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Résumé

La dissipation visqueuse intervenant lors de la mise en ceuvre des polymeres est a I'origine
d’importantes disparités thermiques, et cinétiques dans le cas de matériaux réactifs comme les
élastomeres. Une réaction de cuisson prématurée de la matiere, appelée « grillage », ou une
mauvaise qualité de piéce peut en résulter.

L’objectif de ce travail consiste a développer un dispositif expérimental, adaptable en sortie
d’extrudeuse ou de presse a injecter, permettant I'étude du comportement thermique de
I’écoulement d’un polymére dans des canaux de géométrie diverse. L'originalité repose sur la

conception d’un outil de mesure intrusif, appelé « Cellule de Mesure de Températures » (CMT).

L’instrumentation de deux CMT, une en entrée et une seconde en sortie de la filiere, associée
a des mesures de températures, de pression et de débit permet le suivi de I'’évolution du champ
thermique. Une premiére étude expérimentale sur une extrudeuse alimentée en élastomére EPDM,
dans une géométrie d’écoulement droite, permet d’étudier les phénomenes thermiques intervenant
dans la filiere, et dans le systéeme vis-fourreau de I'extrudeuse. L'utilisation conjointe des mesures et
de I'outil numérique permet la validation des mesures effectuées avec les CMT.

Une démarche similaire est ensuite appliquée a des géométries différentes : coude, division,
changements de diametre. Les phénomeénes liés aux modifications de géométrie font I'objet d’une
comparaison expérimentale et numérique avec le canal droit.

La liaison des mesures et des simulations permet pour I'ensemble des géométries la
détermination du potentiel énergétique, c'est-a-dire la quantité d’énergie produite par dissipation
visqueuse.
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Nomenclature

Notations grecques

as  Taux de stagnation A Conductivité thermique
B Avancement dans I'induction A: Temps caractéristique
Y Vitesse de cisaillement § d’enchevétrement
r Paroi du canal d’écoulement o] Energie
A Ecart o  Masse volumique
o Ecart imposé (numérique) T Contraintes
& Epaisseur de grillage ¢ Fonction de dissipation, puissance
n Viscosité dissipée
K Facteur de conversion d’énergie Q  Sous-domaine (modele numérique)
Notations latines
a Diffusivité thermique Q Débit
C Parametre de thermodépendance R, r Rayon ou position radiale
Cp  Capacité thermique massique S Section de I'écoulement
E. Energie d’activation T  Température
K, Ko Consistances t; temps d’induction anisotherme
L Longueur de fibre neutre to constante de la loi d’induction
N Vitesse de rotation de la vis v Volume
n Indice de pseudoplasticité V  Vitesse
P Pression
Indices
Expérimental Numérique
E Entrée 0 Entrée
EXT  Extérieur ou extrudeuse F Fluide
INT  Intérieur L Sortie
L Paroi extérieure de la filiere P Paroi du canal
P Paroi du canal S grillage (« scorch »), ou solide
REG Régulation
S Sortie

Xi






Introduction

Contexte de I’étude

Le marché des polymeéres est en pleine expansion. Sa courbe de production a dépassé celle des
métaux en 1988 et n’a, des lors, cessé d’augmenter. On peut supposer qu’avec le développement
des nouveaux matériaux, notamment les biopolymeres dont I'évolution de production européenne
est de 13% entre 2010 et 2011, ainsi que le besoin de matériaux légers dans des domaines comme
|’'aéronautique, l'automobile, ou les nouvelles technologies, cette tendance perdure pendant
longtemps.

La récente crise économique a cependant bouleversé I'équilibre industriel, et les enjeux
environnementaux viennent s’ajouter a une branche fortement productrice de gaz a effet de serre et
grande consommatrice d’énergie. L'importance sur le marché de pays comme la Chine pése de plus
en plus fortement sur la balance et les producteurs européens sont constamment en recherche de
gain de productivité et d’économie d’énergie. Un grand nombre de recherches s’appliquent a la
compréhension des phénomeénes en vue de limiter la consommation de la matiere, réduire I'énergie
et le temps nécessaire a la production du produit fini, et améliorer la qualité des produits congus. Les
possibilités en ce sens sont multiples, entre autres :

- L'optimisation des utilisations des machines au sein d'une méme usine
- Laréduction des phases de démarrage des machines de mise en ceuvre
- Leurisolation ou la récupération de I'énergie « perdue »

- Laréduction des temps de refroidissement ou de cuisson

- L’économie de matiére

La présente étude, ainsi motivée, s’inscrit dans le programme de recherche RHEOTEL'. Projet
regroupant dix industriels, dont des fabricants de pieces élastoméres, un mouliste, un fabricant de
machines d’injection, et deux laboratoires (LRCCP, GEPEA OPERP), son objet vise a une meilleure
compréhension du comportement thermique, rhéologique et cinétique de la matiére lors de son
écoulement dans la machine de mise en forme.

Au centre de I'étude : les transferts de chaleur. Ce paramétre est I'un des plus importants,
puisqu’il intervient sur la rhéologie du matériau (donc son comportement en écoulement), sur la
qualité finale du produit tout comme sa possible dégradation. Le contréle du procédé ainsi que son
efficacité, en particulier le temps et I'énergie dépensés pour réaliser le produit et le refroidir, ou le
cuire, sont aussi fortement dépendant de I'évolution de la température du mélange.

Problématique industrielle

Dans les procédés d’extrusion et d’injection, le matériau s’écoule dans une filiere, ou dans des
canaux dont la géométrie peut étre plus ou moins complexe. Cette phase donne les conditions
thermiques et cinétiques de la matiére avant son durcissement (polymeéres thermoplastiques), son
chauffage (polyméres thermodurcissables), ou sa cuisson (élastomeéres).

Dans le cas de mélanges hautement visqueux, c'est-a-dire la majorité des polymeres, et aux
débits élevés lors de la mise en ceuvre, d’'importants gradients de vitesses interviennent dans
I’écoulement. Les auto-échauffements résultant de ces frottements entre les couches de fluide
peuvent mener a des hausses de température locales de plusieurs dizaines de degrés.

! RHEOIlogie et Thermique des ELastoméres
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Introduction

Bien que ce phénomeéne, appelé « dissipation visqueuse », soit parfaitement connu et maitrisé
numériquement, les outillages ne permettent pas la connaissance précise de la température du
mélange en tout point. Les machines industrielles sont en effet équipées de thermocouples de
contrdle qui donnent une information en température moyenne, ou dans la plupart des cas locale et
qui ne reflete donc pas la température réelle du matériau.

La connaissance de cette donnée représente un enjeu industriel trés important, puisqu’elle
permettrait par exemple la diminution des températures de régulation, dans le cas ou la
température réelle du mélange est supérieure a celle prévue, ainsi que la diminution des temps de
cycles, en ajustant par exemple le temps de refroidissement ou le temps de chauffage.

Mais la connaissance et la maftrise du niveau de la température est aussi cruciale, notamment
pour éviter les défauts d’extrusion (Figure 1a) ou une mauvaise qualité de piece (Figure 1b).

5. .

(b)

Figure 1 : Défaut lors de la mise en forme, (a) Défaut d’extrusion [Agassant, 1996], (b) piece
élastomere avec différents avancements de cuisson [El Labban, 2008]

Les élastomeéres sont une branche a part de la famille des polymeres, puisque pour acquérir
leurs caractéristiques mécaniques, ceux-ci subissent une réaction chimique appelée vulcanisation, a
partir de I'ajout d’un systeme a base de soufre, et d’accélérateurs. La réaction de vulcanisation
intervient lors de la cuisson aprés une phase appelée temps d’induction qui est elle-méme
directement liée a I'histoire thermique de la matiére.

La dissipation visqueuse peut ainsi étre a I'origine d’un démarrage prématuré de la réaction de
de vulcanisation dans les canaux d’alimentation des moules. Ce phénomeéne est appelé grillage. Dans
ce cas, I"’écoulement est perturbé, la production doit étre arrétée et la machine purgée. Par ailleurs,
les auto-échauffements étant a I'origine d’'importantes disparités thermiques dans le fluide, la
cuisson de la piece ne peut étre homogéne (Figure 2).

TI Température (°C)

H 154

153
152
151

150

Figure 2 : Exemple d’échauffement par dissipation visqueuse dans un canal d’écoulement
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Des avancées significatives ont été réalisées ces derniéres années sur le plan de la simulation
numérique. De nombreux logiciels permettent de prédire la température du mélange lors de son
écoulement et il est par ailleurs possible de déterminer l'influence des diverses géométries de
canaux sur le profil de température. Cependant les équations mises en jeu peuvent étre difficiles a
résoudre, notamment lorsque le couplage entre la mécanique et la thermique est présent. C'est le
cas pour les élastomeres, ol la viscosité du matériau dépend a la fois de la vitesse de cisaillement
mais également de la température. Il est donc rare que les industriels se lancent dans des campagnes
de simulation lourdes et colteuses.

La création d’un outil de caractérisation de la thermique de I’écoulement, outil précis et
applicable au monde industriel fut le principal enjeu de cette théese.

Objectifs

Notre travail concerne I'étude et I'analyse de I'écoulement de mélanges élastomeéres. Il vise a
prédire le comportement thermique, rhéologique et cinétique du mélange dans des conditions
industrielles de mise en ceuvre. Les objectifs visés sont les suivants :

- Mesurer et comparer le niveau d’auto-échauffements de la matiere dans diverses
géométries d’écoulement

- Déterminer le potentiel de grillage en déterminant la consommation de I'induction de la
réaction

Pour y arriver, un dispositif expérimental permettant la mesure de température, de débit et de
pression est développé. Sa conception s’appuie sur les résultats de trois théses précédentes. La these
de Karkri [Karkri, 2004] a permis I'étude du profil de température d’entrée d’un écoulement
stationnaire (extrusion) de thermoplastique dans un canal de section rectangulaire. Celle de Pujos
[Pujos, 2006] a permis de convoluer les effets thermiques et mécaniques sur la rhéologie du
matériau, dans des conditions d’écoulement identiques a celles de Karkri. La these de Wielhorski
[Wielhorski, 2009], durant laquelle un outil similaire a été développé, de section cylindrique, a
permis I'étude d’'un écoulement transitoire (injection). Ceux-ci s’appuient principalement sur des
mesures pariétales ou locales.

L’'objectif central des mesures avec le dispositif développé est la possibilité de déterminer les
champs de température directement dans I'écoulement, et leur évolution a travers diverses
géomeétries. C'est dans ce cadre que le principe de mesure de température intrusive est utilisé, dans
un concept novateur appelé Cellule de Mesures de Températures (CMT) (Figure 3).

Figure 3 : Photographie d’une cellule de mesure température (CMT)
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Introduction

Démarche d’étude

Dans un premier temps, nous présentons un état de l'art reprenant les généralités d’un
écoulement d’élastomere. Les deux procédés de mise en forme concernés par I'étude, I'extrusion et
le moulage par injection sont présentés, avec un focus sur I'importance de la température de la
matiére. Aprés un rapide historique des connaissances sur le phénomeéne de dissipation visqueuse,
nous nous intéressons a certaines études numériques le concernant. Les travaux antérieurs cités plus
haut sont ensuite présentés, autant du point de vue des dispositifs expérimentaux développés que
de la démarche suivie pour la détermination du champ thermique dans I'’écoulement. Dans notre
travail, nous souhaitons déterminer les températures dans I’écoulement de maniére directe. C'est
pourquoi, un intérét particulier est apporté aux méthodes de mesures de température développées
par le passé. Ces méthodes peuvent étres non-intrusives, c'est-a-dire en dehors de la matiere en
écoulement ou intrusives. Nous verrons dans les deux cas les avantages et inconvénients de ces
méthodes, et expliquerons les nouveautés apportées par notre étude.

Le second chapitre de cette these traite de la caractérisation du matériau utilisé. Il s’agit d’'un
élastomere EPDM (éthyléne-propyléne-diene-monomere). Ses caractéristiques thermophysiques,
rhéologiques et son comportement réactionnel sont déterminées. L'outil de mesure intrusif
développé dans notre travail est dimensionné a partir d’'une étude de sensibilité. Cette étude, menée
au moyen de simulations numériques permet d’évaluer la réponse du capteur aux variations de
température dans I'’écoulement. Le dispositif expérimental, filiere adaptable en sortie de machine de
mise en forme, est ensuite entierement décrit. Sa conception s’est réalisée autour des CMT, et
chaque élément de I'outillage a été pensé de facon a répondre aux exigences en termes de tenue
mécanique et de contréle thermique. Nous détaillons alors son instrumentation.

Dans le troisieme chapitre, nous présentons les expérimentations menées avec une géométrie
d’écoulement cylindrique droite. L'objectif de ces premieres mesures est de développer une
méthode depuis les expérimentations jusqu’a I’exploitation des résultats. Les mesures effectuées en
entrée de I'écoulement sont exploitées et rapprochées du comportement thermomécanique du
systeme vis-fourreau de I'extrudeuse. Un traitement des mesures est effectué dans le but d’évaluer
I’évolution des températures dans le canal d’écoulement. A I'aide du logiciel numérique ANSYS
POLYFLOW, nous effectuons une comparaison avec les mesures. Enfin, I'utilisation conjointe de
I'outil numérique et des mesures nous permet d’évaluer le potentiel énergétique de la géométrie
canal droit, c’est a dire I'énergie dissipée dans I'écoulement, et nous menons une étude cinétique a
partir d’un suivi de particules.

En se basant sur la géométrie de canal cylindrique présentée dans le chapitre 3 comme
référence, nous appliquons la méthode d’expérimentations et de traitement développée sur diverses
autres géomeétries (coude, té, changements de diametre). Les résultats correspondants font I'objet
du chapitre 4. Dans cette partie, nous comparons les résultats obtenus a I'écoulement cylindrique
droit, et utilisons I'outil numérique afin d’exploiter au mieux les mesures effectuées, et expliquer les
phénomeénes observés expérimentalement. Ce chapitre est par ailleurs I'occasion d’effectuer une
comparaison des géométries testées d’un point de vue énergétique.

Enfin, le bilan de notre étude est fait et nous donnons quelques perspectives de poursuite, ou
de travaux approchés durant la thése et nécessitant des recherches complémentaires.
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Chapitre I. Etat de I'art

Dans ce chapitre, nous proposons un état de I’art sur les écoulements de fluides visqueux, sur
le phénomene de dissipation visqueuse et enfin sur les mesures de température dans les
écoulements.

.1 Geénéralités sur les écoulements de fluides visqueux et leur
mise en forme

Il existe trois grandes familles de polyméres : les thermoplastiques, les thermodurcissables et
les élastomeres. Les thermoplastiques sont des polymeéres qui deviennent plastiques sous I'action de
la chaleur, de facon réversible, tandis que les thermodurcissables le deviennent de maniere
irréversible. Les élastomeres sont des polyméeres amorphes, dont la principale caractéristique est la
grande longueur des chalnes moléculaires qui les constituent. Ayant la particularité de présenter une
température de transition vitreuse largement inférieure a la plage de température d’utilisation (de -
110°C a -20°C selon le type d’élastomere) [Ifoca, 1984], ils sont par ailleurs les seuls matériaux
industriels qui recouvrent leurs dimensions initiales aprés avoir subi une déformation importante.
Ces particularités en font un matériau indispensable a de trés nombreuses applications. Sa
production en 2011 fut de 7,7 millions de tonnes en Europe dont 930 milles en France®.

Dans ce travail nous utiliserons un élastomere. Nous détaillons ici des généralités sur ce type
de matériau, ainsi que son comportement en écoulement.

[.1.1 Quelques mots sur les élastomeres

L’élastomére le plus connu est le caoutchouc naturel ou polyisopréene. Il est issu de la récolte
de latex principalement sur les hévéa brasiliensis, d’ou il tire son nom?>. Bien que I'arbre soit
originaire d’Amazonie, la plus grande partie de la production de latex provient du sud-est de I'Asie. A
noter que le latex peut étre récolté a partir d’autres plantes, notamment la guayule et le kok-saghyz
(pissenlit de Russie). Ces derniers ont été largement utilisés lors de la seconde guerre mondiale pour
pallier la pénurie de caoutchouc naturel provenant de I'Asie, et font aujourd’hui encore le sujet de
recherches pour contrer la demande croissante de caoutchouc naturel notamment par la Chine
[Buranov, 2010][Dalton, 2013].

Apporté pour la premiere fois par Charles Marie de la Condamine en 1745, il fallut attendre le
début du 19°™ siécle avant que Charles Goodyear découvre le procédé de vulcanisation en 1839 et le
brevéte quelques années plus tard [Goodyear, 1844]. La vulcanisation des caoutchoucs procurera
aux élastomeres les caractéristiques mécaniques et la résistance aux attaques ambiantes suffisantes
pour les applications auxquelles ils sont destinés [Oudet, 1993], et sera a l'origine de leur essor
depuis ce jour. En raison de la forte demande de produits élastoméres (en particulier en raison du
développement intense de I'automobile), et avec parfois des spécificités techniques que le
caoutchouc naturel ne peut fournir, une nouvelle famille apparut au début du 19°™ siecle, avec le
travail de Fritz Hofmann qui développa le tout premier caoutchouc synthétique [Hofmann, 1913].
Ceux-ci sont congus a partir d’hydrocarbures et ont permis durant tout le 20°™ siécle de répondre a
des demandes spécifiques industrielles, par exemple de présenter une meilleure résistance aux
conditions extérieures, a l'usure, etc. lls représentent actuellement les 2/3 du marché des
élastomeres.

Dans sa forme de base, un élastomeére est un enchevétrement de chaines macromoléculaires,
formées d’un ou plusieurs motifs élémentaires appelés monomeres. Sous l'action de contraintes, ces

2 Syndicat national du caoutchouc et des polymeéres

Son appellation frangaise est liée au nom que donnait les indiens Tupi a I’arbre : “Cao-0-tchu”, littéralement le bois qui pleure, le
nom anglais fait quant a lui référence a sa capacité a effacer 1’encre (« to rub » : frotter)
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1.1. Généralités sur les écoulements de fluides visqueux et leur mise en forme

chaines peuvent trés aisément se désenchevétrer et amener le caoutchouc a un écoulement
visqueux (Figure |-1a). L'étape de vulcanisation, a I'aide d’un agent de vulcanisation (généralement
du soufre) et de chaleur, permet la liaison chimique des chaines en un réseau, par création de
pontages entre les chaines (Figure I-1b). Le caoutchouc est ainsi transformé en un solide élastique,
rendant son écoulement impossible et augmentant fortement ses caractéristiques mécaniques.

Points de
vulcanisation

Ajout de souffre

V—

+ Chaleur

Enchevétrements

(a) (b)

Figure I-1 : Principe de la vulcanisation d’un élastomere, (a) élastomére cru [Treloar, 2005],
(b)élastomere vulcanisé, pontages et enchevétrement [Gent, 2005]

La vulcanisation d’un élastomeére se déroule en trois étapes, présentées sur la Figure I-2.

Alpha

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Temps (sec)

Figure 1-2 : Principales étapes de la réaction de vulcanisation, (a) phase d’induction, (b) phase de
cuisson, (c, d) phase de réversion

- une étape d’induction, durant lequel le mélange est mis en chauffe, mis en forme
(extrusion par exemple), ou introduit dans un moule (moulage par injection). Durant cette
étape, la matiére ne subit, en théorie, aucune modification de ses caractéristiques
physiques (Figure I-2, a)

- une étape de cuisson, durant laquelle des ponts de soufre sont créés entre les
macromolécules de I'élastomere (Figure I-2, b)

- une derniere phase, durant laquelle la matiére peut subir une réversion ou une
dégradation (Figure I-2, c,d)
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Chapitre I. Etat de I'art

Les cinétiques sont dépendantes de la température de la matiére. On considére classiquement
que pour chaque dizaine de degrés supplémentaires, le temps d’induction est réduit par moitié. Ce
phénomeéne est illustré sur la Figure I-3 qui présente des cinétiques de cuisson mesurées sur un
caoutchouc naturel a différentes températures [El Labban, 2008].
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Figure 1-3 : Cinétiques de vulcanisation d’un caoutchouc naturel [El Labban, 2008]

La température impacte fortement le déroulement de la vulcanisation du caoutchouc. Le
temps de démarrage de la réaction, c'est-a-dire la phase d’induction, est fortement réduit et le
temps de cuisson est largement diminué.

On comprend donc que la connaissance de la température sera fondamentale pour prédire le
temps nécessaire de cuisson du mélange, avant son démoulage. Pour les mémes raisons, il est
nécessaire de connaitre parfaitement la température de I'écoulement pour éviter toute cuisson
prématurée de la matiere. En effet, si le temps d’induction est dépassé alors que la matiére est
encore dans les canaux d’injection d’un moule, la viscosité augmente considérablement et les canaux
d’alimentation se retrouvent bloqués. La production est alors arrétée, et le moule doit étre
entierement vidé.

1.1.2 Comportement en écoulement

1.1.2.1 Viscosité et rhéologie

Lorsqu’un fluide est considéré comme newtonien, on suppose que les contraintes de
cisaillement sont proportionnelles au gradient de vitesse. On considére donc que :

- Les seules contraintes dans I’écoulement sont les contraintes de cisaillement
- Laviscosité est indépendante de la vitesse de cisaillement
- Laviscosité est indépendante du temps

Lorsqu’au moins l'une de ces hypotheses est erronée, nous sommes dans le cas d’'un fluide
non-newtonien. C’'est le cas de la plupart des polymeéres dont la viscosité est fortement dépendante
de la vitesse de cisaillement et présente un comportement tres dépendant de sa structure. On peut
noter entre autres les fluides au comportement rhéofluidifiant ou pseudoplastique, au
comportement rhéoépaississant, ou les fluides dits de Bingham qui ne s’écoulent qu’a partir d’'une
contrainte seuil (Figure I-4).
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Figure I-4 : Comportement rhéologique des fluides dits « complexes » [Sommer, 2007] :
(a) newtonien, (b) de Bingham, (c) rhéofluidifiant ou pseudoplastique, (d) rhéoépaississant

Le fluide qui sera utilisé durant notre étude présente un comportement pseudoplastique. Une
explication de la pseudoplasticité des polymeéres est fournie par Graessley et Bueche [Graessley,
1967] [Bueche, 1968] sur la base du concept d’enchevétrement des macromolécules formant le
polymére. Il existe un temps A; en dessous duquel les contraintes subies n’entraineront qu’une
déformation momentanée du matériau. Une fois les sollicitations terminées, celui-ci reviendra a sa
forme initiale, tandis que dans le cas d’une contrainte d’un temps supérieur a A;, les chaines se
désenchevétrent et le matériau s’écoule. Le comportement d’un matériau pseudoplastique est
illustré par le schéma d’un rhéogramme sur la Figure I-5.

Log ()

Log (y)

Figure I-5 : Evolution de la rhéologie en fonction des vitesses de cisaillement dans le cas d’un fluide
pseudoplastique

Un temps inférieur a A; correspond en effet au plateau newtonien parfois observé pour de tres
faibles vitesses de cisaillement (Figure 1-5, a), tandis qu’au-dela on observe I'écoulement
pseudoplastique : la déformation sera de plus en plus facilitée a mesure que les vitesses de
cisaillement augmentent (Figure I-5, b). On attribue ce phénomeéne a I'enchevétrement des
macromolécules, des sollicitations durant un temps suffisant permettent de les délier et donc de
permettre leur écoulement. Un autre parameétre influe de facon importante sur la viscosité du
mélange : la température. Plus celle-ci est élevée plus la viscosité diminue (Figure I-5, c). C'est
d’ailleurs pourquoi la matiére est portée a haute température afin de faciliter sa mise en forme ou
son écoulement.

Un comportement non-newtonien important est la viscoélasticité. La réponse du fluide a une
déformation présente a la fois un aspect visqueux (ou les contraintes sont proportionnelles aux
vitesses de déformation) et un aspect élastique (ou les contraintes sont proportionnelles aux
déformations). Les élastomeres sont en effet des matériaux qui peuvent réagir méme apres des
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temps longs en fonction de I'historique des contraintes subies. Le comportement viscoélastique des
élastomeres est par exemple a l'origine d’effets tels que I'effet Weissenberg [Dealy, 1977], ou le
gonflement en sortie de filiere [Liang, 1995]. La viscoélasticité d’un mélange a une influence directe
sur la qualité de la piece, par exemple ses dimensions finales en extrusion, d’ou le nombre trés
important d’études visant a sa prédiction [Normandin, 1999] [Aloku, 2010]. Mais les effets sont
reconnus comme tout aussi importants lors de contractions (changements de dimensions de la
conduite) dans I"’écoulement [Ardakani, 2011], par exemple en rhéométrie capillaire avant I'entrée
dans les filieres [Sombatsompop, 2001] [Liang, 2005] [Borg, 2008] [Ansari, 2012]. On retrouve aussi
des études sur le comportement viscoélastique de la matiére dans les vis d’extrusion [Braun, 2008]
ainsi que pour I'étude de la phase de remplissage de la matiére [Baltussen, 2010]. Dans la majorité
des études, la viscoélasticité n’est cependant pas prise en compte [Kang, 2002] [Ghoreishy, 2005]
[Connelly, 2007] [Ha, 2008] [Hassan, 2008], et nous nous intéresserons dans notre étude uniquement
au comportement visqueux de notre matériau.

1.1.2.2 Vitesse d’écoulement d’un fluide pseudoplastique

Lors de I'écoulement d’un fluide, la forme de son profil de vitesse est liée a sa viscosité.
Contrairement aux fluides newtoniens, le profil de vitesse d’un fluide a forte viscosité n’est pas
parabolique. Au centre de I'écoulement existe un plateau, dont la taille dépend directement de la
pseudoplasticité du mélange. On parle d’écoulement de poiseuille laminaire. La Figure I-6 présente
I'influence de la pseudoplasticité sur le profil de vitesse.

V/ Vm ax

0
-1 -0,5 0 0,5 1

r/R

Figure 1-6 : Profil de vitesse dans un écoulement de Poiseuille laminaire

Pour caractériser la dépendance de la viscosité aux vitesses de cisaillement, les rhéologues
utilisent un indicateur, appelé indice de pseudoplasticité n. Plus n est faible, plus la viscosité du
mélange décroit avec I'augmentation du cisaillement, et plus le profil de vitesse adoptera un profil
avec plateau pseudoplastique au centre de I'écoulement. Si bien que dans le cas d’'un mélange
fortement pseudoplastique, les vitesses de cisaillement sont concentrées prés des parois. A l'inverse
un écoulement newtonien, dont la viscosité ne dépend pas des vitesses de cisaillement, ou n = 1,
présentera un profil de vitesse de forme parabolique.

Remarque sur les vitesses de glissement

Les vitesses de glissement du polymere a la paroi sont un probleme récurrent de I'étude des
écoulements de polymeres. D’une part car leur influence peut se retrouver sur les dimensions finales
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de produit [Ha, 2008], d’autre part car elles peuvent influer de facon importante lors des essais
rhéométriques. Une récente revue d’articles revient sur les avancées en matiere de détermination du
glissement a la paroi, des parameétres l'influant, et sur les avancées théoriques a son sujet [Sochi,
2011]. Dans notre travail, nous considérons que la matiére ne glisse pas a la paroi, comme la majorité
des études réalisées par le passé [Li, 2000] [Jaluria, 2002] [Ghoreishy, 2005] [Connelly, 2007]
[Hassan, 2008] [Karkri, 2008] [Pujos, 2008] [Ganvir, 2009] [Aloku, 2010] [Mitsoulis, 2010].

[.1.2.3 Thermique de ’écoulement

Lors de la mise en ceuvre d’'un polymere, I'énergie mécanique fournie par la vis en rotation ou
par le piston, est utilisée pour la déformation du fluide, sa mise en mouvement, mais une partie est
également convertie en énergie interne. Cette énergie interne est le résultat de frottements entre les
couches de fluides et est a I'origine d’une élévation de température au sein de la matiere, appelée
dissipation visqueuse, qui est le résultat des contraintes t dans le fluide et des gradients de vitesse.
La fonction de dissipation @ s’écrit [Denn, 2008] :

d=1VV (1)

Les auto-échauffements par dissipation visqueuse sont concentrés la ou les vitesses de
cisaillement sont les plus importantes, pres de la paroi. Cette énergie dissipée dans I'échauffement
entraine une évolution de la thermique de I'écoulement que nous allons détailler, en nous appuyant
sur la Figure I-7.
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Figure I-7 : Profil de vitesse dans un écoulement de Poiseuille laminaire

Nous pouvons distinguer trois régimes thermiques différents.

Au début de I'écoulement, les auto-échauffements sont encore faibles, et I'énergie est
consacrée a I'échauffement du fluide. Les flux de pertes a la paroi sont encore inexistants, c’est
pourquoi on parle de régime adiabatique. Ces faibles échauffements sont toutefois déja a I'origine
d’élévations de température localisées pres de la paroi (Figure I-7, d). A noter que dans la littérature
anglophone, les auteurs ont tendance a utiliser le terme « shoulder » (littéralement « épaule ») pour
parler de ces pics. Dans ce manuscrit nous emploierons le terme « pics de dissipation visqueuse ».

Plus loin dans I'écoulement, I'énergie dissipée est a I'origine d’'un gradient de température
entre la paroi et le mélange en écoulement qui rend la conduction a la paroi non-négligeable. La
dissipation visqueuse se répartit entre les flux de pertes et I'échauffement du fluide, on parle de
régime transitoire. Les pics de dissipation sont de plus en plus importants, et la température peut
évoluer au centre de I'écoulement par conduction radiale (Figure I-7, T,, T5).

Enfin, tres loin dans I'’écoulement, on parle de régime d’équilibre lorsque les flux de pertes
équivalent la dissipation dans le fluide. Dans ce cas, on ne distingue plus les pics de dissipation
visqueuse mais le profil de température est centré dans I’écoulement (Figure I-7, T,). Dans la réalité
ce régime est rarement atteint. |l faudrait des longueurs d’écoulement tres élevées, ou des vitesses
d’écoulement trés faibles.
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Pour évaluer le type de régime d’écoulement dans lequel on se trouve, on peut utiliser le
nombre de Cameron (équation 2).

al

C - =
= Tre

(2)

A e . = . )z .
Avec a = e la diffusivité thermique, V la vitesse moyenne d’écoulement du fluide et R le

rayon de la conduite. Ce nombre, qui est en réalité I'inverse du nombre de Graetz [Graetz, 1889]
[Winter, 1975], représente le rapport entre la conduction radiale et la convection dans la direction de
I’écoulement. Une valeur de Cameron inférieure a 107 signifiera que la conduction vers les parois est
négligeable devant la convection dans la direction de I'écoulement (régime adiabatique), et une
valeur de Cameron supérieure a 1 indiquera que l'évolution de la température dans le sens
d’écoulement est faible devant la conduction transverse (régime d’équilibre). Entre ces deux valeurs,
le régime thermique de I'’écoulement sera considéré comme transitoire.

1.1.2.4 Comportement en écoulement dun fluide pseudoplastique dans des
conditions de mise en ceuvre

Tres schématiquement, nous pouvons résumer les effets combinés de la vitesse et de la
température sur la viscosité, dans le cas d’un fluide pseudoplastique en écoulement de poiseuille
laminaire, et dans des conditions de mise en ceuvre sur la Figure I-8.

Paroi
Paroi
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<

(a)

(b)
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. Vitesses de , . s
Vitesses .. Tempeérature Viscosite
cisaillement

Figure 1-8 : Profils de vitesse, de vitesse de cisaillement, de température et de viscosité pour un
écoulement poiseuille laminaire pseudoplastique, a fort débit (a), débit moyen (b) et faible débit (c)

A faible débit (Figure I-8, c), le comportement pseudoplastique n’est pas trop marqué sur le
profil de vitesse car les vitesses de cisaillement restent faibles. La température augmente
légérement, et est transmise par conduction transverse au centre de I'écoulement. La viscosité
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décroit la ou les vitesses de cisaillement sont les plus élevées, et légérement au centre en raison de la
température plus importante.

A moyen débit (Figure I-8, b), le comportement pseudoplastique est plus marqué de par
I"augmentation des vitesses de cisaillement. Des pics de dissipation visqueuse apparaissent, méme si
I'influence de la conduction transverse dans I'écoulement est toujours présente. La viscosité est plus
impactée par les vitesses de cisaillement a la paroi et par la température sur I'ensemble du profil.

A fort débit, (Figure I-8, a), le profil de vitesse est trés marqué par la pseudoplasticité. Les
vitesses de cisaillement sont concentrées a la paroi. La conduction radiale devient négligeable en
raison des vitesses trés élevées, et I'élévation de température est essentiellement concentrée en
paroi. La viscosité est principalement impactée par les vitesses de cisaillement et le pic de
dissipation. Au centre de I'écoulement I'absence de hausse de température ou de vitesse de
cisaillement conséquente n’entraine aucune variation notable de la viscosité.

.1.3 Mise en ceuvre des élastomeéres

Il existe de nombreux procédés de mise en ceuvre des élastomeres : I'extrusion, qui permet
entre autres de réaliser des profilés en continu, I'injection, opération cyclique permettant de réaliser
des pieces complexes en une seule opération, le soufflage de corps creux, pour la création de
bouteilles par exemple, le filage textile et le calandrage. Dans cette partie, nous présentons des
rappels sur les deux procédés liés a I’étude : I'extrusion, et le moulage par injection. Dans chaque cas,
le regard est porté sur I'importance de la température du mélange mis en ceuvre.

[.1.3.1 Extrusion

Bien que le principe de I'extrusion, c’est a dire I'utilisation d’une vis sans fin soit connu depuis
longtemps, et ait notamment été utilisé au 16°™ siécle par Léonard de Vinci pour transporter de
I’eau, il fallut attendre le milieu du 19°™ siécle avant que ce procédé ne soit adapté aux matieres
polymeéres. Le premier brevet sur I'extrusion fut déposé en Angleterre par Brooman en 1848
[Brooman, 1848] pour l'isolation de cables télégraphiques. Le procédé consistait alors en un piston
situé dans un fourreau chauffé a la vapeur. L'extrusion a vis débuta en 1879 [Gray, 1879] et fut alors
utilisée dans le méme but d’isolation de cables télégraphiques notamment avec du caoutchouc
naturel. De nombreuses améliorations furent apportées au 19°™ et au 20°™ siécle avec entre
autres :

- L’apparition de vis a pas variable [Desgoffe, 1883]

- Le principe de vis multi-étagée

- Le développement des extrudeuses alimentées a froid

- L’amélioration des vis d’extrusion pour obtenir une meilleure homogénéisation et un
meilleur mélangeage de la matieére, comme la vis barriere de Maillefer, avec la présence
d’un filet supplémentaire

- Le développement d’extrudeuses bi-vis permettant un meilleur mélangeage avec
notamment des systemes co-rotatifs, interpénétrés ou aux profils conjugués [Agassant,
1996]

De nos jours le procédé d’extrusion est trés largement utilisé dans la mise en forme des
polymeéres, ainsi que dans d’autres domaines tels que le batiment ou I'agro-alimentaire. Dans le
cadre de la mise en ceuvre des élastomeéres, |'extrusion est utilisée a tous les stades : elle permet
I'alimentation d’équipements de mise en forme (mélangeurs internes, calandres), la préparation de
produits « semi-finis » (c'est-a-dire qu’ils subissent encore des opérations aprés la sortie du procédé)
et « finis » (les produits sont vulcanisés en ligne). Elle permet de réaliser des pieces telles que des
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cables électriques, des tuyaux, des joints d’étanchéité, etc. Le procédé d’extrusion s’est imposé sur le
marché pour les nombreux avantages qu’il offre :

- Possibilité de réaliser des profils trés complexes avec grande précision

- Seul procédé permettant d’obtenir des pieces de tres grande longueur

- Aptitude a extruder autour de matériau, par exemple pour le gainage de fils, ou a ajouter
des inserts métalliques

- La production peut atteindre des vitesses trés élevées (par exemple, 3000 m/min de cables
électriques)

- Bien que le procédé nécessite une phase de réglage au préalable, une fois la production
lancée celle-ci peut se dérouler de fagon continue pendant trés longtemps

Une extrudeuse, également appelée boudineuse, est une machine qui permet de mettre en
pression de la matiere afin de la forcer a passer a travers une filiere de section précise, lui procurant
sa forme finale. Le type le plus commun est I'extrudeuse monovis dont le principe pour I'extrusion de
thermoplastique est présenté schématiquement sur la Figure 1-9.

Trémie

Fourreau . Vis Filiere
| :

Zone de : Fusion- : Pompage
convoyage Plastification

Figure 1-9 : Schéma d’une extrudeuse monovis pour les thermoplastiques

La matiere est introduite par une trémie sous la forme de granulés ou de bandes. L’utilisation
d’un galet bourreur, cylindre placé tangentiellement a la vis, permet de stabiliser I'alimentation de
celle-ci et permet d’éviter les irrégularités dans I’alimentation. Une vis sans fin, mue par un groupe
motoréducteur, permet d’acheminer le mélange jusqu’a la téte d’extrudeuse ou est positionnée une
filiere qui procurera au mélange sa forme finale. On note la présence de trois zones fonctionnelles
correspondant a un état différent de la matiere. La zone de convoyage, ou la profondeur de chenal
reste constante, permet d’entrainer le mélange vers la filiere. La zone de fusion/plastification est une
zone ou les transferts de chaleur depuis le fourreau et la vis régulés en température, ainsi que les
frottements, entrainent la fusion du polymere. En général, une réduction de la taille du chenal dans
cette zone permet d’augmenter la pression de facon a réduire la part de matiére solide. Le mélange
atteint ensuite la zone de pompage sous un état entierement fondu. La profondeur du chenal y est
faible et le mélange est ensuite forcé a travers la filiere.

Dans le cas de I'extrusion d’élastomere, la matiére ne subit pas de changement de phase. Son
état dans la zone de plastification peut étre assimilé a celui d’'un polymeére dans la zone de pompage,
ou il est compléetement fondu. Il existe un grand nombre de types de vis, nous allons nous intéresser
en particulier a celle qui sera utilisée dans ce travail, qui est une vis de type COLMEC de diameétre 45
et de rapport longueur sur diameétre 22. Sa photographie et les fonctions des différentes parties la
composant sont présentées sur la Figure |-10.
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Figure 1-10 : Description de la vis utilisée lors des expérimentations, de type COLMEC, @45, L/D =
22, (A) zone d’alimentation, (B et D) zones de compression, (C) zone de dégazage, (E) zone de
pompage

La vis se décompose en cing zones [Cheymol, 2006]:

- La zone d’alimentation (Figure 1-10, A), ou la vis est formée d’un simple filet de pas et de
profondeur constants, permet d’approvisionner le mélange

- Une premiére zone de compression (Figure I-10, B), est formée d’un double filet avec une
profondeur du chenal variable et permet de cisailler, de chauffer et d’homogénéiser le
mélange initialement introduit a froid

- La zone de dégazage (Figure 1-10, C), ol la matiére est déchirée et ne remplit plus la vis en
raison de I'augmentation de la profondeur du chenal, une prise de vide permet alors de
réaliser un dégazage

- Une seconde zone de compression (Figure 1-10, D), ayant le méme réle que la premiére
(plastification, homogénéisation et montée en pression)

- La zone de pompage (Figure 1-10, E), aux dimensions de filet et de chenal constantes
permet d’alimenter la filiere a pression constante

Le procédé d’extrusion a fait 'objet de trés nombreuses recherches visant a accéder a un
meilleur contréle de celui-ci, majoritairement dans le domaine des plastiques. L'industrie des
élastomeres ne dispose pas d’autant de recul et de connaissances sur ce procédé, pourtant tres
complexe. Sont par exemple en jeu la qualité d’homogénéisation thermique de la matiere selon les
vis [Stevens, 1995] [Lawal, 1997] [Limper, 2002] [Rauwendaal, 2002] [Ghoreishy, 2005] [Chang,
2012], et les parametres imposés, comme la vitesse de rotation de la vis, la température de
régulation ou encore le type de vis [Koscher, 2003]. Kosher observa par exemple une augmentation
de la température de 30°C en sortie d’extrudeuse avec une augmentation de la vitesse de rotation de
10 a 60 tr/min. Ce paramétre est crucial puisque lors de la vulcanisation en ligne des produits
extrudés, des temps trés larges de démarrage de réaction (temps d’induction) sont prévus. Mais une
telle augmentation de température pourrait mener au grillage de la matiére. Une connaissance
précise de I'historique thermique permettrait d’un autre c6té de réduire ces temps, et donc
d’accéder a de meilleurs débits de production.

Par ailleurs de nombreuses études s’intéressent aux instabilités d’extrusion [Black, 2000]
[Kumar, 2001] [Dubrock-Baritaud, 2008]. Certaines ont mis en relation leur apparition avec I'effet de
la température [Petrie, 1976] [Tordella, 1969] [Baik, 1998] [Liang, 2004], en soulignant I'aptitude de
la température a repousser I'apparition des instabilités volumiques, bien qu’il soit généralement
admis qu’elle ne présente qu’un effet négligeable [Combeaud, 2004]. Ce phénomeéne reste
cependant intimement lié aux vitesses glissement en paroi, qui fait I'objet d’études pour la prédiction
de la forme des pieces extrudées, et dont la relation avec la température a été mise en évidence
[Liang, 2004B] [Ha, 2008]. Un dernier aspect est le gonflement en sortie de filiere qui reste un
probléme industriel important pour la qualité des produits congus. Liang [Liang, 1996] démontra,
gu’a taux de cisaillements égaux, I'augmentation de température entrafnait une diminution du
gonflement de I'extrudat. Certaines études permettent de prédire le gonflement a partir de la
connaissance de la filiere [Ha, 2008] ou a l'inverse de concevoir la filiere a partir de la forme
souhaitée [Vaddiraju, 2004] [Ridene, 2010].
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[.1.3.2 Moulage par injection élastomere

A la différence du procédé d’extrusion, le moulage par injection est un procédé cyclique,
permettant de fabriquer des pieces de géométrie complexe en une seule opération [Ifoca, 1984].
Une vis permet d’alimenter le procédé en matiere ainsi que la plastification de celle-ci. Le mélange
est introduit dans une chambre intermédiaire, un piston assure ensuite I'injection de la matiére dans
le moule (Figure 1-11).
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Figure I-11 : (a) schéma de principe du moulage par injection avec extrudeuse et piston, (b) presse a
injecter REP* V49 utilisant cette architecture

La matiere adopte sa forme finale dans les cavités d’injection ou elle est vulcanisée. Le moule
est composé d’une partie statique, et d’une partie mobile qui est ouverte pour I'extraction de la
piece congue. Sa cuisson est controlée par trois parameétres : la température, la pression et la durée.
En effet, lorsque le moule est rempli, une pression est appliquée afin d’éviter tout retrait de la
matiere dans la cavité de moulage. La température et le temps sont les deux parameétres affectant le
temps de vulcanisation.

Une variante de ce procédé, appelé moulage par transfert consiste a placer le mélange dans
une cavité spéciale appelée « chambre de transfert », sans utiliser d’extrudeuse, ou il sera mis en
température puis injecté successivement dans les canaux d’alimentation et les cavités de moulage a
I'aide d’un piston. Le phénoméne reste bien entendu cyclique et les phénomenes intervenant lors de
I’écoulement de la matiére dans les canaux restent identiques a ceux rencontrés dans le cas du
moulage par injection.

