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Résumé - Dans ce travail, nous expliquons (ou rappelons) le fonctionnement d’un dispositif original qui
permet de suivre en ligne la stabilité, ou ’instabilité rthéologique d’un matériau polymere a partir d’une
mesure de température, signature de la dissipation visqueuse de 1’écoulement. Nous présentons les
premiers résultats de mesure obtenus lors de cycles d’injection. Ces résultats représentent non seulement
une avancée significative pour le domaine industriel de la plasturgie mais ils permettent aussi de mettre
en avant scientifiquement I’impact de la compressibilité sur la mesure thermique des écoulements.

Abstract - In this work, we explain (or remember) the operation of an original device that enables one-
line monitoring of the rheological stability or instability of a polymer material based on a temperature
measurement, which serves as a signature of the viscous dissipation of the flow. We present the first
measurement results obtained during injection cycles. These results not only represent a significant
advancement for the industrial field of plastics processing but also scientifically highlight the impact of
compressibility on the thermal measurement of flows.

Nomenclature (11 points, 2 colonnes)

K constante loi puissance, SI T température, K

n indice pseudoplastique loi puissance Symboles grecs

0 débit volumique, cm®.s™ n viscosité dynamique, Pa.s

4 pression, Pa a  coefficient de dilatation, K
v taux de cisaillement, s
Indices et exposants
c point critique

1. Introduction

Dans le domaine de la plasturgie, la surveillance des grandeurs physiques sur une ligne de
production est nécessaire pour assurer la qualité et la stabilité de production, optimiser des
procédés et appliquer des méthodes de contrdle avancées [1], notamment face a I’augmentation
des matériaux recyclés et biosourcés aux caractéristiques fluctuantes et mal connues. Laissant
de coté ces matériaux non conventionnels, les viscosités de certains polymeres commerciaux
restent inconnues et leurs procédés de mise en forme sont paramétrés en fonction de leurs
indices de fluidit¢ donnés par les fournisseurs. Par ailleurs, la fiabilisation des prédictions
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basées sur des modeles physiques nécessite une bonne connaissance des propriétés thermo-
rhéologiques des matériaux.

Lors du congrés frangais de thermique de 2023 a Reims, nous avions présenté le principe de
fonctionnement d’un dispositif original, possiblement monté en ligne sur un procédé de
transformation des polymeres (injection, extrusion) et permettant d’identifier la viscosité d’un
¢coulement a partir de températures mesurées par des thermocouples placés dans le dispositif

[2].

Dans le travail que nous présentons aujourd’hui nous montrons les premiers résultats obtenus
avec le dispositif, que ’on nommera TRAC pour Thermo-Rhéo Annular Cell, dans une
configuration d’injection industrielle c’est-a-dire en injection cyclique et moule fermé. Nous
donnerons les pistes qui restent a explorer pour expliquer ces résultats.

En amont et dans une premicre partie, en s’appuyant sur les papiers déja publiés sur
I’ensemble du travail, nous rappellerons le fonctionnement de la TRAC en donnant des résultats
de viscosité estimée dans le cas de 1’injection en moule ouvert (mode purge) et montrerons
comment ce dispositif peut permettre de suivre en ligne le comportement rhéologique de la
maticre.

2. LaTRAC

La problématique de la caractérisation rhéologique des polymeéres au comportement non
newtonien est une problématique complexe sur laquelle il est possible de rapidement
« s’arracher les cheveux ». Les rhéometres de paillasse ont des caractéristiques d’analyse trés
variées mais ont des vitesses de cisaillement possibles assez ¢loignées de celles atteintes dans
les procédés de mise en ceuvre (en particulier en injection). Les rhéometres capillaires
permettent d’atteindre des conditions de pression significatives mais peuvent étre inadaptés
pour des systemes hétérogeénes ou facilement dégradables. En effet, le mélangeage et le temps
de séjour lors de la mise en ceuvre peut impacter la morphologie de 1I’écoulement et donc sa
rhéologie. Des rhéométres en ligne existent mais sont trop intrusifs pour étre raisonnablement
utilisés dans les conditions industrielles. De plus, tous sont basés sur 1’exploitation de signaux
mécaniques et fournissent au mieux une viscosité apparente ou un indice de viscosité [3,4]. Au
regard de ces éléments, on ne peut que constater qu’il est bien difficile d’étre innovant.

