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RHEOLOGIE lN SITU
DES SAUCES DE COUCHAGE

F. VIDAL, Saint-Gobain Papier Bois Recherche (*) .

D. EGURREGUY, J. POUYET, Laboratoire de Mécanique Physique, Bordeaux (**)

Résumé'

La connaissance du comportement des sauces de couchage à des taux de
cisaillement très importants a conduit l'industrie papetière à se pencher
sur des méthodes de mesures de plus en plus complexes. Cependant, les
viscosimètres à capillaire et autres rhéomètres à buse de cisaillement [1]
généralement utilisés ont tous le même défaut: une géométrie circulaire ne
correspondant pas au système du couchage à lame. l'idée originale fat donc
de transformer le racle d'acier en un rhéomètre intégré à la tête de
couchage.

Abst:ract:

The knowledge of coating color behaviour for very high shear rates (106

s-l)has leaded paper industry to investigate in complex methods of measure.
Meanwhile, generally used capillary viscosimeter and high-pressure
homogenizers with shearing nozzle [1] have aIl the same defect : a
circulary geometry which doesn't correspond to blade-coating. The original
idea consists in changing the blade into a rheometer integrated at the
coating head.

Le couchage est une des opérations de transformation du papier. Il a
pour but de déposer un revêtement (sauce de couchage) à base d'eau, de
polymère et de pigments sur la surface du papier brut (eau + fibres +
charges) afin d'améliorer son état de surface et sa qualité d'impression.
Lors du procédé du couchage, de nombreux problèmes peuvent apparaitre et
entraver le bon déroulement de la production: mauvais état de surface,
stries, casses. ..Au-delà de tous les problèmes pratiques que peut
rencontrer l'industriel, l'élément essentiel pour pallier ces carences est
la connaissance de la rhéologie des sauces de couchage. Le but de cette
étude est donc de mettre en évidence le comportement rhéologique des sauces
de couchage sur site industriel.

Dans un premier temps, une étude bibliographique nous a permis de
modéliser le contact entre lame et sauce. Puis, à l'aide de jauges
extensométriques, nous avons transformé la lame de couchage (qui permet de
déposer une certaine quantité de sauce) en un capteur de force capable
d'évaluer la zone de contact et la pression dynamique exerçée. Ce capteur
ainsi confectionné nous a permis d'avoir accès aux contraintes et aux
vitesses de cisaillement et ainsi de déterminer le comportement des sauces.

Ces paramètres rhéologiques ont été déterminés à partir de grandeurs
mécaniques que l'on a pu mesurer lors d'essais industriels sur coucheuse
pilote (vitesse machine, poids de couche, réglages).

(*)Saint'Gobain PapierBois ~echerche 351, cours de la LibératiDn,33 405 Talence
(**)Laboratoire de Mécanique Physique, Université Bordeaux 1, URACNRS 867

351, cours de la Libération, 33 405 Talence
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1.PRJ:NCJ:PE DU COUCHAGE

Avant de passer au problème majeur de notre travail, voici representé
sur la figure 1 le procédé du couchage.

rouleau

lame

~
sauce

rouleau applicateur

Fi~ure 1 : principe du coucha~e

La sauce est déposée sur le rouleau pressant (film presse) par un
rouleau applicateur; la lame, préréglée par l'utilisateur, fléchit sous
l'action de la sauce et permet ainsi d'obtenir le poids de couche
escompté. La forme de la lame épouse parfaitement .le profil du rouleau
comme le montre la figure suivante.

encastrement

appui simple

lame

La figure montre que la sauce est en contact avec la lame sur une
surface de largeur s. Dans un premier temps, notre travail a été de
déterminer cette zone de contact s et la pression dynamique exercée par la
sauce sur la lame. Pour cela, nous avons envisagé différentes repartitions
de la pression exercée sur la lame de couchage.
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2. MODELISATION DE LA REPARTITION DE PRESSION [2],[3]

Dans le but d'atteindre la contrainte de cisaillement exercée par
l'écoulement de la sauce, nous calculons la pression exercée par le fluide
sur la lame. Il nous est donc nécessaire dans un premier temps de
modéliser la pression mécanique dûe à la flexion de celle-ci. Nous
analysons ici quatre types de répartition de pression appliquée sur la
lame: uniforme, triangulaire, hertzienne, non hertzienne.
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Fiqure 3 : répartition de pression uniforme. P(x) = PO

Fiqure 4 : répartition de pression trianqulaire

1 P(X)=po(X-;+S)

Fiqure 5 : répartition de pression lors d'un contact hertzien.

1-

P(x)=PO[1-(2x-21+s)2]2
S

Figure 6 : répartition de pression lors d'un contact non hertzien.

ES2[1-(x-l)2]
P (x)- S

[4 (1-V2) Rh]

Po- Es2
[4 (1-V2) Rh]

E : module d'Young de la lame.
s : surface de contact.

R : rayon de courbure de la lame.

l i lonqueu. Qe la lame

h : hauteur de sauce.
v: coefficient de Poisson.

Po : pression maximale
x : abscisse
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Cette répartition de pression (Figure 6) se rapproche plus de notre
modèle que les précédentes. En effet, nous sommes dans le cas où
l'épaisseur de sauce (15 J.lm)est faible devant les dimensions de la
surface de contact (2 mm).

En comparant ces différentes modélisations à des mesures
qualitatives, nous avons conclu que la répartition de pression pour un
contact non hertzien était celle qui se rapprochait le plus des mesures
expérimentales (les surfaces de contact sont déterminées en mesurant les
surfaces d'usure des lames et les pressions à l'aide d'un film Fuji
Prescale). Par la suite~ nous utiliserons les valeurs de pression moyenne
et de surface de contact déduites de ce dernier modèle pour déterminer les
contraintes de cisaillement.

Après avoir effectué cette étude comparative, nous nous sommes
penchés sur la conception du capteur, c'est-à-dire sur la transformation
de la lame applicatrice elle-même en un rhéomètre.

3.MECANIQUE DE LA LAME DE COUCHAGE [4],[5]

Dans un premier temps, la lame est donc instrumentée à l'aide de
jauges extensométriques. Ce capteur ainsi confectionné permet de
déterminer la force dynamique par unité de largeur de laize qui est
appliquée sur la lame dont la géométrie est décrite sur la figure suivante

appuI

encastrement

.

Figure 7 : géométrie de la lame.

l : longueur.
d : extension.

b : laize.

e : épaisseur.

3.1 Instrumentation

Le capteur est constitué de la manière suivante:
- 3 jauges sont collées entre l'encastrement et l'appui simple.
- 3 jauges sont collées entre l'appui et l'extrémité libre du
racle.
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3.2.Méthode de mesure

Les déformations mesurées sur la lame permettent de calculer la
surface de contact et la pression moyenne appliquée en utilisant des
relations déduites de la statique des lames. Nous obtenons ainsi la
déformation des trois jauges situées entre l'encastrement et l'appui
simple (1):

3F (d- .l§..)e' (1-V2)

e= 8 [~
Ebe3 (l-d)

1]

et pour la déformation des trois jauges situées entre l'appui et
l'extrémité libre (2) :

6F (1- .l§..-x) (1-V2) e'
8e = --------

Ebe3

E : déformation.

F : force mécanique par unité de laize.
e : épaisseur de la lame.
x : abscisse des jauges.
s : largeur de la surface de contact.
E : module d'Young.
V : coefficient de Poisson.

et: et = e + épaisseur de colle.

Un pont de jauges mesure la déformation de chaque jauge; nous
pouvons alors tracer les deux droites E = f(x) pour les deux parties de la
lame et ce, pour chaque essai effectué. Les pentes des deux droites
obtenues comparées aux équations (1) et (2) permettent d'atteindre F
(force appliquée à la lame) et s (largeur de la surface de contact),
c'est-à-dire nos deux inconnues.

4 ETUDE DU COMPORTEMENT RHEOLOGIQUE DES SAUCES DE COUCHAGE [6]

Après cette étude purement mécanique de la lame de couchage, nous
nous sommes attachés à décrire un modèle sur l'écoulement de la sauce de
couchage entre la lame et le rouleau. Le but était de relier les
paramètres rhéologiques (vitesse et contrainte de cisaillement) aux
valeurs accessibles (force et surface de contact).

~. ,S,
~

~ -- h

t : contrainte de cisaillement.

3 ; 3urface de contact.
h : dépôt.
U : Vitesse du rouleau.
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La modélisation sur la pression moyenne étudiée précédemment associée
aux mesures faites à l'aide du capteur de force permet la détermination de
la pression hydrodynamique appliquée à la lame et de la viscosité
apparente du fluide.
Pour ce faire, nous appliquons les relations tirées de la mécanique des
fluides:

- équation d'état.
- équation de l'énergie.
- équation de continuité.
- équations de Navier-Stockes.

Les conditions aux limites sont les suivantes:

- la vitesse de l'écoulement est nulle au niveau de la lame
(condition d'adhérence à la paroi).

- au niveau de la surface du papier, la vitesse de la sauce est
prise égale à la vitesse du rouleau (U).

Les hypothèses proposées sont:

- l'écoulement est laminaire, stationnaire, établi et plan.
- les forces de pesanteur sont négligées.
- le fluide est incompressible: p est une constante.
- la température de la sauce est constante.