Les procédés de moulage par injection et moulage par transfert peuvent sembler simples
dans le fonctionnement. Mais de nombreuses recherches sont en cours pour permettre de mieux
prédire le comportement de la matiére. En particulier en ce qui concerne les auto-échauffements par
dissipation visqueuse dans les canaux d’injection. Dans le cas des thermoplastiques, cette énergie
supplémentaire nécessite un temps de refroidissement plus long [Hassan, 2008], et dans le cas des
élastomeres il subsiste un risque de cuisson prématuré de la matiere dans les canaux. D’autre part
ces auto-échauffements étant localisés, I'’écoulement devient inhomogéne. Cet aspect a deux
principales conséquences :

* REP INTERNATIONAL, fabricant de presses a injecter, spécialisée dans le domaine du caoutchouc, partenaire du
projet, www.repinjection.fr

28



1.2. Etude de la dissipation visqueuse

- une inhomogénéité de la viscosité dans le profil d’écoulement, et donc un risque de
mauvais équilibrage du moule en flux de matiére

- dans le cas d’un élastomere, une inhomogénéité de |'avancement réactionnel dans le
moule

[.2 Etude de la dissipation visqueuse

[.2.1.1 Historique

La premiere étude expérimentale de la dissipation visqueuse remonte a la fin du 18°™ siécle,
sur une expérience menée par Benjamin Thomson qui travaillait alors sur la fabrication des canons
d’artillerie. Son expérience consista a faire tourner un cylindre dans une chambre remplie d’eau, a la
vitesse de 32 rotations par minute afin de déterminer la quantité d’énergie thermique dissipée lors
de la fabrication d’un canon. Aprés 2h30 d’expériences, I'eau fut amenée a ébullition [Thomson,
1798]. Le principe de I'appareil créé fut repris plus tard par Joule [Joule, 1845], qui développa un
dispositif de conversion de I'énergie mécanique en énergie thermique, connue sous le nom de
machine de Joule, concept toujours d’actualité notamment adapté dans le cadre de machines
utilisant I'énergie mécanique éolienne [Chakirov, 2011].

Enceinte remplie
d’eau

Cylindre en rotation

(a) (b)

Figure 1-12 : Expériences menées par (a) Thomson [Thomson, 1798] et (b) Joule [Joule, 1845]
mettant en jeu I'importance du phénoméne de dissipation visqueuse

Ces expériences ont permis de mieux appréhender le principe de la conversion mécanique en
énergie thermique. Mais il fallut attendre plusieurs décennies avant que la dissipation visqueuse soit
étudiée en tant que telle, et plus précisément que son importance soit réellement appréhendée,
notamment lors de I'’écoulement de fluides visqueux en tubes. La prise en compte de la dissipation
visqueuse intervint dans un premier temps dans |'étude d’échangeurs, et est alors dénommée
« friction » [Colburn, 1933] [Chilton, 1934].

L'importance de la dissipation visqueuse lors de I’écoulements de fluides hautement visqueux,
ou dans des canaux de taille trés réduite a été observée expérimentalement dans les mémes années
par P.W. Bridgman, qui confia dans une communication personnelle avec M.D. Hersey [Hersey,
1936], avoir observé lors de son travail sur les fluides sous hautes pressions, que lors de I'éjection de
kérosene, une partie du fluide avait subi un important échauffement et s’échappa sous forme de
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fumée de combustion. Hersey estimait déja la dissipation visqueuse comme un probleme trés
important puisqu’il devenait impossible d’étudier la rhéologie d’un écoulement visqueux en capillaire
sans échauffement, et donc sans modification des caractéristiques rhéologiques. Il propose ainsi, une
suite d’équations analytiques permettant de déterminer la température en tout point d’un
écoulement ainsi que la modification de viscosité associée. Bien que des hypothéses assez éloignées
de la réalité aient été nécessaires pour arriver a ces équations, notamment que I’échauffement
visqueux était indépendant de la géométrie de la filiere, on retrouve dans ses travaux les prémices
des questions actuelles concernant le probléme de la thermodépendance en rhéologie [Liang, 1999]
[Kang, 2002] [Laun, 2004] [Carrerras, 2006] [Piau, 2006].

Quelques années plus tard, Phillipoff [Phillipoff, 1942] présenta un traitement de la dissipation
visqueuse et de son influence sur la rhéologie plus poussé mais avec quelques erreurs, d’aprées
Brinkman [Brinkman, 1951]. Ce dernier reprit entierement le travail débuté par ses prédécesseurs et
offrit le premier tracé des températures en fonction du rayon, dans le cas d’'une température
constante en paroi (Figure I-13a) et d’une condition adiabatique (Figure 1-13b).
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Figure 1-13 : Premiers tracés d’un profil de température avec dissipation visqueuse dans un tube par
Brinkman [Brinkman, 1951] avec condition de température contante en paroi (a) et condition
adiabatique en paroi (b)

Pour arriver a ces résultats, Brinkman a considéré un fluide newtonien, et a étudié de trés
faibles échauffements afin d’éviter les probléemes de thermodépendance de la rhéologie. Dans la
réalité, les échauffements sont bien plus importants, mais ces études ont posé les bases de toutes les
recherches sur la dissipation visqueuse dans le cas d’écoulement a viscosité élevée.

Depuis ce temps et I'avénement de I'outil informatique a partir des années 1960, la dissipation
visqueuse est parfaitement appréhendée et totalement intégrée aux outils de simulation des
écoulements non-isothermes.

[.2.1.2 Etude numeérique de la dissipation visqueuse

Dans cette partie, nous nous intéressons aux évolutions de la connaissance du phénomene de
dissipation visqueuse. Les études a ce sujet sont trés nombreuses et touchent des domaines trés
divers et éloignés de notre étude, comme |’écoulement de produits alimentaires liquides [Yataghene,
2009], ou encore d’air [Zueco, 2008], et méme de magma [Costa, 2003].

Dans le cadre des polymeéres, les logiciels numériques permettent I'étude du comportement
de la matiére a tous les stades de mise en ceuvre : de la préparation de la matiére dans les unités de
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mélangeage [Connelly, 2004] [Connelly, 2007] [Kajiwara, 2011], en passant par le mélangeage dans
les vis d’extrusion [Kalyon, 1999] [Chen, 2011], le remplissage des canaux d’injection ou des
empreintes des moules [Baltussen, 2010] [Mitsoulis, 2010], a la forme des pieces finales [Aloku,
2010] [Ha, 2008] [Sienz, 2010], la prédiction de la cuisson dans les moules [Nozu, 2008] [El Labban,

2008] [Ramorino, 2010] [Javadi, 2011], et méme a la structure de la matiere mise en forme [Wo,
2012].

La majorité de ces études font partie du domaine de la recherche appliquée, et nécessitent
souvent une comparaison a partir d’essais expérimentaux. Pour que cette validation soit effective,
les caractéristiques thermiques et rhéologiques du matériau doivent étre parfaitement connues.
Mais celles-ci sont fortement dépendantes de la température [Pinabarsi, 2009]. Le comportement en
écoulement de la matiére est ainsi déterminé au préalable a I'aide d’appareils rhéométriques. Or la
dissipation visqueuse intervient dans les tests et rend la détermination précise du comportement
rhéométrique du matériau compliqué. Ce fait est compris depuis trés longtemps puisque Hersey
I’évoquait déja en 1936. Son influence a été étudiée en détail sur les différents outils rhéométriques
existants, par exemple pour les rhéometres cone-plan [Olagunju, 2002] ou les rhéomeétres capillaires
[Laun, 2003]. Laun a mis au point une technique de traitement des courbes de Bagley en les
corrigeant de la dissipation visqueuse a I'aide d’un logiciel de simulation numérique, travail poursuivi
par Carrerras et al. [Carrerras, 2006]. Laun a alors déterminé que les variations de température
locales pouvaient atteindre 50°C pres de la paroi sur des filieres de petit rayon et de longueur
importante (L/D = 30, R = 0,6 mm) (Figure 1-14).
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Figure 1-14 : Augmentations spatiales de températures obtenus numériquement a différentes
longueurs dans une filiére, pour une vitesse de cisaillement apparente de (a) 500 s™ et (b) 5000 s™
[Laun, 2004]

Toujours en rhéométrie, la détermination des vitesses de glissement est elle aussi impactée et
des méthodes sont développées pour s’en affranchir [Rosenbaum, 1997] [Kang, 2002].

En ce qui concerne les phases de mise en ceuvre des élastomeres, les diamétres d’écoulement
sont généralement plus importants et les élévations de températures moins élevées. Mais elles
peuvent intervenir sur de longues distances et des temps longs, notamment dans les vis
d’extrudeuses et dans les canaux des moules d’injection. Ghoreishy et al [Ghoreishy, 2005] ont
étudié numériquement I'écoulement d’un élastomére thermoplastique autour d’une vis d’extrusion.
lls ont abouti a une hausse de la température autour de la vis, augmentant de fagon quasi-linéaire
avec la vitesse de rotation. Cette hausse atteint localement 7°C pour une vis de 19 mm de diametre,
avec une vitesse de rotation de 60 tr/min.
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L’étude dans les canaux d’écoulements, coeur de notre travail, est assez rare. Deux études
numeériques a ce sujet sont celles de Zdanski [Zdanski, 2006], qui étudia le développement du profil
thermique de la matiere, et celle de Hassan [Hassan, 2008], qui sur la base d’une étude similaire a
celle de Zdanski, compara le comportement thermique de deux matériaux (Figure 1-15).
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Figure 1-15 : Profils de température calculés numériquement [Hassan, 2008], (a) en fonction de la
vitesse d’injection, (b) en fonction de la position dans le canal pour deux polymeres : du polystyréne
(1) et du polyéthylene (2)

Ces résultats sont trés intéressants car ils montrent plusieurs phénomeénes associés a la
dissipation visqueuse. D’une part I'énergie créée dépend directement de la viscosité, les auto-
échauffements peuvent ainsi varier de fagcon importante d’'un mélange a l'autre, ici jusqu’a plus de
12°C pour du PS contre 3,5°C pour du PE. Par ailleurs le débit d’écoulement ainsi que la distance
parcourue sont responsables d’une modification importante du profil. On entrevoit dans ces
résultats les différents régimes thermiques évoqués précédemment (adiabatique, transitoire et
équilibre). Cette étude offre une vision industrielle intéressante : pendant la phase de remplissage la
dissipation visqueuse procure un délai avant que la matiere ne se solidifie, mais elle rend cette phase
de solidification, une fois que le moule est rempli, plus longue. En faisant le paralléle avec un
élastomere, matiére qui nous intéresse, I'énergie dissipée dans I'écoulement pourrait étre réutilisée
pour diminuer les temps de cycles.

Dans ce sens nous allons nous intéresser a un exemple de travail trés applicatif, et tres abouti,
I’étude de Ramorino et al. sur la derniére phase de mise en ceuvre en injection d’un élastomere: la
qualité de la piece moulée, aussi bien au niveau du remplissage que de sa cuisson [Ramorino, 2010].
Cette étude consiste en une comparaison entre le numérique (logiciel MOLDFLOW) et
I’expérimental, du comportement thermo-rhéo-cinétique du moulage d’une piéce en caoutchouc
naturel. Ce travail a abouti a une prédiction tres efficace du remplissage du moule (Figure I-16a) mais
aussi de la cuisson (Figure 1-16b).
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Figure 1-16 : Comparaison expérimentale et numérique de la phase de remplissage d’une piéce en
élastomeére (a) et de la prédiction de la cuisson (b) [Ramorino, 2010]
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La Figure I-16b présente I'évolution de la raideur (résistance a la déformation) de la piece
réalisée a partir d’un essai en traction, en fonction du temps de cycle, et le temps de cuisson optimal
prédit par le logiciel de simulation. Le logiciel semble avoir prédit trés efficacement I'optimum de
cuisson (95-96% de degré de cuisson), traduit expérimentalement par une raideur optimale de la
piece. Ce genre d’étude, complete, n’est pas fondamentalement compliquée a mener avec |'outil
numérique actuel. La grande difficulté consiste a trouver la propriété physique mesurable
expérimentalement qui servira de référence pour la comparaison a |'expérimental, menée avec
efficacité et réussite par Ramorino.

Conclusion

Méme si les études de validation sont peu nombreuses, les modéles numériques semblent
bien prendre en compte la dissipation visqueuse. lls permettent la prédiction des temps de cycles
ou des formes de produits finis. Elles permettent également d’aider a corriger I’expérimental,
comme I'a montré Laun sur ses essais rhéométriques en s’affranchissant de la dissipation
visqueuse [Laun, 2004]. Les recherches numériques actuelles s’intéressent a présent a la
simplification des modeéles qui nécessitent encore un temps trés important de résolution. On peut
citer entre autres le développement des techniques de résolution sans maillage [Hu, 2010] [Zhang,
2008] [Zhang, 2012] permettant des temps de résolution largement réduits, tout en conservant
une qualité de résultat trés élevée. La prise en compte de phénomeénes physiques plus complexes
(viscoélasticité, glissement, couplage thermo-cinétique) contribue aujourd’hui a ’'amélioration des
modeéles.

Sur un plan applicatif, un domaine non évoqué ici, et pourtant faisant partie intégrante de la
thermique de I’écoulement est I’étude thermorhéologique de la matiére dans les micro-canaux. En
raison des diamétres plus faibles, les échauffements y sont trés importants, et donc I'impact sur la
viscosité [Xu, 2010]. Mais les conditions de mise en ceuvre sont assez éloignées de notre domaine,
et la matiere n’a de ce fait plus le méme comportement [Ravey, 2011].

L’outil numérique permet de prédire efficacement, et donc de mieux appréhender, le
comportement de la matiéere, dans I’ensemble des domaines concernés : thermique, dynamique et
méme cinétique. Cependant, pour que cet outil soit utile au milieu industriel, un rapprochement
aux conditions de mise en ceuvre réelle doit étre fait. Pour cela, I'étude expérimentale et
notamment la mesure de température doit étre réalisée.
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1.2.1.3 Etude expérimentale de la dissipation visqueuse

Il existe tres peu d’études expérimentales sur les transferts thermiques intervenant dans une
section d’écoulement. En effet, pour étre en mesure de déterminer une évolution de température
sur une certaine longueur, il faut déterminer le profil de sortie de I’écoulement, mais surtout
maitriser parfaitement le profil d’entrée, ou étre en mesure de le déterminer expérimentalement.
Certaines études ont consisté a développer un outil expérimental et a instrumenter de
thermocouples et de capteurs toute une section longitudinale de la filiere [Karkri, 2004], [Pujos,
2006] [Wielhorski, 2011]. Ces dispositifs sont des filieres, fixées en sortie de machine de mise en
ceuvre. Dans cette partie nous présentons, la démarche, proche de notre étude, pour la
détermination des profils de température dans I'’écoulement a partir de dispositifs expérimentaux.

La filiere développée dans le travail de Karkri [Karkri, 2004] est un assemblage de quatre blocs
en inox, un convergent et deux chaufferettes. Il permet d’étudier I'’écoulement d’un polymeére dans
un canal de section rectangulaire de 20 cm de longueur, de 3 cm de largeur et de 2 mm d’épaisseur.
Le dispositif concu est présenté sur la Figure I-17.

(c) (d)

(e)

(b) (a)

Figure 1-17 : Dispositif congu par Karkri [Karkri, 2004], (a) connectique de I'ensemble de
l'instrumentation, (b) convergent d’entrée de I’écoulement, (c) plaques de foam glass, (d)
chaufferettes, (e) plaques de résine epoxy

L'isolation thermique principale de la filiere est assurée par I'utilisation de plaques de résine
époxy offrant une conductivité thermique de 0,3 W.m™.K", et de plaques de foam glass de
seulement 0,04 W.m™.K". Les pertes thermiques sont en effet un probléme conséquent dans ce type
de filiere de forme rectangulaire puisque la puissance thermique générée ne peut-étre uniforme en
tout point, et que la surface d’échange avec I'air ambiant est plus importante que dans le cas d’une
filiere cylindrique. Une mousse de fibre de verres a par ailleurs été ajoutée en sortie d’extrudeuse
afin de limiter les pertes thermiques.

Le récapitulatif de I'instrumentation thermique est présenté sur la Figure 1-18.
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Figure 1-18 : Instrumentation du dispositif congu par Karkri [Karkri, 2004]

L'instrumentation du dispositif de Karkri se compose de quatre capteurs de pression répartis
sur 'ensemble de la longueur, de 58 thermocouples répartis entre la paroi extérieure, la paroi pres
du canal d’écoulement, et les surfaces latérales d’entrée et de sortie. Les mesures étant non-
intrusives, Karkri a développé une méthode inverse afin de remonter au profil de température dans
I’écoulement. Les calculs sont initialisés a partir des mesures réalisées a la paroi. La Figure 1-19
présente un exemple de profils de températures mesurées dans la filiere.
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Figure 1-19 : Instrumentation du dispositif con¢u par Karkri [Karkri, 2004]

Malgré tout le soin apporté a l'isolation thermique de la filiere, la température mesurée
décroit en fonction de x. En effet, les pertes par convection augmentent a mesure que I'on s’éloigne
de l'extrudeuse, et le dispositif ne peut délivrer suffisamment d’énergie pour maintenir une
condition limite stable. Cependant, la sensibilité des thermocouples aux mesures (en termes de
variations de température relevées), et notamment a des paramétres tels que la pression permet
I'inversion et la détermination des profils d’entrée et de sortie de I’écoulement (Figure 1-20).
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Figure 1-20 : Profils de température estimés en entrée (T, (z)) et en sortie (T(x=L, z)) de filiere par
méthode inverse [Karkri, 2004]

On retrouve dans ces résultats tout le probléme du maintien en température de la filiere. Les
débits mis en jeu étant faibles (I’extrudeuse délivre au maximum 15 kg/h), la thermique de
I’écoulement est pilotée par les pertes par conduction et la température dans la filiere décroit. Si
bien qu’évaluer I'importance de la dissipation visqueuse dans I’écoulement devient problématique.
Les résultats obtenus montrent cependant un phénomene trés intéressant : malgré les faibles débits,
en entrée de I'écoulement deux pics de dissipation visqueuse sont observables sur le profil d’entrée.
Ce profil de température estimé est représentatif de I’histoire thermique du matériau.

Ces travaux, poursuivis par Pujos [Pujos, 2006], ont permis de déterminer des profils de
température en entrée du dispositif en régime instationnaire (Figure 1-21).
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Figure 1-21 : Profils de température de I'écoulement en entrée de filiere en régime transitoire [Pujos,
2006]

Une fois stabilisé (t = 1800s), le profil de température présente d’importants pics de
dissipation visqueuse avec des échauffements atteignant 10°C. Pujos a surtout travaillé sur le
développement d’'une méthode permettant, a partir des mesures de pressions, de débit et de
température, de remonter a la rhéologie du matériau. Un exemple de résultats obtenus est présenté
sur la Figure 1-22 [Pujos, 2008].
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Figure 1-22 : Résultats de rhéologie déterminés a partir de la méthode inverse développée par Pujos
et des mesures réalisées a partir de la filiere [Pujos, 2008]

La méthode développée a permis de déterminer la rhéologie exacte du matériau dans les
conditions de mise en ceuvre. L’écart avec la rhéologie déterminée a partir d’'un rhéometre capillaire
était en effet a I'origine d’écart de débit de 33%.

Les études de Karkri et Pujos ont permis de mettre en relief les possibilités offertes par un tel
outil expérimental sur la compréhension du comportement thermique et rhéologique du matériau. Il
en ressort toutefois quelques points négatifs comme les importantes pertes thermiques et un
probléme de tenue mécanique. Le principe d’assemblage en blocs s’est en effet révélé étre un
probléme au niveau de I'étanchéité puisque des fuites de plastiques ont eu lieu, notamment dans les
zones d’acheminement des thermocouples, lesquels ont été endommagés.

Un second outil expérimental a été développé par Wielhorski [Wielhorski, 2011], permettant
d’étudier un écoulement de polymere, cette fois-ci dans un canal cylindrique de diamétre 4 mm sur
une longueur de 198 mm. Le dispositif est présenté sur la Figure 1-23.

Figure 1-23 : Buse rhéomeétrique pour I'étude d’un écoulement de polymére concue par Wielhorski
[Wielhorski, 2009] avec : (a) convergent d’entrée, (b) section plate, (c) capteur de pression, (d) 2
convergent vers canal cylindrique, (e,f) chaufferettes, (g) position du canal d’écoulement, (h) fil
chauffant, (i) coquilles de fixation, (k,j,) localisation des thermocouples,

Le dimensionnement du dispositif a été pensé pour relever des effets significatifs de la
dissipation visqueuse (diametre d’écoulement faible), mais aussi pour assurer une bonne maitrise de
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la thermique de la filiere, d’ol le positionnement en particulier de chaufferettes au niveau de
I’entrée et de la sortie de I’écoulement. La conception cylindrique du dispositif, et son assemblage en
demi-coquilles vise a réduire les pertes thermiques et le probleme de fuite de matiere rencontré
avec le dispositif de Karkri.

Wielhorski a travaillé en régime transitoire et a effectué des mesures sur une presse a injecter
et une extrudeuse. Le positionnement des thermocouples, notés TC;™ auxquels nous allons nous
intéresser est présentée sur la Figure 1-24.
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Figure 1-24 : Dimensions générales du dispositif de Wilehorski [Wielhorski, 2009]

Des résultats de mesure de température dans I’acier de la filiére sont présentés dans le cas du
procédé d’injection pour une vitesse de piston de 30 mm.s™ et une pression maximale de 40MPa
(Figure 1-25a), et en extrusion pour une augmentation de la vitesse de rotation de la vis de
I’extrudeuse de 20 a 60 tr.min™, entrainant une pression de 50 MPa en régime établi (Figure 1-25b).
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Figure 1-25 : température mesurées avec le dispositif expérimental de Wielhorski,
(a) en injection avec 8 cycles, (b) en extrusion avec une au?mentatlon de la vitesse de rotation de vis
de 20 a 60 tr.min

Dans les deux cas d’étude, les augmentations de température dans I'acier de la filiere sont
faibles mais tres marquées : en injection, les pics atteignent une élévation de 2,5°C tandis qu’en
extrusion cette élévation avoisine les 3°C. La sensibilité des thermocouples placés dans la filiere est
plus marquée que dans le cas des essais expérimentaux de Karkri [Karkri, 2004]. Nous pouvons
attribuer ce phénomeéne a la géométrie cylindrique du canal d’écoulement, ou la dissipation
visqueuse prend une grande importance. Lorsque I'on s’intéresse aux différences de température en
régime établi a un temps donné (exemple Figure 1-25b, t = 600s), celles-ci n’atteignent que 0,75°C.
Cette élévation de température dans l'acier prés du canal d’écoulement est faible, mais est
supérieure a celle relevée dans le cas des mesures de Karkri [Karkri, 2004] et Pujos [Pujos, 2006] et
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permet donc aisément ['utilisation de méthodes inverses. Il est a noter par ailleurs, que
contrairement a ces deux précédents travaux, la régulation est suffisamment efficace pour conserver
une température stable dans I'ensemble du dispositif (I'écart relevé avant le début des essais est
inférieur a 1°C).

L'utilisation de la méthode inverse a permis de déterminer la température moyenne en entrée
de I'écoulement, et a partir de celle-ci I'évolution des profils de température a différentes longueurs
parcourues (Figure 1-26).
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Figure 1-26 : Profils de température dans I'’écoulement calculés pourz, =0 ;z,=5,6 ;23 =11,2;
Z4 = 16,8 cm ; [Wielhorski, 2009]

La température uniforme imposée en entrée de I'écoulement n’est pas physique. Toutefois, le
calcul fait a partir de celle-ci et prenant en compte des conditions limites (débits, températures,
pressions) issues de mesures expérimentales, donne des résultats satisfaisants. L’augmentation
relative de température est faible, mais on voit toutefois que la dissipation visqueuse est responsable
d’une hausse atteignant 3,5°C en sortie du dispositif. Le coeur du travail de Wielhorski a consisté a
déterminer des évolutions de température du mélange en régime transitoire a partir des mesures
expérimentales et de la méthode inverse (Figure 1-27).
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Figure 1-27 : Evolution de la température moyenne du mélange durant un essai d’injection,
déterminée par méthode inverse [Wielhorski, 2009]

A partir de ses mesures et de la méthode inverse, I'évolution de la température moyenne de
I’écoulement en régime instationnaire calculée atteint une hausse de 14°C. Ces trois études
intimement liées a notre travail présentent plusieurs aspects. Tout d’abord, du point de vue de la
conception du dispositif, un intérét tout particulier doit étre apporté a la régulation. En entourant
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entierement sa filiere de zones de chauffe, Wielhorski a ainsi réussi a obtenir une stabilité thermique
dans l'ensemble de l'acier. D’un point de vue mécanique, lI'assemblage en demi-coquilles
cylindriques pour lequel il a opté a permis d’éviter toute fuite de matiére malgré les fortes pressions
mises en jeu dans I’écoulement, notamment en injection.

Conclusion

Ces trois études montrent toute I’étendue des possibilités offertes par un tel dispositif : les
mesures de températures non-intrusives dans I’ensemble de la filiere, adjointes a une méthode
inverse, ont permis de déterminer I’évolution des profils de température dans le cas de I’extrusion,
en régime établi, mais aussi I'évolution de la température moyenne en régime transitoire. Par
ailleurs, Pujos [Pujos, 2006] a également montré que I'étude du comportement rhéologique d’un
tel écoulement était rendue possible, et permettait de le déterminer dans les conditions réelles de
mise en ceuvre industrielles.

Mais ces études ont également montré les limites des mesures indirectes couplées aux
méthodes inverses. En effet, I’estimation des grandeurs physiques telles que la température et la
viscosité est d’autant plus délicate que leurs sensibilités dépendent des conditions de régulation
des outillages, des parametres de production (débit, pression) et de la géométrie des canaux
(diameétre, longueur).

[.2.1.4 Etude directe de la dissipation visqueuse

L'application la plus concréte basée sur la connaissance de la dissipation visqueuse est sans
aucun doute celle menée par Beaumont sur I'équilibrage des moules d’injection [Beaumont, 1998]. Il
a été observé que dans le cas de moules d’injection a plusieurs cavités, certaines d’entre-elles, les
« cavités intérieures », étaient mieux alimentées que les autres, phénoméne schématisé sur la Figure
I-28a. Il a aussi été observé que le remplissage pouvait étre dissymétrique au sein d’une méme
cavité, amenant des défauts de pieces, comme le présente le schéma de Beaumont [Beaumont,
2002] (Figure 1-28b).
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Figure 1-28 : Influence de la dissipation visqueuse sur I'équilibrage de la matiere en injection, (a) entre
plusieurs cavités, (b) déséquilibre au sein d’une méme piece [Beaumont, 2002], la matiére échauffée
est représentée en rouge
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Pourtant ces moules sont naturellement équilibrés, c'est-a-dire que les longueurs
d’écoulement sont a chaque fois identiques. Pour expliquer ce phénoméne, Beaumont s’est appuyé
sur le phénomene de dissipation visqueuse et de la non-homogénéité thermique de I'’écoulement :

- Avant la division de I'écoulement vers les différentes cavités, le mélange en écoulement a
subi des auto-échauffements pres de la paroi et est donc non-homogéne en température
(Figure 1-28, 1)

- Apres la premiére division, le flux de matiére laminaire ne subit pas de mélangeage : la
matiére située pres de la paroi avant la division reste prés des parois intérieures (Figure
1-28, 2).

- Apres deux divisions, une partie de la matiere est majoritairement a haute température et
donc a faible viscosité (Figure 1-28, 3), le débit y est ainsi facilité, tandis que de I'autre coté,
la matiére globalement plus froide présente une viscosité plus élevée, le débit
d’écoulement est de ce fait plus faible (Figure 1-28, 4).

A partir de ce fait, Beaumont a développé des méthodes pour assurer un équilibrage, ayant
fait I'objet de plusieurs brevets a travers différents moyens d’intégration dans les moules d’injection
[Beaumont, 2002] [Beaumont, 2006] [Beaumont, 2007] [Beaumont 2010]. La méthode consiste a
utiliser des changements de direction pour placer la matiére échauffée a I'endroit souhaité. La
Figure |-29 présente des exemples de géométries pour redistribuer les échauffements.

(a) (b)

Figure 1-29 : Dispositifs développés pour I'équilibrage des moules d’injection, (a) deux versions du
Meltflipper MAX™ (A : recréation du champ initial, B : centrage de I’échauffement) [Beaumont, 2007B]
(b) Version du Meltflipper sans changement de direction de I’écoulement [Beaumont, 2007]

Les possibilités offertes sont multiples et dépendent de la géométrie du moule et du nombre
de cavités a prendre en compte. Par exemple, au moment d’une division de I'’écoulement, il est
possible de retrouver le champ de température d’entrée (Figure 1-29a, A) ou de faire en sorte de
centrer la matiére échauffée dans I’écoulement (Figure 1-29a, B). Il est tout aussi possible d’utiliser le
principe de la rotation du mélange dans un écoulement droit, par exemple avant I'entrée dans un
moule [Beaumont, 2007] (Figure 1-29b).

Toutes ces technologies, objet du livre de Beaumont [Beaumont, 2007B] ont par ailleurs fait
I'objet d’une étude technique poussée et d’une application numérique par Wolbert [Wolbert, 2007],
et le lecteur pourra trouver d’avantages d’informations sur la technologie de rotation du mélange
dans son travail.
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Dans le cas des élastomeres, deux parametres sont a prendre en compte : la température mais
aussi les temps de séjour. En effet, 'avancement cinétique dépend de ces deux parameétres et une
homogénéisation thermique n’assure pas une homogénéisation cinétique. Une amélioration du
principe de rotation du mélange pourrait étre apportée en prenant en compte ces temps de séjour.
L'application aux élastoméres permettrait ainsi d’obtenir un équilibrage des moules d’injection et
d’optimiser les temps de cycles en homogénéisant les champs d’avancement dans I'induction.

Conclusion

La température est un parameétre crucial dans la compréhension de la mise en forme des
polymeéres. Outre son influence sur I'ensemble des mécanismes physiques régissant sa mise en
forme, sa connaissance peut permettre de réaliser de grandes économies d’énergie, notamment
en visant une réduction des temps de cycles (adapter les températures de régulation pour faciliter
le refroidissement, utiliser la dissipation visqueuse pour optimiser la cuisson d’une piéce
élastomeére, etc.). Le travail de Beaumont a par ailleurs montré, a partir de simulations
numériques, que les disparités thermiques dans I'écoulement pouvaient étre corrigées pour
assurer un bon équilibrage de la matiére dans les moules. Son travail s’appuie sur le principe de
I’écoulement laminaire des fluides fortement visqueux.

Dans notre travail, nous étudierons plus précisément les phénomeénes thermiques
intervenant dans I’écoulement, et notamment dans des géométries diverses. Pour cela, la
connaissance exacte de la température du matériau est indispensable mais dépend de trop
nombreux parameétres pour étre déterminée par le seul outil numérique. La détermination
expérimentale de la température de I’écoulement permet de s’affranchir de tous les problémes liés
a la connaissance exacte de la rhéologie du matériau, a la thermique dans le fourreau et des
problémes généraux de thermodépendance.

Dans la partie qui suit, nous décrivons des systémes de mesure de température développés
dans le cadre de travaux de recherche précédents.

.3 Méthodes de mesure de température dans les écoulements

Les extrudeuses et les moules d’injection sont en général instrumentés avec un thermocouple
fixe mesurant la température dans I'acier ou directement dans le matériau. Mais de telles mesures
sont connues pour étre grandement perturbées par la conduction thermique a travers I'enveloppe
dans laquelle ils sont montés [Johnston, 2007]. En raison de la dissipation visqueuse, le profil de
température devient inhomogene et les mesures thermiques doivent étre réalisées a plusieurs
positions dans le fluide. Un grand nombre d’étude ont été réalisées sur le sujet des techniques de
mesure de la température d’'un polymére lors de sa mise en forme. Nous pouvons différencier deux
catégories : les mesures intrusives et les mesures non-intrusives, chacune présentant ses propres
avantages et inconvénients. Les techniques sont nombreuses et ont fait I'objet de la récente revue
d’Abeykoon et al. [Abeykoon, 2012].

.3.1 Mesures non-intrusives

La majorité des techniques de mesure non-intrusive permettent seulement de mesurer la
température du matériau a sa surface, ou sa température de mélange. Par exemple, mesurer I'indice
de réfraction d’'un matériau permet de remonter a sa température de mélange grace a une loi
empirique, qui nécessite toutefois d’étre caractérisée pour chaque matériau. Cela peut étre réalisé
par l'utilisation d’ultrasons, en déterminant une relation entre la vitesse de passage des ultrasons a
travers la matiere et la température de celle-ci [Brown, 2000]. La mesure de vitesse des ultrasons
nécessite la mise en place d’un matériel couteux et complexe [Coates, 2003]. S’ajoutant a cela,
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I'indice de réfraction dépend de bien d’autres paramétres que la seule température (composition du
fluide, les pressions mises en jeu, etc.), ce qui rend I'exploitation des mesures tres délicate. A partir
de ses mesures de températures moyennes (Figure 1-30a), Brown et al. détermine toutefois des
profils de température possibles de I'écoulement (Figure I-30b). Pour déterminer le profil exact, il
suggere |'utilisation d’une mesure supplémentaire, par exemple un thermocouple en paroi.
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Figure 1-30 : (a) Résultats obtenus par mesures de la vitesse de passage des ultrasons et (b)
exemples de profils possibles a partir de la température moyenne mesurée [Brown, 2000]
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Une autre méthode non-intrusive, la pyrométrie infrarouge, a été tres largement utilisée, aussi
bien dans les programmes de recherche que dans le milieu industriel grace a deux de ses principaux
avantages : sa facilité de montage, et son co(t relativement faible [Lai, 1996] [Speight, 1999]. Cette
technique consiste a mesurer I'énergie produite par radiation par le matériau et retrouver la
température correspondante. Utilisée depuis trés longtemps, il existe plusieurs possibilités de
positionnement de la sonde : en sortie de filiere pour la mesure de surface de I'extrudat, insérée
dans une filiere tel un capteur de pression, ou méme face a la matiere [Speight, 1999]. Cette
technique a notamment permis a Cox de déterminer des températures de surface en sortie d’'un
rhéometre capillaire [Cox, 1974] (Figure 1-31a), présentant des élévations de température atteignant
plus de 50°C en surface de I'extrudat (b). (Figure I-31a).
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Figure 1-31 : Etude de Cox et al. [Cox, 1974], (a) Positionnement de la sonde en sortie
(b) Températures relevées (représentées par les points rouges)

Elle a par ailleurs été utilisée par Speight pour la mesure de PVT [Speight, 1999]. Offrant une
réponse trés rapide, la pyrométrie infrarouge a déja démontré ses avantages dans le domaine de
I’extrusion [Nietsch, 1997] [Rohe, 1998], aussi bien que dans le moulage par injection [Lai, 1996].
Cependant, la pyrométrie infrarouge nécessite une correction liée a I'émissivité du matériau, la
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bande spectrale d’émission, et la position de la sonde. Sans quoi les incertitudes de mesures peuvent
atteindre plusieurs degrés, comme relevé par Chakravorty et al. [Chakravorty, 1997] qui mesura un
écart de température de plus de 3°C avec une sonde de référence calibrée (cf. I.3.2, Figure I-35). Par
ailleurs, dans un environnement industriel, ce type de sonde est sujet a I'empoussierement et
nécessite de ce fait un systéme de purge d’air efficace, afin de s’assurer que I'énergie radiative est
entierement transmise au détecteur. Sa configuration initiale permet seulement la mesure d’une
température moyenne sur la surface du matériau et sur une faible profondeur de pénétration. Une
modification a été réalisée sur un tel dispositif par Bendada et al, en utilisant un guide d’onde creux
et un filtre NBP, afin d’isoler les radiations émises par la surface du matériau et celles provenant de la
température du matériau dans une certaine profondeur. Cette méthode a été appliquée aux
procédés d’extrusion [Bendada, 2003] et de moulage par injection [Bendada, 2004] [Bendada, 2007]
(Figure 1-32).
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Figure 1-32 : Mesures de température en surface et en profondeur d’'un moule durant un cycle
d’injection [Bendada, 2007]
(1) Température en profondeur, (2) Température en surface, (3) Position de la vis, (4) Température
prés de la surface de la cavité de moulage

Les résultats obtenus montrent un fort gradient de température que les méthodes habituelles
(par exemple celle de Beck [Beck, 1986] consistant en |'utilisation d’un capteur de flux instrumenté
de plusieurs thermocouples) ne peuvent repérer. L'avantage de la pyrométrie infrarouge est de
permettre la mesure aussi bien de trés basses que de tres hautes températures avec des temps de
réponse extrémement courts.

De la méme maniére que Karkri, Pujos et Wielhorski (cf. 1.2.1.3), Bendada a développé une
méthode consistant a combiner les mesures réalisées par pyrométrie infrarouge a une méthode
inverse afin de retrouver le profil d’entrée de I'écoulement [Bendada, 2008]. Mais la méthode ne
semble pas avoir été encore appliquée a un écoulement de polymeére.

Mais I'étude de I'influence de la dissipation visqueuse sur le profil de température implique de
mesurer le profil entier du mélange. La spectrométrie par fluorescence est une méthode non-
intrusive qui a été largement utilisée par les chercheurs dans ce but, grace a sa capacité a déterminer
la température en fonction de la position dans le fluide. Cette méthode consiste a mesurer la
radiation produite par des composés fluorescent (« temperature-dependent fluorescent dyes »)
introduits au préalable dans le matériau, et dont la radiation émise dépend de la température
[Migler, 1998] [Bur, 2003] [Bur, 2004] [Spalding, 2004]. Le principe de la sonde ainsi qu’'un exemple
de résultats obtenus est présenté sur la Figure [-33.
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Figure 1-33 : (a) sonde de mesure utilisée avec les composés fluorescents [Bur, 2003],
(b) profils de température (R = 0 : paroi, R = 4 : centre de I'écoulement) mesurés en extrusion en
fonction de la vitesse de rotation de la vis [Migler, 1998]

Les profils de température obtenus par Migler [Migler, 1998] (Figure I-33b) montrent une
augmentation de température de 18°C au centre de I'’écoulement (R = 4 mm) a la vitesse de rotation
maximale. Cependant, tout comme dans le reste des méthodes citées précédemment, des
corrections sont indispensables pour obtenir des mesures fines et précises, sans quoi la réponse de la
sonde peut devenir fortement bruitée, et les incertitudes peuvent atteindre plusieurs degrés [Bur,
2001]. Par ailleurs, mis a part le travail de Migler, peu de profils de température semblent avoir été
mesurés par spectrométrie fluorescente. Il est donc difficile de conclure sur la qualité de cette
technique.

Pour déterminer la température d’un écoulement de polymeére, le travail de certains auteurs
s’est orienté vers I'association de méthodes non-intrusive avec I'outil numérique. Dans ce sens,
Karkri et Wielhorski, dont nous avons déja présenté les travaux, ont développé un dispositif
expérimental pour étudier la température d’'un polymere lors de sa mise ceuvre. Cette association
consiste a réaliser des mesures de température dans I'enveloppe en acier entourant le canal
d’extrusion ou dans le moule d’injection, et a coupler ces mesures avec une méthode numérique
inverse. Cela permit de déterminer le profil de température entier d’un mélange durant son
extrusion [Karkri, 2004] et I’évolution d’une température moyenne en régime transitoire [Wielhorski,
2009]. Les limites de ces méthodes sont imposées par les conditions de mise en ceuvre, en particulier
le débit, qui ne sont pas toujours favorables a I’estimation.

Toutes les méthodes décrites précédemment sont difficiles a mettre en ceuvre dans I'industrie
en raison de leur complexité, de leur co(t important, ou des corrections nécessaires pour atteindre
une bonne précision, et ce pour chaque matériau testé.

[.3.2 Mesures intrusives

Les mesures de température intrusives présentent I'avantage d’étre trés abordables,
relativement simples d’utilisation, et de fournir une mesure directe de la température au sein du
matériau. Mais contrairement aux mesures non-intrusives, la perturbation occasionnée par la
présence de la sonde peut avoir une influence significative sur la qualité des résultats. La difficulté
repose en effet sur la connaissance des conséquences de l'intrusion sur les vitesses de cisaillement,
et donc la dissipation visqueuse qui en résulte. La technique de mesure de température intrusive la
plus commune, actuellement utilisée dans les machines industrielles, est le thermocouple fixé a la
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paroi [Maddock, 1964] [Steward, 1998] [Steward, 1999]. La Figure I-34 présente une photographie de
celui monté a la sortie de I'extrudeuse utilisée dans notre travail.

Figure 1-34 : Thermocouple monté a la paroi en sortie de vis de I'extrudeuse COLMEC
utilisée durant les travaux, (représenté en rouge)

Il permet en théorie une mesure de la température a l'interface polymere-métal [Yazbak,
1993], mais il a été démontré par Johnston et al [Johnston, 2007], qu’il y avait des pertes directes
depuis la jonction de thermocouple a travers le blindage an acier puis le fourreau de I'extrudeuse ou
le moule. Le thermocouple auto-traversant est une évolution du thermocouple fixé dans a la paroi,
puisque la position de la sonde peut étre modifiée afin d’obtenir plusieurs mesures dans I'espace
[Schlaffer, 1971], cette technique est d’ailleurs tres appliquée dans le domaine de I'injection, ou un
ou plusieurs thermocouples peuvent étre insérés dans les cavités de moulage [Liu, 2009] [Liu,
2009B], dans les chambres de transfert [Amano, 1990] mais aussi dans d’autres procédés tels que le
soufflage de corps creux [Huang, 2006].

Chakravorty et al. comparerent les résultats obtenus avec cette technique avec une mesure
infrarouge et un thermocouple placé en sortie de filiere, au centre de I'écoulement [Chakravorty,
1997] (Figure 1-38).
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Figure 1-35 : Mesures de température par thermocouples auto-traversant et comparaison avec
thermocouple en sortie de filiere et mesure infrarouge [Chakravorty, 1997]

Les résultats obtenus sont intéressants et montrent bien la non-homogénéité des
températures dans I'écoulement. Cependant, les flux de pertes a travers l'acier restent tres
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importants, et faire varier la position de la sonde résulte en une variation de I'influence de I'intrusion
sur I’écoulement. La correction a apporter aux mesures n’est probablement pas la méme en fonction
de la position, des études seraient tres certainement nécessaires avant de relier les températures sur
un méme profil.

Dans le procédé de moulage par injection une évolution de cette technique a été apportée par
Farouk et al. [Farouk, 2005], consistant en |'utilisation d’une aiguille tubulaire, pour acheminer un
micro-thermocouple dans une cavité de moulage (Figure I-36).