Et pourtant la mesure des propriétés rhéologiques en ligne est devenue un sujet d’importance
pour le contrdle des procédés de mise en ceuvre des polymeres. Zhao et al. [5] ont rédigé une
revue d’articles récente (2024) qui fait un bilan des techniques développées en injection pour
caractériser les écoulements, en particulier leur fluidité. Sur les 171 articles référencés dans la
revue, 40% ont été publiés dans les six dernieres années, ce qui illustre assez bien semble-t-il
’activité scientifique dans le domaine.

Le dispositif que nous avons développé est un outillage qui se monte en ligne en amont du
nez de la buse d’injection d’une presse a injecter et génére peu de pertes de charge. L’originalité
est apportée par la géométrie annulaire de I’élément et la mesure thermique. En forcant
I’écoulement de polymeére fondu cylindrique en sortie de fourreau a passer dans un élément
annulaire dont I’entrefer est contrdlé, on favorise 1’auto-échauffement du matériau au contact
de I’axe central de I’anneau. Une instrumentation soignée de cet axe central avec des micro-
capteurs de températures permet alors de recueillir une information thermique directe, véritable
signature de 1’échauffement par dissipation visqueuse (777%) tout en écartant les problémes
liés a la régulation globale de I'outillage située sur le rayon externe de 'anneau. On pourra
se référer a [6] pour plus de détails sur la conception du dispositif et la précision des mesures.



La Figure 1 montre le plan de la TRAC et la position des capteurs de températures. La Figure
2 illustre I’instrumentation de 1’axe central.
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La Figure 3 montre un exemple de mesures réalisées avec la TRAC dans le cas de I’injection
d’un polypropyléne en moule ouvert (mode purge) avec un débit d’injection de 42,4 cm?’.s7/.
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Figure 3 : Exemple de températures et Figure 4 : Exemple de lois de puissance
pressions mesurées dans la TRAC lors de passant par le point commun

’injection d'un Polypropyléne a Q=42,4 cm’.s"  [y.=100 5", n,=100 Pa.s] avec des paramétres
K-n pour K variant de 2511,9 a 158,5 Pa.s" etn
variant de 0,3 a 0,9

Ces mesures de températures sont utilisées pour identifier les couples (K,n) d’une loi de
comportement rhéologique de type puissance :

n = Kjn1 (1)

Le modele direct axisymétrique est résolu avec le logiciel ANSYS® POLYFLOW® et le
modele inverse est développé sous Python avec un algorithme de type gradient conjugué
(Polak-Ribiere). La méthode est parfaitement détaillée dans [7].



Pour un débit d’injection donné et les températures mesurées associées, il n’y a pas unicité
de la solution. Il existe de nombreux couples (K,n) qui fournissent le méme échauffement
visqueux et les mémes températures. Par contre, les lois puissances reconstruites a partir de ces
couples admissibles ont une propriété remarquable : elles se croisent toutes en un point critique
(M, Ve)- On admet que cet invariant étonnant donne donc la valeur de la viscosité a la
température moyenne de 1’écoulement et pour le débit d’injection imposé.

En répétant les expérimentations pour d’autres débits d’injection, il est alors possible de
reconstruire un rhéogramme du matériau. La Figure 5 montre les résultats obtenus avec la

TRAC sur du polypropyléne, a différentes températures et en comparaison avec d’autres valeurs
de la littérature.

10000 14,1 ccs! 283 ccs! 424 ccs’! 56,5 cc.s!