- .1'équation de continuité montre que la seule composante de
vitesse u (v=O, w=Q) ne dépend que de y.:

du = 0
dx

- la première équation de Navier-Stockes donne pour un fluide
newtonien:

dP = dt = 11 d2U
dx dy dy2

On considère que la perte de charge linéique est constante sous la
lame et égale à ~p/s du fait de l'incompressibilité de la sauce (~P étant
égale à la pression mesurée par le capteur et s étant la surface de
contact). A partir de la pression moyenne, on peut déterminer la
contrainte de cisaillement au niveau de la lame.

Le profil des vitesses est alors tiré de l'équation de Navier-Stockes et
des conditions aux limites:

u = Dy - dP (hy-y2)
h dX 211

La contrainte de cisaillement,
paroi est alors:

fonction de la pression du fluide à la

t = LlP h = Pd yn hs s

h.: hauteur de sauce humide après le passage sous la lame.
s: surface de contact.

Pdyn : pression mesurée par le capteur en dynamique.
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Si nous faisons l'hypothèse que la contrainte de cisaillement est
constante le long de la surface de contact, la pseudo-vitesse de
cisaillement, en fonction du débit volumique, s'écrit:

D = 3Q-=
bh2

.6lL
5h

Q = 2Ubh/5 (débitvolumique). b : laize.
U: vitesse de déroulementdu papier.

Le débit est calculé directement sous la lame: nous ne considérons
donc pas la sauce qui est rejetée (qui ne passe pas sous la lame).

Connaissant la contrainte de cisaillement et le taux de cisaillement,
nous pouvons déterminer la viscosité apparente de la sauce. En
introduisant le dépôt de sauce dans la formule, on arrive à :

~ = 5 ~p h2 = 5 ~p de2
6 U s 2

6 usp2S

p : masse volumique de la sauce.

S: pourcentage de matière sèche.

de : dépôt (g/rn2).

4. ASPECT EXPERIMENTAL

Dans le but d'utiliser les relations précédentes, deux types d'essais
sont réalisés:

- Une variation de la vitesse machine entraine une variation du
débit volumique sous la lame et ainsi de la vitesse de
cisaillement. (essai 1)

- Une variation de la pression mécanique de la lame joue sur la
contrainte de cisaillement. (essai 2)

Ces essais nous permettent de connaître le comportement rhéologique

de la.sauce utilisée. Pour cela, nous traçons le rhéograrnrne suivant ~ = f
(log 'Y ).

. Essai 1

Essai 2Ci)

0

0

. Q('C!'... ..<'0

106 . -1
'Y (s )

107

= f(log.'YL.de couchage 'Qe la sauce12 . RhéogrammedFiQ'ure .
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Ce rhéogramme montre que la sauce utilisée pour nos essais se
comporte comme un fluide rhéofluidifiant. Les deux courbes tracées se
recoupent bien pour des valeurs de vitesse de cisaillement données aux
erreurs expérimentales près. Par contre, les viscosités mesurées
paraissent faibles par rapport aux mesures réalisées sur la même sauce
avec le rhéomètre à capillaire du centre St-GOBAIN papier-Bois Recherche
de Talence [7]. Ces variations proviennent des conditions d'utilisation
différentes: la température de la sauce pour les essais sur le rhéomètre
à capillaire était de 26° et de près de 40° pour nos essais sur la
coucheuse pilote.

Correction sur la vitesse de cisaillement à la 9aroi :

Lorsque la sauce est newtonienne, D représente la vitesse de
cisaillement réelle. Or, dans le cas du procédé du couchage, les sauces
sont généralement rhécifluidifiantes ou dilatantes (non newtoniennes) :
nous allons donc appliquer une correction semblable à celle due à
RABINOWITSCH [8] mais pour un profil de vitesses qui est celui entre lame
et rouleau afin de déterminer la vraie vitesse de cisaillement à la paroi
Y. Nous obtenons ainsi:

1 y = 2n 3~ 1 D 1

n : indice d'écoulement de la sauce.

n est la pente de la courbe log t = f(log D).

Cette relation est différente de celle obtenue pour un rhéomètre à
capillaire où la vitesse de cisaillement corrigée se met sous la forme:

1 y = On4~ 1 D 1

Dans les deux cas, la viscosité vraie du fluide est déduite de la
relation:

11 -~
y

CONCLUSION

La modélisation envisagée pour le problème du couchage (lame-papier)
et la réalisation d'un capteur extensométrique nous ont permis de
déterminer les pressions dynamiques et les zones de contact. Par ailleurs,
l'étude effectuée sur l'écoulement de la sauce entre lame et rouleau nous

a permis de relier les grandeurs rhéologiques t et Y aux variables

accessibles Pdyn (pression dynamique mesurée) et Q (débit volumique) et
d'étudier ainsi le comportement des sauces industrielles. Même si en
valeur absolue les viscosités peuvent être discutées puisque determinées à
partir d'une modélisation de pression, cette approche donne une bonne idée

de la forme de la courbe 1'\= f (log y) . De plus, les résultats
concernant les surfaces de contact et les pressions dynamiques
correspondent aux mesures effectuées sur machine et valident le choix du
modèle utilisé pour le contact lame-papier.

Nos résultats ont été comparés à ceux déduits de l'écoulement dans un
rhéomètre à capillaire: cette analogie laisse apparaître une certaine
différence au niveau de l'ordre de grandeur des viscosités mesurées mais
rend compte du même comportement rhéologique des sauces de couchage
utilisées (rhéofluidifiant). Les uariations sont dues A d@s conditiona

178



d'utilisation des sauces différentes: en

prises pour une température de 25° avec
application industrielle, la sauce est
augmentation de température peut expliquer
entre les deux mesures.

effet, les mesures ont été
le capillaire alors qu'en
entre 35° et, 40°. Cette
la différence de viscosité

Mots clés: Couchage à lame - capteur extensométrique - modélisation de
pression non hertzienne - rhéomètre - correction de RABINOWITSCH.
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Résumé

Deux méthodes principales sont actuellement proposées pour la détermination des

caractéristiques élastiques linéaires équivalentes d'un matériau composite constitué d'une

structure périodique: la méthode self-consistent et la méthode d'homogénéïsation. Une

application de ces deux méthodes à une structure périodique constituée de microbilles noyées

dans une matrice et disposées selon un réseau cubique centré nous a permis de dégager les

remarques suivantes:

- pour des fracrlons volumiques des inclusions dans la matrice inférieures à 0.3, les deux

méthodes sont équivalentes à moins de 15% près,

-au delà de 0.3, les deux méthodes divergent au fur et à mesure que la fracrlon volumique

augmente.

Abstract

Two main methods are now proposed for the determinarlon of the equivalent linear elasrlc

caracteristic of a composite material constituated of a periodic structure: the self-consistent

. method and the homogeneïsationmethod. An applicationof those Iwo methods to a periodic

structure composed of microball immerged in a matrix and set according to a c. c. larlce has lead

to the following norlces:
-for volumic fracrlons of the inclusions in the matrix inferior to 0.3, the Iwo methods are

equivalent at about les than 15%,

- beyond 0.3, the IwOmethods differe as the vol1,lmicfracrlon increase.
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INTRODUCTION

D'une manière générale, l'homogénéïsation d'un'matériau composite consiste à construire

des lois de comportement macroscopiques à panir d'informations sur la microstructure et des lois

de comportement des inclusions et de la matrice constituant le matériau hétérogène. Plusieures

méthodes de calcul sont ainsi proposées pour résoudre le problème de la détermination des

constantes élastiques équivalentes du matériau composite. Les modèles simples de Voigt [1] et de

Reuss [2] ne représentent que les bornes supérieures et inférieures des constantes élastiques

équivalentes ( Hill [3] ). lis ne font intervenir que le taux de remplissage des renforts dans la

matrice et leurs comportements élastiques respectifs. Pour tenir compte de la répanition des

inclusions dans le composite, deux méthodes essentielles sont actuellement utilisées, la méthode

self-consistent proposée par Eshelby [4] dans le cas des polycristaux et développée par Krôner

[5] puis par Berveiller et Fassi-Fehri [6,7,8] dans le cas des matériaux composites, puis la

méthode d'homogénéïsation proposée par Hashin et Shtrikman [9] et développée par Duvaut [10]

et Léné [12].

La comparaison de ces deux méthodes sur un cas panicu1ier de matériau composite étudié

par Fassi-Fehri dans son étude sur le shéma self-consistent à N-sites [7] nous montre que pour

de faibles taux de remplissage des inclusions dans la matrice, les deux méthodes sont

équivalentes. Par contre. plus le taux de remplissage augmente et devient important et plus les

deux méthodes divergent.

LA METHODE SELF-CONSISTENT AN-SITES

La méthode self-consistent à N-sites est basée sur la méthode self-consistent à 1 site. Elle

consiste à calculer les coefficients élastiques équivalents d'un matériau composite contenant des

inclusions ellipsoïdales en considérant l'interaction entre une cellule hétérogène élémentaire et le

milieu homogénéïsé équivalent recherché. La cellule hétérogène élémentaire est constituée non

pas par une inclusion unique, mais par un ensemble d'inclusions représentatif à la fois de

l'anisotropie géométrique ( forme des inclusions) et mécanique ( répartition spaciale ). La

. présence des autres inclusions est prise en compte par le fait que le milieu homogène choisi est le

milieu homogène équivalent recherché.