Figure 1-36 : Systeme d’aiguille tubulaire permettant 'acheminement d’un thermocouple dans la
cavité de moulage [Minh, 2011]

Ce systeme permet de mesurer la température de la matiere durant les cycles, et a plusieurs
positions. La Figure 1-37 présente par exemple les températures mesurées en paroi et en profondeur
durant un cycle d’injection [Farouk, 2005].
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Figure 1-37 : Mesures de la température lors d’un cycle d’injection par insertion d’un micro-
thermocouple dans une cavité de moulage, (a) température de surface, (b) température en
profondeur, (c) pression mesurée dans la partie mobile du moule [Farouk, 2005]

Ce systeme a notamment été utilisé par la suite pour étudier I'influence des paramétres de
mise en ceuvre lors du moulage par injection, comme I'évolution de la température [Nicolazo, 2010]
ou |'effet de la pression [Minh, 2011].
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Une des premiéres instrumentations thermiques intrusives fut proposée par Bruker et al.
[Bruker, 1987]. lls étudierent un systeme ou une barre de métal instrumentée de thermocouples est
maintenue par un anneau de diameétre intérieur égal a celui de I'écoulement, en 'occurrence le
diameétre du fourreau de I'extrudeuse, soit 63,5 mm (Figure 1-38).
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Figure 1-38 : (a) Systéeme de mesures de température intrusif de Bruker et al. [Bruker, 1987]
et (b) positionnement en sortie de vis d’extrudeuse

Les résultats obtenus par Bruker et al. [Bruker, 1987] sont présentés sur la Figure 1-39.
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Figure 1-39 : Profils de température mesurés par Bruker et al. [Bruker, 1987] pour des débits de 50
kg/h (a) et 150 kg/h (b)

Les profils de températures obtenus sont cohérents avec les autres études réalisées sur le
sujet. En effet, un plateau de température au centre de I'écoulement est présent, ainsi qu’une
augmentation de la température moyenne avec le débit et méme I'apparition de pics de dissipation
visqueuse. La comparaison au numérique présente toutefois des différences non-négligeables
pouvant étre attribuées aux hypotheses appliquées a son modéle (notamment, flux adiabatique en
paroi de la vis). D’autre part aucune étude sur l'influence de ce dispositif sur I’écoulement n’a été
menée, les cisaillements supplémentaires et la conduction depuis la barre traversante et le fourreau
de I'extrudeuse devraient pourtant étre pris en compte.

Un autre moyen de détermination de la température du matériau de maniéere intrusive est
I'utilisation du maillage de thermocouples. Congu par Wood et al. [Wood, 1996], il consiste a placer
directement des jonctions de thermocouple dans I'écoulement. Les fils de thermocouples sont placés
perpendiculairement et chaque jonction fournit une mesure de température. Par exemple,
Sombatsompop et al. [Sombatsompop, 2000] utilisa un maillage de 3 x 4 thermocouples, tandis que
Brown et al. [Brown, 2004] mesura les températures dans un écoulement de LDPE, avec deux
maillages, le premier de 5 et le second de 7 thermocouples, placés sur un méme diameétre. Il apporta
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une évolution du dispositif pour permettre une rotation de 90° [Brown, 2004]. La Figure |-40
présente un maillage a 9 thermocouples [Sorroche, 2012B].
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Figure 1-40 : Maillage de thermocouples, diamétre intérieur 38 mm, [Sorroche, 2012B]

La premiére utilisation de cet outil fut réalisée par Sombatsompop pour la détermination des
vitesses d’un écoulement a partir de la technique appelée « Cooled-Stainless Tube » (CST)
[Sombatsompop, 1999]. Elle consiste a maintenir une section de I'’écoulement a faible température
tandis que le reste de la matiére est a haute température. Lorsque la matiére est mise en
écoulement, la chute de température observée par le maillage de thermocouples permet de savoir,
en chaque point de mesure la vitesse exacte de la matiere. Mais I’application la plus générale de cet
outil concerne le procédé d’extrusion et la détermination de profils thermiques.

Par exemple, les récentes recherches de Sorroche [Sorroche, 2012], tres complétes, sur la
thermique d’une extrudeuse, ont permis d’évaluer I'influence de paramétres de mise en ceuvre sur la
thermique de I’écoulement, tels que la vitesse de rotation de vis (Figure |-41a) et les températures de
mise en ceuvre (Figure I-41b).
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Figure 1-41 : Mesures de température avec maillage de thermocouples [Sorroche, 2012B]
(a) influence de la vitesse de rotation de la vis, (b) influence de la température de régulation

Les profils obtenus ont été mesurés a partir de maillages a 8 soudures, auquel la symétrie a
été appliquée suite a la démonstration expérimentale de I'axisymétrie de I'écoulement par [Brown,
2004]. Les profils de température mesurés résultent des transferts de chaleur dans le systeme
fourreau-vis et présentent un échauffement localisé au centre. A faible débit, la température est
assez homogene a cet endroit et on observe méme un plateau. Mais, a mesure que la vitesse de
rotation augmente, un pic au centre de I’écoulement apparait, ainsi que des plateau,
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vraisemblablement dus a la dissipation visqueuse prés des parois. Ce type de résultat a été observé
par de nombreux auteurs [Sombatsompop, 2000B] [Brown, 2004] [Kelly, 2005] [Kelly, 2006].
Sombatsompop est sans doute I'un des auteurs qui a exploité le maillage de thermocouples de la
facon la plus large. En plus des études réalisées sur I'extrusion monovis, il étudia I'extrusion bivis
[Sombatsompop, 2000], le moulage par injection [Sombatsompop, 2000C], la thermique de
I’écoulement en capillaire [Sombatsompop, 2001B] et linfluence de géométries de filieres
[Sombatsompop, 2002].

Une de ses études en particulier montre tout l'intérét d’un tel dispositif: il mesura a
conditions de mise en ceuvre identiques, I'influence du chargement en fibres de verre sur le profil
thermique d’un polyéthyléne en injection (Figure 1-42).
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Figure 1-42 : Profils de température mesurés par différents auteurs, a plusieurs débits

Au-dela des valeurs relevées dans ces tests, on entrevoit une possibilité intéressante de ce
type de démarche : I'étude précise de l'influence de I'ajout de composant sur le comportement

thermique de la matiére, donc sur son comportement rhéologique dans les conditions de mise en
ceuvre.

Le maillage de thermocouples offre I'avantage de fournir une mesure directe de Ia
température du mélange, mais en raison de leur présence a l'intérieur de I'écoulement, de la
dissipation visqueuse intervient autour des fils. Malgré cette perturbation par Brown et al. [Brown,
2004] afin de déterminer l'influence du diamétre de fil, aucune correction n’a été appliquée par la
suite aux mesures effectuées. L’erreur commise a été toutefois évaluée et atteint 2,5°C au centre de
I’écoulement pour un diametre de fil de 0,8 mm. Cette erreur diminue avec le diameétre des fils, et
avec la réduction de la taille des soudures de thermocouples.

Le maillage de thermocouples reste difficilement applicable au monde industriel en raison des
fortes pressions intervenant dans I’écoulement, et de leur fragilité. De plus, afin d’étudier la
dissipation visqueuse et les profils de température dissymétriques, des jonctions supplémentaires
dans le maillage de thermocouples seraient nécessaires, mais la dissipation visqueuse augmenterait
alors, et la qualité des mesures diminuerait avec. Ce type de technique n’a par ailleurs pas été

appliqgué sur des dimensions d’écoulement plus faibles, et donc des pressions plus élevées,
représentatives des canaux d’injection.
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Conclusion

Les dispositifs permettant la mesure de température d’'un écoulement de polymére sont
nombreux, et chacun présente ses propres avantages et inconvénients. Par exemple, les mesures
non-intrusives permettent d’éviter toute perturbation de la matiére en écoulement mais sont
assez cheres, et difficiles a mettre en ceuvre, particulierement dans le monde industriel. A
I'inverse, les mesures intrusives sont assez simples et nécessitent peu de réglage. Leur tenue dans
le temps reste cependant a prouver et leur simple présence dans la matiere perturbe le champ de
température. Par ailleurs, elles n’ont été appliquées qu’a des géométries de grandes dimensions
(@40 mm).

Notre objectif est d’étudier la thermique de I'écoulement dans des géomeétries
représentatives de canaux d’injection ou de filieres. Les dimensions de la cellule de mesure a
réaliser sont donc beaucoup plus petites (10 mm) que celles présentées dans cet état de lart.
Conscient de lI'influence sur le champ de température liée a I'intrusion de cette cellule de mesure,
I'outil numérique nous permettra d’étudier en détail son influence, de la quantifier et finalement
de déterminer la température réelle de I’écoulement.

Enfin, a notre connaissance, aucune étude expérimentale n’a été menée sur la mesure de
température dans un écoulement d’élastomeére.
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Chapitre Il. Outils de caractérisation

1.1 Introduction

Le matériau utilisé pour I'étude est un caoutchouc de type EPDM (éthyléne-propylene-diene-
monomere). Ce matériau a été introduit pour la premiére fois dans le commerce dans les années
1960, et en 2003, la capacité de production mondiale des EPM/EPDM était de 1 200 000 tonne. Il est
devenu l'un des caoutchoucs synthétiques les plus répandus, préférés a d’autres élastomeres
conventionnels tels que le butadiene ou l'isopréne pour son excellente résistance au vieillissement,
aux intempéries et a I'oxydation, sa bonne résistance aux produits chimiques, a la chaleur, sa
souplesse méme a basse température ainsi que son aptitude a étre chargé. L'EPDM est de ce fait
utilisé dans un trés grand nombre d’applications majoritairement situées en extérieur : dans
I"automobile (joints d’étanchéité, durites, systémes de refroidissement), les circuits de chauffage, les
toits plats, I'isolation électrique, les panneaux photovoltaiques, les constructions industrielles, etc”.
Des exemples de profilés réalisés par extrusion d’EPDM pour l'industrie automobile sont présentés
sur la Figure 1I-1.

Figure 11-1 : exemples de profilés EPDM

L'EPDM est un copolymeére a base d’éthylene, de propyléne et d’'un diene, habituellement du
norbornéne ou du 1,4-hexadiéne, avec des proportions éthylene/propyléne/diéne s’étendant en
régle générale autour de 55%/40%/5%, ces proportions variant selon les applications souhaitées
pour 'EPDM [Guriya, 1998] [Rutherford, 2005] [Tan, 2009]. L'EPDM utilisé pour nos travaux a été
fourni par la société SACRED®, sa composition est détaillée dans le tableau II-1. Le mélange comprend
un caoutchouc de base composé de gomme, de noir de carbone et de lubrifiant, et un systeme de
vulcanisation composé de soufre et d’accélérateurs de la réaction de vulcanisation.

% Informations tirées de Encyclopedia of Polymer Science and Engineering

® Transformateur et équipementier automobile, partenaire du projet RHEOTEL, www.sacred. fr
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Elastomére EPDM Matieres Proport7|ons Matiéres Proportions
(phr’) (phr)
Keltan 2340°® 100 SRF/HS (evonik) 100
- Ethylene 53 Huile claire 70
Base
- propyléne 41
- Termonomeére 6
Stearine 1 Tetrone A 1
. ZNO 5 MBT 1,5
Systeme de
vulcanisation 7DBC 15 NA22 0,6
ZDEC 1,5 Soufre 2,5

Tableau II-1 : Composition du mélange EPDM

Un dispositif expérimental, équipé d’'une métrologie fine, a été développé de facon a étudier
le comportement thermo-mécanique d’un écoulement d’EPDM durant sa mise en forme. Le
dispositif peut s’adapter, de facon trés générale, a I'étude de tout autre polymére. En vue du
dimensionnement de I'ensemble du dispositif, les propriétés thermophysiques et rhéologiques du
matériau sont caractérisées et présentées. Le matériau utilisé durant les expérimentations est un
EPDM non accéléré, c'est-a-dire qu’il ne peut vulcaniser, afin d’éviter le risque de grillage lors des
essais. En revanche, apres les expérimentations, et a partir des résultats de celles-ci, le
comportement réactionnel de I'élastomére pourra étre extrapolé numériquement, ses propriétés
cinétiques doivent donc elles aussi étre caractérisées.

[I.2 Caractérisation thermo-rhéo-cinétique du matériau élastomere
[1.2.1 Rhéologie

[1.2.1.1 Mesures expérimentales

Lors de la mise en ceuvre par extrusion, les vitesses de cisaillement atteignent jusqu’a 1000 s™
pour les plus grosses extrudeuses industrielles. En moulage par injection, les vitesses de cisaillement
dans I’écoulement sont plus importantes et peuvent atteindre jusqu’a 10000 s™.

Couvrir 'ensemble de cette large gamme de vitesses de cisaillement implique I'utilisation de
plusieurs appareils de mesures rhéométriques, tels qu’un rhéométre rotationnel pour les faibles
vitesses de cisaillement et un rhéometre capillaire pour les vitesses de cisaillement plus élevées.
L'application de la loi de Cox-Merz [Cox, 1958] permet de traduire les mesures du rhéometre
oscillant en évolution de viscosité en fonction de la vitesse de cisaillement. Cependant, des essais
préliminaires réalisés sur un élastomere similaire ont montré que cette méthode est peu adaptée a
ce type de matériau [Launay, 2011].

! Parts per hundred of rubber, unité de mesure utilisée en formulation
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De ce fait, la viscosité du mélange EPDM a été déterminée a 'aide d’un rhéometre capillaire
ROSAND RH2000 de marque MALVERN (Figure II-2). L'intérét de ce rhéométre est d’étre muni de
deux canaux permettant de tester le matériau sur deux filieres en méme temps, et ainsi de réduire le
nombre de tests nécessaires a I'obtention des viscosités corrigées (Bagley, ...). Les deux canaux
d’écoulement sont de diametre 12 mm et de longueur 250 mm. Deux pistons poussent la matiére a
travers les canaux, chacun instrumenté d’une filiere propre, en méme temps et avec les mémes
vitesses de déplacement. La premiere filiere est de 16 mm de longueur et la seconde, appelée
« filiere orifice » est de longueur quasi-nulle. Cette derniére permet ainsi de s’acquitter directement
de la correction de Bagley [Bagley, 1957] sans |'utilisation de filiéres supplémentaires. La correction
de Rabinowitsch [Rabinowitsch, 1929], nécessaire au traitement des données est par ailleurs
directement traitée par le logiciel d’acquisition lié au rhéometre. 500 acquisitions sont effectuées par
cm® de matiére écoulée, et lorsque sur quatre points de mesure, la variation de pression est
inférieure a 0,3%, la moyenne est mesurée sur les quatre points correspondants, la valeur est alors
enregistrée, et ensuite la vitesse de déplacement du piston augmente en vue de la mesure suivante.

1

pistons
= a2 Canaux
remplis de
matiére
Capteur de Capteur de
pression pression droite
gauche \ /
[ |
e Filiere de
Filiere de ﬂ ﬂ droite
gauche (L/D: .
16/1) « orifice »
(L/D:0/1)
(a) (b)

Figure 11-2 : Rhéometre MALVERN ROSAND RH2000 (a), et schéma de principe

Les résultats des mesures réalisées au LIPHT® de Strasbourg pour trois températures
typiguement rencontrées dans le cadre de I'extrusion d’élastomere, 100°C, 120°C et 140°C, et pour
des vitesses de cisaillement comprises entre 0,1 s™* et 10000 s, sont représentés sur la Figure II-3.

10000 -
o m100°C
n
4120°C
@
- 5 ®140°C
s 1000 .
W Q-
=
w
Q
2
S 100 og
bl §
On
10 A
1 10 100 1000 10000

Vitesse de cisaillement (s)

Figure II-3 : Rhéologie de 'EPDM a 100, 120, 140 et 160°C

8 LIPHT : Laboratoire d’ingénierie des Polyméres pour les Hautes Technologies, Université de Strasbourg
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Ces résultats, proches de ceux obtenus pour des mélanges de méme nature [Nakason, 2004],
montrent :

- le niveau élevé de viscosité de 'EPDM (1000 Pa.s a 100 s)

- la forte dépendance de la viscosité a la vitesse de cisaillement (comportement
pseudoplastique prononcé)

- lathermodépendance de la viscosité a faibles vitesses de cisaillement

[1.2.1.2 Lois de comportement rhéologique

Plusieurs lois de comportement existent pour décrire la dépendance de la viscosité a la vitesse
de cisaillement. L'une des lois les plus simples est celle d’Ostwald de Waele [Blair, 1939] connue
aussi sous le nom de loi puissance :

n=K-y"! (3)

Avec n la viscosité du fluide, K la consistance ou la viscosité a une vitesse de cisaillement
unitaire, y la vitesse de cisaillement et n lindice de pseudoplasticité. La loi puissance,
particulierement utilisée dans les études numériques concernant des polymeéres en écoulement [Ha,
2008] [Kang, 2002] [Mitsoulis, 2010], représente assez bien le comportement rhéologique a hautes
vitesses de cisaillement. Le défaut de cette loi apparait aux faibles vitesses de cisaillement ou la
viscosité tend vers I'infini plutét que vers une viscosité limite n, (plateau newtonien), ce qui peut
concrétement nuire a la convergence des calculs numériques.

Plusieurs modeéles ont été développés pour remédier a ce probleme en permettant d'imposer
des plateaux newtoniens a faibles vitesses de cisaillement. Entre les deux, la rhéologie du matériau
est décrite en loi puissance. L'un des modeles rhéologiques les plus simples de ce type est la loi de
Cross [Cross, 1965] :

n 1

To 1+ )" )

no représente la viscosité du plateau newtonien a faibles vitesses de cisaillement et A; est le
temps caractéristique d’enchevétrement du matériau. La difficulté de la loi de Cross réside dans
I'impossibilité de faire varier la courbure du modeéle. La loi de Carreau-Yasuda [Yasuda, 1981] agit de
la méme maniere que la loi de Cross mais cette fois-ci en offrant la possibilité de faire varier la
courbure entre le plateau newtonien et le comportement puissance par I'ajout d’'un parameétre b
ajustable. Largement utilisée dans la modélisation numérique des écoulements de polymeére
[Carneiro, 2001] [Connelly, 2007] [Patil, 2008], elle s’écrit comme suit en ne considérant aucun
plateau newtonien n.. a hautes vitesses de cisaillement :

ni = (1+ @)D" )

0

A noter que cette loi est une version généralisée de la loi de Bird-Carreau, dans laquelle le
parameétre b est fixé a 2. Le comportement des modeles Puissance, de Cross et de Carreau-Yasuda
est présenté sur la Figure 11-4.
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Figure 1l-4 : Comportement des modéles rhéologiques, loi Puissance (a), loi de Cross (b) et loi de
Carreau-Yasuda (c)

Les lois décrites précédemment permettent de modéliser la dépendance de la viscosité a la
vitesse de cisaillement. La température peut également avoir un impact fort sur le comportement du
matériau. Il est possible d’intégrer son influence directement dans la consistance n, par la loi
d’Arrhénius [Arrhenius, 1889] :

No = Koe T (6)

Avec T la température du matériau et C le parameétre de thermodépendance.

Les parametres de ces lois ont été identifiés a I'aide d’un solveur commercial. Le tableau II-2
répertorie les parametres estimés a partir des mesures expérimentales. L'écart-type est calculé a
partir de I'expression suivante :

n;
1
G = —Z(xi — %) (7)
n; 4
i=1
Avec :
Xi = Nmes — Nmod (8)
n;
B 1
X = _Z(nmes - 77mod) (9
M i=1

Avec X la moyenne des mesures, N,.s les mesures expérimentales, 1,04 les viscosités
déterminées par les modeles rhéologiques et n; le nombre de points expérimentaux.

La Figure II-5 présente une comparaison des résultats obtenus a partir des lois précédemment
décrites, la loi Puissance, la loi de Cross et la loi de Carreau-Yasuda pour une température de 120°C.
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Loi Puissance Loi de Cross Loi de Carreau-Yasuda
Parameétres de
thermodépendance
Ko (Pa.s") 60100 75616 769732
c(c? 0,00945 0,00967 0,00993
Autres parametres
No (120°C) (Pa.s") 19329 23688 233714
n 0,293 0,772 0,0609
A:(s) 0,698 1,094
b 0,233
Ecart-type o (Pa.s) 1681 1230 1214

Tableau II-2 : Récapitulatif des paramétres des modéles rhéologiques identifiés

100000
B Mesures
10000 = |0i puissance

‘.,',,:' = = Loide Cross
& === L0i de Carreau-Yasuda
2 1000

wvi

=]

[ %]
]
=

100
10 B

1 10 100 1000 10000 100000
Vitesse de cisaillement (s%)

Figure 11-5 : Modéles pour la rhéologie de lTEPDM a 120°C

La loi de Carreau-Yasuda est celle qui représente le plus fidelement les résultats

expérimentaux obtenus : I'écart-type est inférieur de plus de 25% a celui correspondant a la loi
puissance. Ce modeéle est donc retenu pour la suite de I'étude. Les résultats obtenus pour les trois
températures de tests au rhéométre capillaire, 100°C, 120°C et 140°C, sont présentés sur la Figure
l1-6.
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Figure 11-6 : Points expérimentaux et modéles rhéologiques pour 'lEPDM a 100, 120 et 140°C

I1.2.2 Propriétés thermo-physiques des matériaux

Les caractéristiques thermophysiques de I’élastomere non réactif et des autres matériaux ont
été déterminées avec des appareils de laboratoire. Le protocole expérimental et les résultats
obtenus sont décrits ci-dessous.

11.2.2.1 Capacité calorifique

La capacité calorifique de notre matériau a été déterminée en fonction de la température par
analyse calorimétrique différentielle a balayage a I'aide d’'une DSC (Differential Scanning Calorimeter)
a flux thermique de type METTLER TOLEDO DSC1 (cf. Annexe 1A).

La méthode TOPEM, développée par METTLER TOLEDO, a été utilisée. Elle permet de séparer
les effets liés a la modification de chaleur sensible (Transition vitreuse, fusion des polymeéres, ...) de
ceux liés a la modification de chaleur latente (réactions chimiques). Elle consiste a superposer au
programme de température linéaire de base un signal de température périodique, de période
aléatoire et d’amplitude fixée. Si les amplitudes des modulations de température sont suffisamment
faibles, on peut supposer que les propriétés thermiques de I'échantillon ne sont pas affectées par la
variation de température et que I'échantillon est en équilibre thermique pendant le temps de la
variation [Cheheb, 2011B].

Une rampe de température de 2°C/min a été imposée. Trois essais ont été réalisés, avec des
échantillons d’EPDM de masse 7,84 mg pour le premier essai, 8,03 mg pour le second et 7,5 mg pour
le dernier. La Figure II-7 présente la capacité thermique massique du mélange EPDM en fonction de
la température, obtenue pour les trois essais et le modele linéaire représenté en trait plein.

60



I1.2. Caractérisation thermo-rhéo-cinétique du matériau élastomére

]
w
=]
o

2200

2100

2000

1900

I 1lére mesure

A 2nde mesure
1800

© 3éme mesure

=Modéle
1700

Capacité thermique massique (J.kg™.K1)

1600 —+ T T T T T )
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Température (°C)

Figure 11-7 : Capacité thermique en fonction de la température

Comme attendu, la capacité thermique massique augmente avec la température, et de fagon
linéaire [Nguyen, 1999]. En effet aucune réaction exothermique ou endothermique n’a été observée
pendant les essais car le matériau utilisé n’est pas accéléré, donc ne peut réagir cinétiquement. Par
ailleurs ces valeurs concordent bien avec les résultats obtenus par certains auteurs sur les polyméres
[Dos Santos, 2008] [Limper, 2002]. La loi linéaire utilisée pour la détermination de la capacité
thermique massique est la suivante :

Cp(T) = 3,0194 x T + 1605,1 + 30 ].kg1.K1 (T en °C) (10)

L’erreur relative maximale entre le modele et les mesures expérimentales s’éléve a 3%.

[1.2.2.2 Conductivité thermique

La conductivité thermique du mélange EPDM a été mesurée a température ambiante par
méthode HOT DISK a l'aide d’un conductivimetre HOT DISK TPS 2500 de Thermoconcept
(cf. Annexe 1B).

Deux échantillons d’EPDM, de dimensions 50 x 50 mm et d’épaisseur 6 mm, sont placés autour
d’une sonde en Kapton de 2 mm de diametre. Une puissance de 0,01 W est délivrée pendant 20s,
convertie en un échauffement de maximum 7°C dans les échantillons d’EPDM. La conductivité
thermique déterminée a partir des quatre essais réalisés est de 0,339 W.m™.K™ +0,002.

Les conductivités thermiques, en général plus faibles dans le cas des polymeres [Rides, 2009]
[Kang, 2002], peuvent se révéler étre assez élevées dans le cas des élastomeres [Javadi, 2011]. Les
résultats obtenus sont cohérents avec d’autres mesures effectuées sur de ’'EPDM [Limper, 2002].

[1.2.2.3 Masse volumique

La masse volumique du mélange EPDM, nécessaire a la prédiction de son comportement en
écoulement, a été déterminée a température ambiante a I'aide d’'une balance METTLER TOLEDO,
instrumentée d’un kit « masse volumique ». Son principe est détaillé en annexe (cf. Annexe 1C). La
masse volumique calculée a Iaide de ce dispositif est 1091+2 g/cm?® la précision ayant été
déterminée a partir de la reproductibilité entre plusieurs essais réalisés.
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La masse volumique a également été mesurée dans la gamme de température d’extrusion :
entre 100°C et 160°C a l'aide d’un appareil MFI (Melt Flow Index). Cet appareil est destiné a
déterminer I'indice de fluidité d’un matériau. Dans notre cas, nous souhaitons seulement déterminer
la masse volumique d’un fluide a une température donnée. Son fonctionnement est proche de celui
d’un rhéometre capillaire, mais il permet également une mesure de volume. En effet, le fluide, placé
dans une chambre régulée en température, est extrudé a I'aide d’un piston au travers d’un capillaire.
Le piston est doté d’un dispositif permettant de repérer la mesure du volume extrudé en fonction du
temps. La masse volumique est ensuite déterminée a partir du volume et de la masse de I’échantillon
passée dans le capillaire. Les mesures de masse volumique réalisées a température ambiante, ainsi
gu’a 100, 120 et 140°C sont représentées sur la Figure 11-8, ainsi que la loi polynomiale de second
degré utilisée comme modele.
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Figure 11-8 : Evolution de la masse volumique en fonction de la température, modéle de type loi
polynomiale de second degré

Avec I'augmentation de la température, la masse volumique du mélange décroit, ce qui est
habituel dans le cas des polyméres [Laun, 2003]. Le modele utilisé pour déterminer la masse
volumique en fonction de la température, représenté en trait plein sur la Figure 1I-8, est décrit par
I’équation 11 :

p(T) = —1,982 X 1073T% — 2,249 X 107 1T + 1,096 x 10®> +5kg.m™3 (11)

Une variation de plus ou moins 10°C autour de la température de mise en ceuvre n’entraine
gu’une trées faible variation de masse volumique. C’est pourquoi, lors des simulations numériques, la
masse volumique sera calculée en utilisant la loi polynomiale précédente, a partir de la température
moyenne de I'écoulement. Les valeurs obtenues concordent avec les densités déterminées lors de
précédentes études [Samarzija, 2009], et en particulier avec de 'EPDM [Miillner, 2008].

[1.2.3 Cinétiques de vulcanisation

[1.2.3.1 Modele d’induction

Afin d’étudier I'influence des variations de température lors de I'’écoulement de 'EPDM dans
les procédés de mise en forme, il est nécessaire de connaitre son comportement cinétique. En
particulier, dans la problématique de I'écoulement des matériaux réactifs, I'objectif est d’éviter le
grillage de la matiere, c'est-a-dire I'apparition d’une cuisson prématurée. Il est donc fondamental de
connaitre le temps avant que la réaction de vulcanisation ne se déclenche. Il s’agit du temps
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d’induction isotherme classiquement exprimé par la loi de Claxton et Liska [Claxton, 1964] (équation
12) (Figure 11-9).
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Figure 11-9 : Courbes de cinétique du mélange EPDM a 160°C et 180°C, et temps d’induction
associés

Eq
t; = toeﬁ (12)

Avec t, la constante de la loi d’induction, E, I'énergie d’activation et R la constante des gaz
parfaits. Lorsque la température du matériau évolue au cours du temps, le temps d’induction
anisotherme peut s’écrire [Isayev, 1987] :

_jtﬂ 13

Dans ces conditions, le démarrage de la réaction (grillage) débute lorsque le temps
adimensionnel f§ est supérieur a 1.

La cinétique de réaction du mélange dépend du systeme d’accélération choisi pour sa cuisson.
Ainsi, en injection, les cinétiques de réaction démarrent rapidement. A l'inverse, dans le cas de
procédés tels que l'extrusion, demandant un temps de préchauffage important, les cinétiques
démarreront plus tardivement. Lors des expérimentations que nous allons réaliser avec notre
dispositif, le mélange utilisé ne sera pas accéléré pour éviter toute problématique de grillage.
L'avancement dans linduction pourra étre calculé a partir de la simulation numérique de
I’expérience (cf. Chapitre Il1.3).

11.2.3.2 Parametres du modele pour lTEPDM

Les mesures effectuées a I'aide du MDR (Rhéometre a chambre oscillante) (cf. Annexe 1D)
nous ont fourni le temps d’induction t; en fonction de la température de test. Les parametres de la loi
d’induction ont été déterminés a partir de la méthode graphique de Coran [Coran, 1964] en écrivant
I’équation du temps d’induction sous forme logarithmique :

E 1
lnti=lnt0+Ex7 (14)
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On place les points, correspondant a chaque température, sur une droite d’Arrhenius. La
pente de la droite reliant les points correspond a E/R, et t, est I'intersection entre la droite et I'axe
des abscisses (In t;) (Figure 11-10). Les parametres identifiés pour les deux mélanges et les temps
d’induction pour 100 et 150°C sont présentés dans le tableau II-3.

Ln(t;)

7 .
Int lt+E><1 100’(:‘
nt. = 1n — —

6 ‘ OTROT

& 110°C

5

* 120°C
a4
£
130°C
3 L d
140°C

Z .
150°C

1

0

0,00230 0,00235 0,00240 0,00245 0,00250 0,00255 0,00260 0,00265 0,00270

1/T (K1)

Figure 11-10 : Principe du traitement graphique de Coran

Caractéristiques cinétiques valeurs
to () 5,4404 x 10°*°
E, (J.mol™) 114969
R (J.mol™.KY) 8,314
t; (100°C) (s) 675,87
t; (150°C) (s) 8,46

Tableau II-3 : Résultats de la caractérisation cinétique

[1.2.4 Modélisation des propriétés thermo-rhéo-cinétiques du matériau

Finalement, les données matiére expérimentales que nous retenons pour la suite, et qui
serviront notamment dans les calculs numériques, sont rappelées dans le tableau I1-4.
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Caractéristiques thermophysiques

Cp Jkgtk! calculé 3 partir de 3,0194 x T + 1605,1
p kg.m™ Calculé a partir de -1,982 x 10> T> = 2,249 x 10™ T + 1,096 x 10°
A w.m™tK* 0,339

Caractéristiques rhéologiques

Ko Pa.s" 769732
C oct 0,00993
n 0,0609
A s 1,094
b 0,233

Caractéristiques cinétiques

to s 5,4404 x 10°*°
E J.mol™® 114969
R J.mol™ k! 8,314

Tableau II-4 : Tableau récapitulatif des modeles et valeurs retenus pour les propriétés thermo-rhéo-
cinétiques de 'EPDM

Lors de son écoulement dans les canaux d’injection et dans les filieres d’extrusion, le matériau
subit des changements de température, notamment en raison de la dissipation visqueuse. La prise en
compte de la thermodépendance de la viscosité lors des simulations numériques alourdit fortement
le modele numérique et rend plus difficile la convergence des calculs. C'est pourquoi la majorité des
études numériques se fait avec des propriétés thermophysiques et rhéologiques calculées pour une
température constante [Ha, 2008] [Hassan, 2008] [Limper, 2002]. Dans la présente étude, les
caractéristiques thermophysiques, ainsi que la consistance de notre matériau seront calculées a
partir de la température moyenne de I'écoulement.

1.3 Caractérisation des écoulements: cellules de mesure de
température

La cellule de mesure de température développée dans ce travail permet :

- L'insertion de thermocouples dans I’écoulement, a une position connue et stable
- De protéger I'instrumentation des fortes pressions appliquées a I'écoulement

Dans cette partie nous détaillons la conception et la réalisation du capteur thermique intrusif.
Ce capteur est dénommé « Cellule de Mesure de Température » (CMT). Cette étude comporte le
dimensionnement thermique permettant de quantifier la perturbation due au caractére intrusif du
capteur. Une étude mécanique simplifiée est aussi menée, et est présentée en Annexe
(cf. Annexe 2).
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[1.3.1 Description de la CMT

La cellule de mesure développée est congue dans un matériau céramique de type zircone
blanche’. D’aspect cylindrique, elle est entourée d’un anneau de diamétre extérieur 20 mm et
contient un évidement laissant place a une forme intérieure double-elliptique. L’écoulement de
polymeére a lieu autour de cette partie intrusive sur un diameétre de 10 mm. La double-ellipse
présente deux intéréts :

- Limiter les pressions engendrées en limitant et en amenant progressivement la réduction
de section de I'écoulement
- Eviter d’éventuelles zones mortes (matiere stagnante) en sortie

Le détail de la géométrie de la CMT non instrumentée de thermocouples est donné dans la
Figure 1l-11. Les dimensions principales sont données dans la Figure II-12.

(2) Rainure principale
Percage pour goupille de
positionnement (1) Gorges

(3) Rainures

latérales instrumentées

Sens d’écoulement \

de la matiére

(a) (b)

Figure 11-11 : Géométrie de la cellule de mesure

Anneau

(a) CMT entiére, (b) Partie intrusive

La Figure 11-13 présente les plans de conception de la CMT. De facon a assurer un contact
parfait entre la CMT et I'enveloppe dans laquelle elle sera placée, des surépaisseurs sur les
dimensions de I'anneau ont été prévues. Deux gorges (1, Figure II-11) de forme parallélépipédique,
de dimensions 0,3 mm a I'ouverture, 0,8 mm au fond et de 2 mm de profondeur ont été réalisées sur
la face avant de fagon a recevoir les soudures de thermocouples. Les gorges d’instrumentation sont
suffisamment larges pour permettre l'introduction d’une résine visant a maintenir en position et
protéger les soudures de thermocouples. L'instrumentation d’une gorge verticale et d’une gorge
horizontale permet non seulement d’étudier I'axisymétrie des profils de température
expérimentaux, mais aussi de travailler sur des géométries ou I'axisymétrie de la température de
I’écoulement n’existe plus. L'ensemble est prévu pour accueillir des fils de thermocouples, de
diameétre 50 um. Acheminés a travers des rainures latérales (2, Figure 1l-11) parcourant tout le
contour de I'anneau, ils se rejoignent sur la partie supérieure de la CMT dans une rainure principale
(3, Figure 11-11).

® Céramique technique de type zircone blanche Y-TZP (Yitria Tetragonal Zirconia Polycrystal)
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Sens d’écoulement
de la matiére

(b)
Figure 11-12 : Dimensions principales de la cellule de mesure

(a) CMT entiére, (b) Partie intrusive
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Figure 11-13 : Plans de conception de la cellule de mesure de température

Sur la base de cette géométrie, une étude numérique est menée pour valider la mesure
thermique et la tenue mécanique de la cellule.

[1.3.2 Dimensionnement thermique

La présence de la CMT perturbe la mécanique et la thermique de I'écoulement. Tout d’abord
au niveau dynamique : les lignes de courant sont sensiblement modifiées (réduction de 54% de la
zone de passage du fluide). Ce rétrécissement est a l'origine de vitesses de cisaillement plus
importantes et donc d’échauffements par dissipation visqueuse dans le fluide. Par ailleurs, I'insertion
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de la CMT augmente les échanges thermiques entre I'enveloppe d’acier et I'écoulement, en jouant le
role d’une ailette. Sa conductivité thermique a donc un réle crucial sur la thermique du systéeme.
Tous ces effets ont été étudiés a I'aide de simulations numériques.

[1.3.2.1 Modele numérique de la CMT

Pour quantifier la perturbation provoquée par la présence de la CMT et déterminer I'erreur
commise sur la mesure de température, un modele numérique a été développé. Celui-ci comporte
plusieurs domaines (Figure 11-14) :

- I'écoulement, 5 mm en amont et en aval de la cellule de facon a prendre en compte la
perturbation occasionnée sur les champs de vitesse (Qf)

- la cellule de mesure (Qs,)

- larésine contenue dans la rainure de la face avant (Qs;3)

- quatre thermocouples dans la rainure (type K, diamétre 50 um) (Qs,Figure 11-14)

- l'acier de la filiere, ot une température de régulation est imposée a I'extérieur (Qs;)

Pour des raisons de simplification du modeéle, seulement 1/8éme de la géométrie est étudiée.

Figure 11-14 : Géométrie et sous-domaines du modéle numérique de la cellule de mesure de
température, Qg, : filiere, Qs, : CMT, Qg3 : Résine, Qs, : Thermocouples, Q¢ : élastomére

L’écoulement, non-isotherme, considéré comme incompressible et laminaire, est déterminé
par la résolution des équations de continuité (éq. 15), de Stokes (éq. 16) et de la chaleur (éq. 17)
[Bird, 2002].

V-V=0 (15)
o (7 -7) -7 = —Tp + T[n(97 + 777)] (16)

Avec V la vitesse de I’écoulement, P la pression, p la masse volumique, C la capacité thermique
massique et A la conductivité thermique. La dissipation visqueuse est introduite dans I’équation de
chaleur en terme source :
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=1V (18)

Avec 1 les contraintes dans le fluide, Vv les gradients de vitesse. La viscosité du fluide est
déterminée par la loi de Carreau-Yasuda (prise ici non thermodépendante) :

n=no- 1+ @AM 7/ (19)

Un contact thermique parfait est considéré entre les domaines solides (Qs;) et les transferts de
chaleur y sont régis par la loi de Fourier :

Osi(1<i<4):V:[A:VT] =0 (20)

La dénomination des conditions limites est présentée sur la Figure 1l-15. En entrée de
I’écoulement (I;,), un débit est imposé ainsi qu’un profil de température dépendant du rayon. En
sortie de I'écoulement (I;), une pression égale a 0 est appliquée. Les parois du domaine de la filiere
en entrée (ls1.) et sortie ([s;.,) sont considérées comme adiabatiques. Sur [;, une température est
imposée pour représenter la régulation de l'outillage. Une condition de non-glissement est par
ailleurs considérée sur I'ensemble des parois en contact avec I'’écoulement.

L’ensemble des conditions limites est défini comme suit :

1 v
T — = f — =0T = 21
mosﬂvw Qo 5= = 0;T =Ty(r) (21)

v

FL an

oT

I P — = 23
s1-0,L F 5 0 (23)
[61:T=Tg (24)
Trog :V=0;(1<i<4) (25)

n est le vecteur unité normal a la direction de I'écoulement, I'indice 0 indique la surface
d’entrée du modéle (Figure 11-15), I'indice L la surface de sortie et I's; correspond a la surface latérale

de la filiere. La méthode de résolution des équations précédentes est détaillée dans le chapitre 3 (cf.
Chapitre I11.2).
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rSl-O

Figure 11-15 : Conditions limites du modéle numérique de la cellule de mesure

Le matériau considéré dans le domaine de I’écoulement est 'EPDM dont I'ensemble des
caractéristiques thermophysiques a précédemment été présenté dans le paragraphe §ll.2. La
conductivité thermique de I'acier de I'enveloppe, fournie par le fabricant de la filiére instrumentée,
est de 49 W.m™.K™. Celle de la céramique de la cellule de mesure de température a été déterminée a
I'aide de I'appareil Hot Disk (cf. Annexe 1B) a 2,3 W.m™“.K™". La conductivité thermique des
thermocouples a été imposée a 20 W.m™.K™ [Sundqvist, 1992] et celle de la résine les entourant
dans les gorges instrumentées, donnée par le fournisseur, est de 0,2 W.mtK™

Le récapitulatif des conductivités thermiques des matériaux utilisées est présenté dans le
tableau II-5.

Domaines QSI Qsz ng 954
Description Acier inox Céramique Résine Thermocouples
A (W.m™.K?) 49 2,3 0,2 20

Tableau 11-5 : Conductivité thermique des domaines du modéle numérique

Deux types d’étude de la cellule ont été réalisés :

- I'étude de l'influence de la CMT pour étudier la perturbation liée a son intrusion dans
I’écoulement

- une étude de sensibilité de la cellule de mesure axée sur l'influence de la forme du champ
de température et sur le niveau d’énergie en entrée de I'écoulement, sur la régulation
thermique, sur le débit de matiere et enfin sur la conductivité thermique de la CMT.

11.3.2.2 Etude numérique de l'influence de la cellule de mesure de température

De nombreux phénomenes doivent étre pris en considération pour bien appréhender
I'influence de la cellule de mesure de température. En premier lieu, I'intrusion de la CMT entraine
une réduction de la zone de I"’écoulement et donc une augmentation des vitesses de cisaillement
dans le fluide et un échauffement supplémentaire. Dans un premier temps, afin d’étudier I'influence
de l'intrusion de la CMT dans I'écoulement, la température d’entrée du fluide T, est supposée
constante et égale a 0°C, tout comme la température de régulation (Ts;). Un débit de 30 kg/h est
imposé en entrée de I'écoulement (Qy) et les caractéristiques rhéologiques sont calculées pour une
température de 120°C (cf. §11.2.4).
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Les résultats présentés dans les figures suivantes sont issus d’une étude thermique prenant en
compte I'ensemble des domaines (Qs;r; 1 < i< 4), mais seule la zone d’écoulement est représentée,
et sur un plan transversal (Figure 1I-16). Les Figure II-17, Figure 1I-18 et Figure 1l-19 présentent
respectivement le champ de vitesses, les vitesses de cisaillement et les températures du fluide
autour d’une ellipse sur la zone d’étude.

Plan de symétrie Zone d'étude

. Sens
d’écoulement

Figure 11-16 : Position du plan d’étude
Vitesse (m/s)
0.35

0.26
047 )

_0.09

0.00

Figure 11-17 : Champ de vitesses dans I’écoulement autour d’une ellipse de la CMT

Les vitesses d’écoulement augmentent fortement et sont maximales autour des ellipses dans
la CMT. Ainsi, dans le cas d’étude présent, la vitesse maximale de I’écoulement passe de 15,2 cm/s a
34,5 cm/s, soit une augmentation de la vitesse maximale de 127 %.

Toutefois, en raison de la forte viscosité du mélange EPDM, le profil de vitesse redevient
rapidement stable, tendant vers les valeurs qu’il présentait avant d’arriver au niveau de la CMT. On
remarque en effet que malgré une vitesse d’écoulement tres élevée, le matériau a pratiquement
retrouvé son profil de vitesse d’entrée, 2,5 mm seulement aprés I'ellipse de la cellule. Les vitesses de
cisaillement traduisent I’écart radial de vitesse entre les couches de fluide et contribuent au
phénoméne de dissipation visqueuse. La Figure 1I-18 présente le champ de vitesse de cisaillement
dans le fluide.
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Vitesse de cisaillement (s™)

H 1469.63

1 1115.09
|

760.55 ‘

406.01

51.47

Figure 11-18 : Vitesses de cisaillement dans I'écoulement autour d’une ellipse de la CMT

Avec l'accélération du fluide lors de son passage dans la CMT, les vitesses de cisaillement les
plus importantes sont localisées pres des parois extérieures, au niveau de la réduction de la zone
d’écoulement, mais aussi tout autour des ellipses. De ce fait, la dissipation visqueuse,
proportionnelle au carré de la vitesse de cisaillement, sera maximale dans ces zones.

