenue a
partir de I'ensemble des points expérimentaux (rhéométres de Couette et capillaire). Les
coefficients de la loi de régression sont tout a fait comparables a ceux obtenus en traitant
les données expérimentales séparément.

AN ité te, Pas
HV]SCOSleapparene a.s EI00T 65

- * X . X Points expérimentaux (Couette et capillaire)
- S XK — — Droite de régression
= L 4 R = 0,9965

X3 L n=1,239y 0438

| | | | | 1 ] L1 1 i’rlalux de Cis?illementlpa_ﬁé}al‘IS_I]I

| 10 102 103

Figure 17: Modélisation de la variation de la viscosité (rhéométries Couette et capillaire)
en fonction du taux de cisaillement. Loi d'Ostwald.

B: Modéle de Quemada:

D'une maniére générale, la loi rhéologique doit étre décrite a l'aide d'au moins
quatre parametres: une viscosité apparente newtonienne aux faibles taux de cisaillement,
1o, Une viscosité apparente newtonienne aux forts taux de cisaillement.n., un taux de
cisaillement critique, y* et un indice de puissance, p. Parmi les nombreuses lois
phénoménologiques 1 = n(y) qui ont été proposées, nous avons utilisé la loi (Quemada /
9:4),

pbpcabiss & 2
ne=0(1 zkw)tb) (29)

pour modéliser la variation de la viscosité apparente de I'émulsion E100 T 65. Dans (29),
le facteur k (qui dans la limite des concentrations trés faibles, représente une viscosité
intrinséque) dépend des conditions d'écoulement et peut donc étre considéré comme une
variable rendant compte de I'état structurel induit par 'écoulement. En supposant une

cinétique de structure de type relaxation, la dépendance k(y) est obtenue telle que:
i

- Ko
k= k(y) = ka + —kﬂ—Y— (30)
1+ (D’

:

Une régression par la méthode des moindres carrés (/ 10 /) permet d'aboutir, en
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Une régression par la méthode des moindres carrés (/ 10 /) permet d'aboutir, en
maximisant le coefficient de corrélation, a un choix correct des parametres k, k. , y* et

p- Pour I'émulsion E100 T 65 les valeurs de ces parametres sont données dans le tableau

(8).

Tableau (8): Coefficients du modéle de Quémada pour I'émulsion E100 T 65.

Viscosimetres Koo N, Pa.s Ko "y Pa.s Y's! P
Couette 2,796 0,120 3.013 2,298 18,348 0,742
Capillaire 2,698 0,066 2975 0,871 106,103 0,742
C%];?l‘l:;?':e 2,716 0,073 3,020 2,987 47,738 | 0,557 -

Les figures (18), (19) et (20) représentent respectivement les modélisations
obtenues a partir des points expérimentaux du viscosimétre de Couette, du viscosimétre

capillaire et de I'ensemble des points expérimentaux dans les deux appareils de mesures.

Viscosité apparente, Pa.s

E100 T 65

O Points expérimentaux (Couette)

— Modéle Quemada
R = 0.994

Taux de cisaillement, s’!

| ey e DS B SR 1 | | MR |

1

10

2
10

Figure 18: Modélisation de la variation de la viscosité en fonction du taux de cisaillement.
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l I biok. ikebet:l | ! | o N S

10 102 10°

Figure 19: Modélisation de la variation de la viscosité en fonction du taux de cisaillement.
. Viscosité apparente, Pa.s
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Figure 20: Modélisation de la variation de la viscosité en fonction du taux de cisaillement.

Comme nous pouvions nous y attendre, la comparaison entre les coefficients
du modéle (tableau 8) appliqué a la totalité des points expérimentaux, ceux du
viscosimetre de Couette seul, et ceux du viscosimétre capillaire seul, nous montre que:

la viscosité intrinséque aux faibles taux de cisaillement k, obtenue en
rhéométrie de Couette est proche de celle de la modélisation de 1'ensemble des résultats
(Couette et capillaire),

la viscosité intrinséque aux forts taux de cisaillement k, obtenue en
rhéométrie capillaire est proche de celle de la modélisation de I'ensemble des résultats
(Couette-et capillaire).
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Ces remarques permettent de souligner I'importance d'un traitement global des données
expérimentales.

