N

N

De l’intérét d’une caractérisation rhéologique empirique
et relative (chapitre 7)
Patrice Estellé, Camille Michon, Christophe Lanos, J.L. Grossiord

» To cite this version:

Patrice Estellé, Camille Michon, Christophe Lanos, J.L. Grossiord. De I'intérét d’une caractérisation
rhéologique empirique et relative (chapitre 7). Groupe Francais de Rhéologie (GFR), Coordonné par
Jean-Louis Grossiord et Alain Ponton. La mesure en rhéologie - des avancées récentes aux perspectives,
1, EDP Sciences, pp.205-243, 2013, Science des matériaux, 978-2-7598-0623-2. hal-00911980

HAL Id: hal-00911980
https://hal.science/hal-00911980

Submitted on 21 Jan 2015

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.


https://hal.science/hal-00911980
https://hal.archives-ouvertes.fr

De l'interét d’une caractérisation rhéologique empiique et relative

P. Estellé, C. Michort?, C. Lano$, J.L. Grossiortf

1UEB, LGCGM EA3913, MTRheo, Insa/Université Renngste du clos Courtel,
BP 90422, 35704 Rennes cedex, France

2 AgroParisTech, UMR1145 Ingénierie Procédés Aliments
1 avenue des Olympiades, 91305 Massy, France

3INRA, UMR1145 Ingénierie Procédés Aliments,
1 avenue des Olympiades, 91305 Massy, France

4Université Paris-Sud 11, UMR 8612, Faculté de Pheuie,
5 rue Jean Baptiste Clément, 92296 Chéatenay-Mal&agex, France

®CNRS UMR 8612, Faculté de Pharmacie,
5 rue Jean Baptiste Clément, 92296 Chéatenay-Mal&agex, France

Résumé: De nombreux essais « empiriques » sont mis evrexen laboratoire, en usine ou sur chantier aéinqdalifier et
quantifier les propriétés rhéologiques d’'un matéridanalyse repose le plus souvent sur la companafles propriétés mesurées
sur un matériau de référence ou en utilisant éelsniques de mesure étalonnées avec un fluidenét@kite syntheése présente
certains de ces essais et leur principe d’utitisatL’objectif est ici de sensibiliser le lecteut'@xploitation des essais présentés
afin d’'accéder a des propriétés rhéologiques absofuscosité, seuil d’écoulement, ...) ou a des pétgs moins intrinséques
mais suffisantes vis-a-vis d’'un contréle de proiuctou d'un ajustement d'un procédé de fabricatidfin de guider les
utilisateurs, une attention particuliere est donaée hypothéses d’analyse de ces essais, leupiétation, et aux précautions

pratiques et théoriques a suivre

Mots-clé : Rhéologie relative et absolue, essais empirigtissosité, seuil

1. Introduction

La rhéologie permet d'étudier la relation entre la
contrainte et la déformation (ou I'écoulement) d'un
produit. La caractérisation de cette relation repsisr
I'exploitation des résultats de tests expérimentalus

ou moins complexes durant lesquels un échantileon d
produit est soumis a une sollicitation (en
effort/contrainte ou en déplacement), ce qui indui¢
réponse (en déplacement ou en effort/contrainté) qu
est évaluée. Lorsque contrainte et déformation (et
vitesse de déformation) sont calculables simpleraent
partir des sollicitations et des réponses expériaies

on parle de rhéologie fondamentale. Quelques
géométries simples permettent d'assurer une telle
configuration : coéne — plan, plan — plan, cylindre
coaxiaux, capillaire [1,2]. Cependant, des limitat
d'usage doivent étre rappelées. Ainsi la géométrie
imposée a I'échantillon doit rester compatible alec
volume élémentaire représentatif du matériau arnest
Par ailleurs, la taille de I'échantillon et la cimtance
des produits testés peuvent conduire a un dépasseme
des capacités d’'essai de rhéométres commerciaux.
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En présence d'un matériau évolutif, le temps requis
pour le conditionnement de [I'échantillon peut
également limiter l'intérét d’'une approche rhéotpgs
rigoureuse. Le contréle de production en lignesthe
bien cette problématique.

Il est donc courant pour un opérateur d’avoir rescu
des techniques rhéologiques non fondamentales.
Lorsqu’au moins une des grandeurs, contrainte ou
déformation, ne peut pas étre calculée moyennant de
approximations acceptables (ou justifiées), onepdd
rhéologie empirique.

Les méthodes empiriques sont par ailleurs courammen
utilisées lorsque :
o les méthodes traditionnelles sont prises en défaut
(glissement, thixotropie,...).
o l'objectif est de mimer un procédé de transfororati
afin de :
 caractériser un produit dans des conditions plus
réalistes de procédé. Il s'agit de méthodes
mimétiques. On trouve par exemple : les pétrins,
les aéromeétrestc...