La Figure II-19 représente le champ de températures calculé avec une température d’entrée
de 0°C et un débit de 30 kg/h.

Température (°C
7?1 Q)

5.3

3.5

" 1.8

0.0

Figure 1I-19 : Champ de températures dans I’écoulement autour d’une ellipse de la CMT, avec mise
en évidence du phénoméne perturbateur appelé « retour de flux » (a)

Le flux de chaleur (a, Figure 11-19) correspondant se propage dans la cellule modifiant ainsi le
bilan thermique au niveau des soudures de thermocouple. Dans la suite, nous appellerons ce
phénoméne perturbateur « retour de flux » (a). Il contribue a I'erreur de mesure liée a la présence de
la CMT. On remarque d’autre part que la dissipation visqueuse précédemment décrite a une
influence non-négligeable sur le champ de température de I'’écoulement aprés son passage dans la
CMT, d’une part proche de la paroi mais aussi au centre (Figure 11-20). Dans le cas présent,
I’échauffement supplémentaire maximal amené par la CMT sur I'écoulement en sortie du modéle
atteint 6°C au centre de I'écoulement, aprés 5 mm.
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—— Avec CMT (sur I'axe des soudures)
6 —— Avec CMT (45°)

5 = = SansCMT

Température (°C)

Rayon (mm)

Figure 11-20 : Influence de la CMT sur le profil de température en sortie du modele,
5 mm apres la CMT

Les simulations précédentes ont été réalisées avec un champ d’entrée constant. Nous allons
maintenant étudier le comportement de la CMT face a des températures d’entrée différentes, de
maniére a évaluer la qualité des mesures qui pourraient étre réalisées. Dans chacun des cas d’étude
de sensibilité, on compare le profil mesuré a celui que I’on obtiendrait sans CMT (Modele numérique
Poiseuille axisymétrique). Les mémes conditions limites de température et de débit sont imposées
dans les deux modeéles. La Figure 11-21 présente la ligne ou les températures sont relevées.

Ligne de mesure

Figure 11-21 : Position de la ligne de mesure de température pour I'étude du modéle numérique

[1.3.2.3 Etude de sensibilité

Afin d’étudier la sensibilité de la réponse des thermocouples placés dans la CMT, une variation
de température est imposée en entrée de I'écoulement. Plusieurs aspects peuvent ainsi étre
étudiés :

- L'influence de la forme du profil de température d’entrée

- Le niveau d’énergie dans la variation de température

- Linfluence de la régulation thermique sur la paroi extérieure de la filiere
- Linfluence du débit de matiére.

En représentation axisymétrique, la variation de température imposée en entrée TFOi(r), est
une fonction de r, que I'on choisit de forme triangulaire, de hauteur 6T, et de rayon de la base (6r))
(Figure 11-22). En représentation 3D, cette variation est de forme torique autour de l'axe de
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I’écoulement. Afin de conserver le méme niveau d’énergie en entrée de I'écoulement quelle que soit
la position de I’échauffement, ou son amplitude, et en considérant que le profil de température est
axisymétrique, nous calculons le rayon de base de la variation de température a partir de
|’équation 26.

2
_0ny

= 26
ot 6k, (26)

La démonstration associée a I'équation 26 fait I'objet de I'annexe 3. L’échauffement imposé en
entrée de I'’écoulement est représenté pour quatre positionnements de son centre R;, 0, 1,5, 3 et 4,5
mm pour un rayon de base ér, de 2 mm (Figure 11-22).

i=0 i=1 i=2 i=3
Ry=0 R;=1,5mm R, =3 mm R;=4,5mm
5 I
i
4,5
|
4 |
|
3,5 :
|
O !
2 25 l
-2 i
=~ |
|
1,5 !
|
. |
|
0,5 :
or, L. |
0 <>
3 4 5
Rayon (mm)

Figure 11-22 : Profil de température imposé en entrée de I'écoulement, avec variation de la position du
centre de I'échauffement

11.3.2.3.1 Influence de la forme du champ de températures en entrée

Apres calcul dans le modéle CMT via le logiciel ANSYS POLYFLOW (cf. Chapitre 11.2), on reléve
les températures au niveau des points de soudure des thermocouples pour chacun des T}O(r)
imposés en entrée (Figure 11-22). Les conditions aux limites sont homogénes (Ts; = 0°C), le débit
massique imposé est de 30 kg/h et 6T, est de 5°C. Les résultats obtenus sont présentés sur la
Figure 11-23.
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- = AvecCMT
—_— SansCMT

Température (°C)

Rayon (mm)

Figure 11-23 : Profils de température relevés au niveau des soudures de thermocouples avec et sans
CMT pour différents positionnements de I'’échauffement imposé en entrée d’écoulement

Les élévations locales sur les profils avec CMT, situées aux positions R de 0 mm, 1,25 mm,
2,5 mm et 3,75 mm sont dus a la présence des soudures de thermocouples de conductivité plus
importante. Nous n’en tiendrons pas compte dans le traitement de ces résultats. La premiere
observation réalisable sur les résultats obtenus est que, quelle que soit la position de I'échauffement
en entrée, le pic de température 6T, de 5°C n’est retrouvé dans I'écoulement qu’au centre, la ol
I’énergie imposée en entrée sous forme de « tore » est la plus concentrée. A l'inverse, plus la
position de I'’échauffement est éloignée du centre plus I'écart avec 6T, est important. L'énergie est
en effet dissipée dans la matiere par conduction, que ce soit dans le modele CMT mais aussi dans le
modele sans CMT. On observe une importante différence entre les températures relevées dans la
CMT et celles au méme endroit sans la CMT. Trois phénomenes sont a 'origine de cette différence
entre les profils relevés avec et sans CMT :

- L’homogénéisation des températures dans la CMT par conduction thermique

- Le décalage des échauffements sur le rayon en raison de la modification des champs de
vitesse a I'approche et autour des ellipses de la CMT (a)

- Une surestimation de la température en raison du retour de flux dd a la dissipation
visqueuse, et donc de I'échauffement du fluide autour des ellipses de la CMT (b)

Le décalage des échauffements est particulierement important pour R; égal a 1,5 ou 3 mm, la
ou la redistribution des champs de vitesses liée a la présence de I’ellipse de la CMT est la plus grande.
Dans ces deux cas le décalage s’observe vers I'extérieur, tandis que dans le cas d’un positionnement
a 4,5 mm, ce phénomene, bien que faible, est observé vers I'intérieur (c).

Le troisieme phénomene, le retour de flux dd a la dissipation visqueuse autour des ellipses de
la CMT, se traduit par la présence d’un palier d’environ 1°C a la base des températures relevées dans
la CMT quelle que soit la position de I'échauffement imposé en entrée (d).

Pour comprendre la physique associée a ces phénomenes, nous présentons sur la Figure 11-24
le champ thermique calculé sur le plan de symétrie du modeéle (Figure 11-16) dans le cas T2, (7).
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Température (°C)
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Figure 11-24 : Phénoméne perturbateurs de la mesure avec la CMT, (a) décalage du profil de
température, (c) homogénéisation des températures dans la CMT, (b) et (d) retour de flux par I'arriére
de la CMT

Cette figure illustre bien l'importance des trois effets perturbateurs. Le décalage des
températures (a) juste avant le passage de I'écoulement dans la CMT est trés marqué puisque I'on
décale le pic de température de 0,75 mm. Les températures s’homogénéisent de facon importante
dans le corps de la cellule (c). La conduction de la chaleur vers I'anneau de la CMT puis vers la filiere a
température bien inférieure est propice a ce phénomeéne ce qui explique la difficulté a obtenir la
forme exacte des échauffements imposés en entrée de I'écoulement. Le dernier phénomene est d
au retour de flux par la CMT (b) et (d), et est a I'origine du palier précédemment identifié. Ce
phénomeéne est clairement d( a I’échauffement de la matiére par dissipation visqueuse autour des
ellipses et est donc directement lié a I'écart de température entre I'avant et I'arriere de la CMT. Nous
allons vérifier que ce palier est totalement indépendant de I'amplitude imposée au profil T}O ).

11.3.2.3.2 Sensibilité au niveau d’énergie

Afin d’étudier la sensibilité de la CMT au niveau d’énergie, le rayon de la base 6&r; de
I’échauffement imposé en entrée a été utilisé pour trois valeurs : 0,5, 1 et 2 mm (Figure 1I-25).
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Figure 11-25 : Profils imposés en entrée pour I'étude de la sensibilité de la CMT au niveau d’énergie

Les résultats correspondants pour un positionnement de I'’échauffement a 1,5 mm du centre
sont présentés sur la Figure 11-26.
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Figure 11-26 : Températures relevées au niveau des soudures de thermocouples, avec et sans CMT,
pour un rayon de base or; égal a 0,5, 1 et 2 mm. Le profil de référence correspond a une température
d’entrée constante égale a 0°C.

Le profil de référence, qui correspond a une température d’entrée constante égale a 0°C
montre que I'échauffement de 1°C en tout point du profil relevé dans la CMT est indépendant de
I’échauffement en entrée. Des variations de ce palier sont observables (a) lorsque le niveau d’énergie
varie, lesquelles sont liées a ’lhomogénéisation des températures dans la CMT : en effet plus dr; est
faible, plus ce phénoméne de diffusion est faible, puisque I'énergie contenue dans I'échauffement
imposé en entrée est lui aussi faible.

Par ailleurs, bien que le pic de température imposé en entrée 8T, soit toujours égal a 5°C, la
conduction dans I'écoulement est a I'origine de I'aplatissement du profil, de plus en plus marqué
lorsque le rayon de I’échauffement diminue (b). Cependant, si I'on retranche I’échauffement de
référence aux profils relevés par la CMT, on retrouve sensiblement la méme énergie (aire sous la
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courbe de température) entre les profils relevés par la CMT et les profils sans CMT, pour un méme 6r;
(cetd).

11.3.2.3.3 Sensibilité a latempérature de régulation

La sensibilité a la température de régulation a été étudiée en la faisant varier entre -2, 0 et
+2°C. La Figure 11-27 présente les résultats obtenus dans le cas d’'un échauffement situé a 4,5 mm du
centre de I'écoulement (T, (1)).
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Figure 11-27 : influence de la température de régulation sur les profils de température relevés au
niveau des soudures de thermocouples, avec et sans CMT, pour un échauffement en entrée situé a
4,5 mm de I'écoulement (T3,(r)).

Avec ou sans présence de la CMT, la température de régulation est a l'origine d’une
modification des profils de température pres de la paroi. Les échauffements diminuent avec la
température de maniere similaire avec ou sans CMT. Cependant les résultats obtenus montrent que
la température de régulation présente peu d’influence sur le reste des profils : la modification de
température reste négligeable pour une distance au centre de I'’écoulement inférieure a 3,5 mm.

11.3.2.3.4 Sensibilité au débit d’écoulement

L'étude qui suit concerne le débit d’écoulement. Ce parametre influence fortement la
dissipation visqueuse qui intervient autour des ellipses. Trois débits ont été testés:

Q°/2 ; Qg et 3/2 Qo avec Qu =30 kg/h. La Figure 11-28 présente les résultats correspondants pour un

échauffement situé a 1,5 mm du centre (T2,(r)), configuration du profil d’entrée précédemment
identifiée comme la plus impactée par la modification des champs de vitesses.
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Figure 11-28 : influence du débit sur les profils de température relevés au niveau des soudures de
thermocouples, avec et sans CMT, pour un échauffement en entrée situé a 1,5 mm de I'écoulement.

(Tgo ().

La forme des pics de température est directement liée au débit : plus celui-ci est élevé, moins
la conduction a d’effet sur la modification de I'’échauffement, plus celui-ci est faible, plus I'énergie
diffuse avant d’arriver au niveau de la cellule de mesure (a).

D’autre part, le palier de température d( a I'homogénéisation dans la CMT est lui aussi
directement lié au débit (b), puisqu’en tout point, les températures augmentent lorsque le débit
augmente, et diminuent lorsque le débit est plus faible. Cette dépendance est fortement liée du
retour de flux par dissipation visqueuse. En effet, le débit augmentant, les vitesses de cisaillement et
donc I'énergie dissipée dans I'écoulement autour des ellipses augmente. On remarque d’ailleurs un
échauffement situé entre 4,5 et 5 mm dans les profils de température sans CMT, d( a la dissipation
visqueuse pres de la paroi du canal d’écoulement.

11.3.2.3.5 Sensibilité a la conductivité thermique de la CMT

L'influence de la conductivité thermique de la CMT sur la qualité des mesures a été évaluée
par comparaison de trois simulations effectuées avec des conductivités thermique A;, A, et A;
respectivement de valeurs 0,2, 2 et 20 W.m?t.K? Les résultats pour un débit de 30 kg/h et un
échauffement situé a 1,5 mm du centre T2, (1) sont présentés sur la Figure 11-29.
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Figure 11-29 : influence de la conductivité thermique de la CMT sur les profils de température relevés
au niveau des soudures de thermocouples, comparés a la référence sans CMT dans I'écoulement,

pour un échauffement en entrée situé a un rayon de 1,5 mm (Tgo* (r)).

Les phénomenes perturbateurs précédemment identifiés sont accentués avec I'augmentation
de la conductivité thermique de la CMT :

- Augmentation du palier de température liée a 'homogénéisation dans la CMT et au retour
de flux par I'arriére (a)
- Accentuation de I'aplatissement des profils de température (b)

Bien que la différence observable entre les conductivités A, et A; soit relativement importante,
par rapport a I'amplitude des profils, les différences obtenues entre les conductivités A; et A, restent
relativement faibles.

Conclusion

L'étude de sensibilité a montré que de nombreux phénoménes interviennent dans la
thermique du systeme « écoulement — cellule de mesure — enveloppe d’acier ». Deux principales
perturbations en découlent :

- un échauffement par dissipation visqueuse lors de I’écoulement dans la CMT autour des
ellipses, échauffement qui se retrouve en sortie
- une diffusion de la chaleur au sein méme de la cellule de mesure.

Diminuer la conductivité thermique améliore la fiabilité des mesures réalisées. Notre choix
s’est donc porté sur une CMT réalisée en matériau céramique, la zircone blanche de conductivité
faible (= 2 W.m™.K"). Ce matériau posséde un bon compromis entre une excellente tenue i la
température et de bonnes propriétés mécaniques (Module d’Young E = 212 GPa, coefficient de
Poisson v = 0,314) [Debey, 1997].
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[1.3.3 Reéalisation de la cellule de mesure en température

[1.3.3.1 Conception de la cellule de mesure

Deux cellules de mesure ont été réalisées en céramique par la société 3DCERAM™. Les deux
pieces, congues en zircone blanche, ont été réalisées par stéréolithographie [Chaput, 2011], puis
usinage pour atteindre les tolérances nécessaires. Une CMT, non instrumentée, est présentée sur la
Figure 11-30a, et instrumentée sur la Figure 11-30b.

(a) (b)

Figure 11-30 : Cellule de mesure congue en céramique
(a) Cellule non instrumentée, (b) Cellule instrumentée

Chaque cellule a été instrumentée de 25 thermocouples de type K (Chromel — Alumel) de
50 um. L'instrumentation fine de la cellule avec les thermocouples a été réalisée au laboratoire. Nous
la décrivons dans les paragraphes qui suivent.

[1.3.3.2 Instrumentation

La réalisation des thermocouples et leur mise en place dans les cellules de mesure ont été
réalisées a I'aide d’une lunette binoculaire montée sur une station de soudure par point. A la base,
cette machine, de type SIGMATONE H100, est une station de tests sous pointes dédiée a I'analyse et
la caractérisation de composants électroniques. Elle se compose d’une binoculaire équipée d’une
caméra numérique, d’un plateau de maintien des circuits électriques par vide d’air, de deux bras a
déplacement micrométriques et d’'une source lumineuse réglable. Afin de réaliser des soudures par
points fines et précises, un boitier de soudure y a été ajouté, permettant de délivrer des décharges
électriques a puissance réglable commandée par une pédale.

10 . e, . . . P
Entreprise spécialisée dans la mise en forme rapide d’objets céramiques de forme complexe, 3Dceram.com
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Figure 11-31 : Station de soudure par point utilisée pour l'instrumentation des CMT

Dans un premier temps, les fils de thermocouples de 50 um de diamétre sont placés par paire
dans une gaine Téflon (Polytétrafluoroéthyléne) résistant a des températures de 300°C, de diametre
extérieur 410 um et de diamétre intérieur 150 um. Ces gaines permettent de protéger les fils de
thermocouple mais aussi de faciliter leur manipulation lors de l'instrumentation. Les fils sont
dénudés sur une distance qui correspond a leur parcours dans les rainures d’acheminement des
CMT, de facon a faciliter leur positionnement et leur maintien.

Chaque paire de fils est soudée a I'aide de la station de soudure, par point avec une pointe
tungsténe de 0,2 mm de diamétre. lls sont ensuite mis en forme pour pouvoir étre introduits plus
facilement dans les gorges de la CMT (Figure 1I1-32a). Ainsi, il devient plus simple de laisser les fils
reposer au fond des gorges et de garder les soudures de thermocouples au plus proche de I'interface
« CMT — écoulement » (Figure 11-32b).

Soudure de
thermocouple

2mm Soudure de

thermocouples

thermocouple

(b)

Figure 11-32 : Implantation des thermocouples dans la cellule de mesure (a) et schéma de
l'instrumentation d’un thermocouple dans la gorge instrumentée (b)

Une fois I'ensemble des thermocouples mis en place, dans les deux gorges instrumentées, la
rainure principale a été remplie de résine (Araldite LY 8615) mélangée a un durcisseur (Aradur 8615),
de la société DILFRANCE.. Cette résine a été choisie pour sa faible viscosité avant cuisson et sa tenue
en température (jusqu’a 210°C), de fagon a remplir plus aisément les rainures de faibles dimensions.
Avant de cuire la résine, les thermocouples sont précisément repérés par marquage afin de mesurer
par la suite le positionnement de chaque soudure (Figure 11-33). Le repérage est réalisé a I'aide d’un
logiciel de mesure par pixel, permettant, a partir de la qualité de I'image acquise par la station de
soudure, une mesure a 0,09 mm pres. L'application d’'un cycle de chauffe permet ensuite le
durcissement de la résine : 90 min a 80°C, 60 min a 150°C puis 60 min a 180°C. Les caractéristiques

1 Distributeur de colles et adhésifs, silicones de moulage, résines et composites pour 1”industrie, www.dilfrance.com
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mécaniques de la résine permettent alors de protéger les soudures de thermocouples de
|’écoulement, mais aussi de les isoler thermiquement du corps de la CMT.

N
==+ 5 mm
‘ R 1o
- 4 -5mm
v < : b
-5 mm 0 +5mm

(a) (b)

Figure 11-33 : Positionnement des thermocouples sur les deux CMT instrumentées (photographies
reconstruites a partir des prises de vue réalisées sur la station de soudure)
(a) CMT placée en entrée, (b) CMT placée en sortie

La majorité des thermocouples est située dans la zone d’écoulement (-5 mm < r <5 mm), mais
dans le cas de la CMT placée en entrée, certains thermocouples ont été placés a un rayon supérieur a
5 mm, fournissant ainsi une indication de température au-dela de l'interface fluide — filiere
(Figure 11-33a).

Lors du traitement et de la représentation graphique des températures relevées par les CMT,
les mesures réalisées dans les gorges verticales sont séparées des mesures réalisées dans les gorges
horizontales. Cette différenciation permet d’analyser ces profils indépendamment les uns des autres,
de fagon a étudier la qualité d’une symétrie, ou un effet n’intervenant que sur une certaine zone de
la section. Chaque thermocouple est numéroté afin de permettre le traitement des mesures lors des
essais expérimentaux (Figure 1I-34). Le positionnement de chaque thermocouple de la CMT placée en
sortie est présenté dans le tableau II-6. Le tableau équivalent pour la CMT placée en entrée est
disponible en annexe (cf. Annexe 3).

5mm -—— - -

Profil vertical
(représentation
en symboles)

|
|
-5 mm —_-—— |

-5 mm I( )I S5mm

Profil horizontal
(représentation en trait plein et croix)

Figure 11-34 : Numérotation et positionnement des thermocouples sur la CMT de sortie

83



Chapitre Il. Outils de caractérisation

N° R (mm) N° R (mm) N° R (mm) N° R (mm) N° R (mm)
1 -4,53 6 -1,01 11 2,39 16 3,8 21 -1,34
2 -3,63 7 0 12 3,06 17 3,1 22 -2,82
3 -2,98 8 0,56 13 3,7 18 2,65 23 -3,44
4 -2,17 9 1,24 14 4,7 19 0,61 24 -4,18
5 -1,71 10 1,79 15 4,6 20 -0,7 25 -4,69

Tableau I1-6 : Positionnement des thermocouples de la CMT placée en sortie de la filiere

11.3.3.3 Contr6le des thermocouples instrumentés

Le contréle des thermocouples instrumentés est réalisé a 0°C, dans un bain de glace
('ensemble de la cellule est plongé dans un bain de glace fondante). Les moyennes des températures
relevées durant un essai de 25 min sont présentées sur la Figure 1I-35, chaque profil de température
correspond a l'une des deux gorges instrumentées (verticale ou horizontale) sur la face avant de la
CMT.
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Figure 11-35 : Contréle de la CMT a 0°C

La qualité des mesures est satisfaisante. Sur les moyennes présentées, |'écart maximal est de
0,064°C. Sachant que la précision de mesure donnée par la documentation des boitiers pour le
branchement des thermocouples National Instrument est de 0,3°C, le test effectué est satisfaisant. A
ce stade, et en comparaison des erreurs de mesure dues au caractére intrusif de la CMT (cf. §11.3.2.2),
aucune autre procédure d’étalonnage ou de vérification supplémentaire des capteurs n’est
envisagée.
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1.4 Caractérisation des écoulements: conception du dispositif
expérimental

L’'objectif du dispositif expérimental est de mesurer l'influence des conditions de mise en
ceuvre sur I'écoulement d’élastomere et sur les transferts de chaleur. Il doit par ailleurs permettre la
validation du modele numérique. L'’ensemble de I'instrumentation, en température, en pression, a
été pensé pour répondre a ces deux objectifs. Le montage est présenté sur la Figure 1I-36 et le
fonctionnement de I'ensemble est schématisé sur la Figure 11-37.

Conditionneur

Extrudeuse .
de pressions
Rack de
Filiere régulation
instrumentée
PC - Labview
Balance Chaine
industrielle d’acquisition
Figure 11-36 : Vue d’ensemble du montage
Extrudeuse Rack de
régulation
Alimentation en matiére Maintien en
+ Réglage de la vitesse ) _ température

Filiere
inStrumentee Conversion des mesures de

Mesure de débit pression

Balance Conditionneur

Mesures de .
industrielle température de pression

e

Acquisition de I'ensemble des mesures

Chaine

d’acquisition

Affichage &
enregistrement

Figure 11-37 : Diagramme descriptif de I'ensemble du montage d’essai
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Le dispositif instrumenté a été congu pour étre placé en sortie d’'une machine de mise en
forme, ici une extrudeuse industrielle, totalement indépendante du reste du dispositif. Un rack de
régulation permet de maintenir le dispositif en chauffe. Le reste des éléments permet d’acquérir les
signaux de températures, de pression et de débit. Une balance METTLER est utilisée pour peser
I’extrudat en sortie du dispositif, une chaine d’acquisition permet de relever I'ensemble des signaux
de températures, de pression et de masse et de les transmettre a un PC pour le traitement et
I’enregistrement des données.

I1.4.1 Dispositif expérimental

Le principe du dispositif expérimental développé est de permettre I'étude d’un écoulement de
polymeére, aussi bien au niveau rhéologique que thermique. Cette filiere est montée en sortie d’une
machine de mise en forme par I'intermédiaire d’une piéce adaptatrice (1, Figure 11-38). Elle consiste
en un assemblage « d’enveloppes » emboitées (2, Figure 11-38), permettant ainsi I'étude de diverses
géométries d’écoulement (3). L'utilisation d’une cellule de mesure de température en entrée (4a,
Figure 11-38) et d’une seconde cellule de mesure de température en sortie (4b, Figure 11-38) permet
d’étudier I'évolution du profil de température de la matiére. Deux capteurs de pression sont utilisés
pour caractériser I’écoulement, un placé en entrée (5a, Figure 11-38) et le second en sortie (5b, Figure
[1-38). Le dispositif est maintenu en chauffe grace a des fils chauffants de forme hélicoidale
parcourant I'ensemble du dispositif (6, Figure 11-38). Des mesures de température sont réalisées en
surface (7, Figure 11-38), réparties sur I'ensemble de la filiere, permettant d’une part d’obtenir la
température prés de la paroi extérieure du dispositif, et d’autre part d’obtenir les mesures de
températures nécessaires a la régulation des fils chauffants. Enfin des mesures de température sont
réalisées pres de la paroi dans la zone d’étude de I'écoulement (8, Figure 11-38).

4a 5a 5b 4b

1 2 3

Figure 11-38 : Schéma de principe de la filiére instrumentée

La filiere a été congue en lien avec la société SDC'? qui I'a usinée dans son atelier. La Figure
[1-39 présente la filiere, entierement assemblée et instrumentée.

12 5ermo Division Caoutchouc, mouliste partenaire du projet RHEOTEL
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Figure 11-39 : Photographie de la filiere instrumentée

La filiere instrumentée est une filiere cylindrique de 300 mm de longueur, de diamétre
extérieur 50 mm et d’environ 20 kg. Dans sa forme de base, elle consiste en un canal d’écoulement
de diametre 10 mm situé au centre d’une filiére en acier elle-méme de forme cylindrique. La Figure
[1-40 présente ses principales dimensions.

Figure 11-40 : Principales dimensions de la filiere instrumentée

11.4.1.1 Deux assemblages : Droit et Té

Le concept repose sur I'assemblage de différentes pieces permettant I'étude de plusieurs
types d’écoulements, par exemple différents diamétres ou des changements de direction. Deux
configurations principales existent: I'assemblage « Droit » et I'assemblage en « Té», comme
représentés sur la Figure II-41.
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(b)

Figure 1I-41 : Assemblages
(a) assemblage droit, (b) assemblage en Té

Les pieces utilisées dans I'assemblage « Droit » sont réutilisées dans le second assemblage,
dans un souci de simplification lors du montage et du démontage du dispositif lors des
expérimentations sur la machine de mise en forme. Les piéces centrales du dispositif sont des
éléments cylindriques percés au centre de facon a permettre le passage de la matiere. Ills sont munis
d’épaulements permettant leur emboitement. Ces éléments, appelés enveloppes, sont
interchangeables selon les essais que I'on souhaite réaliser (Figure 11-42).

oy
Sth

.

Etude d’un écoulement avec
changement de direction

Etude d’un écoulement droit

Figure 11-42 : Présentation des enveloppes et des deux types de configuration d’étude

Le systeme d’emboitage des enveloppes par leurs épaulements permet également d’assurer
une meilleure étanchéité du dispositif en empéchant le passage de la matiere dans les plans de
joints. Ces enveloppes sont assemblées par un systeme de tirants, vissés de part et d’autre de
bouchons percés en diametre 10 de fagon a laisser passer I'écoulement, eux-mémes vissés aux
enveloppes d’entrée et de sortie. Les deux types d’assemblage, « droit » et « té », sont représentés
sur la Figure 11-43 avec seulement les pieces servant au maintien. Les tirants représentés en bleu sont
utilisés pour I'assemblage droit et réutilisés dans I'assemblage Té avec en plus, quatre autre tirants,
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représentés en rouge. L'ensemble de ceux-ci relient des bouchons, au nombre de deux pour
I"'assemblage droit, et trois plus une plaque pour I'assemblage en té.

(a) (b)

Figure 11-43 : Systéme de maintien par les tirants
(a) assemblage droit, (b) assemblage en Té

Deux bouchons sont communs aux deux types d’assemblage : les bouchons d’entrée et de
sortie. Ces bouchons, en plus de leur fonction de maintien, permettent d’amener au cceur du
dispositif les cellules de mesure précédemment décrites. Le bouchon situé en entrée est fileté sur sa
base et est congu de fagon a assurer le montage a une machine de mise en forme. L'ensemble des
piéces constituant le dispositif dans sa forme de base est représenté « en éclaté » sur la Figure 11-44,
suivant les deux assemblages possibles, « Droit » et « Té ».

Bouchon Cellules de mesure de
d’entrée température Tirants

Enveloppe
d’entrée Enveloppe

Enveloppe de Bouchon de
centrale . :
sortie sortie
Bouchon
d’entrée CMT
de sortie

CMT
Enveloppe d’entrée

d’entrée

cMT
(b) de sortie

Bouchon de
Enveloppe sortie

Enveloppes de cenirin

Bouchon de sortie

sortie

Figure 11-44 : Représentation « en éclaté » du dispositif instrumenté
(a) assemblage droit, (b) assemblage en té
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[1.4.1.2 Configurations d’étude

Dans I'assemblage droit les éléments centraux congus sont représentés sur la Figure 11-45:

- uncanal d’écoulement @10, qui représente notre référence (1)

- un élément « Porte-filiere », percé en diamétre 20 pouvant ainsi accueillir différentes
filieres (2)

- Unefiliere « @5 », correspondant a un convergent vers un écoulement de diamétre 5 mm
+ divergent (4)

- une filiere « dissipateur », présentant en plus du canal d’écoulement de diametre 10 mm
un lamage de diamétre 15 en sortie, permettant l'insertion d’éléments divers, de diamétre
extérieur 15, apportant par exemple un effet dissipatif ou de mélangeage de la matiere (5)

L'élément « Porte-filiere », lorsqu’aucune filiere n’y est insérée, peut par ailleurs permettre
d’étudier un écoulement en @20 (3). Cependant cette configuration d’écoulement comporte un
passage brusque de @10 a @20. D’autre part, il est possible de faire pivoter la filiére « Dissipateur »
(selon I'axe d’écoulement), ainsi que la positionner dans les deux sens : c'est-a-dire que I'élément de
diameétre extérieur 15 que I'on souhaite tester peut étre placé en amont, ou en aval de I'écoulement.

(1) Montage référence :
Canal droit @10

Fosrsn s Man s rnrnns ool e e
I I (3) “Diamétre 20”
i S—— ,I

Elément central
Porte-filieres 320

Figure 11-45 : Vue en coupe des différentes configurations d’étude dans I'assemblage droit

L'assemblage en Té, plus complexe, a nécessité la réalisation d’une seconde enveloppe de
sortie, équivalent a la premiére, et d’un nouveau type de bouchon : le bouchon coudé (Figure 11-46).

Figure 11-46 : Bouchon « coudé » pour la configuration d’étude
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Ce bouchon permet d’amener jusqu’au niveau de la division un profil en demi-cercle,
permettant d’obtenir une géométrie de type coude a 90°. L’utilisation ou non de ce bouchon permet
d’étudier deux types de configurations : une division (Figure 11-47a), et un coude a 90° (Figure 11-47b).

(a) (b)

Figure 11-47 : Configurations du dispositif
(a) Configuration « Diviseur », (b) configuration « Coude 90°»

[1.4.1.3 Instrumentation

L'instrumentation a été pensée avec deux principaux objectifs. Le premier est I'étude du
comportement thermique et dynamique de |'écoulement d’un mélange polymére dans des
conditions de mise en ceuvre industrielles, et dans diverses géométries d’écoulement présentées
précédemment. Le second objectif est de permettre la validation d’'un modéle numérique qui nous
permettra d’extrapoler les expérimentations vers tout type de conditions de mise en ceuvre, non
réalisables avec les moyens actuellement a disposition. Ainsi une partie des mesures servira a
renseigner les conditions limites de notre modele numérique. Par ailleurs pour permettre le
changement aisé des géométries d’écoulement, la plupart de I'instrumentation est concentrée dans
les enveloppes d’entrée et de sortie. La Figure 11-48 présente les dénominations correspondantes.

Enveloppe d’entrée Enveloppe centrale Enveloppe de sortie
To1 Tpy Tps Tes
—l TLI TLZ TL3 TLd TLS ITLG TPd TL7 TLS TPS TL9 TLIO ITLll TLlZ TL13

VUV YV VY VTV VYV oY ' anlan i antantany

CMT, CMT;
IJ._I.fl_!.flgglA,,l‘_t_l_ u;_l_lLJ,flLJfl.#.AjI_I_Igl.7I¥Jk_lgl._,k NN _ N _MN._ N _N_"N_JS
TLlS TUG TLU TL18 TL19
Toz I Tpg

Figure 11-48 : Dénominations des mesures réalisées dans la filiere instrumentée (T, : Températures en
frontiére de lafiliere ; Tp : température prés de la paroi du canal, P : pression ; CMT : cellule de
mesure de température)
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11.4.1.3.1 Positionnement des cellules de mesure de température

Les deux cellules de mesure réalisées sont introduites et maintenues au fond de gorges dans
I’élément d’entrée et dans I'élément de sortie grace aux bouchons de fixation. Afin de mesurer le
plus efficacement I'effet de la géométrie sur la température de I'’écoulement, nous avons choisi de
placer la CMT de I'élément de sortie au plus prés de I'élément central. La Figure 11-49 présente un
exemple de positionnement des cellules de mesure dans I'assemblage en Té, en configuration
diviseur. Trois cellules sont utilisées : la CMT en entrée, la CMT en sortie, et enfin une CMT factice,
c'est-a-dire une CMT non-instrumentée (Figure 11-30a). Cette derniére est équivalente aux autres
cellules mais sans thermocouple. Sa fonction est d’assurer la symétrie des flux de matiere apres la
division.

CMT en entrée

CMT en sortie

CMT « factice »

Figure 11-49 : Positionnement des CMT dans le dispositif en configuration « Diviseur »

Chaque CMT est instrumentée de vingt-cing thermocouples et les nombreux fils de 50 um
doivent étre acheminés le long de rainures sur les bouchons vers I'extérieur (Figure 11-50).
L’'ensemble est ensuite relié a des fiches K placées sur un support maintenu sur les tirants. La Figure
[I-51 présente ces supports dans le cas de I'assemblage « Droit ». Des rallonges (type K) permettent
ensuite de transmettre les signaux relevés a la chaine d’acquisition National Instruments.

Figure 11-50 : CMT et acheminement des thermocouples le long du bouchon
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Ty

Figure 11-51 : Connectiques pour les thermocouples des CMT

11.4.1.3.2 Maintien en température

Pour maintenir le dispositif en température, les enveloppes sont filetées d’une rainure
hélicoidale de pas 8 mm et de forme demi-cylindrique de diameétre 2,05 mm, a l'intérieur de laquelle
des fils chauffants de type THERMOCOAX™ sont insérés et maintenus par matage. De fagon a obtenir
un meilleur controle de la thermique de l'outillage, le systeme de chauffe a été scindé en plusieurs
parties, d’'une part pour préserver l'indépendance des éléments entre eux, notamment pour le
démontage et les changements de configurations, mais aussi pour contrer de maniére plus efficace
les pertes par convection plus importantes sur les extrémités du dispositif. Au total, 'assemblage
droit possede cing zones de chauffe, et I'assemblage en Té dix (Figure 11-52).

Figure 11-52 : Répartition des zones de chauffe
(a) assemblage droit, (b) assemblage en Té

Dans le cas de la zone 7 de I'assemblage Té, la résistance chauffante n’est pas insérée dans
une rainure en raison de la complexité de la forme, mais elle est directement soudée sur la surface
extérieure.

La puissance thermique est fournie aux fils chauffants a I'aide d’un rack de régulation
développé au laboratoire. Ce rack est composé d’'un bloc commande, ou la consigne est réglée et la
température relevée controlée, et d’un bloc puissance délivrant la puissance électrique qui sera
transmise par effet Joule au dispositif. Le schéma de principe du maintien en température d’une
zone de chauffe est présenté sur la Figure 11-53.

1 THERMOCOAX, Entreprise spécialisée dans la régulation et le contrle thermique, www.thermocoax.com
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Température Ecart Commande >
de consigne [0-10V] [0-10V] j
Régulateur | Commande
P MLI
Tension [0 - 10V]

Température relevée

[0 - 300]
[0-10V] Conditionneur —1 Hacheur
~
Thermocouples de +
régulation
10 A

18ou 36V

Fil chauffant

Alimentation
de puissance

Figure 11-53 : schéma de principe de la régulation d’une zone de chauffe de Ia filiere instrumentée

A I'approche de la température souhaitée, la puissance de chauffe est adaptée. La tension est
délivrée par paliers dont la durée d’application, et I’écart entre ceux-ci dépendent de I'écart entre la
température mesurée et la température de consigne (modulation de largeur d’impulsion MLI). Deux
tensions peuvent étre délivrées : 18 et 36V, cette derniére étant utilisée pour les fils chauffant de
longueur plus importante (par exemple I’'enveloppe centrale dans I'assemblage droit, zone 3), ou les
zones ou le chauffage est plus difficile (enveloppes de sortie soumises a des pertes thermiques plus
importantes, zones 4-5 et 9-10). La puissance maximale délivrée est de 801 W en assemblage droit,
et de 1416 W en assemblage en Té. Moins de 20 minutes sont nécessaires pour atteindre la stabilité
thermique de I'ensemble a 100°C.

Pour assurer le contréle et la commande de la régulation par le rack, chaque enveloppe
composant le dispositif est instrumentée de thermocouples de régulation : des percages de diametre
300 pum ont été réalisés sur 4,5 mm de profondeur, de fagon a recevoir des thermocouples de type K
rigides de diametre 250 pm réalisés par THERMOCOAX. Ces thermocouples ont été choisis dans un
souci de faible encombrement et donc de faible perturbation de la thermique dans I'outillage. Leur
rigidité offre une meilleure résistance que celle des thermocouples souples, et permet un
positionnement plus aisé au fond des percages.

Ces thermocouples ont une autre fonction : en plus d’assurer le contréle de la régulation, ils
permettent de déterminer la condition limite thermique extérieure de notre modéle numérique. La
profondeur de 4,5 mm a été retenue de facon a relever une température assez proche de la paroi
extérieure mais suffisamment en profondeur pour obtenir une température homogeéne, peu
perturbée par la présence des fils chauffants situés en surface (Figure 11-54).

Dans la configuration « canal droit @10 », les enveloppes d’entrée, centrale et de sortie sont
respectivement instrumentées de 7, 6 et 5 thermocouples (Figure 11-48). Les thermocouples utilisés
pour la régulation sont ceux placés au centre de chaque élément chauffant : respectivement pour les
zones de régulation 1 a 5, les thermocouples T;3, T4, Tis, Ti12, Ti13-
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Thermocouples de régulation

Capteur de

. Fil chauffant
pression

Figure 11-54 : Positionnement des thermocouples de régulation de 250 um dans I'enveloppe d’entrée

11.4.1.3.3 Thermocouples de paroi

Des percages de diametre 300 um permettant d’accueillir le méme type de thermocouple, ont
été réalisés mais cette fois-ci sur une profondeur de 19,5 mm. Ces thermocouples offrent donc une
mesure de température dans I'acier a 0,5 mm de I'écoulement. Ce type de mesure permet d’avoir
des informations sur la thermique de l'outillage en profondeur, mais aussi sur I’évolution du
comportement thermique de I'écoulement, c'est-a-dire I'influence de la dissipation visqueuse. Ces
mesures, bien que complexes a analyser, peuvent également servir de points de controle du modéle
numérique.

11.4.1.3.4 Capteurs de pression

Les capteurs de pression retenus pour l'instrumentation dans la filiere sont des capteurs
piézoélectriques & quartz de marque KISTLER™ de type 6159A. La pression exercée sur la face avant
du capteur est transmise au quartz du capteur qui la convertit ensuite en charge électrique. La
charge mesurée est relevée par un amplificateur de charge de type ICAM 5073A de marque KISTLER.
Elle est ensuite convertie en signal de tension 0-10V, transmis au systéme d’acquisition (Figure 1I-55).
Un conditionneur permet I'alimentation des capteurs et le réglage de la gamme de mesure de
pression (0-100 bars / 0-350 bars).

Deux capteurs sont instrumentés, le premier dans I'enveloppe d’entrée du dispositif, le second
dans I'enveloppe de sortie, de fagon a déterminer le gradient de pression durant les essais.

Ces capteurs sont particulierement adaptés aux moules d’injection : leur tres faible
encombrement (8 mm de diamétre au corps et 2,5 mm de diamétre au niveau de I'empreinte)
permet de limiter leur influence sur la thermique de I'enveloppe dans laquelle ils sont instrumentés,
en comparaison aux capteurs habituels plus imposants.

14 KISTLER, société spécialisée dans les systemes de mesure, www.kistler.fr
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\ Charge Signal de
électrique tension/pression  * el
e e e e
Capteur de Conditionneur pour choix de la gamme Récupération et traitement des
pression et alimentation des capteurs données par la chaine

d’acquisition et Labview
Figure 11-55 : Schéma du principe des acquisitions de signaux de pression

Afin de réaliser une mesure fiable, il faut s’assurer :

- Que le capteur soit en contact parfait avec la matiére (un retrait, bien que tres faible, peut
étre a l'origine d’erreurs sur la mesure de pression), et qu’il ne dépasse pas de maniére
trop importante I'empreinte sous peine d’étre endommagé et de perturber I'’écoulement.

- De I'alimenter a pression nulle : le principe du capteur piézoélectrique est de délivrer une
tension en fonction de la différence de charge regue sur sa membrane

Le capteur de pression KISTLER présente par ailleurs deux effets de dérive qui doivent étre
considérés :

- Une premiére dérive dans le temps, qui, bien que faible et connue (5 uC/s), peut étre a la
source d’erreurs non-négligeables sur des essais d’extrusion demandant un temps assez
long avant d’arriver a un régime stabilisé.

- Une seconde dérive due aux variations de température

Dans notre cas, nous nous affranchissons de ces dérives en utilisant un capteur en entrée et un
autre en sortie. De ce fait, il nous est possible de fonctionner en valeur relative plutot qu’absolue. Les
dérives étant similaires pour les deux capteurs, elles ont un effet limité sur le traitement des
pressions en relatif, quel que soit le temps de stabilisation du régime d’écoulement.

Pour déterminer la reproductibilité des mesures obtenues avec les capteurs de pression,
plusieurs tests ont été menés, avec les mémes conditions d’essai. Les résultats obtenus montrent
que les variations peuvent atteindre jusqu’a 8,5 bars sur le capteur d’entrée (5,3% de la valeur
moyenne de pression relevée), et 5,7 bars sur le capteur de sortie (correspondant a une variation de
10,9% de la valeur moyenne de pression en sortie). En fonctionnant en différences de pression entre
I’entrée et la sortie, les variations peuvent atteindre 14 bars. Les valeurs correspondantes sont
résumées dans le tableau II-7.