Les constantes élastiques équivalentes s'écrivent:

ceijkl =<CMijkl + f.( CIijmn - CMijmn ).AImnkl

où f est la fraction volumique des inclusion.s dans là matrice ( f =VIfVtot ). CI et CM sont

respectivement les constantes élastiques des inclusions et de la matrice, et AI est le tenseur de

localisation qui s'écrit:
181
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Almnkl =( Ômk.Ônl+ ..L.~Clijmn.( TIIklij + 2,TUklij) }-l
VI J

- l'exposant 1représente une inclusion du milieu hétérogène, la sommation sur l'indice J

représente l'influence des premières inclusions voisines de l,

- VI est le volume de l'inclusion 1.

- les tenseurs TI! et TU sont fonctions de la forme des inclusions, de leur répartition

spaciale et des constantes élastiques du milieu homogénêisé équivalent [7].

et
/

{I~H
el.€!

et /
~~E

. {,cI /
>J1)J, .

. el

1 :si12 N :si12:S

Interactions du milieu sur l'inclusion 1

La détermination du tenseur de localisation AI est dûe à l'approche faite par Muschovidis

et Mura [11] et qui consiste à remplacer le champ de déformations total dans les inclusions par sa

valeur moyenne sur le volume VI des inclusions.

LA METHODE D'HOMOGENEISATION

La méthode d'homogénéïsationsuppose la périodicité de la structure. Elle consiste à

associer à chaquepoint x du matériauhétérogèneun volumereprésentatifde la géométriedes

inclusionset de leurrépartitionspaciale,c'estla cellulede baseY.

il apparaît ainsi deux échelles, !'une macroscopique liée au matériau composite, et l'autre
microscopique liée à la cellule de base Y.

A l'échelle macroscopique, si le matériau est soumis à des efforts volumiques imposés

{ fi }, des efforts surfaciques {Fi } sur une partie aVFde sa frontière av, et à un déplacement u

imposé sur le reste de la frontière, le problème d'élastostatique à résoudre est:
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r O'ijj + fi =O.
1 aij =Cijkl(X).Ekl(U)

~

1 aij.nj =Fi
L ui =O.

dansV
dansV

( 1)

sur ê)Vp

sur ê)Vu
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On effectue alors un développement asymptotique à double échelle ( x , y ) du champ de

déplacement. u(x) peut s'écrire de la manière suivante:

u(x) =UO(x,y ) + e.ul( x,y) + e2.u2( x,y) + ... /y=x/e (2)

les fonctions un( x,y) sont Y-périodiques par rapport à la variable y,

e est une quantité très faible devant l'unité mettant en rapport les dimensions de la cellule de base
aux dimensions de la structure.

En substitUant ( 2 ) dans le problème ( 1 ) et en identifiant les différentes puissances de e,

on aboutit au problème suivant [10]:

r divy al =O.
~ al =C(y).{EY(ul)+ eX(uO)}
L ul Y-périodiqueen y, al(n) Y-antipériodiqueen y

Par linéarité du problème, on cherche une solution sous la forme:
.

r ul = - Xk1(y).EXkl(UO)
~

l al =Skl(y).EXld(UO)

les nouvelles inconnues ( XkltSkl ) sont alors solutions du problème ( pkl ) posé sur la cellule de
base Y:
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r Sklijj =O. dans Y

( pld) ~ Sklij =Cijkl(Y) - Cïjpq(y).eypq( Xkl) dans Y

L Xld Y-périodique et Skl(u) Y-antipériodique en y

Les coefficients homogénéisés sont les coefficients qui relient la moyenne sur la cellule de
base Y de la contrainte al à la défonnation eX(uO)[10] :

.
< a1ij > =< Sklij(Y) >.eXkl(uO)

d'où:

ceijkl = < Sklij> = < Cijkl> -< Cijpq.e y pq( Xkl) >

Les coefficients Ce apparaissent comme étant la somme de deux tenDes, un premier tenDe

qui est la moyenne sur la cellule de base Y des coefficients élastiques correspondant à chacun des

constituants, et d'un tenDe correcteur.

APPLICATION A UN RESEAU PERIODIQUE CUBIQUE CENTRE

Nous considérons un matériau composite contenant des inclusions sphériques de même

rayon r qui constituent un réseau cubique centré. Les inclusions et la matrice sont supposées

isotropes. Le choix d'un arrangement cubique centré nous permettra d'obtenir un taux de

remplissage en microbilles supérieur à 60% ( 68% ).--8
tkt~e 48

Fig. 1:Le réseau cubique centré

Les valeurs des constantes élastiques CI et CM des inclusions et de la matrice sont

. données par les constantes de Lamé suivantes:

pour l'inclusion III = 0.15 x 1012 N/m2

Â.I = 0.10 x 1012 N/m2

pour la matrice JlM = 0.15 x 1010 N/m2

Â,M= 0.10 x 1010 N/m2
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On pourra utiliser également les couples ( El, yI ) et ( EM, yM ) représentant

respectivement les modules d'Young et les coefficients de Poisson des inclusions et de la matrice.

On rapelle que:

Â. = E.y
( 1 + v ).( 1 - 2.v )

et JJ.= E.
2.( 1 + y )

Les modules d'Young sont alors les suivants:

El = 0.36 x 1012N/m2 et EM = 0.36 x 1010N/m2

Les coefficients de Poisson des inclusions et de la matrice sont égaux:

yI = yM = 0.2

On calcule les valeurs des coefficients d'élasticité équivalents Ce pour différentes fractions

volumiques f des inclusions dans la matrice telles que f soit inférieure à 0.68, condition de non
interférence des inclusions:

f = 0.1 - 0.2 - 0.3 - 0.4 - 0.5 - 0.6

La cellule de base que nous avons retenue pour modéliser le milieu est représentée sur la

figure ci-dessous:

Fig. 2: La cellule de base Y

Compte-tenu des symétries géométriques de la cellule de base et des hypothèses

d'isotropie faites sur ses constituants, on déduit que la cellule présente à la fois les plans
médiateurset les troisplansdiagonauxcommeplansde symétriematérielle.Dansces conditions,

on montre[10]quel'on peutramenerlescalculssur le huitièmede cellule( figure3 ).

Fig.3: Huitièmede cellule ([ O,Yl/'l] U [O,Y2/1] U [O,Y3/2])
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La génération automatique du maillage du huitième de la cellule de base obtenue pour une

fraction volumique f =0.1 est représentée sur la figure 4. La figure 5 représente le même maillage

montrant l'empreinte des inclusions dans la matrice. La figure 6 représente une reconstitution du

réseau cubique centré sans inclusions et la figure 7 la position des inclusions dans la matrice.

Remarquons que chaque fraction volumique ( f =0.1 à f =0.6 ) nécessite un maillage

différent. TIexiste ainsi six maillages du huitième du réseau cubique. Tous les maillages ainsi que

les calculs de structures par éléments finis nécessaires à l'application de la méthode

d'homogénéisation ont été effectués à l'INRIA sur le code de calcul MODULEF [11]. Les

coefficients homogénéisés sont le résultat du programme COEFHOM [12].

figure 4
.

figure 6 figure 7
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Les résultats obtenus pour le module d'Young et le module de cisaillement équivalents Ee

et Ge par les méthodes self-consistent à N-sites et la méthode d'homogénéisation, pour les

différentes fractions volumiques ( f = 0.1 à 0.6 ), sont résumés dans les tableaux I et II. Ces

tableaux sont complétés par les résultats du modèle de Reuss, du shéma self-consistent à 1 site et

du modèle de Voigt.

1 0.1 1 0.2 1 0.3 1 004 1 0.5 1 0.6 11 méthodes fi o.

tableau1: Moduled'YoungE (x 1010 Nfm2) par
différentes méthodes de calcul ( réseau cubique centré )

f 1 O. 1 0.1 1 0.2 1 0.3 1 0.4 1 0.5 1 0.6 11 méthodes

tahleau~: Module de cisaillement G ( x 1010Nfm2 ) par
différentes méthodes de calcul ( réseau cubique centré )
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Reuss 0.36 0.398 0.448 0.511 0.595 0.713 0.885

1 site 0.36 0.446 0.590 0.857 1.50 3.60 8.60

N sites 0.36 0.438 0.547 0.762 1.24 2.58 6.70

homog. 0.36 0.517 0.680 0.867 1.04 1.33 1.81

Voigt 0.36 3.924 7.488 11.05 14.61 18.18 21.74

Reuss 0.15 0.166 0.187 0.213 0.248 0.297 0.369

1 site 0.15 0.186 0.246 0.357 0.625 1.50 3.59

N sites 0.15 0.186 0.258 0.406 0.790 1.77 4.28

homog. 0.15 0.218 0.291 0.380 0.472 0.632 0.920

Voigt 0.15 1.635 3.12 4.605 6.09 7.57 9.06



Les figures 8 et 9 représentent respectivement l'évolution du module d'Young Ee et du

module de cisaillement Ge en fonction de la fraction volumique f par les différentes méthooes de
calcul.
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w
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0,0 0,1 0,2
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FRACTION VOLUMIQUE

&...8.: Variation du module d'Young E par
différentes méthodes de calcul
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Fig. 9: Variation du module de cisaillement G par
différentes méthodes de calcul
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CONCLUSION

Par comparaison des valeurs des constantes élastiques obtenues par les différentes
méthodesde calcul,nousremarquonsque:

- les modèles de Voigt et de Reuss constituent des limites extrèmes, l'une supérieure,

l'autre inférieure,

- pour des valeurs relativement faibles des fractions volumiques f des inclusions dans la

matrice ( f < 0.3 ), la méthode d'homogénéisation est équivalente à moins de 15% près à

la méthode self-consistent. Au delà, une nette divergence des deux méthodes se dégage au

fur et à mesure que f augmente.