* récolter des données utiles pour le scale-up et le
dimensionnement d’installation.

o le contrble ou la caractérisation par des méthodes
simple sont impossibles (manque de temps, contrdle
sur ligne,...).

o le prix d’'une machine permettant d’accéder a la
« rhéologie fondamentale » est trop élevé.

Des appareils spécifiques sont développés a I'tchel
des laboratoires mais également en usine (condele
procédé et des produits en ligne), ou sur le terraie
gualificatif « empirique » ne doit pas étre compdis
dans une acception négative. Il s'agit souventaliér

les propriétés d'un matériau en référence a uneautr
matériau.

L'objectif de cette synthése n’est pas de congruire
présentation exhaustive des techniques empiriques
élaborées dans différents secteurs d’applicatilentee
'agroalimentaire, la cosmétique, la galénique, leu
génie civil pour ne citer qu'eux. Plus modestement,
nous proposons de hiérarchiser ces méthodes en
s’'appuyant sur quelques exemples emblématiques
choisis en particulier en raison de leur utilisatio
fréquente et/ou en raison de leur champ d’apptioati
étendu.

Nous verrons ainsi que les méthodes empiriques
peuvent étre utilisées pour caractériser les petiwi
non seulement d'écoulement mais aussi de plasticité
de consistance, de viscoélasticité...

Outre le fait de sensibiliser les lecteurs a un@aghe
empirique qui est encore trés souvent utilisée dans
certains cas et pour certaines applications, un des
objectifs de cette synthése est également de guider
'opérateur aguerri a une caractérisation relatiees

un dépouillement plus riche de ses données
expérimentales. En effet, dans certains cas, des
méthodes empiriques peuvent aussi déboucher sur une
caractérisation rhéologique absolue.

Les machines empiriques peuvent étre classéesuan de
grandes catégories. La premiéere fait appel a ustobj
gui se déplace dans le produit. La géométrie dgdto

et son mode de déplacement permettent d'évaluer
certaines grandeurs telles que viscosité, seuinide

en écoulement.

o De la pénétrométrie a la géométrie de chute: en
pénétrométrie, un objet (cbne, cylindre, aiguille,
plateau, fil, lame, bille) se déplace en suivanaxe de
translation : il plonge dans le produit poussé e
traverse mobile (déplacement imposé) ou sous son
propre poids (effort imposé) suivant le dispositif.
Lorsque le déplacement de la traverse est impasé, o
mesure I'évolution de la force de réaction du pibdu
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Lorsque I'objet se déplace sous I'effet de son paid
mesure la distance parcourue en un temps donng ou |
temps pour parcourir une certaine distance, vare |
distance d'arrét de I'objet. Ces tests permettent
d'accéder a une vitesse de chute ou a la configarat
d'arrét du mouvement, caractéristiques deffets de
viscosité ou de seuil de mise en écoulement.

0 Des systemes fonctionnant en mode rotatif aux
mélangeurs : en mode rotatif, I'objet (systémeléttai
cylindre, ancre, plateau, aiguille,...) est plongésike
produit au préalable de maniére a étre complétement
immergé. En fonction de l'appareil utilisé, le mlebi
peut :

 tourner a vitesse constante ou a vitesse croissante
puis décroissante. Le couple de résistance induit
par le produit compte tenu de ses propriétés est
mesuré au niveau de I'axe de rotation.

e étre mis en mouvement rotationnel du fait de
I'application d’'un couple au niveau de l'axe. La
vitesse de rotation de I'axe est alors mesuréegtou
/ min).

Lorsque l'on souhaite dimensionner un mélangeur,
I'objet et la cuve dans laquelle il tourne auromsd
formes et des dimensions respectives permettant de
mimer un outil plus grand. Cette approche est égao
dans les travaux menés par le groupe de L. Chfgjlin

Une telle configuration d’essai peut s'apparentarrie
géométrie Couette. Elle est donc utilisée pour
appréhender les effets de différentes grandeurs
rhéologiques.

La seconde catégorie de machines empiriques
correspond a des écoulements de produits générés pa
des actions externes telles que les actions giagta
sans utilisation d’objet particulier immergé dares |
produit. Les écoulements d’'étalement ou de vidange
relévent de cette catégorie. Les mesures réalsmgs
souvent plus difficiles a relier a des grandeurs
rhéologiques.



o La vidange, une affaire de pression: lorsque un
produit s’écoule dans un tuyau (incliné ou sous
limpulsion de la pesanteur) ou a travers un trou
effectué en bas d’'une cuve, petite ou grande,t(dffe

la pesanteur), il est possible de mesurer le temps
nécessaire pour qu’un certain volume de produsioie
écoulé. Ceci permet de remonter a un débit de firodu
et donc, moyennant un ensemble d’hypothéses liées a
la géométrie du probléme a une vitesse de cisaliem
équivalente. Ce paramétre, couplé a la mesure de
pression générant I'écoulement, peut conduire a
I'évaluation de grandeurs rhéologiques caractériss.

o De l'affaissement a I'’écoulement sur des planss: ce
tests consistent a évaluer les conditions d’écoesgm
et d'arrét d'un volume de produit sous l'effet dans
propre poids. Ces tests simples pouvant relever du
démoulage d'un échantillon ou d'un écoulement sur
plan incliné sont trés adaptés a une approche
comparative mais peuvent également permettre
d’identifier différentes grandeurs rhéologiques, en
particulier, le seuil de mise en écoulement.