Pression d’entrée Pression de sortie AP = Pg - Pg (bar)
Pg (bar) Ps (bar)
€max (bar) 8,5 5,7 14
Emax (%) 53 10,9 13

Tableau I1-7 : Erreurs de mesure des capteurs de pression
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11.4.1.3.5 Balance industrielle

Afin de déterminer numériquement le champ de vitesses de I’écoulement, il est indispensable
de connaitre soit la différence de pression entre I'entrée et la sortie du modele numérique, soit le
débit de I'écoulement. Les deux capteurs de pression décrits précédemment suffisent donc a notre
modeéle numérique. Cependant, nous exploitons la mesure de débit pour valider numériquement le
comportement en écoulement de la matiére, par comparaison des résultats en utilisant soit la
différence de pression soit le débit d’écoulement.

Une balance SARTORIUS SIGNUM 1 est placée en sortie de la filiere instrumentée. Reliée au
systeme d’acquisition, elle permet de relever la masse d’extrudat en fonction du temps. Délivrant un
signal de 4-20 mA correspondant a 0-16 kg, un circuit simple permet de convertir, a I'aide d’une
résistance placée en série, la mesure en un signal de 0-5 Volts. L'intérét de cette balance repose sur
sa précision, de I'ordre du milligramme, sa rapidité et sa capacité a transmettre par liaison RS232 les
masses relevées.

11.4.1.3.6 Chaine d’acquisition National Instruments

L'ensemble de I'instrumentation décrite précédemment est reliée a un systeme d’acquisition
National Instruments. Ce systeme d’acquisition comporte plusieurs cartes emboitables dans un
chassis NI-PXI 1073 muni de cing emplacements. L'intérét d’un tel systeme d’acquisition consiste en
I'utilisation du PCl express, systéme de transmission similaire a celui utilisé entre les cartes PCl
intégrées aux ordinateurs. Acceptant un débit de données de 2,5 Mbits, il est idéal dans le cas de trés
nombreuses informations a transmettre. La Figure II-56 présente le principe de I'acquisition des
mesures via la chalne d’acquisition.

SR

Filiere Chaine
instrumentée d’acquisition
PX11073
Balance Q .
industrielle Carte tension
6220
Conditionneur PE e PS M (16 voies) PC

de pressions Labview

Thermocouples TPl b TPS Carte
de paroi Thermocouple 1
Thermocouples T|-1 e T|-19 N 435.3
de régulation sl
T T Carte
3 ety ¥ 3 W Thermocouple 2 Affichage et

CMT d’entrée

4353 enregistrement
(32 voies) des données

Tgq o Tops

CMT de sortie

-~/

Figure 11-56 : Principe d’acquisition des mesures avec la chaine d’acquisition
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Dans le cadre de la présente étude, quatre cartes d’acquisition sont utilisées : trois cartes
dédiées a 'acquisition des températures et une carte pour l'acquisition des tensions. Les cartes
thermocouples, de type NI-PXI 4353 integrent 32 emplacements de thermocouples, et 8
compensations de soudure froide réparties sur la carte, offrant une tres faible erreur de mesure de
valeur maximale 0,36°C (valeur pour un thermocouple de type K, dans une gamme de 0 a 300°C).
L'inconvénient de ces cartes est leur tres faible taux de transmission de données, 90 échantillons par
seconde, répartis sur I'ensemble des voies utilisées. Mais dans notre cas, nous travaillons sur des
temps de mise en régime du systeme trés long (supérieurs a 100 s), I'acquisition choisie de 2
échantillons par voie et par seconde est donc amplement suffisante. L'utilisation de trois cartes
thermocouples permet de dissocier I'instrumentation et d’en faciliter le traitement. Une carte est
utilisée pour les thermocouples de régulation et les thermocouples situés prés de la paroi de
I’écoulement, les deux autres cartes sont dédiées aux thermocouples instrumentés sur les cellules de
mesure. Enfin, une carte d’acquisition de tension de type NI-PXI 6220, permettant I'acquisition de 16
voies a une fréquence de 250 kHz, est utilisée pour I'acquisition des mesures de pression et de la
mesure de débit de la balance.

L'ensemble des données acquises par le chassis PXI est ensuite transmis par expresscard a un
PC portable HP 8560W, sur lequel le logiciel LABVIEW 2010 est installé. Un programme développé
avec ce logiciel permet de traiter les données et de les afficher en temps réel afin de vérifier entre
autre la stabilité thermique de I’essai expérimental en cours.

I1.4.2 Adaptation du dispositif sur une extrudeuse caoutchouc

Pour notre étude, le dispositif est adapté sur une extrudeuse. Cela présente |'avantage de
réaliser les mesures dans un état stationnaire. La conception du dispositif a été pensée également
pour réaliser a terme des essais expérimentaux sur une presse a injecter, ou les débits et les auto-
échauffements observés sont plus importants.

Dans ce travail, les expérimentations sont menées sur une extrudeuse caoutchouc
industrielle de marque COLMEC, monovis et a refroidissement hydraulique (Figure 11-57).

Thermocouple Trémie

« matiére »

Régulation en
température
«corps1l»

Capteur de
pression

Régulation en
température
« corps 2 »

Figure 11-57 : Photographie de I'extrudeuse

La vis de diamétre 40 mm atteint une vitesse de rotation N maximale de 70 tr/min, entrainant
alors un débit de matiére d’environ 40 kg/h. La régulation thermique de la machine est scindée en
quatre parties (Figure 11-58) :

- unpremier corps correspondant a la zone d’acheminement de la matiere (Tkec £:1)

- unsecond corps correspondant a la zone de mise en compression de la matiere (Tzes £2)
- une troisiéme zone de régulation correspondant a la téte de I'extrudeuse (Tges £3)

- larégulation de la vis elle-méme (Tzeg £4)-
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Extrudeuse Capteur de Filiére instrumentée

Capteur de rotation pression
N

Thermocouple
matiére
TREG_E4

Trec_r2 Trec_ra

Tres_r1 Trec_r3 Trec rs

TREG_El TREG_EZ TREG_ES

Figure 11-58 : Notations associées aux zones de régulation, et aux mesures de température, de
pression, et de vitesse de rotation de la vis dans I'extrudeuse

La téte de I'extrudeuse, juste apreés la vis d’extrusion, est instrumentée avec un thermocouple
plongé dans la matiére a 1 mm en profondeur (Tg ) (Figure 11-59) et un capteur de pression (Pgr).
L’extrudeuse a une pression de sécurité en sortie limitée a 350 bars.

Thermocouple
« Matiére »

Vis d’extrusion (] | L

(a) (b)

Figure 11-59 : Position du thermocouple de température matiére dans I'extrudeuse COLMEC
(a) photographie de face, (b) plan en coupe de I'extrudeuse

En sortie de vis, deux types d’élément peuvent étre utilisés afin d’homogénéiser la matiére et
de stopper la rotation du mélange suite a son passage autour de la vis : un croisillon ou une grille
(Figure 11-60). 1l est toutefois possible, par I'insertion d’un anneau vide, de travailler sans aucun de
ces éléments.

(b)

Figure 11-60 : EIéments homogénéisateurs placés dans I'extrudeuse : (a) grille, (b) croisillon
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La localisation de ces éléments dans I'extrudeuse est présentée sur la Figure 11-61.

Vis d’extrusion Grille

Croisillon

Figure 11-61 : Localisation des éléments homogénéisateurs « grille » et « croisillon »

L'alimentation de la machine en matiére se fait par la trémie, par insertion de bandes de
caoutchouc. La Figure 1I-62 présente I'exemple de la préparation du mélange EPDM en bandes avant
un essai.

Figure 11-62 : Préparation du mélange sous forme de bandes
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1.5 Conclusion

Le dispositif expérimental congu est une filiere cylindrique permettant le passage de la matiere
dans un canal de section cylindrique de diametre 10 mm. Cette filiere, réalisée selon un principe
d’emboitement d’éléments, permet les expérimentations sur différentes géométries d’écoulement.
Le point central du dispositif repose sur l'insertion de cellules de mesure de température dans
I’écoulement. Placées en entrée et en sortie de la filiere, elles permettent la mesure de profils de
température et I'’étude de I'évolution des transferts thermiques dans une section longitudinale de la
filiere. Une étude de sensibilité a été menée a I'aide de I'outil numérique et a permis d’évaluer la
qualité des mesures, ainsi que la perturbation occasionnée par celles-ci. Les résultats ont montré la
bonne sensibilité aux variations de température dans I'écoulement malgré les perturbations liées a
son intrusion. Un phénomeéne de retour de flux, d0 a la dissipation visqueuse est a |'origine d’une
légere surestimation des profils de température. L'utilisation du matériau céramique pour sa
conception permet de minimiser cet effet et de limiter la conduction dans le capteur.

Le reste de I'instrumentation se compose de thermocouples placés prés de la paroi extérieure
de lafiliere et pres de la paroi du canal d’écoulement, de deux capteurs de pression et d’'une mesure
de débit. Ces mesures doivent permettre, en plus d’assurer le contréle de la régulation thermique de
la filiere, la détermination précise des conditions aux limites pour la validation numérique des
expérimentations.

Toujours dans ce sens, les caractéristiques thermophysiques (capacité thermique, conductivité
thermique, masse volumique) et rhéologiques du mélange utilisé durant les expérimentations ont
été caractérisées. Le mélange utilisé, un élastomere EPDM, est non-accéléré, c'est-a-dire qu’il ne
peut réagir. Mais une cinétique de vulcanisation a toutefois été déterminée pour I'exploitation
numérique des mesures.
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Chapitre lll. Etude détaillée du canal droit

Dans ce chapitre, nous présentons I'étude de la configuration de référence du dispositif :
I’écoulement dans une section de canal droit de diametre 10 mm. Cette géométrie servira de
référence pour I'étude des géométries modulaires du chapitre 4. Dans une premiére partie, nous
présentons le protocole d’exploitation des mesures et les principaux résultats expérimentaux qui
concernent le canal droit. Dans la deuxiéme partie, nous détaillons la modélisation numérique et
présentons la comparaison entre les mesures et la simulation.

[lI.1 Mesures expérimentales et exploitation

Avant de présenter les premieres mesures faites avec les CMT, nous détaillons le protocole
expérimental utilisé pour effectuer les essais lors de la campagne de mesures.

[11.1.1 Protocole expérimental

Le protocole comporte le choix des conditions aux limites ainsi que les parameétres que nous
avons choisi afin de maitriser les conditions aux limites et de pouvoir accéder a I'ensemble de la
gamme de débit de I'extrudeuse.

[11.1.1.1 Températures de régulation

La température de I'outillage est un parametre de mise en ceuvre qui peut avoir une influence
non-négligeable sur la température de I'’écoulement. Dans notre travail, nous avons imposé une
température progressive dans I'extrudeuse et stable dans la filiere.

111.1.1.1.1 Régulation de I’extrudeuse.

Les expérimentations ont été menées sur I'extrudeuse décrite au chapitre 2 (cf. Chapitre
11.4.2). Le refroidissement de I'extrudeuse est assuré par de I’eau sous pression, les températures de
régulation sont ainsi limitées a 140°C (Tges £1.4, Figure 11-58). Cette température est toutefois difficile
a atteindre sur les zones appelées « corps » de I'extrudeuse. Par ailleurs, les températures de mise
en ceuvre en extrusion caoutchouc sont généralement comprises entre 100°C et 120°C [Ha, 2008]
[Limper, 2002]. Au vu de ces éléments, lors des expérimentations, I'extrudeuse est régulée de
maniére a obtenir une température la plus homogéne possible se situant autour de 110°C en sortie
d’extrudeuse et donc en entrée du dispositif expérimental (Tableau IlI-1).

Dénomination Corps 1 Corps 2 Téte Vis Filiere
Notation Tree k1 Trec_e2 Trec_e3 Trec_e4 Tree_r15
Température 95°C 100°C 110°C 110°C 110°C

Tableau llI-1 : Régulation des zones de chauffe de I'extrudeuse et du dispositif instrumenté

La régulation des corps et de la téte est progressive : elle évolue de 95°C dans le corps 1
(Tres_£1), @ 100°C dans le corps 2 (Tges_g2) puis 110°C dans la téte de I'extrudeuse (Tgeg £3). L'ensemble
des températures zones de régulation du dispositif (Tzes r1-5) sont fixées a 110°C et la température de
régulation de la vis d’extrusion (Tges e4) est fixée a 110°C, dans le but d’obtenir une température
homogene dans toute la section d’écoulement
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I1.1. Mesures expérimentales et exploitation

111.1.1.1.2 Régulation de lafiliere.

Nous avons montré dans le chapitre 2 que la régulation de la filiere était assurée par de
nombreuses zones de chauffe.

Trois profils de température mesurés par les thermocouples de régulation placés dans
I’enveloppe de la filiere sont représentés sur la Figure IlI-1 pour N =5, 30 et 70 tr/min.
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Figure llI-1 : Profils de régulation dans le dispositif instrumenté, pour N = 5, 30 et 70 tr/min,
thermocouples de régulation partie haute (Traits pleins), partie basse (Traits discontinus)

La température de régulation étant imposée en tout point de la filiere a 110°C, on peut
souligner les points suivants :

- A faible vitesse de rotation, le profil de régulation dans la filiere est homogéne et proche
de 110°C. La régulation est donc effective.

- Avitesse de rotation plus élevée, la température de I'’écoulement dépasse la température
de consigne des régulateurs. La température de la filiere est alors pilotée par le flux de
chaleur provenant de I'’écoulement et par les échanges convectifs avec I'air environnant.

Le profil de température en «cloche » qui découle de cette derniére condition est
caractéristique et avait déja été observé dans les travaux précédents [Karkri, 2004] [Pujos, 2006]
[Wielhorski, 2009]. |l s’explique par la conduction vers I'extrudeuse et par la convection avec I'air.
Pour assurer une véritable régulation, un systéme de refroidissement spécifique a été congu mais n’a
pas pu étre mis en place faute de temps (cf. Annexe 4). Par ailleurs, nous verrons dans le chapitre 4
gu’une légere asymétrie de la régulation sur le périmetre de I'écoulement peut apparaitre dans
I"analyse des résultats mesurés sur certaines géométries modulaires.

[11.1.1.2 Déroulement des essais

Avant que les essais expérimentaux ne commencent, plusieurs étapes sont nécessaires :

- L’extrudeuse et le dispositif sont mis en chauffe

- la vis est mise en rotation jusqu’a ce que la machine et le dispositif soient entierement
remplis

- Un temps d’attente de 30 minutes est respecté avant que les mesures ne commencent,
pour la mise en régime et la stabilité thermique des outillages.

Les essais consistent a faire varier la vitesse de rotation de la vis N, puis a attendre que les
profils de températures relevés par les CMT d’entrée et de sortie du dispositif aient atteint une
relative « stabilité » (Figure Ill-2). Ce temps de mise en régime thermique stationnaire dépend de
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Chapitre lll. Etude détaillée du canal droit

I’équilibre global du systeme, résultat des transferts de chaleur issus de la dissipation visqueuse dans
I’écoulement, de la puissance de régulation et des transferts convectifs avec I'environnement.

N (tr/min) :

Température (°C)

105 . : . 1 : : !
a 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000
Temps (s)

Figure 11l-2 : Températures relevées par la CMT d’entrée lors d’'un essai d’extrusion, avec variation de
la vitesse de rotation de la vis N

La vitesse de rotation de la vis varie de 5 tr/min jusqu’a 70 tr/min, par paliers de 5 ou
10 tr/min. La gamme de débit massique correspondante s’étend de 3,4 kg/h a 5 tr/min, jusqu’a
41,2 kg/h a 70 tr/min. Dans certains cas, la pression occasionnée par le dispositif instrumenté monté
en téte d’extrudeuse devient trop importante, atteignant 35 MPa, limite de sécurité de la machine
fixée en sortie de vis. Dans ce cas, les vitesses de rotation sont adaptées de facon a obtenir plusieurs
essais exploitables. A chagque augmentation de vitesse de rotation, la pression relevée par les
capteurs augmente puis se stabilise au bout d’un temps tres court, inférieur a celui de la stabilisation
thermique. La Figure llI-3 présente le déroulement d’un essai, par observation des pressions dans le
dispositif. On peut ainsi vérifier que I’équilibre mécanique est plus rapide que I’équilibre thermique.
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Figure 111-3 : Pressions relevées lors d’un essai d’extrusion, (A) phase de mise en chauffe, (B) mise
en rotation de la vis d’extrusion puis variation de sa vitesse par palier, (C) arrét de la rotation de la vis
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I1.1. Mesures expérimentales et exploitation

[11.1.2 Description des essais réalisés

La Figure IllI-4 présente les données qui sont récoltées manuellement (Pgxr, Texr) et les données
relevées par la chalne d’acquisition, enregistrées automatiquement par le logiciel Labview durant

toute la durée de I'essai.

Capteur de
rotation N

]

Pression
extrudeuse Pgyr

/ Pression entrée

dispositif Pg

Thermocouples de
régulation Tyy.4g

Pression sortie
filiere Pg

/ Températures

] CMT entrée

Thermocouple
matiére Texr

1
Températures
CMT sortie

Thermocouples

de paroi Tpyg

Figure 1ll-4 : Données relevées lors des expérimentations

Pour chaque vitesse de rotation (i.e. chaque débit), les grandeurs physiques mesurées (débit,
pressions et températures) sont moyennées sur un intervalle de temps lorsque le régime d’équilibre
est atteint. La longueur de cet intervalle est laissée a I'appréciation de I'expérimentateur. Les valeurs
de pression Py, Pe, Ps, et AP = P; - Ps, le débit Q et la température mesurée par le thermocouple
matiere de I'extrudeuse Tg, sont données pour chaque vitesse de rotation dans le tableau II-2.

. Pression . Ecart de
Vitesse de L. . . Pression en . .
Rk Débit Pression en en entrée . pression entre Température
rotation de . . . sortie du ) , . .
vis massique sortie de vis du dispositif 'entréeetla  en sortie de vis
N (tr/min) Q (kg/h) Pexr (MPa) dispositif P :)MPa) sortie Texr (°C)
Pe (MPa) s AP (MPa)
5 3,4 20,3 9 3,3 5,7 97
10 6,5 25,5 11,7 4 7,7 98
20 12,2 30,5 14,6 4,7 9,9 101
30 18,2 33 16 5 11 104
40 24,0 33,2 16,1 4,8 11,3 107
50 29,7 33,7 16,5 4,8 11,7 110
60 35,6 33,7 16,5 4,7 11,8 112
70 41,2 33,7 16,5 4,6 11,9 112

Tableau 11I-2 : Données expérimentales relevées pour les essais en

configuration canal droit (310 mm)
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Chapitre lll. Etude détaillée du canal droit

Sur la Figure IlI-5, nous avons représenté I'évolution du débit et de la variation de pression
dans la filiere.
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Figure 111-5 : Evolution du débit et de la pression dans la filiere en fonction
de la vitesse de rotation de la vis de l'extrudeuse

On constate tout d’abord que le débit augmente linéairement avec la vitesse de rotation de la
vis, linéarité déja observée par le passé [Kosher, 2003]. D’autre part, on remarque que la variation de
pression se stabilise aprés 50 tr/min. Elle est une fonction non-linéaire du débit qui peut s’écrire :

Q = f(N,AP,n(T))

Au-dela d’une certaine valeur de N, I'augmentation de la pression, associée a I'augmentation
de la vitesse de rotation, est limitée par la diminution de la viscosité induite par I'augmentation des
vitesses de cisaillement et par I'auto-échauffement du fluide (dissipation visqueuse). Cet équilibre
thermo-rhéologique se traduit par une stabilisation de la pression. L'augmentation de Tgy,
température donnée par le thermocouple placé dans I'extrudeuse, qui passe de 97°C a 112°C,
confirme en partie cette hypothése.

l11.1.3 Exemple de mesures avec le canal droit

Nous présentons ici le traitement de mesures réalisées a une vitesse de rotation de 30 tr/min.
Deux configurations expérimentales ont été testées :

- avecla CMT d’entrée afin de déterminer le profil de température en entrée de la filiere
- sans CMT d’entrée afin de déterminer le profil de température de I'écoulement en sortie
du dispositif (sans la perturbation thermique occasionnée par la CMT d’entrée)

Le tableau IlI-3 présente les débits et pressions relevés pour les deux configurations.

N (tr/min) Type d’essai Q (kg/h) Pexr (MPa) Pe (MPa) Ps (MPa) AP (MPa)
(a) 18,17 33 16 5 11
30
(b) 18,32 30 15,7 5 10,7

Tableau I11-3 : Débits et pressions relevés dans la configuration canal droit
(a) avec CMT en entrée, (b) sans CMT en entrée
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I1.1. Mesures expérimentales et exploitation

Ces deux essais montrent que la présence de la CMT en entrée ajoute environ 3 MPa de
pression en téte d’extrudeuse. Le débit, aux erreurs de mesure pres, est peu affecté par la présence
de la CMT. Le débit dans la zone de pompage peut-étre donné analytiquement par la relation
suivante [Agassant, 1996]:

Vi, WH3Ap

—ZH, ——E2 27
2 P 12z, (27)

Q=w

Dans cette équation, le premier terme est le débit de cisaillement et le second terme le débit
de contre-pression. Z,, H, et W représentent la longueur de la zone de pompage, la hauteur et la
largeur du filet de la vis, et V;, est la composante longitudinale (direction de I'écoulement) de la
vitesse de la matiere autour de la vis, calculée a partir de I'équation 28.

D
V,=Qx— (28)
2
Avec Q la vitesse de rotation de la vis en rad/s et D, le diamétre intérieur du fourreau. Le profil
de vitesse dans un filet de la vis est fonction des débits de cisaillement Q. et de contre-pression Qp
(Figure 111-6) [Agassant, 1996] [Denn, 2008].

V1z V1z V1z V1z

2 3 2
1 i 1 P 2 1% .
| Qe 'Q "~ 3 1Q 3 1Qc ™

Figure 111-6 : Evolution du profil de vitesse longitudinal en fonction des débits de cisaillement Q¢ et de
contre-pression Qp [Agassant, 1996]

Le débit est donc la différence d’un débit d’avance proportionnel a la vitesse de rotation et
d’un débit de « contre-pression » proportionnel a la pression dans la filiere [Chiruvela, 1996]. Pour
chaque vitesse de rotation, nous calculons une viscosité moyenne a partir d’un cisaillement moyen
sur la hauteur du filet (correction approximative pour tenir compte de la pseudoplasticité du
matériau). Les données utilisées pour le calcul sont indiquées dans le tableau Il1-4.

Z, (m) W (mm) H, (mm) D; (mm)

0,5 15 8,9 45

Tableau IlI-4 : Dimensions principales de la vis dans la zone de pompage

Nous comparons les débits calculés avec et sans prise en compte du terme de contre-pression
(second terme dans I’équation 27), avec le débit mesuré expérimentalement sur la Figure III-7.
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Chapitre lll. Etude détaillée du canal droit
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Figure 111-7 : Comparaison des débits calculés avec et sans prise en compte du débit de
contre-pression Qp, avec le débit mesuré expérimentalement

Ces résultats confirment la faible influence du débit de contre-pression, par ailleurs difficile a
évaluer, dans la vis d’extrusion.

Le tableau IlI-3 montre également que la variation de pression dans la filiere est insensible, aux
erreurs de mesure pres, a la présence de la CMT. Seuls les effets thermiques liés a la présence de la
CMT, notamment la dissipation visqueuse, peuvent induire via la thermo-dépendance de la viscosité
une éventuelle variation de AP.

La Figure lll-8 présente le profil de températures mesuré par la CMT en sortie du canal.
120
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Figure 111-8 : Profil de température mesuré par la CMT en sortie du canal a 30 tr/min

Le résultat est remarquable puisqu’il montre :

- que la cellule releve un profil classique dans le cas d’'un mélange pseudoplastique
[Hassan, 2008], avec un échauffement trés net aux parois du canal, environ 3°C par
rapport au centre de I'écoulement.

- que le profil horizontal (traits et croix) et le profil vertical (symboles) sont trés proches,
validant ainsi I'axisymétrie thermique du dispositif.

Dans ces conditions, il convient de savoir si I'échauffement observé est le résultat de la
dissipation visqueuse dans le canal ou de phénomeénes thermiques plus en amont, dans le systeme
vis-fourreau notamment.

110



Il.1. Mesures expérimentales et exploitation

La Figure IlI-9 peut apporter des éléments de réponse. Elle représente les profils mesurés dans
I’essai avec les deux CMT. Le premier (Figure IlI-9, 1) est le profil de température mesuré par la CMT
d’entrée et le second (Figure IlI-9, 2) le profil mesuré par la CMT de sortie.
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Figure 111-9 : Profils de température mesurés en présence des deux CMT dans I'écoulement, en
entrée (1) et sortie (2) a 30 tr/min

Les points suivants peuvent étre soulignés :

- Une augmentation de la température (Figure IlI-9, a) a environ 1,5 mm de la paroi du canal
(r =-3,5 mm et r = 3,5 mm), résultant de la dissipation visqueuse intervenant pres de la
paroi. Ce qui confirme bien la sensibilité du capteur a I'auto-échauffement du fluide dans
le canal.

- Une augmentation de la température au centre de I'écoulement de plus de 1°C (Figure
I1I-9, b). Cette augmentation est due a la présence de la CMT en entrée qui ajoute un
cisaillement important donc un échauffement supplémentaire au centre de I'écoulement
(cf. chapitre 11.3.2.2).

Pour conclure la présentation de ces premiers résultats, comparons les deux figures
précédentes et notamment le profil mesuré en sortie (sans CMT en entrée) (Figure IlI-10, 1) et le
profil mesuré en entrée (Figure 11I-10, 2).
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Figure 111-10 : Profils mesurés en entrée de I'écoulement (a), et en sortie sans CMT d’entrée (b),
a 30 tr/min
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Chapitre lll. Etude détaillée du canal droit

Nous pouvons remarquer :

- Une température supérieure sur le profil en entrée de plus de 1,5°C au centre de
I’écoulement (Figure 11I-10, a)

- Une température plus élevée sur le profil de sortie, sans CMT en entrée, au niveau de la
paroi (pics de dissipation visqueuse) (Figure 11-10, b)

- Destempératures moyennes trés proches (environ 117°C)

Ces résultats, curieux au premier abord, peuvent en partie s’expliquer. L'effet perturbateur de
la cellule sur la mesure de température a été montré dans le chapitre Il (cf. Chapitre 11.3.2.2) mais il
ne peut, a lui seul, expliquer les écarts observés. Par contre la présence de la CMT d’entrée rajoute 3
MPa de pression en téte d’extrudeuse (cf tableau lll-3). Le débit étant constant, le travail de la
matiere autour de la vis augmente et I'échauffement aussi. L'échauffement moyen est maximisé par

AP - , , , .
la formule AT =pr . Lincidence de la présence de la CMT d’entrée se traduit donc par un

, , 30e5 , P
échauffement moyen en entrée de canal de F*elgso: 1,47°C, échauffement significatif et
perturbant.

Conclusions :

Les cellules de mesure sont performantes pour mesurer des profils de températures dans
I’écoulement mais la présence de la cellule d’entrée modifie I’échauffement local dans le canal et
I’échauffement moyen par augmentation de la pression en téte. Deux conséquences importantes
en découlent pour la suite :

- ’échauffement absolu dans le canal droit (et a fortiori dans les autres géométries testées)
ne pourra étre déterminé a partir de la comparaison des profils mesurés en entrée et en sortie car
la CMT d’entrée modifie trop le comportement thermo-rhéologique de I'écoulement.

- L'utilisation de la CMT d’entrée doit permettre de caractériser le travail thermomécanique
dans la vis d’extrusion.

Ce deuxieme aspect, sans étre le coeur et I'objectif de nos travaux, est mis en évidence et
discuté dans le paragraphe qui suit.

[11.1.4 Problématique du profil de température d’entrée du canal

Il existe une réelle difficulté pour mesurer le profil de température d’entrée car la présence de
la cellule dans I'écoulement perturbe le champ de température. Nous étudions en détail cette
information qui est cruciale pour I'étude de I’évolution du champ thermique dans I’écoulement.

[11.1.4.1 Profils mesurés en entrée de canal

Les profils relevés par la cellule de mesure placée en entrée du dispositif sont représentés sur
la Figure 1lI-11 pour chaque vitesse de rotation de vis testée.

A partir des relevés de la CMT en entrée, plusieurs observations peuvent étre faites :

- La CMT releve des variations significatives de température. Sa sensibilité est donc bonne.

- Atres faible débit, le mélange est homogeéne en température, autour de 106°C. Bien que le
débit d’écoulement soit tres faible, la régulation de I'extrudeuse ne suffit pas a obtenir la
température souhaitée de 110°C.
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I1.1. Mesures expérimentales et exploitation

- A débit moyen, un échauffement apparait au centre de I'écoulement, ainsi que deux pics
de dissipation visqueuse a 1,5 mm de la paroi du canal. La différence de température
relevée entre la paroi du canal et le centre de I'écoulement s’éleve a environ 5°C.

- A la vitesse maximale, I'écart de température entre la paroi et le centre est équivalent,
mais un pic de température important apparait pres de la paroi, amenant un écart de
température de 6°C avec le centre de I'écoulement, et de plus de 10°C avec la paroi.
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Figure 11l-11 : Profils de température relevés en entrée de I'’écoulement pour 'ensemble des vitesses
de rotation comprises entre 5 et 70 tr/min

Les profils de température verticaux se superposent aux profils de température horizontaux.
Cette comparaison nous permet de valider I'hypothése d’axisymétrie largement utilisée lors des
modélisations d’écoulement dans des canaux de forme cylindrique [Wielhorski, 2011]. Ces résultats
confirment d’autres résultats obtenus par le passé a I'aide des maillages de thermocouples [Brown,
2004] [Sorroche, 2012].

[11.1.4.2 Interprétation

Dans ce paragraphe, nous proposons des éléments d’interprétation pour expliquer les profils
mesurés. Nous savons qu’ils sont le résultat du travail thermomécanique dans le systeme vis-
fourreau et de I'écoulement dans une géométrie, entre la sortie de la vis et la CMT d’entrée,
géomeétrie que I'on assimilera a un écoulement cylindrique de 24 cm de longueur et de 17,6 mm de
rayon moyen.

Le tableau IlI-5 présente les valeurs du nombre de Cameron de I'écoulement cylindrique pour
les différentes vitesses de rotation.

N (tr/min) 5 10 20 30 40 50 60 70

Ca 0,139 0,073 0,039 0,026 0,020 0,016 0,013 0,011

Tableau IlI-5 : Nombre de Cameron de I'écoulement cylindrique pour les vitesses de rotation testées

L’équilibre thermique n’est pas atteint et la température moyenne T(z) peut étre estimée
analytiquement par I'équation 29 [Agassant, 1996]. Cette relation est obtenue avec les hypothéses
d’un fluide pseudoplastique non thermodépendant et une température d’entrée d’écoulement T,
identique a la température de paroi.
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T2 =T, +4n+1AT(1 [ 25n+1x3n+1xc Z]) 29)
2=l e exp n Can+1 %L
avec .
K, n \t—n yntt
ar A(3n+1) Rn1 (30)
Ca = A L 31
=T xR? (31)

Ou n est I'indice de pseudoplasticité du mélange, K sa consistance, z la distance parcourue et L
la longueur totale. Dans notre cas, les données du probléeme sont rappelées dans le tableau IlI-6.

N (tr/min) K a 110°C A(W.m™K?) p (kg.m?®) Cp (J.kg .k L (m) R (mm)

0,514 16813 0,339 1042 1950 0,24 17,6

Tableau 111-6 : Données utilisées pour le calcul de la température moyenne en entrée du dispositif

La Figure 1l-12 représente I’échauffement moyen calculé entre la sortie de vis et la CMT
d’entrée en fonction de la vitesse de rotation de la vis. On remarque que dans tous les cas
I’échauffement reste faible (0,4°C au maximum) et ne peut donc pas expliquer les échauffements
importants mesurés par la CMT.

045

0,40

Echauffement calculé (°C)
o © © o o o o
[=} = = T I W W
w o w (=] w (=] w

o
o
=1

0 10 20 30 40 50 60 70
N (tr/min)

Figure 111-12 : Echauffement calculé en entrée du dispositif
Le profil de température (amplitude et répartition de I’échauffement) en entrée de filiere est
donc piloté par le travail dans le systeme vis-fourreau. En effet, la thermique de I'écoulement en

sortie de machine est régie par quatre phénomenes principaux représentés trés schématiquement
sur la Figure Ill-13 :

- Les flux de chaleur échangés par conduction depuis les différentes parties de I'extrudeuse
régulées en température (Corps 1, Corps 2, Téte et Vis) (Figure 111-13, 1)

- A débit suffisamment élevé, les flux de chaleur par conduction depuis I'’écoulement, de
température plus élevée vers le fourreau de I'extrudeuse (Figure I1I-13, 2)

- La dissipation visqueuse au centre de I'écoulement, découlant du travail de la vis d’extrusion
sur la matiere (Figure 111-13, 3)

- La dissipation visqueuse intervenant pres des parois (Figure 111-13, 4)
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(1) Flux de chaleur depuis les corps (2) Flux de chaleur de
de I'extrudeuse et la vis d’extrusion I"écoulement vers le fourreau
I
(3) Dissipation visqueuse (4) Dissipation visqueuse
autour de la vis d’extrusion prés de la paroi du fourreau

Figure 111-13 : Représentation schématique des phénomeénes thermiques intervenant
dans le fourreau de Il'extrudeuse.

Ces phénomeénes sont complexes et dépendent de nombreux parameétres, notamment des
caractéristiques de la vis et du fourreau (Figure 11-14).

Figure 111-14 : Vis de I'extrudeuse COLMEC, de type double flighted-barrier

Dans un premier temps, nous comparons les températures moyennes calculées a partir des
relevés de la CMT en entrée de la filiere et la température mesurée avec le thermocouple matiére de
I’extrudeuse, situé en sortie de vis (Figure IlI-15).
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Figure 11I-15 : Evolutions de la température moyenne relevée par la CMT en entrée de la filiere (T.pr)
et de la température relevée par le thermocouple matiére (Texr)

A 5 tr/min, la température relevée par le thermocouple matiére de I'extrudeuse est de 97°C,
soit 10°C de moins que la température moyenne donnée par la cellule de mesure en entrée. Ces
écarts s’accentuent avec I'augmentation de la vitesse de rotation de la vis : a 30 tr/min, cet écart
passe a 14°C, puis 20°C a la vitesse de rotation maximale. Le thermocouple matiere de I'extrudeuse
ne donne qu’une information localisée de la température de la matiere, erronée, et
vraisemblablement plus proche de la température de l'outillage que de celle de I'’écoulement
[Johnston, 2007].

L'étude de la mise en température et en pression du matériau dans I'extrudeuse ne fait pas
I'objet de la these mais il est possible de comparer les températures moyennes déduites des mesures
faites avec la CMT avec celles données par le thermocouple matiére de I'extrudeuse et un calcul
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analytique simplifié (fluide équivalent newtonien). Agassant et al. [Agassant, 1996] proposent un
bilan thermique dans la zone de pompage de I'extrudeuse qui permet d’approcher I'évolution de la
température moyenne de I’écoulement dans cette zone.

Dans le cas ou le fourreau et la vis sont supposés isothermes, la température moyenne en
sortie de vis est donnée par I'’équation 32 :

143

T=To+n—(i+i) (1 — exp[—2Nu x Ca)) (32)
A \2Nu Br

Dans le cas ol le fourreau est supposé isotherme et la vis adiabatique, la température
moyenne de sortie est donnée par I'équation 33 :

_ vEs1 1
— 2 (—+=—)a- —Nu X 33
T=Ty+n 1 (Nu+Br> (1 — exp[—Nu X Cal) (33)
Avec:
Z,W nvE
Ca=a-t— etBr=——— 34
QHy 7T 7 (T, - 1,) .

Z,, H, et W représentent la longueur de la zone de pompage, la hauteur et la largeur du filet de
la vis et Q, le débit volumique. V; représente la vitesse linéaire liée a la vitesse de rotation de la vis et
est calculée a partir de I'équation 28.

Cependant, le manque de connaissance sur les écoulements de matiere autour de la vis
double-filet utilisée lors des expérimentations ne nous permet pas d’appliquer ces équations
analytiques avec fiabilité.

[11.1.4.3 Influence des éléments homogénéisateurs : grille et croisillon

L'extrudeuse est équipée d’éléments homogénéisateurs situés en sortie de la vis dans la téte
d’extrudeuse, et susceptibles de modifier le champ de température : un croisillon et une grille
(cf. Chapitre 11.4.2), dont le positionnement est présenté sur la Figure 111-16.

Vis d’extrusion Grille

Croisillon

Figure 111-16 : Localisation des éléments homogénéisateurs « grille » et « croisillon »
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Afin d’étudier l'influence de la présence de ces deux éléments sur la thermique de la matiere,
nous avons relevé les profils de température mesurés par la CMT en entrée du dispositif en fonction
de la vitesse de rotation et selon trois configurations :

- utilisation du croisillon
- utilisation de la grille
- écoulement libre (absence de croisillon et de grille)

La Figure lI-17 présente les pressions relevées par le capteur de I'extrudeuse pour les trois
configurations testées.
40

35

4
&

30

25 —
-o-Croisillon

-&Grille

Pexr (MPa)
S

-«-Ecoulement libre

0 10 20 30 40 50 60 70
N (tr/min)

Figure 11I-17 : Pressions relevées par le capteur de I'extrudeuse pour les configurations « croisillon »,
« grille » et « écoulement libre ».

L'intrusion de ces éléments dans I'écoulement est a I'origine d’une réduction de la section de
passage. Dans le cas de l'utilisation de la grille, cette réduction est trés importante et la pression
maximale de sécurité de I'extrudeuse (35 MPa) est rapidement atteinte (dés que N devient
supérieure a 25 tr/min). En revanche, le croisillon n’entraine aucune influence notable sur la pression
relevée par le capteur de I'extrudeuse par comparaison avec I’écoulement libre. Pour les débits
élevés, le cisaillement autour de la vis est suffisamment important pour diminuer la viscosité du
mélange, et augmenter de maniere importante les températures de la matiére, et la pression se
stabilise autour de 33 MPa.

La Figure 1-18 présente les profils de température relevés par la cellule de mesure en entrée
du dispositif pour deux vitesses de rotation : 5 tr/min et 10 tr/min.

La présence du croisillon ou de la grille est a I'origine d’une amélioration de 'lhomogénéité
thermique de I'écoulement, accentuée avec I'augmentation de la vitesse de rotation de la vis. Par
comparaison avec I'écoulement libre :

- A5 tr/min, la température au centre de I'’écoulement est de 1°C plus élevée dans le cas de
la grille, et de 3°C dans le cas du croisillon

- A 10 tr/min cette différence s’accroit, a prés de 2,5°C dans le cas de la grille et prés de 4°C
dans le cas du croisillon

L'importance de 'augmentation de la surface d’échange avec la matiere est mise en évidence
dans ces résultats. La grille est placée entre deux zones de régulation (Tges 1 €t Tres e2),
respectivement régulées a 100°C et 110°C. Elle homogénéise la matiere autour de 105°C au centre de
I’écoulement a 5 tr/min, et autour de 107°C a 10 tr/min.
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(a)

Température (°C)

—— Croisillon

(b)

Température (°C)
5 g

0
Rayon (mm)

—@— Grille

Figure 111-18 : Profils de température relevés par la CMT d’entrée, pour les trois configurations:
croisillon, grille, écoulement libre, (a) N = 5 tr/min, (b) N = 10 tr/min

Dans le cas du croisillon, monté dans la téte de vis régulée a 110°C, la température au centre
de I’écoulement atteint quelques degrés de plus, mais pas la température de régulation du corps.
L'effet d’ailette est plus important dans le cas de la grille, car la surface de contact entre celle-ci et la

matiere en écoulement est plus importante.

La Figure 1lI-19 présente les profils de température relevés par la CMT d’entrée avec et sans

croisillon pour des vitesses de rotation de vis de 5, 30 et 70 tr/min.
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Figure 111-19 : Comparaison des profils de température relevés dans la cellule de mesure d’entrée,
avec le croisillon (couleurs claires) et sans le croisillon (couleurs foncées)

118



I1.1. Mesures expérimentales et exploitation

L'introduction du croisillon en sortie de vis apporte un effet d’homogénéisation de la matiére :

- important a bas débit, la température au centre de I'écoulement augmente de plus de 2°C

pour N =5 tr/min

- léger a débit moyen, avec l'augmentation du débit d’extrusion, le phénomeéne de
conduction devient négligeable devant le terme de dissipation visqueuse, la différence de

température méme au centre de I'’écoulement reste inférieure a 1°C

- a 70 tr/min, l'introduction du croisillon n’a plus aucune influence sur la température

moyenne relevée dans I'écoulement et sur la température au centre du canal

Ce résultat est intéressant, puisqu’il montre que I'augmentation de la température au centre,
a haut débit, dépend principalement du travail de la vis, et n’est pas impactée par les échauffements
autour du croisillon. Ce constat confirme I'importance du travail de la matiére autour de la vis sur la

thermique au centre de I'écoulement.

Conclusion :

Finalement les tests expérimentaux ont montré que le croisillon apportait une meilleure
homogénéisation des températures a bas et moyen débits, et n’entrainait pas de surpression
notable. C’est pourquoi pour la suite des expérimentations, nous placerons toujours le croisillon en

sortie de vis.
[11.1.5 Analyse du profil de température en sortie d’écoulement

[11.1.5.1 Profils mesurés en sortie du canal

La Figure 1l1I-20 présente les profils de température relevés par la CMT placée en sortie du

dispositif, pour I'ensemble des vitesses de rotation testées.
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Figure 111-20 : Profils de température relevés par la CMT de sortie pour I'ensemble des vitesses de

rotation de vis testées

Quelle que soit la vitesse de rotation de la vis, les profils de température sont axisymétriques.

A5 et 10 tr/min, le profil de température est piloté par la conduction. On remarque cependant
gue I'homogénéisation n’est pas encore parfaite et qu’il existe un écart de température entre la

paroi et I'écoulement de prés de 2°C a 5 tr/min et de prés de 3°C a 10 tr/min.
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A partir de 20 tr/min, un pic de dissipation visqueuse apparait a environ 1,5 mm de la paroi du
canal. L"écart de température avec le centre de I’écoulement qui en résulte est de 3°C a 20 tr/min et
atteint 8,8°C a 70 tr/min.

Ces profils de températures mesurés par la CMT de sortie sont le résultat :

- De la dissipation visqueuse intervenant dans le fourreau et dépendant de la vitesse de
rotation comme nous I'avons vu précédemment
- Des effets thermiques intervenant dans la section canal droit

Une étude plus poussée de ces profils et de la dissipation visqueuse dans le canal sera
présentée au paragraphe 111.2.6.

Conclusion

Les mesures expérimentales des CMT ont permis de mieux appréhender le comportement
thermique de I'écoulement, ainsi que l'influence du travail de la matiére autour de la vis. La
détermination expérimentale de I’évolution de la température entre les deux CMT reste cependant
difficile en raison de l'influence de la CMT d’entrée dans I’écoulement, en amont et en aval.
L’utilisation de I’outil numérique peut, en s’appuyant sur les mesures expérimentales, permettre
une meilleure compréhension des phénomeénes thermiques intervenant dans I’écoulement. Dans
la suite de ce chapitre, nous cherchons a comparer les résultats expérimentaux avec ceux obtenus
par simulation.