Seule une expérimentation dans laquelle la fraction volumique des microbilles dans la

matrice sera élevée nous permettra de comparer les résultats donnés par les deux méthodes, self-

consistent et d'homogénéisation, avec les résultats de l'expérience.

Actuellement, la méthode self-consistent à N-sites a pour avantage, pour des fractions

volumiques inférieures à 0.3, d'être simple à utiliser et permet, contrairement à la méthode

d'homogénéisation, de traiter des problèmes de structures non périodiques tout en tenant compte

de la répartition spaciale et géométrique des inclusions.

mots clé

matériaux composites -homogénéisation - shémaself-consistent- comparaison sur r.c.c. -
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JM. GENEVAUX,

D. GUITARD,

RESUME:

Les sollicitations d'ordre sismique sont composées de basses fréquences très énergétiques. Pour
dimensionner une structure, il est donc important de connaître la part d'énergie qui peut être
dissipée dans le matériau, par exemple le bois. Une étude est faite sur le comportement mécanique
radial et tangentiel d'éprouvettes cubiques (50 mm d'arrête) de sapin, d'épicéa et de peuplier, pour
des fréquences de 0,005 à 0,05Hz, des températures de 20 à 70 °C et des taux d'humidité variant
de 0% à l'état vert. Dans la plage d'humidité comprise entre 6 et 22%, une comparaison de nos
résultats avec les modules élastiques calculés à partir des modèl~s proposés par la littérature est
faite. Le suivi de tg(8) nous permet de confirmer l'existence des transitions al et a2 par rapport
aux transitions repérées par d'autres auteurs. Nous comparons les caractéristiques mécaniques
obtenues, d'une part durant le séchage d'un bois vert issu d'un arbre fraîchement abattu, d'autre
part durant la réhumidification.. .

Mots clés: module dynamique, frottement interne, température, humidité, basse fréquence, bois
vert.

INTRODUCTION: .

Le bois est un composite naturel constitu~ principalement de trois polymères: la lignine, les
hémicelluloses et la cellulose. La variation de la température et de l'humidité dans ce matériau
entraîne une variation de son comportement physico-mécanique. Cette variation est anisotrope et
dépend des directions privilégiées du bois [KOLLMANN 1968, GUITARD 1987, TAHANI
1988,...]. L'augmentation de ces deux paramètres entraîne la diminution des modules élastiques et
dynamiques [BECKER-NOACK 1968, LAUNAY-GILLET A 1988, GUERRIN 1990, ZIANI
1991,...], l'augmentation du fluage [GENEVAUX 1989]et l'apparition des maxima du frottement
interne [SALMEN 1984, GUERRIN 1990, ZIANI 1991,...] et de la vitesse de fluage
[GENEVAUX 1989]. Ces maxima correspondent aux transitions de différents polymères
constitutifs du bois. Les caractéristiques mécaniques sont influencées aussi par la fréquence de
sollicitation [SADOH 1981, SALMEN 1984, GUERRIN 1990...].

L'objectif de cet article est de dégager l'influence de l'humidité et de la température sur les
caractéristiques mécaniques radiale et tangentielle aux basses fréquences, de comparer les

. caractéristiques avec les modèles proposés par la littérature. L'influence des fortes humidités, pour
le cas du bois vert de l'arbre et du bois vert réhumidifié, sera aussi traitée.
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MATERIEL ET METHODE:

La méthode utilisée est l'essai de compression sur cube unique. Les essais sont effectués
sur des cubes d'arrête 50 mm environ taillés suivant les trois directions principales du bois
(Radiale, Tangentielle et Longitudinale). La machine d'essai utilisée est celle de compression mise
au point par SEICHEPINE (1980). L'effort est appliqué au cube suivant les directions radiale et
tangentielle à l'aide d'un vérin M.T.S. à asservissement électo-hydraulique. Il est de la forme:

F(t) =Fo + ~ sin (wt)

Le déplacement résultant est déphasé d'un angle Ô(appelé angle de perte) par rapport à
l'effort. Il est de la forme:

d(t) =do + ~d sin (wt-ô)
avec w= 21tN N étant la fréquence de sollicitation. Le tracé de l'effort en fonction du

déplacement, après accommodation, représente une ellipse dont l'aire correspond à l'énergie
dissipée 11W au cours d'un cycle. Le module dynamique est déterminé de la façon suivante:

E Ki Li .. k 1 2 3
i = Lj Lk avec I,J et = , ,

avec Ki: rigidité dynamique déterminée à partir de la pente Fi =f(dï);
Li, Lj et Lk sont les côtes du cube.

Le frottementest calculé comme suit:
1 !1W

tg(ô) = --
21t We

avec We : variation d'énergie au cours d'un cycle. Elle est estimée par l'aire du triangle
(figure 1).

Celui-ci est la somme de deux frottements, interne et externe. En effet, l'effet de poisson
implique à la.surface du cube en contact avec la mâchoire, un glissement dans la direction radiale
(ou tangentielle). Ce niveau de frottement externe, difficilement évaluable, s€?raconsidéré constant
avec la fréquence, la température et l'humidité

F

0 d

figure 1 : allure de la courbe effort en fonction du déplacement.

Le conditionnement des éprouvettes en température a été effectué dans une enceinte
climatique. Celui en humidité (durant le séchage du bois vert) dans des enceintes contenant des
solutions salines à une température voisine de 20°C. Afin de préserver les éprouvettes des pertes
d'humidité lors des essais, ces dernières ont été recouvertes par une feuille d'aluminium.
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RESULTATS ET DISCUSSION:

Les essais de compression à différentes températures (20-70°C) sont menés sur du peuplier
suivant la direction tangentielle. Ceux en humidité variant de l'état ven à l'état anhydre sont menés
sur de l'épicéa et du sapin dans les directions radiale et tangentielle.

Influence de la température:
Les figures 2 et 3 représentent respectivement l'évolution des modules dynamiques et des

frottements internes, issus des éprouvettes de peuplier dans la direction tangentielle, en fonction de
la température (20-70°C), pour un taux d'humidité de 12%, pour les trois fréquences de
sollicitations (0.005, 0.01 et 0.05 Hz). Il apparaît que les modules dynamiques chutent de 40%
environ pour des températures allant de 20 à 70°C.
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- 500
ca
c..
:E-
w 400

1
El E 0,05 Hz
. E0,01Hz
a E 0,005 Hz

El
8

El

ai: a El

1
El

1 ID

300 1

200
10 20 30 40 50 60

T(OC)
...,

8070

figure 2: évolution des rigidités dynamiques en fonction de la température.

Pour les frottements internes, si on ne tient pas compte du niveau de frottement interne mais
des évolutions en température des réponses aux trois fréquences, on remarque (figure 4) que le
comportement est observé entre deux transitions. La première est proche de 70°C pour la
fréquence 0.005 Hz, l'autre en dessous de 10°C pour 0.05Hz. L'identification de ces dernières sur
les espaces transitionnels [GENEVAUX 1989, GUERRIN 1990] montre que la première
correspond à la transition al et la seconde àa2.
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figure3 : évolutiondes frottementsinternesen fonctionde la température.
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figure 4: superposition des courbes de frottements internes pour les trois fréquences (H=12%).

Influence de l'humidité
Les figures 5 et 6 illustrent l'allure des modules dynamiques radiaux et tangentiels en

fonction de l'humidité. L'analyse de ces courbes montre que les modules dynamiques augmentent
légèrement pour des humidités inférieures à 10%, passent par un maximum au voisinage de 10%,
diminuent quasi-linéairement jusqu'à 24% environ puis au delà de 30% se stabilisent à une valeur
pratiquement constante.

Dans le domaine .hygroscopique et plus précisément pour des humidités comprises entre
10% et le point de saturation des fibres, les molécules d'eau entraînent la rupture des ponts
d'hydrogène liant les chaînes cellulosiques, ce qui favorise la mobilisation de ces dernières d'où
l'affaiblissement de la rigidité du matériau. Pour des humidités inférieures à 10%, la baisse de
l'humidité implique une diminution des modules. Ceci serait explicable par l'apparition de
microfissures au niveau de la paroi cellulaire ou par la désorption de l'eau des groupes hydroxyles
des régions amorphes du bois [GUERRIN 1990].

193

24
1 1

C tg(a) 0,05Hz

20; 1 m tg(a) 0,01 Hz

16 1

a tg(a) 0,005Hz.
m- J-te

0
m

0 12 -1,..
I!I

m m a
m a

8; c
Il Il

C
C C c

41
Il

a c c
Il

Il



1200

ca 1000
C-

S 800

"épicéa" m ER 0,01Hz
. ET 0,01Hz

~
:3
"C 6000
::

m

I!I m
m -'-a m

mm m m m
mm mmmm a m

m m.

400 . . ..'.. .... ... . ."".
200

H(%)
0, . """"1 """"2' """"3

100 10 10 10
figure 5 : évolution des modules dynamiques radial et tangentiel en fonction de l'humidité pour

l'épicéa.
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figure 6 : évolution des modules dynamiques radial et tangentiel en fonction de l'humidité pour le
sapin.