1000 |

Moldflow (195 °C)
Moldflow (205 °C)
Rhéobuse (195 °C)
Rhéobuse (205 °C)
<& Points critiques (195 °C)
< Points critiques (205 °C)

Viscosité (Pa.s)

100

10

1 10 100 1000
Taux de cisaillement (s"-1)

Figure 5 : Points critiques du Polypropylene (PPC 9642) comparés aux lois de viscosité dans la base
des données du logiciel « Autodesk™ Moldflow®™ » et aux lois de viscosité identifiées
par une buse rhéométrique 8]

Les résultats obtenus apres trois ans de la thése de Qiao LIN sont trés satisfaisants et valident
a ce stade sur un polymere homogene le potentiel du dispositif expérimental et de la méthode
de traitement des données.

Mais rappelons que les essais ont été réalisés en mode purge, c’est-a-dire sans pression
imposée par la fermeture et le remplissage d’un moule et sans cyclage (injections successives).
Dans la suite, nous présentons les premiers résultats obtenus en mode de fonctionnement dit
« industriel », c’est-a-dire lors d’injections répétées dans une empreinte fermée.

3. Fonctionnement en injection moule fermé

En injection moule fermé, le dispositif est placé avant la buse d’injection (Figure 6). A
chaque cycle il suit le mouvement du ponton de la presse qui s’accole au moule. Apres
I’injection, I’ensemble recule avant de démarrer un nouveau cycle. Les pressions mises en jeu
peuvent étre élevées pour permettre le remplissage de I’empreinte. Par ailleurs 1’équilibre
thermique de I’ensemble est obtenu apres un certain nombre de cycles. Cet aspect est bien connu
et on peut ’observer également sur les mesures de températures de la TRAC, Figure 7. Les
estimations rhéologiques seront réalisées lorsque la stabilité thermique du systéme est atteinte.



Figure 6 : TRAC montée sur la presse a injecter pour une utilisation en moule fermé
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Figure 7 : Températures et pressions mesurées dans la TRAC lors de cycles d’injection — PPC 9642 —
0=28cm’ 5! — influence de la mise en régime thermique sur les températures mesurées

Les essais sont réalisés avec le méme matériau, le polypropyléne PPC 9642 pour une
température de régulation ciblée a 195°C. Trois injections sont réalisées pour trois débits
différents afin de retrouver les conditions imposées en mode « moule ouvert » et pouvoir
comparer les viscosités estimées.

La Figure 8 montre les mesures de températures dans la TRAC pour 11 cycles d’injection et
un débit de 74, Icm’.s7! (vitesse d’injection de 20 mm.s™!). Les cycles sont facilement repérables,
les variations de températures sont faibles et relativement instables d’un cycle a I’autre. La
pression maximale (200 bars) est supérieure a celle mesurée en mode purge.

Que ce soit sur la Figures 7 ou la Figure 8 relatives a deux débits d’injection différents, nous
pouvons aussi observer que les pics d’auto-échauffement sont bien en phase avec les pics de
pression et les temps de cycles.

La Figure 9 zoome sur un cycle. Malgré I’augmentation de pression, la perte de charge dans
la TRAC reste faible car la longueur de I’écoulement dans le dispositif ne change pas (environ
5 bars de variation de pression). On remarque I’absence du palier de pression qui était présent
en mode purge : les temps d’injection sont trop courts pour obtenir un régime d’équilibre
mécanique.
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Figure 8 : Températures et pressions mesurées dans la TRAC lors de 11 cycles d’injection — PPC
9642 — Q=14,1cm’.s!
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Figure 9 : Temperatures et pressions mesurées dans la TRAC lors de I cycle d’injection — PPC
9642 — Q=14,1cm’.s!