[11.2 Modélisation du canal droit et comparaison

[11.2.1 Logiciel de simulation ANSYS POLYFLOW

La résolution du modele numérique est réalisée avec le logiciel ANSYS POLYFLOW®. Logiciel de
mécanique des fluides numériques (CFD) utilisant la méthode des éléments finis et spécialisé dans
I’étude d’écoulements de fluides visqueux complexes, il est notamment utilisé dans I'industrie des
polymeéres [Crochet, 1992], du verre [Vanandruel, 1996], des métaux [Sun, 2012], du ciment, de
I’agroalimentaire [Norton, 2006], etc. Il permet I'étude de nombreux procédés de mise en forme,
d’un point de vue rhéologique, thermique et chimique, telles que :

- L’écoulement et la mise en forme des fluides newtoniens et non-newtoniens
- Les procédés d’extrusion, du thermoformage, du soufflage et de I'étirage

- lacristallisation des polyméres

- Le transfert dans les parois poreuses

- Le mélangeage de la matiere

- Les fours de fusion de verre

- Le dimensionnement de filieres d’extrusion

Dans un premier temps, nous avons validé le logiciel POLYFLOW en effectuant des
comparaisons avec des solutions analytiques. Deux études sont présentées: un écoulement a
I’équilibre et un écoulement de type adiabatique. L'étude est menée sur un fluide pseudoplastique,
décrit par une loi rhéologique de type puissance, dont les caractéristiques rhéologiques et
thermophysiques sont décrites dans le tableau Ill-7.
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K (Pa.s") n A(W.m™.K?) p (kg.m>) Cp (J.kg K"

20000 0,3 0,3 1000 2000

Tableau IlI-7 ;: Données utilisées pour le calcul

Le régime de I'écoulement est déterminé a partir du nombre de Cameron, calculé a partir d'un
modele d’écoulement axisymétrique de rayon R = 5 mm et de longueur L = 0,5 m, avec une
température d’entrée constante T,. La Figure IlI-21 présente I'évolution du nombre de Cameron en
fonction de la pression imposée en entrée du canal.

10

Equilibre

Transitoire

Adiabatique

0,001
5 10 15 20 25 30 35 40

AP (MPa)

Figure 111-21 : Evolution du nombre Cameron en fonction de la pression en entrée de I'écoulement
Nous choisissons de comparer le calcul numérique effectué avec POLYFLOW aux solutions
analytiques pour les régimes d’équilibre et adiabatique. Dans le premier cas, nous prenons comme

condition d’entrée une pression de 5 MPa. La solution analytique pour la détermination du profil de
température a I'équilibre est donnée par I'équation 35.

1-n ]771+1

T(r)sz+5( " )

Pl G (R3n+1/n _ r3n+1/n) (35)

R(n+1/n)2

Avec T, la température de la paroi du canal, égale a la température d’entrée du fluide. En
dessous d’une valeur du nombre de Cameron de 0,01, le régime thermique est dit adiabatique. Pour
la simulation numérique nous prenons une valeur de pression de 25 MPa et appliquons une
condition de flux nul en paroi. La température de mélange de I'’écoulement est déterminée a partir
de I'’équation 36.

T(Z) = mz + TO (36)

Dans tous les cas le profil de vitesse est donné par I'équation 37.

3n+1_ ' n
e (37)

La Figure llI-22 présente la comparaison des profils de vitesse et de température pour les
régimes d’équilibre et adiabatique.
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Figure 11I-22 : Comparaison des résultats obtenus avec le logiciel POLYFLOW, et les solutions
analytiques, (a) écoulement en régime d’équilibre, (b) écoulement en régime adiabatique

Les profils de vitesse et de température obtenus sont identiques aux valeurs données par les
solutions analytiques, a la qualité numérique prés : le profil de température en régime d’équilibre
calculé avec POLYFLOW a été restreint a trois chiffres significatifs sur les résultats. Mis a part ce
détail, les solutions données par le logiciel sont pleinement validées.

l11.2.2 Modélisation du canal droit
La géométrie du modele numérique est délimitée selon le dispositif expérimental :

- La longueur de I’écoulement considéré est celle séparant les deux CMT (au niveau des
soudures de thermocouples), soit L = 0,205 m

- La hauteur de 0,0205 m correspond a I'écart entre le centre de I'écoulement et la position
des thermocouples de régulation

La Figure 111-23 présente la relation entre le dispositif et le modele numérique.
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Zone de modélisation

Position des thermocouples
de régulation

Températures relevées Températures relevées
par la CMT d’entrée par la CMT de sortie

Figure 111-23 : Zone d’étude du modéle numérique pour la validation des essais expérimentaux

La Figure llI-24 présente le modeéle numérique axisymétrique ainsi que les notations des
conditions aux limites.

rSl
I-Sl-O rSl-L
~ Ve
r Qs r
FO — P
=) =
0

Figure 111-24 : Géométrie et notations du modéle numérique

L’écoulement, considéré comme incompressible, non-isotherme et laminaire est régi par les
équations de continuité, de Stokes et de la chaleur (cf. Chapitre 11.3.2.1). Les conditions aux limites
sont déterminées a partir des mesures expérimentales et sont définies comme suit :

1 av
Tro SﬂVdS Qs 5==0;T To (1) (38)
av
Ipp:p=0;-35=0 (39)
FL*D o
aT
¥ t— = 40
s1-0,L 5o 0 (40)
I1: T = Trge(r) (41)
[posr: V= 6; (42)

Avec Ty(r) le profil de température en entrée de I'écoulement que nous considérons dans un
premier temps égal a celui mesuré par la CMT, Trge(r) le profil de température de régulation
déterminé a partir des thermocouples situés sur la paroi extérieure de la filiere. Le débit est préféré
aux pressions car les capteurs sont compris dans la longueur d’écoulement considéré. La
comparaison entre les pressions relevées dans le modele numérique, pour la longueur séparant les
deux capteurs, soit 0,183 m, avec les pressions relevées expérimentalement permettra la validation
dynamique.
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Nous appliquons un maillage a pas géométrique, avec un facteur d’augmentation de
I’épaisseur des couches de 1,05 appliqué a la paroi de I'écoulement avec une premiére épaisseur de
10 um. La longueur des éléments dans le sens de I’écoulement est fixée a 1 mm. Le détail du maillage
est présenté sur la Figure I1I-25.

Qs

A

5mm

\4

Figure 111-25 : Détail du maillage du modéle « Canal droit » sur une partie de I'’écoulement (Qf)

Le modele est composé de 67757 éléments de maillage et un temps d’environ 450 s est
nécessaire pour une résolution.

[11.2.3 Conditions limites

La procédure retenue pour exprimer les conditions aux limites dans le modele a partir des
relevés expérimentaux est décrite ci-apres et illustrée a titre d’exemple pour la vitesse de rotation de
vis N = 70 tr/min. Le débit massique est déterminé a partir de la balance située en sortie de filiere
(cf. Chapitre 11.4.1.3.5). Le profil de température de régulation de la filiere est représenté par un
polyndme de degré 3. La détermination du profil d’entrée T, (r) est effectuée a partir d’'un polynéme
de degré 6 (pour N = 70 tr/min, R? = 0,9581) et calculé a partir de 'ensemble des points de mesure
(profils horizontal et vertical) de la CMT d’entrée (Figure I11-26).
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Figure 111-26 : Modéle pour le profil de température en entrée, N = 70 tr/min

Les caractéristiques thermophysiques du mélange sont calculées a partir des mesures
présentées dans le chapitre 2 (cf. Chapitre 11.2.2), et de la moyenne entre la température minimale
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111.2. Modélisation du canal droit et comparaison

en entrée et la température maximale en sortie. Les conditions limites utilisées pour la validation
numérique de I'essai a 70 tr/min, ainsi que les caractéristiques thermophysiques des matériaux sont
récapitulées dans le tableau I11-8.

Domaines solides Qs Qs Qg3 Qq,
Description Acier inox Céramique Résine Thermocouples
A (W.m™.K?) 49 2,3 0,2 20

Ecoulement : caractéristiques thermophysiques et débit a 70 tr/min

p (kg.m?>) 1029 A(W.m™K?) 0,339

Cp (1.kg.K?) 2014 Q (kg.h™) 41,2

Tableau 111-8 : Récapitulatif des caractéristiques thermophysiques utilisées pour la validation de
I'essai a 70 tr/min

l11.2.4 Comparaison mesures / simulations numériques

[11.2.4.1 Comparaison brute

Dans le chapitre 2, I'étude de sensibilité a montré que le profil de température mesuré est
perturbé par la présence de la CMT (cf. Chapitre 11.3.2.3). Dans un premier temps nous effectuons la
comparaison des calculs et des mesures en appliquant le profil mesuré en entrée du modele
numérique sans aucune correction. Nous comparons les résultats numériques en sortie de
I’écoulement avec la mesure au méme endroit (Figure 111-27).
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Figure 111-27 : Résultats de validation avec profil expérimental appliqué en entrée du modele
numérique, N = 70 tr/min
Il apparait entre le modele numérique et les résultats expérimentaux:

- Un écart de température important au centre de I'’écoulement de I'ordre de 3°C. Cet écart
découle du cisaillement autour de la CMT d’entrée, non prise en compte dans le modele
numérique (Figure IlI-27, a)
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Chapitre lll. Etude détaillée du canal droit

- Un écart de température de 3°C au niveau des pics de dissipation visqueuse (Figure 11I-27,
b)

Ce second écart ne peut étre attribué a la seule influence de la CMT d’entrée, mais il est plus
certainement lié a une imprécision au niveau de la rhéologie du matériau. En effet, il est assez
étonnant de constater que la dissipation visqueuse n’a qu’une influence trés limitée dans le modéle :
l'augmentation de température atteint seulement 0,5°C entre I'entrée et la sortie. La validation
dynamique permet de déterminer si le comportement rhéologique est bien représenté dans le
modele numérique, en comparant les pressions mesurées expérimentalement et celles calculées par
le modeéle numérique, a deux vitesses de rotation, 30 et 70 tr/min (Tableau I1I-9).

Vitesse de rotation de Ec:;:);,i:rz;stsai:)n Eca;fj(:é;:ir:::ion Erreur
vis N (tr/min) APy (MPa) AP, (MPa) € (%)

30 10,6 6,2 45,4

70 11,4 6,7 45,5

Tableau 111-9 : Pressions relevées expérimentalement et pressions calculées numériguement avec
rhéologie déterminée par rhéométrie capillaire

Les pressions calculées sont d’environ 45% inférieures aux pressions mesurées. Nous
attribuons cette différence aux parametres de la loi de viscosité du mélange EPDM. En effet, lors des
expérimentations en rhéométrie capillaire, la température du mélange est supposée constante.
Cette hypothese est vraisemblablement erronée, car :

- Les échauffements par dissipation visqueuse deviennent non-négligeables lors
d’écoulements a travers des filieres de diametres tres faibles [Kang, 2002]

- Méme si la température de régulation est assurée par un refroidissement, nous savons
qu’il existe un gradient de température entre la paroi extérieure du dispositif et la paroi du
canal, notamment en raison de I'énergie dissipée dans I'’écoulement

S’affranchir de la dissipation visqueuse lors de la rhéométrie capillaire nécessite un traitement
conséquent des résultats de mesure [Laun, 2003]. Cependant, la filiere instrumentée développée
dans notre travail est un outil rhéométrique puisqu’elle permet la mesure de pressions dans une
section d’écoulement cylindrique de dimensions connues, la mesure de débit, et le contréle précis de
la température dans I'écoulement. Cet outil permet également de s’affranchir de la correction de
Bagley a I'aide de ses deux capteurs de pression. Nous allons donc déterminer une loi rhéologique a
partir des expérimentations réalisées avec la filiere instrumentée.

[11.2.4.2 Problématique du bilan mécanique : correction rhéologique

Nous choisissons de travailler sur un modele de type loi puissance. D’une part ce modele est le
plus simple, d’autre part dans la gamme de vitesses de cisaillement rencontrée durant les
expérimentations, la pseudoplasticité du mélange varie peu. La consistance et la thermodépendance
de notre matériau ont été calculées a partir des mesures effectuées avec une température de
régulation de 110°C, et d’autres mesures non présentées, effectuées a 100 et 140°C.

Les parametres de la loi rhéologique (cf. équation 3) et de la thermodépendance associée
(cf. équation 6) déterminés a partir de la filiere sont présentés dans le tableau IlI-10.
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111.2. Modélisation du canal droit et comparaison

Ko (Pa.s") c(°ch n No (110°C) (Pa.s")

129210 0,0185 0,515 16813

Tableau I1I-10 : Paramétres de la loi puissance avec thermodépendance identifiée a partir des
mesures avec la filiére instrumentée

La Figure IlI-28 confronte le modele rhéologique proposé, avec les mesures expérimentales
obtenues pour des températures de régulation de 100°C, 110°C et 120°C.
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Figure 111-28 : Comparaison du modéle rhéométrique avec les mesures expérimentales

Le modele représente bien les mesures a faibles vitesses de cisaillement, ou la température de
la matiére est homogene et proche de la température de régulation (Figure 11I-28, a). L'augmentation
de la vitesse de cisaillement s’accompagne durant les essais d’'une hausse de la température
moyenne de I'écoulement. Aux vitesses de cisaillement maximales, la température moyenne de
I’écoulement est de 137,5°C, les mesures sont alors trés proches du modéle a 140°C (Figure 111-28, b).

La loi rhéologique déduite des mesures au rhéomeétre capillaire est aussi représentée sur la
Figure 11I-28 sous la forme de traits discontinus. Celle-ci sous-estime clairement la viscosité. A 100°C
I’ancien modeéle est plus bas en viscosité que les mesures réalisées avec une température de
régulation de 120°C. La thermodépendance qui y est associée semble faible (Figure 111-28, c).

Aprés simulation numérique, nous relevons les pressions calculées par le modele et les
comparons aux mesures dans le tableau IllI-11, pour deux vitesses de rotation, 30 et 70 tr/min.

N (tr/min) APey,c (MPa) AP,.m (MPa) € (%)
30 10,6 9 15,8
70 11,4 8,9 24,5

Tableau IlI-11 : Pressions relevées et calculées numériqguement avec rhéologie filiere
La loi rhéologique thermodépendante apporte une nette amélioration par rapport a la loi

déterminée par rhéométrie capillaire. Il subsiste néanmoins encore une différence, qui peut étre
expliquée par les éléments suivants :
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Chapitre lll. Etude détaillée du canal droit

- Lincertitude des capteurs de pressions a été évaluée a 14% (cf. Chapitre 11.4.1.3.4)
- La qualité de l'identification des parametres de la loi puissance
- L’approximation du profil de température en entrée T, (1)

La Figure IlI-29 présente les résultats de validation numérique calculés avec la nouvelle

rhéologie thermodépendante.
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Figure 111-29 : validation avec le profil d’entrée expérimental appliqué en entrée du modéle et la
rhéologie thermodépendante identifiée a partir des mesures avec la filiere instrumentée, N = 70 tr/min

La correction de la rhéologie a une influence positive sur les pics de dissipation visqueuse pres
de la paroi : le niveau de température est trés proche de celui relevé expérimentalement avec CMT
en entrée de I'écoulement (Figure 11I-29, b).

Un écart de température trés important subsiste au centre de I'écoulement (Figure I1I-29, a).
Cet écart est attribué a I’erreur sur le profil de température d’entrée. Il s’explique par la perturbation
liée a la présence de la CMT d’entrée. Pour s’en affranchir, nous utilisons la méthode suivante

(Figure 111-30):

1) Mesure du profil Ty(r) avec la CMT d’entrée
2) Corrections 6Ty (r) de To(r) pour se rapprocher du profil d’entrée réel Ty(r) sans CMT

d’entrée

3) Simulation numérique avec T, (r) et comparaison des profils de sortie mesurés et calculés

TEL (r) = TS (r)

=
S

= =

L= o
]

2)

— 6Ty(7r)
—_

T =»

3)

- => TLCCLEC(T)_ TgneS(r)

1

Figure 111-30 : Schéma du principe de la correction appliquée au profil d’entrée mesuré
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111.2.4.3 Correction du profil d’entrée 5T, (r) et détermination de T,(r)

Le profil de température d’entrée mesuré expérimentalement par la CMT d’entrée, comme
nous I'avons montré lors de I'étude thermique de la CMT (cf. Chapitre 11.3.2.2), est influencé par un
phénomeéne de retour de flux thermique, directement lié a la dissipation visqueuse autour des
ellipses de la CMT (cf. Figure 1I-24). Le profil de température de I'écoulement passant autour des
ellipses n’est donc pas celui mesuré par les thermocouples de la CMT. Deux types de correction sont
apportés aux profils d’entrée, selon le comportement thermique de la matiere situé au centre de
|’écoulement.

111.2.4.3.1 Correction a 30 et 70 tr/min

La correction du profil numérique d’entrée a 30 et 70 tr/min repose sur les hypothéses
suivantes :

- La forme du profil de température mesuré par la CMT d’entrée T,(r) représente
correctement le profil de température réel de I'écoulement Ty (1)

- Sur la longueur séparant les deux CMT, et sans présence de la CMT d’entrée, la variation
de la température au centre de I'écoulement est négligeable (faible nombre de Cameron)

- Latempérature mesurée par la CMT de sortie au centre est bien celle de I'écoulement

La correction consiste a décaler le profil de température d’entrée en tout point de AT, oU AT,
est la différence de température au centre de I'’écoulement entre la sortie (sans CMT en entrée) et
I’entrée (Figure 111-31).
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Figure 111-31 : Correction du profil de température d’entrée
(a) Profil expérimental de température de sortie sans CMT en entrée, (b) Profil expérimental de
température en entrée avec modéle polynomial de degré 6, (c) Profil de température d’entrée corrigé
avec modéle polynomial de degré 6

La correction appliquée aux profils mesurés avec la CMT d’entrée, de valeur AT, est de 1,97°C
a 70 tr/min et 1,7°C a 30 tr/min. La correction permet de prendre en compte plusieurs phénomeénes :

- Linfluence de la CMT de sortie sur le profil mesuré (puisque nous considérons que la
température mesurée par celle-ci est bien celle de I'écoulement)

- Linfluence sur la température de I'écoulement du travail supplémentaire de la matiére
prés de la vis, di a I'augmentation des pressions, lorsque la CMT est insérée dans
I’écoulement
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Chapitre lll. Etude détaillée du canal droit

111.2.4.3.2 Correction a 5 tr/min

A 5 tr/min, le débit d’écoulement est si faible que la température au centre évolue en raison
de la conduction radiale. Ne pouvant appliquer la méme correction que précédemment, nous
tentons de retrouver de maniére simple le profil réel de I'écoulement a partir du profil mesuré
expérimentalement et du modéle numérique utilisé lors du dimensionnement thermique de la CMT
(cf. 1.3.2). Nous appliquons au modele les différentes conditions limites correspondant a I'essai a 5
tr/min, ainsi que le profil de température mesuré par la CMT d’entrée. La correction, présentée sur la
Figure 11I-32, consiste a :

- Relever le profil calculé dans le modele numérique au niveau des soudures de
thermocouples

- Soustraire en tout point du profil expérimental d’entrée, la valeur AT, oUu AT, est la
différence de température au centre de I'écoulement entre le profil calculé
numériquement au niveau des soudures de thermocouples, et le profil expérimental
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Figure 111-32 : Correction du profil de température d’entrée
(a) Profil expérimental mesuré en entrée, et modéle polynomial de degré 6, (b) Profil de température
calculé par le modéle au niveau des soudures de thermocouples, (c) Profil de température d’entrée
corrigé avec modele polynomial de degré 6

La correction appliquée au profil d’entrée expérimental atteint 1,2°C. Nous pouvons expliquer
cette perturbation non négligeable d’'une part par le faible débit de I'écoulement, et la conduction
depuis la filiere d’acier, régulée a 110°C, par la cellule de mesure.

Conclusion :

A partir des essais expérimentaux, une loi de type puissance avec prise en compte de la
thermodépendance a été déterminée. Le profil d’entrée mesuré étant perturbé par la présence de
la CMT, des corrections ont été appliquées, fonction de I'essai, afin de s’affranchir des
phénomeénes perturbateurs liés a I'insertion de la CMT dans I’écoulement. Nous présentons par la
suite les résultats de la validation numérique aux trois essais considérés, 5, 30 et 70 tr/min.

[11.2.5 Résultats de la validation numeérique

La validation numérique est réalisée avec la configuration axisymétrique du modele
numérique (Figure 111-24). Les profils de température de régulation Tgg, les débits Q et les pressions
sont calculés a partir des essais sans CMT en entrée de l'écoulement. La capacité thermique
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massique et la masse volumique sont déterminées comme précédemment, a partir de la moyenne
entre la température minimale des profils d’entrée corrigés et la température maximale du profil
expérimental de sortie (Tableau I11.12).

N (tr/min) Q (kg/h) p (kg.m>) Cp (J.kg*.K™h) T (°C)
5 3,2 1049,2 1931 107,9
30 18,1 1044,2 1952 116,6
70 41,7 1030,9 2008 135,7

Tableau 111-12 : Récapitulatif des conditions aux limites appliquées dans le modele « Canal droit »

Nous nous intéressons dans un premier temps aux résultats de validation dynamique pour les
trois vitesses de cisaillement considérées (Tableau I11-13).

N (tr/min) AP, (MPa) AP, (MPa) € (%)
5 5,2 4,3 17,6
30 10,6 9,2 14,2
70 11,4 10,0 13,9

Tableau I1I-13 : Pressions relevées expérimentalement et calculées numériquement pour les trois
essais de validation numérique

La validation dynamique avec les corrections de profils d’entrée et de rhéologie est
acceptable, si I'on considére I'erreur de mesure estimée des capteurs de pression, soit 14%, et les
incertitudes au niveau de l'identification de la rhéologie thermodépendante.

La Figure II-28 présente la comparaison des profils de températures obtenus en sortie du
modele avec les profils expérimentaux de sortie, a 5, 30 et 70 tr/min.

Pour les trois vitesses de rotation, la forme du profil de sortie numérique est proche du profil
expérimental. A 30 et 70 tr/min, le niveau moyen de température est supérieur dans le cas du
numérique, amenant des écarts de température au niveau des pics de dissipation visqueuse
d’environ 1,4°C a 70 tr/min, et de 0,7°C a 30 tr/min. A 5 tr/min, les écarts sont trés faibles et sont
inférieurs a 0,5°C en tout point du profil. Nous attribuons les différences obtenues, notamment au
centre et au niveau des pics de dissipation visqueuse a la conduction dans la CMT de sortie, non prise
en compte dans le modele numérique.

Ces résultats sont trés satisfaisants tant au niveau des valeurs de température que de la
forme générale des profils. Nous pouvons conclure de cette étude que :

- Le terme de dissipation visqueuse est correctement intégré dans la résolution du modele
numeérique

- Malgré les incertitudes de mesures sur les conditions limites (Profils de température,
débits) et les caractéristiques thermophysiques, les phénomeénes physiques sont bien
modélisés.
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Figure 111-33 : Résultats de la validation numérique
(&) N =5 tr/min, (b) N = 30 tr/min, (c) N = 70 tr/min
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[11.2.6 Etude de I'influence de la dissipation dans le canal

L’évolution de la température dans I'’écoulement dépend de deux phénomeénes thermiques :
les auto-échauffements résultant de la dissipation visqueuse dans le fluide W et les flux de pertes
avec I'enveloppe d’acier d)pme (équation 43) :

=60 = ¢perte +W (43)

Avec &, I'énergie en entrée de I'écoulement, &, I'énergie en sortie. Les mesures expérimentales
ne permettent pas de déterminer I'échauffement résultant de la dissipation visqueuse dans la
longueur du canal droit. En effet, en plus des flux de pertes a la paroi, la régulation thermique de la
filiere est a I'origine de flux de chaleurs qui rendent compliquée I’exploitation directe des mesures.
Cependant, comme ces mesures ont permis de valider le modele, un jeu de simulations
supplémentaires a été réalisé sans prise en compte de la dissipation visqueuse dans I’écoulement.
Nous pouvons ainsi isoler le terme de dissipation visqueuse en retranchant aux résultats de
validation numérique les profils de température de sortie sans prise en compte de la dissipation
visqueuse (équation 44) :

TEUE(r) — TP (r) = 8TV () (44)

Oou 5TLW(T) représente I'augmentation de température liée a la dissipation visqueuse entre
I’entrée et la sortie du canal droit. Sur la Figure 11I-34, nous tracons 8T}Y (r) pour les vitesses de
rotation de 5, 30 et 70 tr/min.
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Figure 111-34 : Evolution de I'augmentation de température par dissipation visqueuse dans le canal
droit, & 5, 30 et 70 tr/min

L'effet du régime de I’écoulement est mis en valeur dans ces résultats. A 5 tr/min,
I'augmentation de température atteint au maximum 1,1°C. En raison des faibles vitesses, cette
hausse de température impacte aussi le centre de I'écoulement du profil par conduction. A 30 et
70 tr/min, I'échauffement au centre de I'écoulement reste nul et les pics de dissipation visqueuse
atteignent respectivement 6°C et 10°C.

Bien que les débits soient assez faibles et que le diamétre de I'écoulement soit de 10 mm, plus
grand que ceux que I'on rencontre par exemple dans les moules d’injection, I’échauffement di a la
dissipation visqueuse est non-négligeable.
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Cette méthode permet d’extraire des mesures expérimentales le potentiel énergétique de la
géométrie. En effet, nous pouvons retirer tous les effets inhérents a la conduction, et donc aux
profils de régulation, mais aussi au champ de température d’entrée lié au systéeme vis-fourreau.

Le « potentiel énergétique » du canal droit est de 84W a 70 tr/min, 28W et 1,6W aux deux
autres débits. Ces valeurs seront comparées a celles obtenus avec les autres géométries du chapitre
4 (cf. Chapitre IV.5).

[11.3 Etude thermo-rhéo-cinétique

L’objectif de cette partie est de compléter I'étude du canal droit en approchant le couplage
thermo-rhéo-cinétique. Nous cherchons donc a déterminer le niveau de consommation de
I'induction qui résulte de I’histoire thermique de I’écoulement.

[11.3.1 Démarche de calcul

Le calcul de I'avancement dans lI'induction est réalisé a partir du logiciel POLYFLOW, et de
I’outil POLYSTAT, via une simulation additionnelle connue sous le nom de « Mixing Task », autrement
dit « tache de mélangeage ». Ce type de simulation permet entre autres de réaliser des études sur :

- L’évolution de parametres cinétiques

- L’évolution du mélangeage (par exemple entre deux fluides)

- Le mélangeage distributif, c'est-a-dire la répartition des particules lors du mélangeage
- Le mélangeage, la rupture et I’érosion de particules solides de diameétre pouvant varier

Son principe consiste a suivre, a partir d’'un champ de vitesse précédemment calculé, la
trajectoire et donc le positionnement d’un certain nombre de particules, lancées de facon aléatoire
en entrée de I'écoulement. Le logiciel est en mesure de récupérer a chaque position I'ensemble des
données correspondantes: la vitesse, la température, la viscosité, les vitesses de cisaillement locales,
etc. L'historique thermique de chaque particule, c'est-a-dire sa température a chaque position dans
le canal d’écoulement est ainsi accessible. Il est alors possible d’en déduire a partir des équations
présentées dans le chapitre 11.2.3.1 I'avancement réactionnel. La Figure 11I-35 présente le récapitulatif
des étapes suivies pour la détermination de I’'avancement dans l'induction.

*Champ de g sTrajectoires
température *Propriétés o INCRYN « Calcul du
*Champ de en chaque B »
vitesse position

Simulation numérique Mixing Task Etude statistique

Figure 111-35 : Organigramme présentant le principe de détermination de I'avancement d’induction

Les trajectoires des particules lancées en entrée de la gé¢ométrie sont déterminées a partir de
leur position précédente et de la vitesse correspondante. Il existe plusieurs méthodes pour la
détermination des positions successives. On peut déterminer un pas de temps ou une longueur, qui
détermineront la fréquence de calculs des positions. A chacune d’elles, les propriétés (vitesse,
température, etc.) de I'élément de maillage correspondant sont enregistrées, puis la position
suivante est déterminée. Afin d’obtenir une qualité optimale de résultats, nous faisons le choix de
prendre en compte I'ensemble des points, c'est-a-dire qu’une nouvelle position de la particule est
déterminée a chaque fois qu’elle atteint un nouvel élément de maillage. Le nombre de propriétés
exportées pour le calcul ne dépend plus que du maillage et ne peut donc étre plus précis.
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111.3. Etude thermo-rhéo-cinétique

Le second parameétre de calcul est le nombre de particules lancées en entrée. Une étude de
sensibilité a été menée afin de déterminer le nombre de particules minimal nécessaire pour obtenir
une qualité suffisante. En prenant les résultats avec 5000 particules en référence, I'erreur relative en
sortie de la géométrie sur I'avancement réactionnel s’éleve a 3,8% avec 500 particules, et se réduit a
seulement 0,1% avec 1000 particules. Nous choisissons donc pour la suite de I'’étude de conserver un
nombre de 1000 particules permettant ainsi un compromis satisfaisant entre précision et temps de
calcul.

N

Nous réalisons les simulations a partir du modele axisymétrique utilisé pour la validation
numérique (cf. lll.2). Les données appliquées au modele sont celles mesurées lors des
expérimentations, les profils de température d’entrée sont ceux mesurés par la CMT d’entrée sans
correction.

Pour la représentation des résultats, nous utilisons deux types de visualisation :

- L’avancement réactionnel moyen en fonction de la longueur de fibre neutre parcourue,
B=fZ)

- La représentation de I'avancement réactionnel sous forme de profil axisymétrique en
fonction du rayon du canal d’écoulement, 8 = f(r)

[11.3.2 Résultats obtenus

La Figure 11I-36 présente le profil d’avancement réactionnel selon le rayon du canal, en sortie
de géométrie pour une vitesse de rotation de la vis de 30 tr/min.
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Figure 111-36 : (a) Profil d’avancement réactionnel selon le rayon du canal d’écoulement a 30 tr/min
(b) zoom pres de la paroi du canal

Le profil d’avancement réactionnel en fonction du rayon du canal peut étre divisé en trois
zones :

- Une zone au centre de I'écoulement (A), ol I'avancement dans lI'induction est stable et
directement lié au plateau de vitesse au centre de I’écoulement (pseudoplasticité du
mélange)

- Une zone située au-dela de 2,5 mm du centre de I'écoulement (B), ol 'avancement dans
I'induction augmente légérement puis de fagon importante. Dans cette zone,
I'avancement dans l'induction est fortement impacté par I'augmentation des temps de
résidence mais aussi par I'augmentation de la température liée a la dissipation visqueuse
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Chapitre lll. Etude détaillée du canal droit

- Une zone proche de la paroi (C), que nous appelons zone de grillage, ou les vitesses sont si
faibles que la matiere atteint un taux de conversion § = 1, autrement dit, la réaction de
vulcanisation a démarré. Cette zone, d’épaisseur &5, que nous appelons épaisseur de
grillage, est directement liée a la condition de non-glissement a la paroi appliquée dans le
modele numérique.

La Figure 11I-37 présente I'avancement réactionnel selon le rayon en sortie de géométries pour
des vitesses de rotation de 5, 30 et 70 tr/min, avec et sans prise en compte de la dissipation
visqueuse.
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Figure 111-37 : (a) Profil d’avancement réactionnel selon le rayon du canal d’écoulement a 5, 30 et 70
tr/min, (b) zoom pres de la paroi du canal

L'influence de la dissipation visqueuse, négligeable a 5 tr/min, présente une influence de plus
en plus marquée a mesure que le débit augmente. La valeur d’avancement au centre de
I’écoulement n’est que trés faiblement impactée. Au-dela de 3mm, le profil d’avancement
réactionnel est augmenté de maniere non négligeable.

La Figure I1l-38 présente I'avancement réactionnel moyen S, calculé a partir des profils
d’avancement selon le rayon, avec et sans prise en compte de la dissipation visqueuse en fonction de
la vitesse de rotation de la vis. La part de la dissipation visqueuse sur I'avancement moyen y est
également représentée ainsi que I'lavancement réactionnel minimum f,,,;, en sortie de géométrie,
en fonction de la vitesse de rotation de la vis.
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Figure 111-38 : Evolution de I'avancement dans l'induction moyen, avec et sans prise en compte de la
dissipation visqueuse, et de I'avancement minimum
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111.3. Etude thermo-rhéo-cinétique

L'avancement dans l'induction est fonction de deux parametres : le temps de séjour de la
matiere et sa température. Le calcul de I'avancement dans l'induction semble présenter un
minimum. En effet, jusqu’a 20 tr/min, les temps de résidence pilotent I'avancement réactionnel :
plus la vitesse de rotation (débit) augmente, plus les temps de résidence diminuent et donc
I'avancement dans l'induction. Au-dela, les temps de résidence continuent a diminuer avec
I'augmentation du débit, mais I'élévation de la température suffit a contrebalancer cette diminution
et a provoquer une augmentation de I'avancement réactionnel de la matiere. A noter par ailleurs,
gue ces résultats sont trés dépendants de T, (r) donc du travail dans le systéme vis-fourreau.

Dans ces essais, I'avancement réactionnel moyen est de 8% a la plus faible vitesse de rotation
et atteint 9,4% a 70 tr/min. Si I'on s’intéresse au pourcentage d’avancement d{ aux auto-
échauffements dans la matiere, celui-ci est de moins de 2% a faible débit et atteint prés de 25% a
70 tr/min.

On remarque une augmentation linéaire de I'avancement, moyen et minimum, a partir de
30 tr/min. L'avancement minimum suit le méme comportement que l'avancement moyen.
Cependant, dans le cadre de ce jeu de simulations, sa valeur maximale est atteinte pour le débit le
plus faible. Ce phénomene est attendu, puisque la valeur minimale de [ correspond au centre de
I’écoulement, cette zone est la moins impactée par la dissipation visqueuse.

L’épaisseur de grillage, mise en valeur sur la Figure llI-37b, est impactée par les temps de
séjour et la dissipation visqueuse dans I'écoulement, comme le montre la Figure I1I-39.
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Figure 111-39 : Evolution de I'épaisseur de grillage en fonction de la vitesse de rotation de la vis, avec
et sans prise en compte de la dissipation visqueuse dans I'écoulement

L’épaisseur de grillage est d’autant plus liée au temps de séjour que l'on considéere une
condition de non glissement a la paroi. Cette épaisseur peut étre assimilée a une zone de stagnation.
L'augmentation du débit est a I'origine d’'une diminution de I'épaisseur de cette couche, puisque les
gradients de vitesses augmentent fortement prés de la paroi. Cette augmentation des gradients de
vitesse est aussi a I'origine d’auto-échauffements amenant a une cuisson prématurée de la matiere.
Dans la série de tests réalisés dans cette étude, I'épaisseur de grillage reste toujours inférieure a
0,1 mm. Mais on imagine que la présence de cette zone de stagnation est a I'origine d’une réduction
de la veine d’écoulement et donc d’un accroissement de cette couche de grillage. Cela pourrait
entrainer des modifications importantes de I'écoulement, par exemple dans le cas de changements
de direction. Une accumulation de matiéere « grillée » pourrait par ailleurs étre problématique lors de
changement de production avec un autre mélange, de la matiére grillée pourrait rester dans les
moules d’injection.
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Chapitre lll. Etude détaillée du canal droit

La Figure 1lI-40 présente I'évolution de I'avancement réactionnel moyen en fonction de la
longueur de canal parcourue, pour des vitesses de rotation de 5, 30 et 70 tr/min avec et sans prise en
compte de la dissipation visqueuse dans le calcul numérique.
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Figure 111-40 : Evolution de I'avancement dans I'induction en fonction de la longueur parcourue a 5, 30
et 70 tr/min, avec et sans prise en compte de la dissipation visqueuse

L’évolution de I'avancement moyen est de forme quasi-linéaire. Ces résultats permettent de
mieux appréhender l'influence de la dissipation visqueuse sur I'avancement réactionnel de la
matiére. D’un point de vue industriel, ils montrent que la dissipation visqueuse dans les canaux et les
échauffements dans le fourreau de I'extrudeuse ont une influence réellement non négligeable sur
I"avancement dans l'induction de la matiere.

I11.4 Conclusion

Dans cette partie, nous avons présenté les expérimentations menées dans la configuration de
référence : un écoulement en canal cylindrique droit. Les mesures réalisées avec les CMT ont été
présentées. Les profils de température relevés en entrée sont le résultat des phénomenes
thermiques intervenant dans le systeme-vis fourreau, et notamment de la conduction transverse et
de la dissipation visqueuse. Entre des vitesses de rotation de vis de 5 et 70 tr/min, une augmentation
de température moyenne de 30°C est mesurée. Les profils relevés dans I’écoulement sont
axisymétriques. La comparaison de ces mesures avec le modéle analytique d’Agassant sur les
températures de sortie de vis montre une bonne concordance.

La validation numérique des mesures expérimentales est réalisée a I'aide du logiciel ANSYS
POLYFLOW selon un modeéle axisymétrique. Dans un premier temps, la validation dynamique entre
les pressions mesurée et le débit met en évidence une sous-estimation de la viscosité du mélange
gue nous attribuons a la loi identifiée a partir de tests rhéométriques capillaire. Un nouveau modeéle
thermodépendant basé sur la loi puissance est déterminée. L'intrusion de la CMT en entrée est par
ailleurs a I'origine d’une hausse de pression en amont dans I'extrudeuse, résultant en une dissipation
supplémentaire dans la matiére. Aprés avoir appliqué une correction de ces profils a partir des
mesures réalisées avec seulement la CMT de sortie, la validation numérique est réalisée avec succes.

Finalement, I'évolution thermique dans la section due a la dissipation visqueuse est
déterminée et le potentiel énergétique calculé. Une étude cinétique permet de déterminer les profils
d’avancement selon le rayon et I'avancement moyen dans l'induction de la matiere, et met en
évidence I'apparition d’une couche de grillage prés de la paroi. L'avancement est important a faible
débit en raison des temps de résidence, et important a haut débit, en raison de la température tres
importante en entrée. A débit moyen, un progrés d’avancement d’induction minimum est observé.
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Chapitre IV. Etude de géométries modulaires

Ce chapitre concerne I'étude expérimentale de géométries modulaires. Pour chacune des
configurations d’écoulement étudiées, des expérimentations avec et sans CMT en entrée ont été
effectuées. Lors de I'étude du canal droit (cf. Chapitre 3), nous avons vu la difficulté associée a la
présence de la CMT en entrée, et la perturbation qu’elle entraine aussi bien en amont au niveau de
la vis, qu’en aval. C'est pourquoi, dans ce chapitre nous nous concentrerons sur les résultats
correspondant aux essais sans CMT d’entrée. Les profils mesurés avec celle-ci seront toutefois
utilisés pour déterminer le profil de température d’entrée a appliquer dans les modeéles numériques,
comme nous l'avons fait pour le canal droit.

Les principaux résultats expérimentaux sont discutés et comparés aux résultats obtenus dans
la configuration de référence « Canal droit @10 ». Des validations numériques sont par ailleurs
menées sur ces géométries, basées sur les profils d’entrée mesurés dans la configuration canal droit.

IV.1 Coude 90°

IV.1.1 Géométrie d’écoulement et essais réalisés

La Figure IV-1 présente la géométrie d’écoulement correspondant a la configuration
« Coude 90° ».

Cellule de mesure
en entrée

Cellule de mesure
en sortie

Figure IV-1 : Géométrie d’écoulement dans la configuration « coude 90° », vue en coupe

Les données expérimentales relevées durant les tests en configuration « Coude 90° » sont
présentées dans le tableau IV.1. La présence du coude dans I'écoulement apporte une perte de
charge supplémentaire entre I'entrée et la sortie du dispositif (AP) de 1,3 MPa a 5 tr/min, et de 1,8
MPa a 70 tr/min, par rapport au AP relevé avec la géométrie canal droit.

L'assemblage en Té differe de I'assemblage droit en raison du plus grand nombre de zones de
régulation (Figure 1V-2). Les profils de température mesurés par les thermocouples de régulation
sont présentés sur la Figure IV-3 pour N =5, 30 et 70 tr/min. Dans la configuration « Coude 90° », la
totalité des zones de chauffe est utilisée mais seules les zones 1 a 7 « entourent » I'écoulement. On
constate que quelle que soit la vitesse de rotation, la température sur la zone 7 est plus faible que
sur les autres zones (Figure IV-3, z = 150 mm). Cette zone, est en effet particulierement complexe a
maintenir en température en raison (cf. Figure IV-2, 7):

- du fil chauffant qui y est maintenu sur la paroi extérieure et pas dans une rainure
- de la répartition non-homogéene du fil chauffant sur I’'ensemble de la surface
- de l'importante masse d’acier a cet endroit
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. Pression ) Ecart de
Vitesse de - . , Pression en . P
. Débit Pressionen  en entrée . pression entre  Température
rotation de . . . sortie du ) . . .
vis massique sortie de vis du dispositif I'entréeetla  en sortie de vis
T Q (ke/h) Pexr (MPa)  dispositif ?MPa) sortie Texr (°C)
Pe (MPa) > AP (MPa)
5 3,3 18,5 10,2 3,7 6,5 97
10 6,5 23,2 13,1 4,4 8,7 98
20 12,8 28 16,2 5,2 11 100
30 18,6 30,3 17,7 5,5 12,2 102
40 24,4 31,3 18,4 5,6 12,8 105
50 30,7 32 18,8 5,7 13,1 108
60 36,5 32,4 19,1 5,8 13,3 110
70 42,5 32,3 18,9 5,7 13,2 113

Tableau IV-1 : Données expérimentales relevées pour les essais avec la configuration « Coude 90° »

TL12

Figure IV-2 : Position des thermocouples de régulation et zones de régulation dans I'assemblage Té
en configuration « Coude 90° »
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Figure 1V-3 : Profils de régulation et thermocouples utilisés lors des expérimentations en configuration
« Coude 90° »

IV.1.2 Comparaison avec la configuration de référence

En assemblage en « Té », I'écoulement n’est plus axisymétrique. Il est donc important de
différencier les profils de température verticaux et horizontaux donnés par la CMT de sortie, ainsi
que les parois intérieures (,) et extérieures (I.,) de la filiere. Les notations associées, qui seront
également utilisées lors de I’étude de la configuration « Diviseur », sont détaillées sur la Figure 1V-4.

Profil vertical
(représentation
en symboles)

I
-5mmt+___

-5mm '(

Profil horizontal
(représentation en trait plein et croix)

(a) (b)

Figure IV-4 : Notations associées a la représentation et a I'étude des résultats dans les configurations
non axisymétriques « Coude 90° » et « Diviseur », (a) représentation des profils de température,
(b) Notation associée aux parois intérieure et extérieure

La Figure IV-5 présente les températures relevées par la cellule de mesure en sortie de
I’écoulement, pour les configurations « Coude 90° » et « Canal droit ».