Bien que les résultats expérimentaux soient incomplets, notamment pour les
trés faibles taux de cisaillement, I'ajustement de cette loi de comportement aux données
expérimentales pourrait permettre par extrapolation de connaitre la valeur de 1), et de
vérifier que la limite 1), -> % est bien obtenue pour la concentration ¢ -> ¢, de 1'ordre
de 0,637, le packing maximum aléatoire. Ici, comme nous pouvons le voir sur le tableau
8, nous trouvons des valeurs ¢, = 2/k, trés voisines de 0.66. Nous pouvons supposer
que cette valeur plus élevée est due a la polydispersité de cette émulsion.

VI: CONCLUSION

Les mesures viscosimétriques en écoulements cisaillés ( écoulement de
Couette et écoulement capillaire) ont montré la trés grande influence des effets de paroi
dans les viscosimetres, effets qui se traduisent par l'apparition d'une vitesse de
glissement. Dans chaque appareil, cette vitesse a été trouvée indépendante de la géométrie
et croit avec la contrainte de cisaillement. En introduisant cette correction de glissement
dans les mesures rhéologiques, nous avons pu vérifier I'unicité de la loi rhéologique
d'une émulsion (huile de silicone dans l'eau) de 65% de concentration en poids, pour les
deux viscosimeétres utilisés. Cette loi a été modélisée par des modéles a deux ou quatre
paramétres d'une maniére tout a fait acceptable.

Dans un prochain article, nous étudierons l'influence de la concentration en
huile de I'émulsion et du type de tensioactif utilisé sur la loi rhéologique ainsi que sur la
vitesse de glissement.
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SOMMAIRE

On considére le probléme du transfert de chaleur en écou-
lement laminaire, 1lors d'un chauffage a température de paroi
imposée pour un fluide pseudoplastique thermodépendant, en
conduite cylindrique. Un code de calcul basé sur 1les différences
finies est développé pour 1'étude de l'influence de 1la thermodé-
pendance sur 1les profils de vitesse, de température et sur

1'évolution des pertes de charge et du coefficient local de
transfert de chaleur par convection.

" INTRODUCTION

Dans de nombreux secteurs industriels, notamment dans les
industries agroalimentaires et chimiques, on rencontre souvent des
fluides non-newtoniens dont la viscosité apparente varie avec 1la
température. Le présent travail étudie 1'écoulement d'un fluide
pseudoplastique fortement wvisqueux et thermodépendant, par
simulation numérique. Les égquations gouvernant ce probléme sont
intégrées par un algorithme explicite aux différences finies basé
sur la technique de Dufort-Frankel [1][2]. Dans cette étude, en
considérant le cas du chauffage a température de paroi constante,
on s'intéresse au développement simultané des champs thermique et
dynamique, ainsi qu'a 1'évolution des pertes de charge et du
nombre de Nusselt local. Les résultats présentés concernent une
solution de carboxyméthylcellulose (C.M.C.) a 3% en poids, fluide
considéré comme modéle de beaucoup de ceux rencontrés actuel-
lement dans 1'industrie agroalimentaire. L'étude rhéologique de ce
fluide montre qu'en cisaillement simple, la 1loi de comportement
peut étre approchée par une loi puissance d'Ostwald-Van de Waele :

[ Bu\"
T = - K(T) |- —] (1)
\ or/
_ Su
sur une large gamme de valeurs du gradient de vitesse —.
or
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L'étude des rhéogrammes a différentes températures montre
que ce fluide est fortement thermodépendant et qu une loi de type
Arrhénius représente bien ce caractéere

K(T) = a e~®T (2)

EQUATIONS DE BASE

Dans notre modélisation mathématique, nous adoptohs les
hypothéses suivantes :

a) L'écoulement est laminaire et axisymétrique.

b) La conduction de chaleur axiale est négligeable.

c) La chaleur spécifique C,, la conductivité thermique X, 1la masse
volumique p sont indépendantes de la température.

d) Le fluide est incompressible.

e) Le régime dynamique est établi et la température est uniforme

a l'entrée de la zdne chauffée.

f) L'indice de consistance K=K(T) ne dépend que de la température
et l'indice de structure n est considéré comme constant.

g) La pression p ne dépend que de la coordonnée axiale z.