Concernant l'influence de l'humidité sur les modules dans le domaine hygroscopique et dans
une plage comprise entre 6 et 22%, la littérature [PALKA 1973, GUITARD 1987, FOURNIER
1989] propose des modèles linéaires. Les coefficients de correction donnés par les trois auteurs
sont très proches. Les figures suivantes présentent la comparaison de nos résultats avec ceux
calculés à partir des modèles GUITARD. Ces modèles sont en accord avec nos résultats dans une
plage d'humidité comprise entre 10 et 22%.(figures 7 et 8). Au dessous de cette plage, nous avons
observé une différence car la décroissance des modules avec la diminution de l'humidité n'était pas
prise en compte par les auteurs.
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figure 7 : comparaison des modules mesurés et calculés à partir des modèles GUITARD.
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figure8: comparaisondes modulesmesuréset calculésà partirdes modèlesGUITARD.

L'évolution des frottements internes radiaux et tangentiels (figure 9) obtenus pour les
fréquences de sollicitations 0.05 et 0.01 Hz augmentent jusqu'au P.S.F : on s'approche de la
transition al. Au delà du P.S.F, il y a une stabilisation de tg(o). Le maximum de la transition
n'est donc pas visible. Néanmoins pour la fréquence O.OlHz, un léger maximum à 10%
d'humidité est observable.
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figure 9 : évolution des frottements internes tangentiels en fonction de l'humidité pour l'épicéa.
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Comparaison du bois vert et du bois réhumidifié :
La comparaison des comportements mécaniques du bois vert issu de l'arbre et de celui

réhumidifié (figures 10 et Il), montre que dans le domaine hygroscopique il n'y a aucune
différence significative. Par contre au dessus du P.S.F il y a une grande différence entre les
modules radiaux et tangentiels, ce qui avait été souligné par THIBAUT (1988). Cette différence
pourrait être due à la différence des profils d'humidités dans l'éprouvette qui ne sont pas les
mêmes dans les deux cas [ZIANI 1991].
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figure 10 : comparaison des modules tangentiels issus des deux bois: vert et réhumidifié.
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CONCLUSION:

L'effet de la température et de l'humidité sur les caractéristiques mécaniques radiale et
tangentielle issues de l'essai de compression sur cube unique a été analysé.

La température entraîne l'apparitionde deux maxima de frottement interne qui correspondent
aux transitions al( 0.005 Hz, 70°C) et a2(a.05 Hz, inféreure à 10°C) pour un taux d'humidité de
12%. Parallèlement les modules tangentiels chutent de 40% environ entre 20 et 70°C.

Une variation d'humidité de 0 à 10% s'accompagne d'une augmentation des modules
dynamiques radiaux et tangentiels. Ces derniers diminuent alors quasi-linéairement jusqu'à 24% et
au delà de P.S.F restent pratiquement constant. Elle entraîne aussi l'augmentation des frottements
internes radiaux et tangentiels dans le domaine hygroscopique. Ces derniers se stabilisent au delà
du P.S.F. Ceci pour une température de 20°C.

La co~paraison des comportements mécaniques du bois vert issu de l'arbre et du bois vert
réhumidifié, montre que dans le domaine hygroscopique il n'y a aucune différence significative.
Par contre dans le domaine vert, les modules dynamiques dans le cas de la réhumidification sont
inférieurs de 35% à ceux du cube vert.
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Résumé: Aux faibles cbncentrations d'huile, les émulsions étudiées

présentent un comportement généralisé, tandis qu'aux concentrations
moyennes le comportement est plastique. L'effet viscoélastique se manifeste

aux concentrations très élevées. Toutes les émulsions étudiées présentent

un effet thixotropique plus ou moins important à l'exeption de l'émulsion

à 95% qui est caractérisée par une forte antithixotropie.

Abstract: For low oil concentration a Structural behavior has been observed

whereas, for medium oil concentration a plastic behavior is found. For high

oil concentration, the emulsions are characterized by viscoelastic

behavior. All emulsions are thixotropic unless the emulsion for 95% which

has exhibited a considerable effect of antithixotropy

Mots clés: émulsion d'huile de coupe, concentration volumique d'huile,

viscoélasticité, thixotropie, antithixotropie

I. INTRODUCTION

Un nombre assez important de matériaux biologiques (sang humain,

salive, fluide duodénal, etc..) et industriels (polymère fondu, émulsions

concentrées, etc..) ont un comportement thixotropique et viscoélastique,

simultanément. Il est intéressant de nôter que la plupart des études, dans

ce domaine, été souvent consacrés à l'étude du sang humain qui semble

présenter ce comportement rhéologique.

Sous des conditions d'écoulement permanent, les essais rhéologiques

donnent la viscosité. La viscoélasticité est déterminée à partir des essais

oscillatoires. Alors que les temps de relaxation sont souvent cités dans

les écoulements transitoires. Thurston [lJ et Quémada [2] ont élaboré des

concepts qui permettent de relier toutes ces propriétés rhéologiques.

200



L'analyse des rhéogrammes obtenus a été réalisée au moyen du

logiciel Carri-Med qui dispose, pour le cas de l'écoulement, de sept

modèles classiques qui relient la contrainte de cisaillement au gradient de

vitesse. Le critère de choix du modèle qui décrit le mieux les courbes

d'écoulement est basé sur la plus faible dispersion et du plus grand

coefficient de régression obtenus. Alors que les courbes de fluage ont été

analysées en utilisant la méthode dite "d'Inokuchi".

II. MARERIELS ET METHODES

1. Préparation des émulsions

L'huile de coupe utilisée est une huile minérale. Le tensioactif

qui stabilise l'émulsion est un sulfonate cationique qui est préablement

contenu dans l'huile minérale. Le PH de la solution huile-tensioactif est

de l'ordre de 8.7.

L'émulsification a été réalisée en ajoutant progressivement des

faibles quantités l'huile de coupe au volume d'eau distillée correspondant

et en utilisant .soit un agitateur magnétique pour les émulsions de faible

consistance (10% à 50% d'huile) ou une agitation manuelle pour les
émulsions plus consistante (60% à 95% d'huile). A nôter qu'aux très faibles

concentrations d'huile, l'émulsification est presque spontanée.

2. Matériel utilisé

Les mesures d'écoulement et de fluage ont été réalisées en

utilisant un rhéomètre à contrainte imposée (CS 100 version 4.3). La

contrainte de cisaillement varie approximativement de 0.05 Nm-2 à 2.3x102

Nm alors que les vitesses de cisaillement varient dans une plage de 10-5 à

5x10 3 sec -1. Le système Peltier est utilisé pour contrôler la température

de l'échantillon à tester. Deux cônes ont été utilisés dans cette étude:

un cône standard en acrylique (diamètre: 6 cm et angle de cône: 2 deg)

utilisé pour la plage des concentrations de 10% à 50% d'huile et un cône

métallique (diamètre: 4 cm et angle de cône = 4 deg) utilisé pour la plage
des concentrations de 60% à 85% d'huile.

Les essais transitoires de formation de contrainte de cisaillement

ont été effectués au moyen d'un viscosimètre rotatif de type "Rotovisco

RV2". Le système de mesure MVl a été utilisé dans cette étude. Afin

d'obtenir des rhéogrammes continus, l'appareil de base "Rotovisco" a été

relié à un programmateur "PG146" et à un traceur "Helwet Packard". La

température de l'échantillon a été maintenue constante au moyen d'un bain

thermostaté à circulation "réfrigéré" D8-G (20:t 0.1 °C). La réponse du

viscosimètre a été contrôlée au moyen de deux huiles étalons.
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III. RESULTATS EXPERIMENTAUX

Des mesures rhéologiques préliminaires au moyen du viscosimètre

rotatif tlRotovisco RV2" ont montré que les émulsions concentrées (70% à

95%) présentent un comportement viscoélastique important (rhéogrammes

irréguliers et de forme oscillatoire). A nôter que l'effet viscoélastique

nous a obligé à réduire considérablement le gradient de vitesse maximum

utilisé, afin d'éviter l'effet "Weissenberg" qui pourrait provoquer

l'évidement partiel de la fente annulaire.

1. Analyse des courbes d'écoulement

1.1 Conditions expérimentales et résultats

Afin d'effectuer des mesures de viscosité avec une bonne

sensibilité sur la plage entière des concentrations d'huile, nous avons

utilisé les deux géométries qui sont représentées dans le tableau 1.

Tableau 1 : Caractéristiques des systèmes de mesure utilisés

Les rhéogrammes obtenus sont composées d'une courbe ascendante,

d'un palier et d'une courbe descendante qui sont caractérisées par les

protocoles d'essai présentés ci-dessous (tableau 2). L'analyse de la courbe

ascendante et de la courbe descendantea été faite au moyen des modèles
classiques suivants: newtonien, loi de puissance (Ostwald-deWaele),

Bingham, Casson, Hershel-Bulkley et loi polynomiale. Ces modèles sont

largement présentés dans la littérature (3]. Enfin, les contraintes de

cisaillement à imposer (tableau 3) et qui permettent de réduire les

contraintes normales ont été déterminées après plusieurs essais.

Tableau 2 : Protocole d'essai en écoulement

202

GEOMETRIE ENTREFER FACTEUR DE CONTRAINTE FACTEUR DE GRADIENT

(Micro m.)