La forme générale des profils de température relevés dans le cas du coude est trés proche de
celle de la configuration de référence. Les pics de dissipation visqueuse sont situés a la méme
position radiale, soit a environ 1,5 mm de la paroi du canal. Pour I’'ensemble des vitesses de rotation,
les profils de température sont trés proches avec un écart moyen de 0,08°C a 5 tr/min,
0,8°C a 30 tr/min et 0,6°C a 70 tr/min. Les principales différences observées, notamment prés de la
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paroi a 70 tr/min, sont dues a une température de régulation plus faible dans la configuration coude
90°. De plus, a 70 tr/min, une dissymétrie de 1,5°C apparait sur le profil vertical.

14
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Figure IV-5 : Profils de températures relevés en sortie de I'écoulement pour les configurations
« coude 90° » (couleurs foncées) et « canal droit » (couleurs claires)

IV.1.3 Modélisation et comparaison

Un modeéle numérique, tenant compte des variations de pressions et des températures de
régulation, a été développé pour décrire I'écoulement de polymere en configuration coude 90°. Dans
ce modele, nous prenons en compte le domaine d’écoulement (Qf) ainsi que le domaine
représentant I'enveloppe d’acier (Qs;). La géométrie du modele peut donc étre divisée par deux

selon le plan de symétrie horizontal (O—XZ)) (Figure 1V-6).

M0 (p)

(D)

|
Figure 1V-6 : Modéle numérique pour la configuration « coude 90° »

La géométrie étudiée étant relativement complexe, elle est décomposée en quatre parties (A,
B, C, D) et résolue en cascade : le modele numérique est résolu dans chaque partie indépendamment
des autres en appliquant en entrée de I'une les champs de température et de vitesse calculés en
sortie de la partie précédente. Un maillage surfacique composé de quadrangles, est appliqué sur les
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surfaces d’entrée [y et [0 Ce maillage de type géométrique consiste en une évolution de
I’épaisseur des éléments d’un facteur de 1,05 avec une épaisseur minimale prés de la paroi de 50 um
(Figure IV-7a). Le maillage de la section est extrudé le long de la fibre neutre (Figure IV-7b, c). La
qualité du maillage reste ainsi constante tout le long de la géométrie. Finalement le nombre total
d’éléments est de 358736, pour un temps de résolution approximatif de 4h30, descendant a 2h en
partant de précédents résultats de simulation.

(a) (b)

Figure IV-7 : Détail du maillage du modéle numérique « Coude 90° »
(a) Maillage de -, — vue de face, (b) balayage du maillage — vue de dessous, (c) zone C

Les équations et les conditions aux limites du modele sont équivalentes a celles appliquées
lors de la modélisation du canal droit (cf. Chapitre 111.2.2). Les modeles pour la représentation des
profils de régulation sont donnés sur la Figure IV-3. La température imposée sur la paroi extérieure
(Fs;) est décrite par une loi de degré 6. Nous la considérons dépendante uniquement de x dans les
deux premiéres parties (A et B), et dépendante seulement de z dans la partie (D). Au niveau du coude
(C), il est délicat d’'imposer une évolution de température en fonction de la position dans
I’écoulement. Une température moyenne est donc appliquée dans la zone correspondant au Té
(X>102,5mm n Z< 20,5 mm).

Le profil d’entrée a été corrigé de maniere équivalente au traitement effectué pour le modéle
canal droit (cf. Chapitre 111.2.4.2), a savoir :

- A5 tr/min, le profil d’entrée expérimental est corrigé de la seule influence de la CMT
d’entrée

- A30et 70 tr/min, les profils d’entrée sont corrigés a partir de la température du centre du
profil de température relevé en sortie sans CMT en entrée

Le débit est déterminé a partir des mesures avec le coude sans CMT en entrée. La capacité
thermique massique et la masse volumique sont calculées a partir de la température moyenne de
I’écoulement (Tableau IV-2).

N (tr/min) Q (kg/h) p (kg.m?) cp (J.kg*.KY) T (°C)
5 3,3 1049,2 1930 107,5

30 18,6 1044,8 1950 114,1

70 42,5 1031,1 2007 133,2

Tableau IV-2 : Récapitulatif des conditions limite appliquées au modéle « Coude 90° »

Les pressions obtenues via le modele numérique pour les trois essais décrits dans le
tableau IV-2 sont comparées aux pressions relevées expérimentalement dans le tableau IV-3.
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Vitesse de rotation Ecart de pression Ecart de pression
de la vis expérimental numérique € (MPa) € (%)
N (tr/min) APy, (MPa) AP, m. (MPa)
5 6,5 4,3 2,2 34,4
30 12,2 91 3,1 25,4
70 13,2 10,1 3,1 23,6

Tableau 1V-3 : Différences de pressions expérimentales et numériques

L'erreur relative entre les pressions expérimentales et numériques est significative mais
diminue avec la vitesse de rotation. Les causes possibles de cet écart peuvent étre :

- un écart sur les températures de régulation pouvant impacter la viscosité du fluide,
principalement dans la région du coude

- une imprécision au niveau des capteurs de pression

- I'apparition d’'une composante élongationnelle de la viscosité due a une modification du
champ de vitesse dans le coude, a I'origine d’une perte de charge supplémentaire

Les résultats de validation sont présentés sur la Figure IV-8 pour N = 5, 30 et 70 tr/min. Les
profils horizontaux et verticaux expérimentaux et numériques sont séparés afin de permettre I'étude
du comportement dissymétrique de I'écoulement. Tout comme lors de la validation numérique des
expérimentations avec la configuration canal droit, nous constatons que pour les vitesses de 30 et 70
tr/min la forme du profil de température numérique est proche du profil expérimental. L’énergie
dissipée est légerement supérieure dans le cas du calcul numérique, principalement au niveau des
pics de dissipation visqueuse ou les écarts de température avoisinent respectivement 0,7°C et 1,5°C
pour 30 et 70 tr/min

Pour ces deux vitesses de rotation, les résultats obtenus sont satisfaisants, aussi bien au
niveau des valeurs de température que de la forme générale des profils, d’autant plus que les effets
d’inertie, la viscoélasticité du matériau et les vitesses de glissement sont entierement négligées.

A 5 tr/min, la température au centre des profils numériques et expérimentaux est similaire.
Ceci confirme la validité des corrections apportées au profil d’entrée pour tenir compte des
perturbations liées a la présence de la CMT d’entrée. Un écart de température de 1,3°C est a noter
prés des parois, ce qui compte tenu des faibles échauffements n’est pas négligeable. Il peut trouver
son origine sur plusieurs points :

- la correction appliquée au profil d’entrée corrige la valeur du centre mais pas la forme
générale du profil

- untrés faible écart de température de régulation peut avoir de fortes conséquences sur la
thermique de I'’écoulement, d’autant plus que le dispositif en assemblage Té présente des
zones (Enveloppe Té) ol la température dans la filiére d’acier est fortement inhomogene

- linfluence de la CMT de sortie

A 70 tr/min, on mesure une dissymétrie sur le profil de température vertical. La géométrie
étant symétrique, celle-ci ne peut étre observée numériquement. Toutefois, ce phénomene pourrait
étre lié a une différence de température dans I'enveloppe d’acier, entre la partie haute et la partie
basse, principalement au niveau du Té. La veine d’écoulement subit un rétrécissement au niveau du
changement de direction, ce qui entraine une accélération du fluide (Figure 1V-9a) [Zavadsky, 1985].
Cette accélération est théoriquement a I'origine d’une dissymétrie des températures sur le profil
horizontal (Figure IV-9b), cependant non relevée en ce qui concerne les expérimentations actuelles,
avec la CMT de sortie.
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Figure 1V-8 : Résultats de la validation numérique pour la configuration « coude 90° »

(&) N =5 tr/min, (b) N = 30 tr/min, (c) N = 70 tr/min
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Figure IV-9 : (a) Champ de vitesse et zone de stagnation au niveau du coude, (b) profils de vitesse et
de température avant (I';) et apres le coude (I;), N = 70 tr/min

V.2 Diviseur

IV.2.1 Géométrie d’écoulement et essais réalisés

La seconde configuration testée en assemblage « Té » est la configuration « Diviseur ». Elle
consiste en une division de I'écoulement en deux sections de longueur identique, et de diametre
équivalent au diameétre d’entrée (diamétre 10 mm) (Figure 1V-10).

Cellule de mesure
en entrée

Cellule de mesure

factice

Cellule de mesure
en sortie

Figure IV-10 : Géométrie d’écoulement dans la configuration « Diviseur »

Les données relevées sont présentées dans le Tableau 1V-4.

La bifurcation, qui correspond a une augmentation brusque de la section d’écoulement, est a
I’origine d’une diminution importante des pressions dans I'écoulement. Par rapport aux essais canal
droit, la différence de pression entre I'entrée et la sortie du dispositif (AP) est inférieure de 1,4 MPa a
5 tr/min, 1,6 MPa a 30 tr/min et de 1,2 MPa a 70 tr/min.

Contrairement aux autres géométries, la stabilisation dynamique n’est pas atteinte méme a
70 tr/min. Le comportement mécanique est en effet différent en raison de la réduction du débit
apres la division de I'écoulement. La température donnée par le thermocouple matiere pres de la vis
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présente une évolution similaire a celle observée dans les autres configurations d’étude. Elle
augmente avec la vitesse de rotation et atteint 113°C a la vitesse de rotation maximale.

N (tr/min) Q (kg/h) Pexr (MPa) Pe (MPa) Ps (MPa) AP = P - Ps (MPa) Texr (°C)
5 3,7 16,3 5,8 2 3,8 97
10 7,0 20,4 8,3 2,6 5,7 98
20 13,4 25,1 11,2 3,3 7,9 100
30 19,4 27,5 12,6 3,7 8,9 103
40 25,6 28,7 13,3 3,8 9,5 105
50 31,5 29,2 13,7 3,9 9,8 108
60 38,0 29,8 14,1 4,1 10 111
70 43,0 30,4 14,3 4,1 10,2 113

Tableau IV-4 : Données expérimentales relevées pour les essais avec la configuration « Diviseur»

Dans I'assemblage diviseur, la totalité des zones de régulation est utilisée (Figure IV-11). Pour
avoir une répartition homogene du débit de I"’écoulement entre la partie gauche (zones 4 a 6) et la
partie droite (zones 8 a 10), il est important qu’une bonne homogénéité thermique soit respectée,
c'est-a-dire que les températures relevées au-dela de 150 mm sur la partie gauche et sur la partie
droite soient proches (Figure 1V-12).

TL12

Figure IV-11 : Position des thermocouples de régulation et zones de régulation dans 'assemblage
Té en configuration « Diviseur »

Comme on peut le noter sur la Figure 1V-12, I’équilibrage thermique entre la partie droite et la
partie gauche (correspondant a une position dans I'écoulement supérieur a 150 mm) est de bonne
qualité. Nous remarquons, tout comme pour la configuration coude, que la température relevée au
niveau du changement de direction est plus basse que pour le reste du dispositif.
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Figure 1V-12 : Températures de régulation a 5, 30 et 70 tr/min en configuration « Diviseur 90° »

IV.2.2 Comparaison avec la configuration de référence

La Figure IV-13 présente la confrontation des profils de température relevés en sortie du
dispositif avec la configuration « Diviseur » et la configuration « Canal droit ».

T T
i 70 tr/min i I I
i 2 140 = 4
Pl SR ———_
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E 1 X ? g e |
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i . it SRR N |
6 -4 -2 0 2 4 [

Rayon (mm)

Figure 1V-13 : Profils de températures relevés en sortie de I'écoulement pour les configurations
« Diviseur » (couleurs foncées) et « Canal droit » (couleurs claires)

A5 tr/min, la division de I’écoulement ne présente que peu d’influence sur la forme des profils
de température par rapport au canal droit. L’écart cependant observable au centre de I'écoulement
s’explique par la diminution du débit d’écoulement aprés la division, et donc d’une influence
supplémentaire de la conduction par la paroi, c’est pourquoi en sortie la température est plus
homogeéne. A 30 et 70 tr/min, et contrairement aux profils de température en configuration « Coude
90° », le changement de direction et la division de I’écoulement apportent d’importantes
modifications par rapport a la configuration « Canal droit ».

Ainsi, a 30 tr/min :

- la température de I'élastomere est globalement plus faible. Les cisaillements étant moins
importants dans la zone ol le débit est diminué, la dissipation visqueuse est, elle aussi,
moins importante.

- les pics de dissipation visqueuse se situent a la méme position radiale que pour le canal
droit. Toutefois, dans la configuration « Diviseur », ceux-ci sont inférieurs respectivement
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de 1,8°C (proche paroi [;,) et 3,6°C (proche paroi I.) par rapport a la configuration
« Canal droit ».

- une dissymétrie apparait sur le profil horizontal (cf. notations Figure IV-4), avec une
température plus élevée sur la paroi intérieure ()

A 70 tr/min les différences observables entre canal droit et diviseur sont accrues :

- latempérature de I'élastomeére en sortie d’écoulement est beaucoup plus faible, en raison
de I'important cisaillement supplémentaire subit par la matiere en écoulement droit.

- pres de la paroi intérieure (I;,), la position radiale du pic de dissipation visqueuse est plus
proche du centre d’environ 1,3 mm

- la dissymétrie sur le profil horizontal est accentuée et entraine un écart de 6,6°C au niveau
des pics de dissipation visqueuse

Afin d’expliquer les phénomeénes identifiés sur les profils relevés par la CMT en sortie, on
utilise un modele numérique, et une comparaison est réalisée pour les vitesses de rotation de vis de
5, 30 et 70 tr/min.

IV.2.3 Modélisation et comparaison

Le modéle numérique développé pour la validation de la configuration « Diviseur » est
similaire a celui de la configuration « Coude 90°» avec cependant un plan de symétrie

supplémentaire au niveau du plan O—Xy) (Figure 1vV-14).

rSl—O
(A)

Figure 1V-14 : Modéle numérique pour la configuration « Diviseur »

Comme précédemment la résolution se fait par cascade en décomposant la géométrie en
guatre parties (A, B, C, D). A la différence du coude, dans la partie C, il n’est pas possible d’extruder
un maillage surfacique le long de I’écoulement car la section passe d’'% de cercle a % cercle. Un
maillage volumique est donc appliqué a cette zone, maillage formé a la fois par des hexaédres et des
tétraédres (Figure IV-15b, c). Un pas géométrique est appliqué prés de la paroi de I'écoulement avec
une premiére épaisseur de 50 um et un facteur d’accroissement de 1,05 (Figure IV-15a). Les
maillages des parties A, B et D sont déterminés de la méme maniére que dans le cas du modeéle
numeérique pour le coude (cf. IV.1.3). Le nombre d’éléments total de la géométrie est de 464855, et
le temps de résolution est d’environ 5h, et de 2h30 en partant de résultats de simulation précédents.
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(a) (b) (c)

Figure IV-15 : Détail du maillage du modéle numérique « Coude 90° »
(a) Maillage de I, — vue de face, (b) balayage du maillage — vue de dessous, (c) zone C

Les modeles pour représenter les températures de régulation, représentés sur la Figure IV-12,
ainsi que le débit, la capacité thermique massique et la masse volumique ont été déterminés a partir
des expérimentations avec la configuration « Diviseur » et appliqués au modele numérique de la
méme maniere que lors de I'étude de la configuration « coude 90° » (cf. IV.1.3). Le tableau IV-5
présente le récapitulatif des valeurs appliquées.

N (tr/min) Q (kg/h) p (kg.m?) Cp (J.kg*.KY) T (°C)
5 3,7 1049,2 1930 107,5
30 19,4 1045,1 1948 113,7
70 43,0 1031,7 2005 132,5

Tableau IV-5 : Récapitulatif des conditions limite appliquées au modele « Diviseur »

I\V.2.3.1 Correction spécifique du profil d’entrée

Contrairement aux autres géométries d’étude, I'ensemble de I’écoulement subit une
modification de sa température en raison de la division et du changement de direction. Il est ainsi
exclu pour cette géométrie de déterminer a partir de la température au centre du profil de sortie
expérimental, le profil de température en entrée de I'écoulement. En premiere approximation nous
établissons toutefois une correction a partir des deux hypothéses suivantes :

- La matiére située au centre en entrée de I'’écoulement est répartie apres le changement
de division sur un rayon compris entre 1,5 et 3 mm

- Cette matiere n’a subi aucun changement de température, aussi bien avant qu’apres le
changement de direction

Ces deux hypotheses ne sont probablement pas fidéles a la réalité. En effet, une étude menée
en utilisant la technique de suivi de particule (cf. Chapitre 111.3.1), a démontré que la matiére située
au centre de I'écoulement en entrée () était répartie, aprés le changement de direction et au
niveau de la sortie (/7), sur un rayon compris entre 4,7 mm a 5 tr/min et 4,2 mm a 70 tr/min. La
température du mélange sur cette zone varie puisqu’elle est soumise a d’importantes vitesses de
cisaillements pres de la paroi, mais elle est aussi impactée par les flux de pertes avec I'enveloppe
d’acier. Remonter a la température exacte du centre a partir du profil expérimental de sortie sans
CMT en entrée s’avere donc complexe. Considérer la zone comprise entre 1 et 3 mm comme celle

151



Chapitre IV. Etude de géométries modulaires

correspondant a la matiere d’entrée est une alternative, qui sous-estime la correction nécessaire
mais qui permet toutefois de nous rapprocher de la réalité.

Par cette méthode les corrections apportées aux profils d’entrée sont respectivement de 2,9°C
a 30 tr/min et de 1,8°C a 70 tr/min.

En ce qui concerne I'essai a 5 tr/min, la correction de la présence de la CMT d’entrée consiste
a corriger l'influence de la CMT d’entrée, comme pour les précédentes géométries.

IV.2.3.2 Résultats de validation numérique dans la configuration « diviseur »

Les différences de pressions relevées entre les deux capteurs de pression du dispositif sont
confrontées aux pressions relevées numériquement dans le tableau 1V-6.

N (tr/min) AP, (MPa) AP, (MPa) € (MPa) € (%)
5 3,8 3,9 0,1 3,3
30 9 8,2 0,8 9,7
70 10,2 8,8 1,4 15,0

Tableau IV-6 : Différences de pressions expérimentales et numériques

L’écart entre pressions numériques et pressions expérimentales augmente avec N. A faible
vitesse de rotation, les résultats sont trés proches (3% d’écart), a 70 tr/min I'écart est de 15%, ce qui
reste acceptable en prenant en compte la qualité des mesures de pression, ainsi que les incertitudes
en terme de rhéologie.

Les résultats de validation a 5, 30 et 70 tr/min sont présentés sur la Figure 1V-16. Les résultats
numériques ne sont pas aussi proches des résultats expérimentaux que pour le canal droit et le
coude. La température moyenne est nettement supérieure dans le cas du modele numérique, ce qui
découle probablement de la trop faible correction du profil d’entrée.

A5 tr/min, les températures calculées numériquement sont plus élevées prés des parois. De la
méme maniére que pour la configuration « coude 90° », ces variations peuvent étre attribuées a la
non-homogénéité des températures de régulation. Celle-ci ayant un impact plus important qu’a
moyen ou haut débit.

A 30 tr/min, I'écart moyen entre les températures expérimentales et numériques sur
I’ensemble du diametre est de 0,6°C, et les formes des profils de température calculés sont fideles
aux profils de température expérimentaux.

A 70 tr/min, nous pouvons faire les observations suivantes :

- les températures calculées et mesurées prés de la paroi sont tres proches,

- la forme du profil vertical calculé est fidele a I'expérimental

- les variations de température au centre du profil horizontal numérique sont proches de
celles du profil expérimental

- les profils de température, horizontaux et verticaux, se croisent bien au centre de
I’écoulement
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Figure 1V-16 : Résultats de la validation numérique pour la configuration « diviseur »

(&) N =5 tr/min, (b) N = 30 tr/min, (c) N = 70 tr/min
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La différence la plus importante se situe au niveau du profil horizontal pres de la paroi
intérieure (). Le modéle numérique ne prévoit pas un décalage aussi important du pic de
dissipation visqueuse (Figure 1V-17).

Terqﬁgajature ( C’)
1 138.1 l
135.5
1132.9
130.3
127.7
125.1 (Mindd —__
122.5 \

117.3 = )

1147 /
(Fext)

Figure IV-17 : Champ de température dans la géométrie « Diviseur », N = 70 tr/min

I n’y a pas de mélangeage lors de la division : la matiére qui était située sur la paroi intérieure
(Finy) et qui avait subi I’échauffement par dissipation visqueuse dans la section canal droit reste prés
de la paroi intérieure. Ce fait est mis en évidence sur les profils expérimentaux de sortie. Mais le
décalage du pic a 70 tr/min montre que la veine d’écoulement a été décalée, contrairement a ce que
prédit le modele numérique (Figure IV-18a). Celui-ci prévoit une seule zone de stagnation de la
matiére située prés de la paroi extérieure (/) suivie d’'un redéploiement rapide de la matiére sur
I’ensemble du diametre. Il est pourtant parfois admis qu’il existe une seconde zone de stagnation
prés de la paroi intérieure ([y).

L'hypotheése suivante, qui reste a vérifier, pourrait expliquer le phénomene observé
expérimentalement :

- L’angle a 90° pourrait étre a I'origine, a débit élevé, d’'un comportement de I’écoulement
plus complexe que celui pris en compte par les équations du modéle (Figure 1V-18b, zone
2) : rééquilibrage des vitesses moins rapide, zone de stagnation plus large, etc.

- Le profil de vitesse ne se redéveloppe pas immédiatement sur I'ensemble du diameétre
comme prédit en numérique (Figure IV-18c, [,) mais est décalé vers la paroi extérieure [,
(Figure IV-18c, )

Cette hypothese induit que le profil de vitesse de la section d’écoulement nécessiterait une
longueur plus importante avant d’arriver a stabilisation, stabilisation vraisemblablement non atteinte
au niveau de la CMT de sortie.

154



IV.3. Divergent

0,04

Vitesse (m/s)
HD.ZG

0.23

0.21 (rim)_..______\‘

0.18

0.16 M

0.13

0.10

0.08

0.05 /

0.03

0.00 (rext) 1

(a) (b)
| 0,16 |
(rint) I o T~ I'B | (rext)

i |
<1 01 1
£ - \
3! 008 I
I |
| |

0,02
/ 0

: 1 1
Rayon (mm)

(c)

Figure 1V-18 : Champ de vitesse et répartition de la matiere apres la division & 70 tr/min
(a) Champ de vitesse dans le diviseur issu du modéle numérique,
(b) Schéma explicatif du phénomene de décalage du pic de dissipation visqueuse prés de la paroi
intérieure I, avec apparition d’une zone de rééquilibrage (2),
(c) Profils de vitesse numérique (I'5) et supposé (I'g) décalé dans le cas d’une zone de rééquilibrage
(2) prés de la paroi intérieure

IV.3 Divergent

IV.3.1 Géométrie d’écoulement et essais réalisés

L'utilisation de I'enveloppe « Porte-filiere » sans introduction de filiere permet d’étudier un
écoulement divergent de diamétre 20 mm. Le passage du diametre 10 a 20 mm, que ce soit en
entrée ou en sortie se fait de maniére franche. La configuration « Divergent » et ses dimensions sont
données sur la Figure IV-19:

Cellule de mesure Cellule de mesure
en entrée en sortie

Figure 1V-19 : Géométrie d’écoulement dans la configuration « divergent», vue en coupe
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Les données mesurées pour les tests réalisés dans cette configuration sont présentées dans le
tableau IV-7.

N (tr/min) Q (kg/h) Pexr (MPa) Pe (MPa) Ps (MPa) AP = P - Ps (MPa) Texr (°C)
5 3,8 14,4 6,1 3,7 2,4 97
10 7,2 18,2 7,9 4,5 3,4 98
30 20,2 24,1 11 5,7 5,3 103
50 32,6 25,8 12 6,1 59 107
70 45 26,2 12,3 6,1 6,2 112

Tableau IV-7 : Données expérimentales relevées pour les essais avec la configuration « Divergent »

La géométrie « Divergent » est celle qui présente les pressions les plus faibles entre toutes les
géomeétries testées dans ce travail. Par comparaison des pressions relevées avec la configuration
canal droit, I'écart de pressions sur les AP est de 2,7 MPa a 5 tr/min et 53 MPa a
70 tr/min.

Les pressions plus faibles rencontrées avec cette géométrie sont a I'origine d’un débit plus
important. Par comparaison avec la géométrie « diviseur », 'augmentation de débit a 70 tr/min est
de 2 kg/h, et atteint méme 3,8 kg/h par rapport a la géométrie canal droit.

Tout comme dans la configuration « Diviseur », et bien que la pression Ps relevée en sortie
semble stabilisée, |a stabilisation dynamique (AP) n’est pas atteinte a 70 tr/min.

IV.3.2 Comparaison avec la configuration de référence

Les profils de température relevés par la CMT en sortie du dispositif dans la configuration
« Divergent » sont comparés a |'essai de référence « canal droit » sur la Figure IV-20.
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Figure 1V-20 : Profils de température relevés par la CMT de sortie dans la configuration « Canal droit »
(couleurs claires) « Divergent » (couleurs foncées)
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Sur I'ensemble des essais, la température moyenne de I'écoulement est plus faible dans le cas
de la géométrie « Divergent ». On peut noter :

- Une diminution de la température au centre du profil de température respectivement de
0,5°C,0,7°Cet 1,1°CaN=5,30et 70 tr/min

- Une diminution des pics de dissipation visqueuse respectivement de 0,6°C, 2,1°C et 3,9°Ca
N =5, 30 et 70 tr/min

Nous attribuons le premier effet a la diminution importante des pressions dans la géométrie.
Le travail de la vis dans la matiére résulte en un niveau moindre d’énergie dissipée, les profils
d’entrée sont de ce fait a température relativement plus faible. Le second effet est directement lié a
I"augmentation du diameétre de I'écoulement. Les vitesses de cisaillement sont réduites et avec elles
I'importance du terme de dissipation visqueuse. A 5 tr/min, I’écoulement est régi principalement par
la conduction thermique, ce qui explique que I'écart obtenu entre les deux géométries soit alors
sensiblement le méme sur I'ensemble du diamétre.

La température prés de la paroi differe d’'une géométrie a I'autre, principalement a moyen et
haut débit. Ce phénomeéne peut trés certainement étre attribué a I'effet de réservoir et I'apparition
d’une zone de stagnation juste avant le passage en diamétre 10. La matiére en mouvement n’est plus
en contact direct avec la paroi de la filiere mais avec de la matiere stagnante ce qui modifie les flux
de conduction.

IV.3.3 Modélisation et comparaison

Un modele axisymétrique a été développé pour modéliser la géométrie du « Divergent ». La
Figure IV-21a présente la géométrie du modele numérique. Comme pour le canal droit, un maillage a
pas géométrique est appliqué, avec un facteur d’augmentation de I'épaisseur des couches de 1,05 a
la paroi de I'’écoulement avec une premiere épaisseur de 10 um. Le détail du maillage prés du
changement de diametre d’écoulement est présenté sur la Figure IV-21b. Le modeéle est composé de
71271 éléments de maillage, un temps de 552 s est nécessaire pour la résolution.
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Figure IV-21 : (a) Géométrie du modéle numérique « Divergent », (b) Détail du maillage au niveau du
changement de diametre

La démarche suivie précédemment lors de I'étude du canal droit (cf. Chapitre I1.2.3), est
utilisée pour la détermination de I'ensemble des conditions aux limites ainsi que les corrections
appliquées aux profils d’entrée. Le tableau IV-8 donne les conditions aux limites de débit et les
valeurs de masse volumique et de capacité thermique massique du mélange.
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N (tr/min) Q (kg/h) p (kg.m?) Cp (J.kg*.K™h) T (°C)
5 3,8 1049,4 1929 107,1
30 20,2 1045,2 1948 113,6
70 45 1032,8 2001 131

Tableau 1V-8 : Récapitulatif des conditions limite appliquées au modéle « Diviseur »

Les différences de pressions relevées expérimentalement et calculées numériquement sont
présentées dans le tableau IV-9.

N (tr/min) APy, (MPa) AP,m. (MPa) € (MPa) € (%)
5 2,5 2,1 0,4 16,0
30 5,3 4,4 0,9 18,4
70 6,1 5 1,1 20,3

Tableau V-9 : Différences de pressions expérimentales et numériques

Les écarts de pressions relevés expérimentalement sont plus élevés que les écarts calculés par
le modele numérique. Au-dela des erreurs commises sur le relevé des pressions et sur la
détermination de la rhéologie thermodépendante, des effets de viscoélasticité peuvent présenter
dans le cas de la configuration « Divergent », une influence non-négligeable.

Les résultats de validation pour 5, 30 et 70 tr/min sont présentés sur la Figure IV-22. Sur
I’ensemble de ces validations, le modéle numérique traduit de maniere relativement efficace le
comportement du mélange en présence de changements brusques de diameétre. A 5 tr/min, on
constate un bon accord entre le profil de température calculé et les points expérimentaux. On
observe un faible écart de température de 0,4°C au centre de I'écoulement, et de 0,5°C pres des pics
de dissipation visqueuse. Nous avions obtenu des résultats analogues lors de I’étude du canal droit.

A 30 tr/min, le profil numérique est proche du profil expérimental. Toutefois celui-ci présente
une dissymétrie, signe probable d’une modification du champ de vitesse lors du passage du diamétre
20 au diametre 10 mm. La température au centre de I'écoulement évolue entre I'entrée et la sortie.
Cet écart s’explique par les vitesses plus faibles dans la section de diamétre 20 mm, augmentant ainsi
I'effet de la conduction dans le fluide.

A 70 tr/min, la correction du profil d’entrée est moins fiable. En effet, le profil expérimental
imposé en entrée, et corrigé, est plus proche du profil expérimental de sortie que le profil numérique
de sortie. Cette différence s’explique principalement par la différence de travail de la matiére autour
de la vis. L'écoulement « Divergent » génére moins de perte de pression et donc moins de travail et
de dissipation dans la vis. La réduction de vitesse générée par I'augmentation de section dans le
« Divergent » entraine un poids accru du terme de conduction. Cela entraine une évolution accrue de
la température au centre de I'’écoulement et une difficulté supplémentaire pour corriger le profil de
température d’entrée.

Ces résultats montrent, qu’appliquer en entrée de I'écoulement les profils relevés
expérimentalement par la CMT d’entrée dans la configuration du canal droit ne suffit plus. Il faudrait
procéder a des expérimentations complémentaires avec la CMT d’entrée dans la configuration
actuelle.
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Figure 1V-22 : Résultats de la validation numérique pour la configuration « divergent »

(&) N =5 tr/min, (b) N = 30 tr/min, (c) N = 70 tr/min
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IV.4 Convergent

IV.4.1 Géométrie d’écoulement et essais réalisés

La derniére configuration testée est un canal convergent vers un diameéetre de 5 mm. La
géomeétrie d’écoulement entre les deux CMT est représentée sur la Figure IV-23:

110

''''''''''''''''''''

— @5

Cellule de mesure Cellule de mesure
en entrée en sortie

Figure 1V-23 : Géométrie d’écoulement dans la configuration convergent, vue en coupe

Seulement deux essais ont été réalisés avec cette gé¢ométrie. En effet la réduction du diametre
de I'écoulement entraine une augmentation importante des pressions, atteignant rapidement la
limite de sécurité de 35 MPa de I'extrudeuse. La configuration « convergent » a donc été limitée aux
vitesses de rotation de vis de 5 tr/min et 6,2 tr/min. Les données relevées lors de ces deux essais
sont présentées dans le tableau 1V-10.

N (tr/min) Q (kg/h) Pexr (MPa) P: (MPa) Ps (MPa) AP = P - Ps (MPa) Texr (°C)

5 2,5 33,4 20,2 2,8 17,4 94

6,2 3,1 34,9 21,2 3 18,8 94

Tableau 1V-10 : Données expérimentales relevées pour les essais avec la configuration « convergent
diameétre 5 mm »

En sortie de vis, a 5 tr/min, la pression relevée par le capteur de pression de I'extrudeuse est
de 33,4 MPa, soit 15 MPa de plus que dans le cas de la configuration « Canal droit » dans les mémes
conditions d’essais. De la méme maniere, la différence de pression entre I'entrée et la sortie du
dispositif est fortement augmentée, puisqu’elle est supérieure de 12 MPa a celle relevée dans la
configuration « Canal droit » a la méme vitesse de rotation.

Pour les deux vitesses de rotation testées, les températures de régulation sur la zone d’étude
sont stables autour de 110°C a plus ou moins 0,7°C. La Figure IV-24 présente la comparaison des
profils relevés en sortie du dispositif pour les deux essais de la configuration « Convergent ».

L’augmentation de la vitesse de rotation de la vis de 5 a 6,2 tr/min entraine une augmentation
de la température proche des parois de 0,3°C et a l'inverse une diminution de la température au
centre de I"’écoulement de 0,6°C.
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Figure 1V-24 : Profils de température en sortie de la configuration « Convergent », pour des vitesses
de rotation de 5 et 6,2 tr/min

Ces deux phénomeénes s’expliquent par I'augmentation globale de la vitesse. Dans une telle
configuration, la vitesse moyenne de I'écoulement dans la section de diamétre 5 mm passe de
3,3 cm/s (@ 5 tr/min), a 4,1 cm/s (a 6,2 tr/min), soit une augmentation de 24%. De ce fait, la
dissipation visqueuse augmente prés des parois. D’autre part, le poids du terme de conduction
depuis la filiere vers le centre de I'’écoulement diminue du fait de I'augmentation de la vitesse.

IV.4.2 Comparaison avec la configuration de référence

La Figure IV-25 présente une comparaison entre les profils de température relevés en sortie a
5tr/min pour les configurations « Canal droit » et « Convergent ».
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Figure 1V-25 : Profils de température en sortie relevés dans les configurations « Convergent » (@5), et
« Canal droit » (10), pour une vitesse de rotation de 5 tr/min

La comparaison des résultats obtenus pour la configuration « Convergent » et la configuration
de référence a 5 tr/min montre nettement l'influence de la réduction de la section d’écoulement sur
les températures. L'écart de température peut atteindre jusqu’a 1,5°C au niveau des pics de
dissipation visqueuse, et 0,6°C au centre de I'écoulement.
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IV.5 Etude comparative des différents éléments et conclusion

Au-dela de l'influence de chaque géométrie sur I’évolution du profil de température, il est
intéressant de qualifier le comportement thermique des différents éléments. Dans cette partie, nous
nous proposons de déterminer pour chaque géométrie les échauffements dus a la dissipation
visqueuse dans I'‘écoulement, selon la méthode utilisée lors de I'étude du canal droit
(cf. Chapitre 111.2.6).

IV.5.1 Influence de la dissipation visqueuse et potentiel énergétique

Nous calculons les échauffements dus a la dissipation visqueuse a partir d’'une série de
nouvelles simulations, similaires a celles réalisées pour la validation numérique, mais cette fois-ci
sans prise en compte de la dissipation visqueuse dans I'écoulement. Cette méthode permet de
s’affranchir des flux de chaleur dus a la régulation thermique de I'outillage.

Les échauffements par dissipation visqueuse 8T (xy) (x et y étant les coordonnées
cartésiennes de la section de sortie) obtenus en sortie de chaque géométrie sont présentés sur la
Figure IV-26 pour 5, 30 et 70 tr/min.

Les géométries canal droit et coude 90° sont les géométries qui sont a I'origine des
échauffements les plus importants. La réduction de débit dans le divergent et le diviseur (aprés la
division) est a l'origine d’un cisaillement moindre. On remarque que les géométries coude et
divergent n’ont pas d’impact significatif sur la répartition spatiale des températures sur le champ en
sortie, par comparaison avec le canal droit.

Le coude est a l'origine d’échauffements légerement plus importants en raison de la réduction
de la veine d’écoulement et donc de I'augmentation du cisaillement dans cette zone.

Finalement, & partir de la détermination du 8T}V de mélange ST}V (équation 45), et des
puissances générées dans I'’écoulement avec et sans dissipation visqueuse (respectivement équations
46 et 47), nous calculons le pouvoir dissipatif pour chaque géométrie (équations 48 et 49).

Iy 6T (x,y) V(x,y) dS

o [f, Vo) ds )

¢ = QCp(T - T) (46)

¢' = QCp(Ts' — Ty (47)

¢ —¢' = QCp|(T¥ - T5) = (TF = T)] (48)
5¢p% = ¢ — ¢’ = QCp(oT - 0) (49)

Avec Q le débit massique dans I’écoulement et Cp la capacité thermique massique. ¢ et ¢’
sont les puissances dissipées dans I'écoulement entre I'entrée et la sortie respectivement avec et
sans prise en compte de la dissipation visqueuse. §¢" représente donc la puissance générée
uniquement par dissipation visqueuse. Nous la représentons pour chaque géométrie en fonction de
la vitesse de rotation sur la Figure IV-27.
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Figure IV-26 : Elévations de température dans les géométries dues a la dissipation visqueuse,
(a) 5 tr/min, (b) 30 tr/min, (c) 70 tr/min
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Figure IV-27 : Potentiel énergétique selon les géométries en fonction de I'évolution de la vitesse de
rotation de la vis de 'extrudeuse

Par comparaison avec le canal droit, ces résultats permettent d’évaluer efficacement
I'importance des modifications de géométries.

La valeur de 121W atteinte pour le coude est importante d’autant plus que dans les moules
d’injection, les diametres de canaux sont en général plus faibles que celui des géométries testées. Le
coude est a I'origine d’'une augmentation de 44% de la puissance dissipée a 70 tr/min par rapport au
canal droit. Nous attribuons cette augmentation a deux effets. D’'une part I'augmentation de
température est plus importante dans le cas du coude, en raison de la réduction de la veine
d’écoulement et de I'augmentation de cisaillement dans cette zone. Par ailleurs, le léger décalage du
champ de température suite au changement de direction a une importance non-négligeable sur le
calcul de la température de mélange, d’autant plus que les zones échauffées dans le canal droit sont

de plus en plus concentrées a la paroi avec I'augmentation de la vitesse de rotation, la ou les vitesses
sont tres faibles.

Le diviseur, malgré I'importante réduction du débit aprés le Té, entraine également une
augmentation de 17% de la puissance dissipée par rapport au canal droit a 70 tr/min. La division du
champ thermique donne de I'importance a I’échauffement par dissipation visqueuse. Initialement
située pres de la paroi, ou les vitesses d’écoulement sont faibles, la matiére échauffée est
redistribuée aprés la division sur une zone plus large de I’écoulement. La température de mélange
correspondante est ainsi largement augmentée.

On observe une influence croisée de la géométrie et du débit. On définit alors le facteur de
conversion d’énergie k, qui permet d’évaluer I'aptitude d’'une géomeétrie a transformer I'énergie
mécanique en échauffement au sein de I'’écoulement (équation 50).

SpW

=0, AP

(50)

Avec Q, le débit volumique de la matiere, et AP I'écart de pression entre I'entrée et la sortie de
la géométrie. Le dénominateur de cette expression représente le travail mécanique fourni, et donc le
maximum d’énergie disponible dans I'’écoulement. Ce nombre adimensionné représente donc le
rapport de I'énergie utilisée pour I'échauffement du fluide par dissipation visqueuse sur I'énergie
maximale disponible. Une valeur de 1 signifie que la totalité de I'énergie dissipée est conservée dans
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la matiére sous la forme d’échauffement, et donc que le régime thermique de I'écoulement est
adiabatique.

L’évolution de k en fonction de I'évolution de la vitesse de rotation est donnée pour chaque
géométrie sur la Figure 1V-28.
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Figure 1V-28 : Potentiel énergétique selon les géométries en fonction de I'évolution de la vitesse de
rotation de la vis de I'extrudeuse

On constate deux comportements différents. Pour les géométries canal droit, coude et
diviseur, k augmente avec la vitesse de rotation de la vis. En effet, N augmentant, I'énergie générée
augmente et les pertes par conduction a la paroi diminuent. Dans le cas du coude et du diviseur,
I’énergie dissipée prend une importance supérieure en raison de la modification spatiale du champ
de température, étant donné que la température est normée par les vitesses d’écoulement.

Dans le cas du diviseur, la tendance est inversée. A faible débit, la puissance dissipée est
moindre et les pertes par conduction aux parois sont tres faibles. Lorsque la vitesse de rotation
augmente, la dissipation s’accroit, mais la gé¢ométrie diviseur possede une surface plus importante,
d’ou la difficulté de cette géométrie a conserver I'énergie dans I’écoulement.

Le critére utilisé est un critére global de I'efficacité en échauffement. D’autres critéres peuvent
étre développés dans la continuité. Par exemple dans le cas d’une recherche de géométrie optimale,
nous pourrions prendre en compte, la surface d’échange, le volume ou encore les zones de
stagnation. Nous pourrions par cette méthode déterminer un indice de performance d’une
géométrie.

V.6 Conclusion

Dans ce chapitre nous présentons les résultats d’expérimentations menées avec quatre
géométries différentes: un coude, un diviseur, un écoulement de diamétre 20 mm, et un
écoulement de diamétre 5 mm. Les résultats sont comparés a la géométrie de référence « canal
droit ». Dans le cas des changements de direction, les profils thermiques valident I'hypothese de
I’écoulement laminaire des fluides fortement visqueux dans le cas de changements de direction. Les
profils mesurés avec le coude présentent trés peu de différence avec ceux du canal droit. La
géomeétrie diviseur a un impact fort sur la distribution du champ thermique, et de I'importance est
donnée a la matiere initialement située prés de la paroi et échauffée. Celle-ci reste prés de la paroi
intérieure du diviseur, mais est également répartie au centre de I'écoulement. Les changements de
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diametre sont quant a eux a 'origine de différences notables sur la quantité d’énergie dissipée dans
I’écoulement, mais aucun effet supplémentaire n’a été observé expérimentalement.

Les modeles numériques développés ont été évalués de maniére positive. En effet, pour
I'ensemble des expérimentations, les prédictions numériques sont proches de la mesure. Les
différences sont principalement imputées aux profils d’entrée pris sur les essais avec la configuration
canal droit. Des expérimentations complémentaires avec la CMT d’entrée placée en entrée de
chaque géométrie seraient nécessaires pour déterminer plus précisément le profil en entrée de
I’écoulement, de la méme maniere que lors de I'étude du canal droit. D’autre part, un décalage du
profil de température est observé sur la géométrie diviseur a haut débit, et nécessiterait des tests
complémentaires pour déterminer son origine.

La comparaison des pressions mesurées et calculées présente toutefois une erreur
importante, que nous attribuons d’une part, a la précision des capteurs de pression et d’autre part
au modele rhéologique déterminé lors du chapitre 3. Des effets élongationnels pourraient par
ailleurs intervenir dans ces géométries qui présentent dans tous les cas des modifications
importantes du champ de vitesse dans I'écoulement.

Enfin la comparaison des résultats sur un plan énergétique est faite, et montre que les
géométries a changement de direction présentent un potentiel énergétique plus important que
I’écoulement droit.
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Conclusion

L’'objectif de notre travail consiste en I'’étude du comportement rhéologique, thermique et
cinétique d’un écoulement d’élastomére dans un canal d’écoulement cylindrique.