Avec les hypothéses précédentes, les équations du mouve-
ment s'écrivent :

Equation de continuité :

3u 1 38

— + — — (rv) =0 (3)
2z r 9r

Equation du mouvement :

{ 3du auy dp 13
Plu — + v —|= = — + — — (1) (4)
\ oz or/ dz = °r #®r

Equation de 1'énergie :

[ BT 5T\ 18 4 8m su
PCplu — + v —| = = — |r —| + T — (5)
\ 2oz or/ r.0r \ arf or

Débit global :

R
2 r p udr = m = cte (6)

0ty
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On associe a ce systéme les conditions aux limites

u (z,R)

Su

-— (2,0)

Sr

T (Q.x)

u(o,x)

TCz,R)

= Vil Ze Ry m- 0
aT
= — (z,0) =0
ar
Te
/3n+1\ ¢ arly
Us | []1-(x/R) |
\n+1 / \ /
T

La figure 1 donne 1l'algorithme de résolution
systéme d'équations.

1
Valeurs dans les deux |
sections précédentes |
(i et i-1) 1

]

Calcul de pression par les
équations (6) et (4)

[

1

L

Calcul de vitesse axiale par (4)

|
|

1
Calcul de la température par |
1'équation (5) |

]

|
|

|
Calcul de la vitesse radiale par |
1'équation (3) 1

J

|
Incrémentation |
L e B | |
i=i-1]

|

| 1
| Résultats |

' : FIGURE 1
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On note que ce code de calcul a d'abord été mis en oeuvre
pour étudier le cas du chauffage & densité de flux constant. Les
résultats numériques sont en trés bon accord avec les résultats
expérimentaux obtenus dans notre laboratoire [3].

RESULTATS ET DISCUSSION

Dans cette é&tude, nous supposons que le chauffage ne
débute que lorsque le régime dynamique est établi. Ainsi, lors de
1'établissement de 1la couche 1limite thermique, 1le profil de
vitesse d'un fluide non thermodépendant restera inchangé, car il
n'y a pas d'interaction entre 1le champ dynamique et le champ
thermique. Il n'est est pas de méme pour les fluides
thermodépendants, car une augmentation de la température entraine
une diminution de la consistance qui, & son tour entraine une
modification du profil des vitesses. La figure 2 illustre bien ce
phénoméne. Elle donne 1l'évolution d'un profil de vitesse axiale en
différentes sections de la zone chauffée. On note que plus on
pénétre dans cette =zone, plus 1les profils de vitesse sont
déformés. Cette déformation se manifeste par un accroissement de
la vitesse du fluide prés de 1la paroi, qui s'explique par une
diminution de la viscosité due a 1'élévation de la température.
Par conservation du débit, cet accroissement de vitesse prés de la
zone pariétale est compensé par une diminution dans la zone
centrale. Cette réorganisation de 1'écoulement se traduit par
l'apparition d'une vitesse radiale et, par conséquent, un
transfert de masse du coeur de 1'écoulement vers la surface
d'échange. Cette composante radiale de la vitesse reste
négligeable devant 1la composante axiale ; elle a néanmoins un
effet positif sur le transfert de chaleur. La méme figure montre
que la déformation des profils de vitesse est plus importante: en
amont de la conduite, 1la ou les gradients thermiques sont impor-
tants. D'autre part, on s'est intéressé a l'effet de 1l'intensité
du chauffage et & celui du débit. Ainsi, A nombre de Reynolds
donné, plus on augmente la température de paroi et plus la
déformation des profils de vitesse est importante .(figure 3). En
revanche, a température de paroi imposée, plus on augmente le

nombre de Reynolds et plus 1la déformation des profils de vitesse
est faible (figure 4).

En ce qui concerne 1les pertes de charge réguliéres, les
figures 5 et 6 donnent 1'évolution du facteur de frottement
Ce/C:, 50 ©n fonction de z/D, ou C,. est définie par :

7z - R(dp/dz)
Cp=___-—= ——

L/27pus p ud

Ceiso €tant 1la valeur de C. dans le cas isotherme. Ces figures
montrent que plus on pénétre dans 1la zone chauffée et plus les
pertes de charge sont faibles. Ceci s'explique par 1la diminution

de viscosité qui entraine une diminution de 1la résistance i
1'écoulement.
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Pour les mémes raisons que dans 1le cas des profils de
vitesse, 1la variation du coefficient de frottement est plus
importante en amont de 1la conduite. La figure 5 montre gque les
pertes de charge diminuent plus vite pour les températures de
paroi élevées ; en revanche, la figure 6 montre qu'elles diminuent
moins vite pour les grands nombres de Reynolds.