Les mesures de températures sont utilisées sur le temps de montée en pression pour estimer
la viscosité sur le cycle concerné. La méthode numérique d’inversion pour estimer K et n est la
méme que précédemment mais le modele direct est résolu différemment. L’objectif
d’estimation en ligne impose a termes |’utilisation d’un mod¢le aux temps de calcul les plus
rapides possibles donc assez peu compatibles avec 1’utilisation d’un solveur numérique de
résolution des équations de Navier-Stokes en écoulement non newtonien. Dans le cadre de ce
travail M. Girault [9] a développé un modele réduit d’ordre 8 dont les entrées sont K, n et Q et
les sorties les températures aux points de mesures. Le temps d’un calcul passe de 8500s 2 0,41s !

Les viscosités ainsi estimées sont reportées sur la Figure 10. Ce sont les premiers résultats
d’un contrdle en ligne de la rhéologie d’un polymeére injecté sur une presse de taille industrielle.

Quels enseignements peut-on tirer de ces mesures ?

- La répétabilité¢ des estimations (4 cycles pour un débit donné) est de bonne facture. Il
apparait tout de méme une certaine dispersion qu’il conviendra de diagnostiquer par des
essais complémentaires



- Il apparait également que ces viscosités sont surestimées par rapport aux autres points
référencés sur la courbe. Des travaux de recherche complémentaires doivent étre menés
pour éclaircir ce point mais il semble que la compressibilit¢ du matériau puisse en étre
en partie responsable. La puissance thermique volumique liée a la compressibilité est de

] . . D .
la forme aT a_f et s’ajoute a la dissipation thermique

ny? liée a la viscosité dans ’équilibre de 1’équation de la chaleur [7]. Lorsque les
variations de pression sont importantes comme c’est le cas en injection moule fermé
(Figure 9), ce terme n’est pas négligeable. Le modele réduit que nous utilisons ne le
prenant pas en compte, il semble logique que les viscosités soient surestimées. Une
premicre étude en simulation numérique a été réalisée et va dans ce sens.

- L’évolution de la viscosité estimée en fonction de la vitesse de cisaillement (ie. le débit
ou la vitesse d’injection) est tout a fait cohérente et en accord avec les mesures réalisées
en moule ouvert (mode purge) et avec la rhéologie issue de la base de données Moldflow.
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Figure 10 : Viscosités estimées en injection cyclage — PPC 9642
4. Conclusion

Dans ce papier, nous avons tenté d’expliquer les dernicres avancées d’une thématique initiée
il y a plus de 25 ans, thématique autour de la thermo-rhéologie des écoulements de polymeres.
Avec le dispositif congu (TRAC), la surveillance en ligne d’un procédé de transformation tel
que I’injection est désormais envisageable. Le dispositif est peu intrusif, il se positionne en
ligne avant le nez de buse d’injection. Il utilise I’information thermique issue de la dissipation
visqueuse de I’écoulement soigneusement couplée a une méthode numérique d’estimation
originale (point critique, mod¢le réduit) pour estimer un point de viscosité.

La conception annulaire de la TRAC a le double avantage d’accentuer la dissipation
visqueuse au contact de I’axe central et de rendre les capteurs de températures instrumentés sur
I’axe peu sensibles aux instabilités de la régulation globale de 1’outillage. Ce dernier point était
bloquant sur les différents dispositifs sur lesquels nous avions travaillés jusque-la.

Certes il reste des questionnements en suspens comme le sens a donner au « point critique »
et la recherche d’une explication fiable a la surestimation de la viscosité estimée.



Mais dans tous les cas nous savons que rechercher expérimentalement une mesure absolue
de la viscosité d’un écoulement est un « veeu pieux ». La surveillance rhéologique d’un procédé
de transformation doit pouvoir se contenter de la surveillance d’un point de fonctionnement
pour en détecter les variations éventuellement issues de la dégradation prématurée d’un
matériau dans le systéme de plastification, éventuellement issues des dispersions de
mélangeages dans le cas de matériaux recyclés. En I’état, le dispositif présenté ici est en mesure
d’y répondre.
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