Dans une premiere phase de I'étude, le matériau utilisé pendant les expérimentations, un
élastomere EPDM, a été entierement caractérisé. Un dispositif expérimental permettant d’étudier le
comportement de ce matériau lors de son extrusion a été développé. Composé d’éléments
modulaires, cette filiere cylindrique permet de tester plusieurs géométries d’écoulement, et de
mesurer la température en entrée et en sortie de celles-ci, a I'aide d’'un capteur de mesure intrusif
original : la cellule de mesure de température (CMT). Un dimensionnement thermique a été réalisé
dans le cadre de la conception de ces cellules, et a montré la sensibilité de I'outil aux variations de
température. Ce dimensionnement a également permis d’appréhender la perturbation associée a
son caractére intrusif.

Dans un second temps, des expérimentations ont été réalisées sur une extrudeuse
caoutchouc, sur un canal d’écoulement droit, et de section cylindrique. Des profils ont été mesurés
en fonction de I'évolution de la vitesse de rotation et ont montré I'axisymétrie du champ de
température. Des échauffements significatifs atteignant 30°C a 70 tr/min et résultant du travail de la
matiere dans le systeme vis-fourreau ont été mis en avant a travers diverses expérimentations.
Comparé a une solution analytique du profil de température dans la zone de pompage d’une vis
d’extrusion, cet échauffement s’est révélé étre tres proche du résultat fourni par la solution
analytique. L'un des objectifs étant de déterminer I’évolution du champ de température de la
matiere dans une longueur définie d’'un canal d’écoulement, nous avons comparé les profils de
température mesurés en entrée et en sortie du dispositif par les CMT. La difficulté de cette étape a
résidé dans I'importante perturbation occasionnée par l'intrusion de la CMT d’entrée, d’une part sur
la température en aval de celle-ci, d’autre part sur 'augmentation des pressions dans I'extrudeuse,
impliquant un échauffement supplémentaire.

Une méthode, basée sur le régime thermique de I'’écoulement a permis de corriger les profils
d’entrée, et de retrouver la température « réelle » de I'écoulement lorsqu’aucune CMT n’est placée
en entrée. L'utilisation du logiciel POLYFLOW, et d’un modeéle aux dimensions et conditions limites
calquées sur le dispositif et ses mesures a permis de valider cette méthode.

Par ailleurs, les mesures de pression et la mesure de débit, associée a une connaissance
précise de la température nous ont permis d’identifier les parameétres d’une loi puissance avec
thermodépendance pour la caractérisation rhéologique du mélange. La premiére caractérisation
avec un rhéometre capillaire a montré une sous-estimation de la viscosité, que nous attribuons aux
importants auto-échauffements intervenant dans les canaux de petits diaméetres du rhéométre.

Finalement, les résultats de simulations numériques de la géométrie canal droit avec le logiciel
POLYFLOW se sont révélés étre tres proches des résultats expérimentaux. L'utilisation conjointe des
mesures expérimentales et du modele numérique a permis d’établir I'évolution du profil de
température de la matiére due a la dissipation visqueuse, et a montré par exemple une
augmentation localisée de 10°C entre I'entrée et la sortie du dispositif.

Pour étudier le comportement cinétique du matériau, une étude statistique basée sur la
méthode du suivi de particules a permis d’identifier les profils d’avancement dans I'induction en
sortie de géométrie. Les avancements moyens dans l'induction diminuent avec I'augmentation de la
vitesse de rotation de la vis en raison de la réduction des temps de séjour. Mais 'augmentation de la
température dans le systéme vis-fourreau de I'extrudeuse modifie cette tendance, et surpasse I'effet
de la diminution des temps de séjour. Un avancement réactionnel minimum est ainsi observé entre
20 et 30 tr/min.
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Enfin, plusieurs séries d’expérimentations ont été menées avec des géométries différentes,
présentant des changements de diametre ou de direction. En prenant la géométrie « canal droit »
comme référence, nous avons analysé les échauffements et modifications des profils de
températures associés aux géométries testées. La géométrie « Coude 90° » présente peu d’influence
sur la thermique de I'écoulement, et les mesures avec la géométrie « Diviseur » montrent que la
matiére cisaillée est située pres de la paroi intérieure aprés la bifurcation. De nouveaux modeéles ont
été implémentés a partir des mesures menées avec les géométries modulaires et ont permis de
comparer les résultats d’expérimentations aux résultats de calculs. Le potentiel énergétique des
géométries, lié a la dissipation visqueuse et a la température de mélange, a été évalué pour chaque
géométrie et comparé a la configuration de référence « canal droit » pour trois vitesses de rotation
de vis.

A partir du dispositif et du travail mené durant cette étude, plusieurs prolongements de notre
travail sont envisageables. Nous en détaillons quelques-uns dans les parties qui suivent.

Prédiction du champ de température et d’avancement dans des
géométries complexes

L’utilisation industrielle des logiciels de simulation numérique dans le cas de la mise en forme
des élastomeres est complexe. Outre la spécificité de chaque calcul (géométrie, matériau), les
conditions aux limites et les caractéristiques de la matiére sont difficilement accessibles ou
mesurables avec précision. A I’heure actuelle, peu d’industries sont en mesure d’évaluer précisément
les conditions d’entrée de la matiére dans le moule a I'aide de simulations. Pourtant cette
connaissance est fondamentale, puisque d’elle découlera le temps nécessaire a la cuisson de
I’élastomere.

Une possibilité serait de simplifier fortement les modeles par décomposition des géométries
en zones types : canal droit, coude, té, convergent, divergent, etc. Notre étude a montré qu’il était
possible d’évaluer I'impact d’'une géométrie sur le profil thermique de la matiére, par comparaison
avec un écoulement canal droit de référence. Une étude numérique similaire a celle réalisée sur le
canal droit sur le comportement cinétique de la matiere est possible et a fait I'objet d’une
publication [Launay, 2012].

Il serait donc possible de déterminer des abaques, et dans un second temps une modélisation
simplifiée, permettant de donner en fonction du nombre de coudes et de bifurcations et autres
géométries, de la longueur d’écoulement, de la rhéologie du matériau et des conditions de mise en
ceuvre, la température du mélange avant son entrée dans le moule et également I'avancement dans
I'induction.

Couplée aux logiciels de simulation cinétique déja utilisés dans le milieu industriel, cette
prédiction pourrait permettre de réaliser d'importantes économies et de gagner en productivité en
évitant le grillage, ou la dégradation de la matiere.

Pour cela des criteres permettant d’évaluer I'influence des géométries sur I'aspect cinétique
pourraient étre utilisés [Launay, 2012]:

e Le volume de stagnation : part de la matiere qui est considérée comme stagnante dans la
géométrie, et qui dans le cas des élastomeres est potentiellement « grillable » :

as =— (51)

Avec v le volume total de la géométrie, et vs le volume correspondant a la matiére stagnante.
Un critére basé sur la vitesse est défini pour déterminer les limites physiques de ce volume.
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e L’indice de performance cinétique, permettant de déterminer I'aptitude d’une géométrie a
atteindre un état cinétique idéal, c'est-a-dire homogene :

g === (52)

Avec EL I'avancement dans l'induction moyen en sortie de la géométrie et op I'écart-type sur
I'avancement réactionnel en sortie de géométrie.

Vers ’lhomogénéisation thermique et cinétique de la matiére
Difficulté de ’lhomogénéisation cinétique

Beaumont [Beaumont, 2010] a développé la technologie de rotation du mélange en se basant
sur le principe du comportement laminaire des polyméres hautement visqueux, principe validé lors
de notre étude. Cette technologie permet d’assurer I'équilibrage des moules d’injection en
répartissant la matiere cisaillée, et donc échauffée, équitablement entre les canaux. Avant I'entrée
dans un moule, son systéeme peut étre adapté pour répartir la matiere chauffée au centre de
I’écoulement. Cependant, les technologies développées par Beaumont reposent sur I'ajout d’une
bifurcation et de changements de direction successifs, augmentant considérablement les temps de
séjour de la matiere.

Dans le cas des élastomeres, le temps d’induction, temps avant que ne démarre la réaction de
vulcanisation, dépend du temps et de la température. Obtenir simultanément une homogénéité
thermique et cinétique est un probléme complexe. L'objectif d’homogénéisation thermique peut
étre atteint en utilisant le phénomene de dissipation visqueuse, par création de cisaillement la ou le
fluide n’en a pas subi en amont. L'objectif d’homogénéisation cinétique consiste a obtenir une
uniformité en avancement réactionnel en tout point de la matiére, en prenant en compte I’historique
thermique, mais aussi les temps de résidences.

Dans un écoulement droit, la matiere située en paroi est la plus chaude et celle qui présente
les temps de séjour les plus conséquents, donc celle qui débutera la réaction de vulcanisation le plus
tot. Les travaux ultérieurs a cette étude pourraient ainsi nous conduire a développer une géométrie
permettant de redistribuer la matiére située a la paroi au centre de I'écoulement et vice-versa. Le
principe d’un tel outil est présenté sur la Figure V-1.

Figure V-1 : Outil d’homogénéisation thermique et cinétique adaptable a l'injection des élastomeéres, la
matiere froide et a temps de séjour faible est représentée par les particules bleues, et la matiéere
échauffée avec des temps de séjour élevée est représentée par les particules rouges
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Dissipateur

Pour évaluer la qualité de cet élément, nous réalisons une simulation numérique avec ANSYS
POLYFLOW. En entrée de I'écoulement, nous imposons le profil d’échauffement en sortie du canal
droit a 70 tr/min, entierement d{ a la dissipation visqueuse (cf. Chapitre 111.2.6), et le débit de
matiere correspondant a cet essai. En paroi, une température nulle est imposée. Le champ de
température calculé en sortie de la géométrie est présenté sur la Figure V-2.

T(°C)

! 10,7

8,1

(a)

2,7

(b)

Figure V-2 : Résultat de simulation homogénéisateur thermique cinétique

Le champ de température en sortie montre bien que la matiere échauffée a été efficacement
redistribuée au centre de I'écoulement. Ce systeme n’est bien entendu qu’une premiére approche.
Avant de vérifier son efficacité a I'aide de simulations numériques, il faut vérifier la faisabilité, les
possibilités d’'implantation dans les moules d’injection, etc. Cependant, nous montrons ici qu’il existe
des solutions reposant sur un principe simple et vraisemblablement réalisable. Et avec lui, une
possibilité de réaliser des variantes, consistant par exemple, a la suite d’une division de I'écoulement,
a replacer au centre de I'écoulement une partie échauffée initialement située pres de la paroi
interne.

Dans cette démarche, la filiere congue dans notre travail permettrait la vérification
expérimentale de I'efficacité d’homogénéisation d’'un élément quelconque. Elle permet en effet
d’insérer des géométries diverses mais aussi des éléments divers. Une telle étude a été réalisée dans
notre travail pour un élément appelé « Dissipateur », et est présentée dans la partie qui suit.

Dissipateur

La configuration Porte-filiere du dispositif, et I'utilisation de la filiere « Dissipateur » (cf.
Chapitre 11.4.1.2) permet d’insérer un élément perturbateur dans I'écoulement, juste avant la CMT de
sortie.

Une expérimentation a été réalisée avec un élément de forme similaire a celle des CMT
(double ellipse), réalisé en acier (Figure V-3). Sa profondeur est de 10 mm, son diamétre extérieur de
15 mm et son diametre intérieur (partie intrusive) est de 10 mm. A noter que cet élément est
équivalent a la CMT seulement dans sa partie intrusive, et n’a pas été instrumenté de
thermocouples.
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(a) (b) (c)

Figure V-3 : (a) Elément de forme similaire a celle de la cellule de mesure, placé dans la filiere «
Dissipateur », (b) placé droit dans I'écoulement, (c) orienté a 45°

La géométrie étudiée dans le cas de la configuration « Dissipateur » est présentée sur la
Figure V-4,
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Figure V-4 : Géométrie d’écoulement dans la configuration « Dissipateur amont », vue en coupe

L’élément dissipateur ajoute du cisaillement dans la matiere lors de son passage prées des
ellipses. L'échauffement en résultant est localisé. Le champ de température ne peut plus étre
considéré comme axisymétrique. Nous avons donc réalisé deux séries d’essais :

- Une premiere série avec le dissipateur placé dans I'axe de la CMT
- Une seconde série d’essais avec le dissipateur orienté a 45° dans I'écoulement

Dans un premier temps nous étudions chaque série d’essais indépendamment l'une de I'autre
et la comparons avec la configuration de référence « canal droit ». Dans un second temps, les
résultats des expérimentations avec les deux orientations du dissipateur sont confrontés.

Essais avec le dissipateur « droit »

L'intrusion de I'élément dissipateur est a I'origine d’une hausse de pression dépendante du
débit d’extrusion. Cette pression supplémentaire limite la vitesse de rotation maximale acceptable
par I'extrudeuse, tout comme lors des essais avec la configuration « convergent » (cf. Chapitre IV.4).
Dans la configuration présente, nous présentons trois essais, correspondant a des vitesses de
rotation de vis de 5, 30 et 50 tr/min. Les données mesurées sont présentées dans le tableau V-1.

172



Dissipateur

N (tr/min) Q (kg/h) Pexr (Mpa) Pe (Mpa) Ps (Mpa) AP = P - Ps (Mpa) Texr (°C)
5 3,3 20,5 10,2 3,1 7,1 96
30 17,8 32,8 18,4 4,7 13,7 103
50 29,7 34,3 20,4 5,5 14,9 108

Tableau V-1 : Données expérimentales relevées pour les essais avec la configuration «Dissipateur
amont»

Par comparaison avec la configuration de référence « canal droit » les pressions relevées par le
capteur de I'extrudeuse sont supérieures de 2,1 MPa, a 5 tr/min, 2,7 MPa a 30 tr/min et 2,5 MPa a
50 tr/min. La différence de pression entre I'entrée et la sortie du dispositif est fortement augmentée,
puisqu’elle est supérieure de 4,5 MPa a celle relevée dans la configuration « Canal droit» a
50 tr/min.

Les profils de température relevés par la CMT en sortie du dispositif dans la configuration
« Dissipateur » sont comparés a l'essai de référence sur la Figure V-5.

= 30 tr/min

Température (°C)

S 5tr./min.
e L

0 4
Rayon (mm)

Figure V-5 : Profils de température relevés par la CMT de sortie dans la configuration « Canal droit »
(couleurs claires) « Dissipateur droit » (couleurs foncées)

L'ajout de I'élément dissipateur dans I'écoulement est a l'origine d’une augmentation
conséquente de la température de la matiere, principalement au centre. On peut noter :

- Une augmentation de la température au centre du profil de température respectivement
de 1,7°C, 4,7°Cet 6,9°Ca N =5, 30 et 50 tr/min (a)

- Une augmentation des pics de dissipation visqueuse respectivement de 0,6°C, 1,7°C et
2,7°Ca N =5, 30 et 50 tr/min (b)
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Essais avec le dissipateur orienté a 45°

A nouveau, nous avons pu faire varier la vitesse de rotation de la vis jusqu’a 50 tr/min. Les
données mesurées pour N égal a 5, 30 et 50 tr/min sont présentées dans le tableau V-2 :

N (tr/min) Q (kg/h) Pexr (Mpa) Pe (Mpa) Ps (Mpa) AP = P¢ - Ps (Mpa) Texr (°C)
5 3,4 20,9 11,9 3,3 8,6 97
30 17,9 32,8 19,6 4,7 14,9 103
50 29 34,2 20,3 4,8 15,5 109

Tableau V-2 : Données expérimentales relevées pour les essais avec la configuration «Dissipateur
amont»

Par comparaison avec la configuration de référence « canal droit » les pressions relevées par le
capteur de I'extrudeuse sont supérieures de 2,5 MPa, a 5 tr/min, 2,2 MPa a 30 tr/min et 2,4 MPa a
50 tr/min. Tout comme lorsque le dissipateur est placé de facon droite dans I’écoulement, la
différence de pression entre I'entrée et la sortie du dispositif est fortement augmentée, puisqu’elle
est supérieure de 4,1 MPa a celle relevée dans la configuration « Canal droit » a 50 tr/min.

Les profils de température relevés par la CMT en sortie du dispositif dans la configuration
« Dissipateur » sont comparés a l'essai de référence « Canal droit » sur la Figure V-6.
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Figure V-6 : Profils de température relevés par la CMT de sortie dans la configuration « Canal droit »
(couleurs claires) « Dissipateur 45° » (couleurs foncées)

Le dissipateur placé a 45° dans I’écoulement entraine une modification des profils de
température d’une fagon différente qu’avec le dissipateur placé droit dans I’écoulement. A la vitesse
de rotation de vis de 5 tr/min, une faible dissymétrie est observable sur le profil de température.

A 30 et 50 tr/min, la rotation du dissipateur a 45° modifie les profils de température et fait
apparaitre trois zones distinctes : un plateau de température au centre de I'écoulement, des pics de
dissipation visqueuse pres de la paroi et une température plus faible pour un rayon compris entre 1,5
et 2,5 mm. On peut noter :

- Une augmentation de la température au centre du profil de température respectivement
de 3°C,3,7°Cet 5,8°Ca N =35, 30 et 50 tr/min (a)
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Dissipateur

- Des températures trés proches au niveau des pics de dissipation visqueuse a 30 tr/min, et
une augmentation de seulement 0,7°C a 50 tr/min (b)

- Entre le plateau au centre et les pics de dissipation visqueuse, I'échauffement
supplémentaire est nul a 30 tr/min, et atteint 1,4°C a 50 tr/min (c)

Champ de température en sortie du dissipateur

Les profils relevés en sortie avec les deux positionnements du dissipateur sont représentés sur

la Figure V-7.
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Figure V-7 : Profils de température relevés par la CMT de sortie dans la configuration « Canal droit »
(couleurs claires) « Dissipateur 45° » (couleurs foncées)

La rotation de I'élément « dissipateur » revient a faire pivoter la CMT de 45° autour de son
axe. La confrontation des profils mesurés permet finalement de déterminer le champ de
température sur I'ensemble de la section d’écoulement. Une reconstruction a été réalisée a partir
des profils horizontaux et verticaux, droit et a 45°, avec le logiciel MATLAB et est présentée sur la
Figure V-8.

T(°C) T(°C)
120,5 5 - , . 132
120

3t 131
119,5
130
119 ir
L 129
118,5 4 LY
118 128
3t
117,5 : { 127
-5 1 i 1 1 )
317 -5 -3 -1 1 3 5 126

Figure V-8 : Champs de température mesurée en sortie de géométrie avec le dissipateur, reconstruits
a partir des mesures a : (a) 30 tr/min, (b) 50 tr/min
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Ces deux reconstructions permettent d’avoir une idée globale de I'influence du dissipateur sur
le champ de température. Tout l'intérét d’un tel élément est de permettre de créer de
I’échauffement au centre de I'écoulement a I'endroit souhaité, par exemple avant I'entrée d’un
moule. Cependant, la réduction de section d’écoulement équivalente associée a cet élément est a
I'origine d’une perte de charge significative, qui rend son applicabilité dans le domaine de I'injection
des élastomeres compliquée.

Mais, au-dela de I'élément en lui-méme, c’est toute la démarche suivie pour caractériser son
influence sur la thermique de I'’écoulement qui est importante. Il est possible de tester tout élément
de dimensions inférieures a un diametre 20, et de cartographier le champ de température a sa sortie,
a partir du dispositif congu dans notre travail. Cette méthode, associée a l'utilisation des criteres
précédemment évoqués, pourrait a l'avenir étre utile dans la recherche d'un élément
d’homogénéisation thermique applicable a I'injection élastomere.

On peut de la méme maniére imaginer une amélioration du dispositif permettant la rotation
de la CMT de sortie.

Extensions possibles a partir de la cellule de mesure

Les mesures expérimentales menées avec le dispositif ont montré la trés bonne sensibilité de
la CMT congue durant ce travail. Nous avons notamment pu évaluer l'influence de paramétres de
mises en ceuvre comme la vitesse de rotation de la vis. Dans la méme lignée, des études poussées
sur les procédés de mise en forme peuvent étre menées avec entre autres :

- L'influence des types de vis

- L’étude de la régulation des ensembles vis-fourreau

- Le comportement thermique de la matiére dans le cas de hautes vitesses de cisaillement
(injection)

Au-dela des parametres de mise en ceuvre associée au contrdle du procédé, il est possible
d’étendre I'application a bien d’autres domaines, du moment que les parametres qui les régissent
sont liés a la température. Nous pouvons en citer quelques-uns :

- L'influence de la composition des matériaux
- L'effet du systeme d’accélération des mélanges
- Etude de la rhéologie de la matiére de maniéere générale

D’autre part, nous savons qu’une modification du profil de vitesse a une influence directe sur
le champ de température. Ainsi, un phénomene comme le glissement en paroi est a I'origine d’une
modification de la répartition spatiale de I'énergie dissipée. Les pics de dissipation ne sont plus
concentrés a une certaine distance de la paroi, mais le glissement résulte en un échauffement
additionnel sur la paroi. Associée a des mesures de température pres du canal d’écoulement, la CMT
pourrait permettre d’identifier et de caractériser le glissement.

Par ailleurs, un défaut de production, une partie de la matiére ayant subi une réaction, ou tout
autre phénomene a l'origine d’'une modification du comportement rhéologique peut étre repéré.
Dans ce cadre, en plus de permettre le contrble direct de la température dans I'écoulement, la CMT
pourrait étre adaptée pour devenir un outil de suivi de production en ligne, et permettrait ainsi de
controler la stabilité thermique et rhéologique d’un écoulement, et de diminuer le nombre de piéces
défectueuses.
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Annexe 1 : Description des appareils de mesure
A. DSC

La capacité thermique d’'un matériau peut étre déterminée a partir d’un calorimetre, en
utilisant la relation entre I'énergie absorbée par I'échantillon et son élévation de température :

Q = mCpAT (53)

Le principe de fonctionnement d’une DSC a flux thermique consiste a imposer un méme
programme de température a deux creusets placés dans un four adiabatique. Le premier contient un
échantillon du matériau a caractériser, le second est un creuset de référence, en général rempli d’air
[Hohne, 2003].

Le four est composé de deux zones: une partie inférieure ol la puissance thermique est
délivrée en fonction du programme imposé, et une partie supérieure ol sont situés les creusets ainsi
que la sonde de contrdle du régulateur. Ces deux zones sont séparées par un capteur de type FRS 5
(Mettler Toledo), servant de support aux creusets et instrumentés de deux thermopiles de 56
thermocouples chacune, permettant de relever les échanges de chaleur entre la partie inférieure du
four et les creusets (Figure VI-1). Le four et le couvercle étant totalement isolés, les échanges de
chaleurs se font exclusivement a travers ce support.

Emplacement

Thermopiles
du creuset

Emplacement du
creuset

Figure VI-1 : Capteur FRS 5 de Mettler Toledo

A partir des propriétés thermiques du four, des capteurs et des creusets, les échanges de
chaleurs et les quantités d’énergie échangées peuvent étre calculées :

g = —KAT (54)

Avec Qg le flux échangé entre le four et le creuset contenant I’échantillon, AT la différence de
température entre les creusets référence et échantillon, et K le coefficient de calibration déterminé
dans les mémes conditions de tests, a I'aide d’'un matériau de référence, dans notre cas de I'indium.
La figure VI-2 présente le schéma du fonctionnement d’'une DSC a flux thermique.
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Figure VI-2 : schéma de fonctionnement d’'une DSC a flux thermique [Héhne, 2003], (1) capteur FRS
5, (2) four, (3) couvercle, (4) thermo-piles, (5) régulateur de température

B. HOT DISK

Un conductivimeétre HOT DISK TPS 2500 (Thermoconcept) a été utilisé afin de déterminer la
conductivité thermique de 'EPDM ainsi que celle de la céramique utilisée pour la réalisation de la
CMT (Figure VI-3).

Figure VI-3 : Dispositif de mesure de la conductivité HOT-DISK

Utilisée pour la détermination de la diffusivité thermique et la conductivité thermique, la
méthode HOT DISK est basée sur 'utilisation d’un capteur plan transitoire [Gustafsson, 1979] placé
entre deux échantillons de dimensions suffisamment grandes pour respecter I’hypothese du milieu
semi-infini. Le capteur, ou sonde HOT DISK, est composé d’un motif conducteur électrique entouré
de deux fines couches isolantes, en Kapton pour les mesures a basse température et en mica a haute
température. Elle posséde deux fonctions :la premiére est de délivrer une puissance électrique
constante de faible valeur (de I'ordre de 10 W) sur un temps défini, convertie par effet Joule en
puissance thermique transmise symétriquement aux échantillons I’entourant. Sa seconde fonction
est de mesurer I'élévation de température résultant, située entre 0,5 et 5°C, sur le principe d’'une
variation de résistance électrique a I'aide d’'un pont de Wheatstone intégré a la sonde. A partir de la
connaissance de I'ensemble de ces parametres et de la connaissance des dimensions exactes du
capteur, il est possible de remonter a la diffusivité thermique et a la conductivité thermique du
matériau [Cheheb, 2011]. La figure VI-4 présente un schéma de la méthode HOT DISK.
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Figure VI-4 : Schéma de principe de la mesure Hot Disk

C. Balance METTLER TOLEDO

La masse volumique du matériau a été déterminée a température ambiante a partir d’une
Balance METTLER TOLEDO, instrumentée d’un kit masse volumique METTLER (Figure VI-5).

Figure VI-5 : Balance METTLER TOLEDO équipée du montage « masse volumique »

Le principe de la méthode repose sur |'utilisation d’un fluide auxiliaire, dans notre cas de I'eau
distillée, dans lequel I’échantillon sera pesé aprés avoir été pesé au préalable a 'air libre. Dans notre
cas, le matériau EPDM possede une masse volumique supérieure a celle de I'eau distillée, c’est
pourquoi le calcul de sa masse volumique p est compensé avec celle de I'air :

my

P —m, (po—pL) +pL (55)

Avec m, la masse de I"échantillon dans I'air, mz sa masse dans I'eau distillée, py la masse

volumique de I'’eau distillée déterminée a partir de la température a I'aide d’'un thermometre, et p, la
masse volumique de I'air.
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D. Rhéometre a chambre oscillante (Moving Die Rheometer)

Le principe du MDR a été développé par Mauro en 1985 [Mauro, 1985] et est considéré
comme la méthode de référence pour la caractérisation du comportement cinétique d’'un mélange
[Arrilaga, 2007]. Le principe d’un MDR est schématisé sur la figure VI-6.

- ... Couple transmis
Plateau supérieur fixe — ‘ ‘ ¥

Rayon R2

Plateau inférieur mobile o — Echantillon

. ——wd’oscllation
Figure VI-6 : Schéma de principe d’un rhéomeétre a chambre oscillante (MDR) [El Labban, 2008]

Le mélange a caractériser est positionné dans une chambre entre deux plateaux de forme
conique, garantissant une vitesse de rotation constante quel que soit le rayon. Le plateau inférieur
est mobile et permet d’exercer des oscillations sur la matiére (+0,5°). Le plateau supérieur est fixe et
est équipé de capteurs permettant de mesurer le couple transmis par I'échantillon. La faible
épaisseur d’échantillon permet d’obtenir une bonne homogénéité thermique dans le mélange
[Karam, 1995], ce qui est de grande importance puisque la réaction de vulcanisation est fortement
dépendante de la température.
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Annexe 2 : Dimensionnement mécanique de la CMT

Des simulations numériques ont été réalisées avec le logiciel COMSOL Multiphysics pour
vérifier la tenue mécanique de la CMT dans I’écoulement. Plusieurs simulations sont présentées afin
de déterminer la déformation de la CMT lors de son introduction dans I'écoulement et les
contraintes qu’elle subit.

A. Présentation du modele numérique mécanique

Le modéle numérique mécanique développé comprend deux domaines : la cellule de mesure
de température (Qs,) et la résine remplissant les gorges instrumentées (Qs;). Deux configurations ont
été mises en place. La premiére consiste a étudier un écoulement homogene, c'est-a-dire que les
contraintes de pression appliquées sur les parois en contact avec I'écoulement (/¢_s,3) sont les
mémes sur l'ensemble des surfaces concernées. Il s’agit du cas habituel rencontré lors d’un
écoulement d’élastomére, dans lequel les pressions sont équivalentes en tout point d’une section.
Cette configuration consiste ainsi a étudier le comportement mécanique des ellipses de la CMT en
compression. Le modele numérique peut de ce fait étre réduit a % de la géométrie de la cellule.

La seconde configuration consiste a étudier un écoulement « dissymétrique », et a n"appliquer
une contrainte en pression que sur une moitié des parois en contact avec I'écoulement. On pourrait
imaginer rencontrer ce cas a la suite d’'un changement de direction de I'écoulement, bien que dans la
réalité, I’écoulement retrouve son homogénéité trés rapidement. Ce cas extréme consiste en |'étude
du comportement mécanique de la partie intrusive de la CMT dans le cas de contraintes en torsion.
La géométrie du modele numérique mécanique dans cette seconde configuration, ainsi que les
notations de domaines et de conditions limites sont présentées sur la figure VI-7.

Figure VI-7 : Géométrie et conditions limites du modéle numérique mécanique de la cellule de
mesure

L'ensemble des caractéristiques mécaniques des deux matériaux sont répertoriées dans le
tableau VI-1. Ces données sont issues de I'étude de Sakaguchi et al. [Sakaguchi, 1991] pour la
céramique et de Van Krevelen et al. [Van Krevelen, 2009] pour la résine.
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Céramique Résine
(Zircone blanche)
Module d’Young E (GPa) 212 2,5
Coefficient de poisson v 0,314 0,4
Masse volumique p (kg.m'3) 5890 7850

Tableau VI-1 : Caractéristiques mécaniques de la céramique et de la résine utilisées
dans le modéle numérique

Pour déterminer dans des conditions de mise en ceuvre critiques les points de faiblesse de la
cellule de mesure, ainsi que la localisation des déformations de la piece, des valeurs de pressions (Py)
largement surestimées par rapport au procédé d’extrusion, et méme d’injection, sont imposées
soient 2000 bars. La cellule est considérée comme encastrée sur sa paroi latérale extérieure ([s,), et
un appui plan est considéré pour les surfaces planes situées a I'avant et a I'arriere de la cellule
(Fs20.)- Enfin on considére un contact parfait entre la résine et la cellule de mesure.

L’'ensemble des conditions limites est représenté par les équations suivantes :

Iz tu(x) =uly) =u(z) =0; (56)
[s2—0, 2 u(x) = 0; (57)
Tross23 t D = Pos (58)

Et dans le cas de la seconde configuration, soit un écoulement « dissymétrique », les
conditions limites sur les surfaces en contact avec I’écoulement sont soumises a une pression p, sur
une moitié de I'écoulement (z < 0), et a une pression nulle sur I'autre moitié :

Trs23:P=D0(z2<0);p=0(z>0) (59)

B. Résultats numériques
Les simulations menées permettent d’étudier deux critéres : le déplacement total de la

matiére, qui influe sur la déformation de la CMT (Figure VI-8) et les contraintes de Von Mises (Figure
VI-9) pour caractériser le type de déformation obtenu.
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Déplacement total Déplacement total
(m) (x107%) (m) (x107)
2,15

(a) (b)

Figure VI-8 : Champ de déplacement total dans les deux configurations d’étude mécanique, (a) étude
en compression (b) étude en torsion

Les résultats obtenus en termes de déplacement total montrent une tres faible déformation
prévue de la matiére, presque négligeable, de I'ordre dans les deux cas du centiéme de millimétre.
En présence d’un effort de compression (Figure VI-8a), les contraintes sont situées au niveau des
gorges instrumentées. Lors d’un effort en torsion (Figure VI-8b), ce déplacement se situe non plus au
centre de la double-ellipse, mais au centre des demi-ellipses, en entrée et en sortie de |'écoulement,
la ou leur épaisseur est la plus faible. Dans les deux cas le déplacement total est de 22 um.

La seconde partie de I’étude mécanique a visé a localiser les points de fragilité de la CMT. Pour
cela le critere de Von Mises [Von Mises, 1913] a été utilisé. Son étude reste complexe car il
représente une moyenne des contraintes dans les trois directions. Il reste cependant relativement
simple a étudier lorsque I'on recherche seulement la localisation des points de fragilité. L’étude a été
réalisée dans le cas de sollicitations en compression, en simulant un écoulement « symétrique »
(Figure VI-9).
Contraintes de Von

Mises (Gpa)

1,255

1,2
—
1
0,8
0,6
0,4
5 = 0,2

Figure VI-9 : Localisation des points de fragilité de la CMT a l'aide du critere de Von Mises

Le maximum des contraintes est situé au niveau des gorges instrumentées, seulement a
I’extérieur dans la céramique et atteint la valeur de 1255 MPa. En effet, a cet endroit, I'épaisseur de
céramique entourant les gorges est tres faible, et, comme nous I'attendions, cette zone sera critique
lors des expérimentations. Toutefois, les dimensions de la piece sont si petites, qu’en conception,
des congés sur les arétes sont obligatoires ce qui réduit le risque de destruction de celles-ci. Si nous
nous basons sur la résistance en flexion de la zircone, critére relativement défavorable dans le cas
des céramiques par rapport a la résistance en compression, celle-ci a été évaluée a 1630 MPa par
Noguchi et al. [Noguchi, 1989]. Ainsi, les résultats de ces calculs réalisés dans des conditions
extrémes valident la géométrie telle qu’elle a été réalisée
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Annexe 3: Variation de température imposée dans I'étude de
sensibilité de la CMT

Afin d’étudier la sensibilité de la réponse des thermocouples placés dans la CMT, une variation
de température est imposée en entrée de I'écoulement. Plusieurs aspects peuvent ainsi étre
étudiés :

- Linfluence de la forme du profil de température d’entrée

- Le niveau d’énergie dans la variation de température

- Linfluence de la régulation thermique sur la paroi extérieure de la filiere

- L'influence du débit de matiere.

En représentation axisymétrique, la variation de température imposée en entrée TFOi(r), est
une fonction de r, que I'on choisit de forme triangulaire, de hauteur 6T, et de rayon de la base (ér;)
(Figure 11-22). En représentation 3D, cette variation est de forme torique autour de I'axe de
I’écoulement. Sa forme est définie par le groupement d’équations suivant :

r<R;,—8r:TH(@)=0;i#0 (60)
Ri—aristi:T;o(r)=§—:jx(r—Ri+5n);iqeo (61)
R; <1 <R;+6r:ThH() = % X (=1 + R; + 61y); Vi (62)

;
r>R; +6r; : T (r) = 0; Vi (63)

R; est la position du pic de température, 6T, la valeur du pic de température. ér; est le rayon de
la base de I'échauffement imposé. Les fonctions Tr,(r) doivent avoir la méme norme pour que
I’énergie du champ d’entrée soit identique quelle que soit la fonction.

On cherche donc ér; tel que l'intégrale de T,fio(r) sur le domaine d’étude soit la méme que
I'intégrale de T2, (r), considérée comme fonction de référence. On note :

R
Int; =] 2mr Ty (r) dr (64)
0
R i 8T0 6T0 (STO T3 Tz 8T0
Int, =j0 2nr Tio(r) dr =JO 2nr S—ro(—r+6r0)dr= 27r6—rO —?+76r0 :
8Ty[ 61,° 61y’ 51°
Int, =2 - =2n8Ty— 65
o ”5r0l3+2 meleTg (6)

R;+6T;

8Ty [ (%
Int; = 2 —> U (r—R; +dr)rdr + f (—=r+R; + 1) rdrl (66)
STi R —5Ti

R;

OnposeZ=r—R;etdz=dr.
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6"]" [ ~0 or;
Int; = 2n6—r° j (Z+6r)(Z+R)dz+ (—Z+6r)(Z+R) dzl (67)
iL =dr; 0
5T, [[23 22 0
Inti =2n—||—+ _(Rl + 6Ti) + ZRi6Ti
6Ti 3 2 51
23 52 oy (68)
+ [— ? + 7 (_Rl + 6Ti) + Riﬁrizl ]
0
6T, 2 2
Int; = ZnW[—Ri&i + 2R;61;%| = 2m8T,R; 67 (69)
L
Finalement, on veut Int; = Int; d’ou :
57°
2n8TyR;67; = ZnSTOTO (70)
VR 57’02
D’ou|ér; = 6_Rl (71)

De cette facon, quelle que soit la position de I'échauffement dans I'écoulement, en
considérant que le profil de température est axisymétrique, I'énergie imposée en entrée reste la
méme. L'échauffement imposé en entrée de I'écoulement est représenté pour 4 positionnements de
son centre R;, 0, 1,5, 3 et 4,5 mm pour un rayon de base é6r, de 2 mm (Figure VI-10).

i=0 i=1 i=2 i=3
Ry=0 R;=1,5mm R, =3 mm R;=4,5mm
5

0
Tro(r)

e ™ w e

w (8] w w w p=y w

=

Rayon (mm)

Figure VI-10 : Profil de température imposé en entrée de I'écoulement, avec variation de la position
du centre de I'échauffement
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Annexe 4 : Instrumentation de la CMT d’entrée

Le schéma du positionnement des thermocouples dans les gorges de la CMT placée en entrée
du dispositif est présenté sur la Figure VI-10. La particularité de cette instrumentation par rapport a
la CMT placée en sortie repose sur le positionnement de trois thermocouples, sur, et au-dela de la
paroi du canal. La position de chacun des thermocouples est présentée dans le tableau VI-2.

Profil vertical
(représentation
en symboles)

Profil horizontal

(représentation en trait plein et croix)

Figure VI-10 : Numérotation et positionnement des thermocouples sur la CMT de sortie

N° R (mm) N° R (mm) N° R (mm) N° R (mm) N° R (mm)

1 -4,82 6 -1,55 12 3,47 17 2,93 22 -1,24

2 -4,36 7 -0,79 13 4,54 18 2,3 23 -1,79

3 -3,46 9 0,79 14 5,29 19 1,78 24 -2,32

4 -2,81 10 1,39 15 5,47 20 1,19 25 -2,93

5 -2,22 11 2,07 16 4,43 21 -0,73 26 -5,01
8 0

Tableau VI-2 : Positionnement des thermocouples de la CMT placée en sortie de la filiére
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Annexe 5 : Enveloppes de refroidissement

La dissipation visqueuse dans I'écoulement est a I’origine d’'une hausse de la température dans
la matiére qui se répercute dans I’enveloppe d’acier. Dans la configuration utilisée dans notre travail,
a partir d’'une certaine vitesse de rotation, I'augmentation de la température dans I'écoulement est
telle que la température de I'acier de la filiere dépasse la température de consigne. Pour maintenir
une température stable, il est nécessaire d’évacuer cette énergie a l'aide d'un systeme de
refroidissement. Une enveloppe permettant le passage d’eau de refroidissement, a été congue dans
cette optique sous la forme de deux demi-coquilles (figure VI-11).

Figure VI-11 : Enveloppe de refroidissement congue sous la forme de deux demi-coquilles

Sa conception répond a deux principaux critéres : une simplicité au niveau de I'assemblage et
une simplicité de conception. Son principe est détaillé sur la figure VI-12.

Figure VI-12 : Principe de I'enveloppe de refroidissement, (1) trous de fixation, (2) pergcages pour la
circulation d’eau, (3) entrée de I'eau de refroidissement, (4) sortie de I'eau de refroidissement, (5)
Evidemment pour le passage de l'instrumentation

Les deux coquilles sont placées autour de la filiere et assemblées a I'aide de 8 vis CHC, des
taraudages étant prévu dans une des demi-coquilles (Figure 12, 1). Chacune d’elle est percée dans la
longueur pour permettre le passage de I'eau dans un écoulement de diametre 10 (Figure 12, 2). En
raison des contraintes d’encombrement, l'arrivée et I'’évacuation de I'eau est perpendiculaire a la
longueur (Figure 12, 3,4). Pour assurer une meilleure homogénéité thermique, les arrivées et sorties
d’eau sont alternées. Enfin, des évidements situés sur le plan vertical permettent I'évacuation des fils
d’instrumentation (Thermocouples, Capteurs de pression) (Figure 12, 5).

Cette enveloppe de refroidissement sera utilisée dans de prochaines expérimentations, et
permettra d’assurer une meilleure stabilité de la température a I'interface polymére-métal.
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ANALYSE DE L’HOMOGENEISATION THERMIQUE ET CINETIQUE
D’UN ECOULEMENT D’ELASTOMERE

La dissipation visqueuse intervenant lors de la mise en ceuvre des polymeéres est a I'origine d’'importantes
disparités thermiques, et cinétiques dans le cas de matériaux réactifs comme les élastoméres. Une réaction de
cuisson prématurée de la matiére, appelée « grillage », ou une mauvaise qualité de piece peut en résulter. L'objectif
de ce travail consiste a développer un dispositif expérimental, adaptable en sortie d’extrudeuse ou de presse a
injecter, permettant I'étude du comportement thermique de I'écoulement d’un polymére dans des canaux de
géométrie diverse. L'originalité repose sur la conception d’un outil de mesure intrusif, appelé « Cellule de Mesure de
Températures » (CMT). L'instrumentation de deux CMT, une en entrée et une seconde en sortie de la filiére, associée
a des mesures de températures, de pression et de débit permet le suivi de I'évolution du champ thermique. Une
premiere étude expérimentale sur une extrudeuse alimentée en élastomere EPDM, dans une géométrie
d’écoulement droite, permet d’étudier les phénomenes thermiques intervenant dans la filiere, et dans le systeme vis-
fourreau de I'extrudeuse. L'utilisation conjointe des mesures et de I'outil numérique permet la validation des
mesures effectuées avec les CMT. Une démarche similaire est ensuite appliquée a des géométries différentes : coude,
division, changements de diameétre. Les phénomeénes liés aux modifications de géométrie font I'objet d’une
comparaison expérimentale et numérique avec le canal droit. La liaison des mesures et des simulations permet pour
I’ensemble des géométries la détermination du potentiel énergétique, c'est-a-dire la quantité d’énergie produite par
dissipation visqueuse.

Mots-clés : Thermique, Mécanique des fluides, Dissipation visqueuse, Mesure thermique, Polymere,
Extrusion, Simulation

ANALYSIS OF THE THERMAL AND KINETIC HOMOGENIZATION
OF AN ELASTOMER FLOW

Viscous heating occurring during polymer processing is at the origin of important thermal and kinetic
disparities in the case of reactive materials as elastomers. It may cause a premature curing reaction of the material,
called "scorch", or a bad part quality. The objective of this work consists in developing an experimental, adaptable
device in the exit of an extruder or an injection moulding machine, allowing the study of the thermal behavior of a
polymer flow in channels of diverse geometry. The originality lies in the conception of an intrusive measurement tool,
called "Temperature Measurement Cell" (TMC). The instrumentation of two TMC, one at the entry and one at the exit
of the device, associated with measures of temperatures, pressures and flow rate, allows the follow-up of the
evolution of the thermal field. A first experimental study on an extruder fed with an EPDM elastomer, on a straight
flow geometry, allows to study the thermal phenomena occurring in the die, and in the screw-barrel system of the
extruder. The joint use of the measures and the simulation software allows the validation of the measures made with
the TMC. A similar approach is then applied to different geometries: bend zone, division, diameter changes. The
phenomena due to the geometry modifications are the object of an experimental and numerical comparison with the
straight runner flow geometry. The combination of both measures and simulations for all geometries allows the
determination of the energetic potential, which is the determination of the internal energy produced by viscous
heating.

Keywords : Thermal, Fluid mechanics, Viscous heating, Thermal measurement, Polymer, Extrusion,
Simulation
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