La figure 7 donne 1l'évolution du profil des températures en
différentes sections de la conduite. On observe bien 1le
développement de 1la couche 1limite thermique. Bien que les
gradients thermiques restent localisés au voisinage de la paroi,

ils entrainent une déformation du champ des vitesses dans toute la
section.

Loi de transfert de chaleur : En raison des fortes
valeurs du nombre de Prandtl rencontrées, le régime thermique
n'est pas établi. On défini alors le transfert thermique par des
grandeurs locales :

D{8T/8x),
Nombre de Nusselt local Nu = - —mm88—

(TexTs)
Position axiale adimensionnelle, définie par le nombre de Cameron

z/D
X* =

RePr

La figure 8 montre clairement 1'influence du chauffage
sur le transfert de chaleur. Pour tenir compte de cet aspect on
introduit le terme correctif (K,/K,) adopté par Mizushina (1967).
Les résultats se regroupent alors de maniére satisfaisante (figure
9) et nous proposons la corrélation :

Nu = 1,85(Km/Kp)a ,17(x+ )-G r263

CONCLUSION

Le probléme de 1l'écoulement et du transfert de chaleur
pour un fluide pseudoplastique dans un tube cylindrique chauffé a
température constante a été étudié numériquement. Les résultats
obtenus montrent bien 1l'importance des effets de la thermodépen-
dance sur les profils de température et de wvitesse. Une
corrélation exprimant 1le nombre de Nusselt en fonction des
quantités du rapport des consistances K,/K, et du nombre de

Cameron X* est proposée ; elle peut étre trés utile pour les
concepteurs des échangeurs de chaleur.
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axiale aen fonction da z/D .
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Figure 3 : Profils raduits da vitassa a z/D =75
influance de la temperature de parot
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Figura 4 1+ Profils reduits da vitessa a z/D = 75
influenca du Nombra da Raynolds .
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Figure S : Coefficientde frottement en fonction de z/D
influence de la temperatura de paroi.
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Figura 6 Coafficientde frottement an fonction de z/D
influencae du nombre da Raynolds .
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Figura 7 1+ Evolution du profll da tamparatura
reduitae en fonction da z/D.
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Figuﬁa 8 + Nombra da Nussalt aen fonction du Nombra da Cameron X°
Influence de la temperatura de paroi .
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Figure 9: Nombre da Nusselt corrigéreh fonction du Nombra Cameron X°
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MILIEUX GRANULAIRES
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Deux trémies A et A' géométriquement semblables dans le

rapport II sont munies d'orifices de diametre respectifs ¢ dans A, et

o' :-iq dans A' (A peut étre appelé prototype, A' modele réduit).
A

Des grains G de formes quelconques sont disposé€s en
empilement dans A, tandis que des grains G' rigoureusement

semblables a ceux de G, dans le rapport i— , sont disposés en un

empilement semblable dans A’

On admet que le coefficient de frottement des grains sur la
paroi P de A est fy, et que le coefficient de frottement des grains G
entre gux est I

De méme, on admet que le coefficient de frottement des
grains G' sur la paroi P’ de A’ est f, et que le frottement des grains
G’ eate sux est I

Soit T le temps de vidange de A, T' le temps de vidange de A’

On se propose de montrer que

P ks

Y

C'est la similitude de Froude
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On peut dire aussi que

V étant une vitesse caractéristique de I'écoulement A (par
exemple V = Q , Q débit volumique initial, S = n ¢2/4), D étant une

longueur caractéristique de A(par exemple D

= ¢); V' et D' sont les
quantités correspondantes pour A'.

Le raisonnement est trées simple dans le cas d'un grain unique

en forme de parallélipipede glissant avec frottement sur un plan
incliné représentant une portion de P.

La loi fondamentale de la dynamique s'écrit

mg sin a - fy mg cos o = mx

Six=0Dpourt=0

X =

b | =

g (sin a - fy cos a) t2

et de méme pour un modele réduit a 1'échelle :

de cette expérience

x =% g (sin o - fy cos a) t2
. t L
Puisque L'==
f A
on a bien = T

Le résultat s'étend aux empilements de grains considérés ci-
dessus.

Les réactions intergranulaires ne sont déterminées que si l'on
tient compte de I'élasticité des grains.
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En toute rigueur, on doit avoir

E <l
5. % p

ou p est la masse volumique des grains G, p' celle des grains G'.

Pratiquement on prend les mémes grains dans le prototype et
le modele ; la similitude reste approximativement correcte si les
grains sont petits par rapport a ¢'.