Cone 6 Cm et 2 Deg 61.10 28.64 0.01768

Cone 4 Cm et 4 Deg 104.0 14.30 0.05968

Température initiale 20 Deg C

Température finale 20 Deg C

Temps d'attente 1-2 Min

Temps de monté 2 Min

Temps de palier 1 Min

Temps de descente 2 Min



Tableau 3 : Contrainte ~sée fonction de la consistance de l'émulsion

Afin d'avoir une idée plus précise de l'évolution de la thixotropie

avec la concentration d'huile, nous avons considéré la surface d'hystérisis

par l'unité de gradient de vitesse (tableau 4).

Tableau 4 : Evolution de la thixotroE,ie avec la concentration d'huile

203

Coi'\. (%) GEOMETRIE UTILISEE CONTRAINTE DE CISAILLEMENT (N/m2)

10 Cone 6 Cm et 2 Deg 3.000

20 = 3.501

30 = 5.000

40 = 15.00

50 = 60.00

60 Cone 4 Cm et 4 Deg 200.0

70 = 200.0

75 = 300.0

80 = 200.0

85 = 50.00

90 Cone 6 Cm et 2 Deg 5.000

95 = 170.0

100 = 70.00

Coi'\. (%) Surface thixotropiqueGradient de vitesse max. Rapport: St/-rm

(N.s/m2) (8-1) (N.s2/m2)

10 325.6 1200 0.2713

20 263.4 1000 0.2634

30 285.0 1000 0.2850

40 630.5 1200 0.5254

50 1047 1200 0.8725

60 1391 700.0 1.9871

70 17.69 5.000 3.5380

75 52.18 2.250 23.191

80 .81.36 3.000 27.120

85 791.7 70.00 11.310

90 2.375 8.000 0.2968

95 -2688 120.0 -22.40

100 75.82 900.0 0.0842



Un des plus grands avantages du rhéomètre utilisé c'est qu'il est

capable de déterminer directement la contrainte seuil des émulsions

étudiées. Ceci se fait par incrémentation de la contrainte de cisaillement

imposée. La première série de valeurs du tableau 5 a été obtenue par les

modèles qui lissent le mieux les rhéogrammes, alors que la deuxième série

de valeurs a été relevée directement des graphes en ayant recours, suivant

les cas, à des extrapolations manuelles des rhéogrammes.

Tableau 5 : Contrainte seuil fonction de la concentration d'huile

1.2 Interprétation des résultats et discussion

Aux faibles concentrations volumiques d'huile (10%, 20% et 30%),

les émulsions d'huile de coupe sont caractérisées par un comportement

généralisé. La courbe ascendante de la figure la présente trois

comportements différents: un comportement fluidifiant aux faibles vitesses

de cisaillement, un comportement épaissisant aux vitesses de cisaillement

élevées et un comportement newtonien dans une plage intermédiaire. Ce type

de comportement se manifeste souvent dans les solutions de macromolécules,

les suspensions et certaines huiles de lubrification. Il est aussi présenté

par Gouarraze [4] comme un écoulement généralisé dont le rhéogramme peut

être constitué de quatre régions. Il existe un comportement newtonien aux

très faibles vitesses de cisaillement qui n'a pas été obtenu, parceque dans

ce cas il était difficile d'explorer les très faibles gradients de vitesse.

On peut également remarquer dans la figure la que la courbe descendante est

caractérisée par un gradient de vitesse à contrainte nulle. Ceci est dû,

probablement, à la vitesse d'entraînement du, système de me5~re qui se

manifeste dans les émulsions de faible viscosité.
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Coi'\. (%) Valeur donnée par les modèles Valeur extrapolée des rhéogrammes

(N/m2) (N/m2)

10 0.1177 0.0889

20 0.1055 0.0508

30 0.1198 0.1100

40 0.1301 0.1500

50 4.1900 3.0000

60 29.230 17.000

70 31.020 32.200

75 99.790 109.00

80 66.900 79.300

85 22.880 15.670

90 0.3636 0.4000

95 5.6780 5.2000

100 0.1134



Aux concentrations volumiques d'huile plus élevées (~ 40%), les

émulsions d'huile de coupe ont un comportement plastique. D'après Sherman

[5] , une émulsion plastique est constituée d'agrégats qui renferment une

certaine partie de la phase continue, d'autre part, les constituants

d'agrégats se portent ensemble au moyen de forces attractives de van der

Walls. Aux gradients de vitesse élevées, la structure de l'émulsion est

fortement influencée par le cisaillement. Dans ce cas, la viscosité de

l'émulsion chûte parceque les agrégats se cassent et la phase continue qui

y est incluse est libérée.

Dans les figures lb et le, on peut remarquer que les émulsions à

40% et 60% d'huile qui ont un comportement plastique sont aussi

caractériséees par une thixotropie qui est réversible; c'est à dire qu'il

ya régénération intégrale de la structure. Ceci n'est pas le cas des

émulsions très concentrées (70% à 90%), où on peut constater dans les

figures ld et le que le point initial du rhéogramme ne coincide pas avec le

point final. Dans ce cas, on dit que la thixotropie est irréversible ( ceci

est lié à l'échelle de temps de l'expérience).

L'émulsion à 95% d'huile présente une antithixotropie très

prononcée et qui est en outre associée d'un IIbreakpoint" (figure lf).

Faurel [6] a trouvé un phénomène identique dans l'étude d'un kaolin

d'arvor. Cet auteur explique les propriétés antithixotropiques par la

formation d'une structure orientée en chaines d'écailles. D'autre part,

Bourret et colI [7] expliquent le retour du tracé du rhéogramme au point

initial (qui a été observé pour ce cas) par le fait que la couche

protectrice d'hydratation peut se reconstituer dès que le cisaillement

cesse. Dans ce cas, il ya bien une compétition entre la destruction et la
reconstruction de la structure de l'émulsion.

Comme on l'a constaté précédemment, la majorité des rhéogrammes des

émulsions étudiées sont caractérisés par des boucles d'hystérisis. La

surface de la boucle est équivalente à l'énergie absorbée par l'émulsion

pour obtenir l'effrondement de sa structure. Dans le tableau 3 on peut

voir que l'effet thixotropique devient de plus en plus important avec
l'augmentation de la concentration d'huile; la valeur maximale est atteinte

pour la concentration de 85%. Alors que la valeur négative de la surface

thixotropique de l'émulsion à 95% d'huiles signifie que, dans ce cas, c'est

le phénomène d'antithixotropie qui prédomine.

Dans le tableau 4, on peut remarquer que la contrainte seuil

augmente avec la concentration d'huile. La valeur maximale est atteinte à

la concentration de 75% : ce qui correspond parfaitement à la concentration

d'empilement maximal [8). La contrainte seuil peut être déterminée
théoriquementà partir de l'équationde relaxationde contrainte [9).
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d'huile de coupe. T = 20 °c
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2. Essais transitoires: formation de contrainte de cisaillement

Les mesures effectuées en écoulement ont montré que les émulsions

d'huile de coupe très concentrées présentent un comportement qui est

simultanément thixotropique et viscoélastique : ce type de comportement est

dit "comportement élasto-thixotropique". D'après Jezequel et colI [11], le

comportement élasto-thixotropique des émulsions est caractérisé par une

courbe de relaxation, qui présente une forme de cloche. stoltz et Lucius

[11] ont donné une bonne présentation du comportement élasto-thixotropique.

Il est intéressant de nôter qu'en plus des quatre paramètres déterminés par

les mesures en écoulement permanent [12], il faut quatre paramètres

supplémentaires pour décrire le comportement élasto-thixotropique.

Les essais transitoires de formation de contrainte ont été

effectués dans la plage des concentrations où les émulsions d'huile de

coupe semblent présenter un comportement élasto-thixotropique important

(70% à 95%). La figure 2 montrent des courbes de formation de contrainte
qui ont été obtenues en appliquant aux échantillons des vitesses de

cisaillement constantes. La vitesse de tracé des courbes est de 10 sec/cm

et l'amortissement est égal à 5 (qui est une valeur moyenne). Toutes les

émulsions ont été examinées après 20 heures de repos afin d'assurer que

tous les réseaux ont été complètement formés. Nous avons varié la vitesse

de cisaillementde 2 à 38 sec -1 pour les émulsionsde forte consistante
(70% à 85%) et de 2 à 300 sec -1 pour les émulsionsd'huile qui ont
relativement une faible consistance (90% et 95%).

Les figures 2a et 2e montrent une augmentation rapide de la

contrainte de cisaillement qui atteint ensuite une valeur d'équilibre qui

correspond à la désagrégation complète de la structure de l'émulsion. Dans

les figures 2b', 2c et 2d, on peut remarquer l'existance d'un "overshoot"

qui, d'après Jezequel et coli, caractérise la composante thixotropique du

comportement des émulsions et qui résulte des effets de mémoires. La

hauteur du pic augmente avec la vitesse de cisaillement; par contre, le

retard décroit. Ceci montre que la composante élastique de l'émulsion n'est

pas assez grande, aux vitesses de cisaillement élevées; ce qui est normal,

puisque l'élasticité de l'émulsion dépend de la taille des gouttelettes et

de la fraction volumique de la phase dispersée. De plus, elle est liée à

l'arrangement des réseaux pour les faibles vitesses de cisaillement. La

largeur du pic décroit avec l'augmentation de la vitesse de cisaillement,

montrant ainsi, une diminution des caractéristiques des temps de

désagrégation. Ceci correspond à une accélération de la rupture

structurelle. Après la forme de cloche, un plateau est observé.

A la différence des résultats obtenus précédemment, les courbes de

formation de contrainte de l'émulsion à 95% (figure 2f) sont caractérisées

par des contraintes de cisaillement qui augmentent rapidement dans les

premières secondes d'essai et qui continuent à croitre progressivement pour

le reste du temps de l'expérience. Ceci confirme parfaitement le

comportement viscoélastiqueet thixotropique de cette dernière émulsion.
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3. Détermination des paramètres dynamiques

Les mesures de fluage fournissent des informations pour des temps

assez longs (basses fréquences). Tandis ce que les fréquences élevées

(temps courts) ne sont accessibles que par des essais dynamiques. Afin

d'analyser le comportement viscoélastique des émulsions sur une plage de

fréquences assez large, il est nécessaire d'unifier, sous la forme d'une

courbe unique, les mesures de fluage qui sont transformées en des

paramètres dynamiques et les mesures oscillatoires [13] . Sur une plage

intermédiaire de fréquences, on dispose d'une zône de recouvrement qui

correspond aux mesures de fluage et aux mesures oscillatoires. L'avantage

de l'unification des deux méthodes de mesures viscoélastiques est

l'obtention d'une description précise du comportement rhéologique de

l'émulsion sur la plage entière des fréquences et par un seul type de

fonction réponse. Barry (14] donne les formules de transformation des

données de fuage en des paramètres dynamiques.

3-1 Conditions expérimentales

Des faibles déformations ont été utilisées afin d'étudier la

structure des émulsions d'huile de coupe dans leur état de base; ceci

permet d'utiliser l'analyse de la viscoélasticité linéaire pour obtenir les

paramètres viscoélastiques fondamentaux.

Tableau 6 : Protocole d'essai en fluage

Tableau 7 : Protocole d'essai en oscillation
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Géométrie utilisée Cone 4 Cm et 4 Deg

Température 20 Deg C

Temps d'attente 2 Min

Temps de retard 30 Min

Géométrie utilisée Cone 4 Cm et 4 Deg

Inertie du système 27.66 Micro N.m/sec2

Déformation imposée 5.000 milli radians

Température 20 °C

Fréquence initiale 10-3 Hz

Fréquence finale 10 Hz



3-2 Résultats expérimentaux et discussion

Le tableau

obtenus en utilisant

manuelle une bonne

émulsions étudiées, par

8 représente les paramètres de fluage qui ont été

la méthode d'Inokuchi. Nous avons obtenu par l'analyse

description du comportement viscoélastique, des
le modèle de Kelvin-Voigt à trois éléments.

Tableau 8 : Paramètres obtenus à partir des essais de fluage

En Général, on peut observer dans la figure 3 un bon accord entre

les paramètres expérimentaux de stockage et de perte obtenus par les essais

oscillatoires et ceux obtenus par transformation des paramètres de fluage

(le prolongement d'une série de points à l'autre est assez correct). Ceci
confirme que la structure des émulsions a été bien étudiée dans son état de

base par les deux méthodes de mesure. Néanmoins, on peut remarquer une
déviation du point expérimental obtenu par les essais oscillatoires à 10.3

Hz. Ceci est dû, probablement, aux limites techniques du rhéomètre et aux

effets d'évaporation d'eau pour les essais très long.

L'évolution des coubes de viscosité dynamique (..,') et du module de

rigidité (E') avec la fréquence (~) est conforme à la théorie. Aux

fréquences élevées, le comportement élastique prédomine parceque le temps
nécessaire pour les déformations visqueuses est assez petit. Par contre,

lorsque le temps (période) augmente, c'est le comportement visqueux qui

prédomine. Dans ce cas, le module de rigidité décroit rapidement, ce qui se

traduit par le fait que l'énergie emmagasinée par cycle est négligeable par

rapport à l'energie dissipée. Tandis que les courbes obtenues par les essais

oscillatoires ont une forme linéaires (représentation log-log), les courbes

complémentaires qui ont été obtenues par transformation des paramètres de

fluage sont caractérisées par une simple ou une double inflexion.
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co!.\ (%) 10 15 80

"'0 (Pa.s) 30430 59750 720800

Jo (Pa -1) 3.75x10:S 4.50x10.4 2.25xlo.4

"'1 (Pa.s) 12670 10560 25950

J 1 ( Pa. 1) 0.02075 0.02718 7.46x10-3

8 1 ( Sec) 262.9 286.9 193.5

"'2 (Pa. s) 1123 15.68 1772

J 2 (Pa 1) 3.llx10.:3 3.43x10.:3 1. 65x10.:3

82 (Sec) 3.50 5.38 2.92
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IV. CONCLUSION

Suivant la concentration volumique d'huile (Coi\)' le comportement
rhéolologique des émulsions étudiées est un comportement non-newtonien qui

peut être soit généralisé, plastique ou élasto-thixotropique. L'évolution

de la contrainte seuil et de la thixotropie avec la concentration volumique

d'huile présente des maximums (75% et 85%) qui sont proches du point

critique de concentration d'empilement maximale. Finalement, l'émulsion à

95% est caractérisée par une antithixotropie importante.

La présence de "l'overshoot" dans les courbes de formation de

contrainte a confirmé l'effet thixotropique qui se manifeste dans les

émulsions d'huile de coupe. La hauteur du pic croit avec la vitesse de

cisaillement, par contre sa largeur décroit. Ceci montre une diminution des

temps caractéristiques de désagrégation. Les émulsions à 70% et à 90% sont

les moins thixotropiques. Enfin, les courbes de formation de contrainte de

l'émulsion à 95% d'huile illustrent bien le phénomène d'antithixotropie

présenté par cette dernière émulsion.

La transformation des données de fluage en des paramètres

dynamiques nous a permi d'étendre la plage des fréquences utilisées pour

décrire le comportement viscoélastique de ce type d'émulsion. Dans cette

plage de fréquences, la variation de la viscosité dynamique et du module de

rigidité avec la fréquence est conforme à la théorie. Nous avons obtenu un

bon accord entre les paramètres viscoélastiques en utilisant les deux
méthodes de mesure.
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Résumé

Les variations des propriétés
physiques et mécaniques d'usage du
matériau dans des conditions
d'expositions naturelles ou artificielles
sont principalement associées à
l'évolution irréversible de sa structure, de
sa composition et de sa morphologie.

L'étude du vieillissement de films
. de PE utilisés pour la couverture de
serres agricoles est réalisée sur deux
formules du polymère; avec et sans
stabilisation.

Ce travail est axé sur trois points
essentiels:

l-Comparaison du vieillissement
des deux nuances de films en expositions
naturelles. Celles-ci se feront sur deux
sites:
a-Site saharien à Laghouat (Algérie)
b-Site méditerranéen à Bandol (France).

2-Comparaison du vieillissement
des deux nuances en expositions
artificielles; photovieillissement accéléré
sous lumière artificielle ( la source utilisée
est une lampe à vapeur de mercure
moyenne pression).

3-Identification des mécanismes
d'évolutions et recherches de
corrélations.

INTRODUCTION

Le vieillissement climatique inf-
luence les propriétés mécaniques et
physiques du matériau. Il combine les
effets de l'oxygène, de la lumière et de la
température. L'humidité, la pluie, le vent,
la poussière, l'ozone, la pollution
chimique sont d'autres agents aussi
importants. Les problèmes induits ne
sont pas simples à cause de la grande
variétés des sites climatiques, de la nature
de chaque polymère et de ses formu-
lations, des performances requises, etc.

La complexité du problème justifie
le fait que l'exposition sur le terrain
présente l'avantage d'une expérimen-
tation dans des conditions identiques à
celles d'utilisation. L'inconvénient ma-
jeur est la longue durée des essais et la
difficulté parfois d'associer les résultats
obtenus aux phénomènes impliqués. Le
photovieillissement accéléré, au labora-
toire, pennet de réaliser des expériences
représentatives des conditions naturelles
si elles sont simulées correctement et ceci
dans des délais convenables.

Mots clés: Films P.E, Vieillissement naturel et artificiel, essais mécaniques.
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EXPERIMENT ATION

Le processus de photodégradation
est suivi par l'évolution des propriétés
mécaniques (module et caractéristiques à
la rupture en traction uniaxiale), de la
composition chimique et du taux de
cristallinité.

Les expositions naturelles ont été
réalisées à Laghouat (Algérie) et à Bandol
(France). Les films sont pincés entre
deux trames en bois peints en blancs et
montés sur des panneaux d'expositions
inclinés à 45° par rapport à l'horizontale
et orientés vers le sud (NF T51-165). Les
expositions à Laghouat ont débuté en
septembre 1989 et février 1990 et celles
de Bandol en février 1990.

Les tests de photovieillissements ---
accélérés ont été réalisés au niveau du
CNEP à l'université de Clermont-Ferrand
et au laboratoire de mécanique physique
dans des enceintes, régulées à une
température de 60°C et utilisant comme
source des lampes à vapeur de mercure
moyenne pression.

Les propriétés mécaniques sont
mesurées au moyen d'une machine de
traction INSTRON 1186 (20<T(OC)<25,
40<HR(%)<45) . Les vitesses d'allon-
gements des mors sont de 2 mm/mn
(l,7%/mn) pour la mesure du module et
de 200 mm!mn (170%/mn) pour la
mesure des caractéristiques à la rupture
(NF T54-1O2). Les essais d'analyses
enthalpiques différentielles ont été
réalisés sur un appareil METTLER TA
3000. Le taux de cristallinité est mesuré
par diffraction de rayons X et par analyse
enthalpique differentielle où il est calculé
sur la base d'une enthalpie de fusion
(M{°= 285 J/g) d'un PE 100% cristallin
[14]. Les spectres IR ont été réalisés sur
un spectromètre PERKIN ELMER 683
couplé à un micro-ordinateur.

Deux nuances de films de
Polyéthylène basse densité (PEbd) ont été
étudiées; échantillon A (type Riblène sans
stabilisation) et echantillon B (type
Lotrène stabilisé).Dans la suite du texte
les symboles suivants seront utilisés:
(Lag) exposition naturelle à Laghouat;

(Ban) exposition naturelle à Bandol;
(Lab) essais réalisés au laboratoire; (CF)
essais réalisés au CNEP à l'université de
Clermont Ferrand.

RESUL TATS ET DISCUSSIONS

Nous avons reporté dans le tableau
1 les caractéristiques mécaniques et phy-
siques des deux polymères. Le polyéthy-
lène stabilisé (éch.B) a un plus fort taux
de cristallinité ce qui lui conÎererait une
meilleure rigidité au détriment d'une plus
faible déformation à la rupture que le non
stabilisé.

Tab. 1 Caractéristiques mécaniques et
physiques des deux polymères.

La contrainte à la rupture (éch.A)
augmente durant les premières semaines
d'exposition à Bandol et à Laghouat. Sur
ce dernier site sa valeur passe par un
palier entre 12 et 24 semaines
d'exposition correspondant à la période
hivernale. Ensuite elle chute aux trois
quart de sa valeur initiale (fig 2a). Par
contre en photovieillissement accéléré
une tendance à la baisse apparait dés les
premières heures d'expositions suivi par
une fluctuation autour d'une valeur
moyenne pratiquement égale à 13 MPa
(fig 2b). Concernant l'échantillon B, la
contrainte à la rupture chute durant les
premiers instants et ceci pour les deux
types d'expositions.
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I 1 Ech.A
Ech.B

(Jr (MPa) 13 19 Tg (OC) -115 -130

êr(%) 617 546 Tf(OC)
[-; 1109.7

Es(I%) 152 162 X(%) 39 1 45
(MPa)
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Fig.2b Evolution de la
contrainte à la rupture en fonction de la
durée d'exposition en vieillissement
naturel (a) et artificiel (b).

Les déformations à la rupture
décroissent régulièrement en vieillis-
sement naturel (fig.3a) et en photovieil-
lissement accéléré (fig.3b) pour l'échan-
tillon A tandis que l'échantillon B montre
une meilleure tenue à l'agression photo-
chimique.

Nous avons reponé les valeurs de
la variation de la densité optique (mG) à
1720 cm-l au cours du vieillissement
naturel (fig.4a) et du photovieillissement
accéléré de l'échantillon A (figAb). La
comparaison de ces courbes montre que
les cinétiques d'oxydation du matériau en
photovieillissement accéléré et en
exposition naturelle à Bandol sont
similaires. Elles montrent une période
d'incubation plus ou moins longue,
suivant le type d'exposition, suivi d'un
amorçage assez rapide de la réaction
d'oxydation du matériau. La courbe
correspondant à l'exposition sur le site de
Laghouat montre un fléchissement entre
16 et 24 semaines d'expositions,
probablement dû à une baisse de l'énergie
solaire pendant la période hiver-
nale,l'encadré de la figure 4a représente
la variation des températures moyennes
mensuelles des maxima journaliers à
Laghouat pour la période allant de
Septembre 1989 à Septembre 1990 et à
Bandol de Février 1990 à Septembre
1990 . Ce phénomène apparait aussi sur
les figures 2a et 3a donnant respective-
ment les contraintes et les déformations à
la rupture en fonction de la durée
d'exposition sur le site naturel.
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Fig.3a Evolution de la déformation
à la rupture en fonction de la durée
d'expositionen vieillissement naturel.
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Fig.3b Evolution de la
défonnation à la rupture en fonction de la
durée d'exposition en vieillissement
artificiel.
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Fig.4a Variation de la DO à 1720cm-1 en
fonction de la durée d'exposition en
vieillissement natureL
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FigAb Variation de la DO à
1720 cm-1 en fonction de la durée
d'exposition en vieillissement artificiel.

L'échantillon B présente une très
légère évolution de son état d'oxydation
que ce soit en vieillissement naturel après
24 semaines d'expositions, ou en
photovieillissement accéléré après 600
heures d'expositions. La figure 5
représente la comparaison de l'évolution
des spectres IR dans le domaine de
vibrations des carbonyles. Notons dans
tous les cas, la disparition d'un additif
absorbant vers 1680 cm-1. L'évolution
du spectre à 1720 cm-1 traduit en fait
celle de la matrice du polymère et de
l'additif.

1900 1800 1700 1600 cm-l

Fig.5 Evolution du spectre IR dans
le domaine de vibration des carbonyles en
vieillissementnaturel
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Sur la figure 6 nous avons reporté,
pour l'échantillon A, la variation de la
densité optique à 910 cm-l (Vinyls) en
fonction de celle à 1720 cm- 1
(Carbonyles) pour les deux sites d'expo-
sitions naturelles.

Les relations entre les défor-
mations à la rupture, rapportées à la
valeur initiale, et la variation de la densité
optique à 1720 cm-l de l'echantillon A
sont reportées sur la figure 7 pour les
deux types de vieillissement.
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Fig.6 Variation de la DO à 910 cm-l
en fonction de la DO à 1720 cm-l en
expositions naturelles à Laghouat.
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Fig.6 Variation de la DO à 910
cm-l en fonction de la DO à 1720 cm-l
en expositions naturelles à Bandol.
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Fig.7 Relation entre les défor-
mations à la rupture ,ramenées à la valeur
initiale, et la DO à 1720 cm-l en vieil-
lissement naturel
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Fig.7 Relation entre les défor-
mations à la rupture ,ramenées à la valeur
iniriale, et la DO à 1720 cm-l en vieil-
lissement artificîel.

L'analyse de ces différents résultats
peut susciter les commentaires suivants:
- L'augmentation du module et de la
contrainte à la rupture de l'echantîllon A
durant les premières semaines
d'expositions en site naturel ne semble
pas être reliée au taux de cristallinité dont
la valeur reste pratiquement constante 29
à 33% (par DSC) et 39 à 40% (par RX).
On attribue généralement cette
augmentation à la réticulation du matériau
qui intervient durant les premiers stades
d'exposition [4][12], ce résultat n'étant
pas toujours confmné [9][10]. Par contre
en photovieillissement accéléré, nous
avons remarqué que la valeur du taux de
cristallinité passe environ de 39 à 45%
(par RX) à partir de 175 heures
d'expositions. Cette variation du taux de
cristallinité est controversée. Bîllingham

. [1] souligne que ce taux augmente durant
le vieillissement. D'autres auteurs [8][11]
remarquent l'augmentation de la densité
dûe au fait que les courts segments
provenant de la scission des chaînes
macromoléculaires peuvent donner lieu à
une cristallisarion (chimie-cristallisation).
Des études menée s sur des fIlms de

PEbd vieîllis sur site naturel ont montré
que le taux de cristallinité restait
pratiquement constant durant toute la
durée d'exposition alors que la masse
moléculaire moyenne diminuait [9] [10].
- La relation linéaire qui existe entre la
fonnation des groupements vinyls et celle
des groupements carbonyles, pour
l'échantillon A exposé sur le site de
Laghouat (fig.6), indique que la
photolyse des cétones a lieu pratiquement
suivant la réaction de Norrish II bien
connue. Cette linéarité est mise à défaut
après 28 semaines d'expositions. Nous
remarquons qu'à ce stade avancé de
l'oxydation du matériau, il y a altération
dans la région des insaturations,
caractérisée par l'augmentation des
groupements RHC=CHR (966 cm-l) et
RHC=CH2 (910-993 cm-l). Sur le site
de Bandol (fig.6), cette relation entre
l'évolution des groupements vinyls et
carbonyles n'est pas simple. La
photolyse des cétones peut avoir lieu
simultanément suivant Norrish 1et II.
. Il n'apparait pas de relation simple entre
les propriétés mécaniques (déformation à
la rupture) et la variation de la densité
optique à 1720 cm-l en vieillissement
naturel et en photovieillissement accéléré
(fig.7), sur la courbe correspondant au
vieillissement naturel, quand la valeur de
mo atteint environ 0,2 il y a une chute
très prononcée des propriétés
mécaniques. Cecî pourrait s'expliquer par
le fait que certains actes chimiques
(ruptures de chaines) ont pu affecter des
sites "stratégiques" sur le plan de la
cohésion mécanique du polymère ou
alors qu'il existe un nombre critique de
ruptures de chaînes pour lequel la
dégradation du matériau s'accélère. Cette
chute est encore plus accentuée en photo-
vieillissement accéléré puisque pour la
même valeur de L\DO l'échantillon est
complètement dégradé. Certaines études
[3] ont montré un bon accord entre le
comportement photochimique de films
exposés en enceintes ou sur sites
naturels.
- L'échantillon B est caractérisé par une
meilleure tenue au vieillissement que
l'échantillon A et une évolution de son
état d'oxydation pratiquement nulle
durant toute la durée de ses expositions.
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