Dans cette synthése les modes de fonctionnement de
certains tests empiriques utilisés dans différents
domaines d’application sont évoqués.

Le principe d'utilisation des tests sélectionnés es
présenté en regroupant les appareils selon le dgpe
propriété rhéologique principale que l'on souhaite
caractériser :

* Viscosité / aptitude a I'écoulement

 Propriétés plastiques / seuil d'écoulement

* Elasticité

* Viscoélasticité

* Propriétés texturales

Pour chaque propriété rhéologique principale, dstst
de caractérisation relevant des deux catégoricsai's
évoquées précédemment sont décrits. Les relations
entre les grandeurs mesurées et les grandeurs
rhéologiques sont rappelées en précisant le champ
d’hypothéses de dépouillement associé. Le tout est
complété par l'analyse des erreurs de procédure et
d’interprétation qu'il convient de ne pas commettre

L'analyse critique des résultats obtenus en exptbit
de tels essais doit permettre a l'utilisateur didea
son interprétation rhéologique. Quelques exemples s
détaillés a la fin de cet article dans le cas’'dsséi
Brookfield, du test TPA, et de la géométrie cyligde
de Couette.

2. Caractérisation des propriétés rhéologiques

2.1.Viscosités ou comment caractériser I'aptitude
a I’écoulement

Les opérateurs sont souvent confrontés a I'estimati
de la fluidité ou de la consistance d'un produia L
grandeur rhéologique généralement retenue pour
transcrire cette propriété est la viscosité. Cender
générique recouvre cependant différentes défirstion
selon que la mise en écoulement nécessite d'ateeind
une contrainte seuil, que la fluidité évolue ou rean
fonction de la vitesse de cisaillement (par exengple
fonction d'un débit). On peut ainsi distinguer la
viscosité newtonienne, la viscosité plastigue et la
viscosité apparente.

Estimer cette aptitude a I'écoulement nécessite de
produire un écoulement dont on mesure un débit ou
une vitesse caractéristigue et une grandeur
représentative d’'un effort.

2.1.1. Viscosimetre a bille ou pénétrométrie

Ces viscosimetres sont des appareils simples igedac

a manipuler dont le principe est le suivant : uiike b

sphérique se déplace lentement sous l'action de la

pesanteur dans le liquide de viscosité& mesurer. |l
peut s'agir :

o d'une chute libre verticale sans contact avec les
parois du viscosimetreviécosimétre a chute de
bille).

0 ou d'une chute guidée dans un tube incliné, larsphé
roulant sur la paroi cylindrique du tube
(viscosimétre a hille roulanye

L'échantillon est contenu dans un tube de mesure en
verre, entouré d'une enveloppe reliée a un bain
thermostaté a circulation, qui permet une régutatio
précise de la température. La bille chute au sein d
I'échantillon a partir de sa position de déparhaunt du
tube, et atteint presque instantanément sa vitesie

qui est mesurée par chronométrage du temps de
passage entre deux repéres placés a distance connue
Ce temps peut étre utilisé directement en tant que
mesure relative dans le but de comparer les répatese
différents fluides. Dans ce cas, les effets d'une
différence de masse volumique du fluide ou de sa
viscosité sont couplés. La loi de Stokes corresaond

la chute d'une bille dans un milieu visqueux newaan
infini permet d'identifier la contribution des diffents
parameétres :

V = g.D2Ap/(18N) QD

ou g est la constante d'accélération gravitatiden&
est la vitesse de chute de la bille de diamétng st la



viscosité newtonienne du produitZgh la différence de
masse volumique entre la bille et le produit. D&ns
cas ol le diamétre du tube n'est pas suffisamment
grand devant D, il convient de réviser cette éguati
par exemple en introduisant un coefficient d'apjare

Il faut noter que le viscosimétre a chute libre est
rarement utilisé, en raison de linstabilité de la
trajectoire verticale. On préféere employer un
viscosimétre a bille roulante dont linclinaisonr pa
rapport a la verticale garantit le contact constinta
bille avec la paroi du tube.

Sous l'effet des forces qui Iui sont appliqguées
(pesanteur, poussée d'Archiméde, force de frottemen
visqueux de Stokes, réaction de la paroi), la bitteint
rapidement une vitesse limite. Le calcul de la as#e
dérive de I'équation de Stokes et est effectuértir pke

la mesure du temps de chute de cette bille ersatili
I'équation :

n=K.Apt (2)

K est une constante d'appareil, t représente |lpsata
chute de la bille entre 2 reperes.

Cette relation est ainsi valable aussi bien poug un
chute libre verticale que pour une chute guidées den
tube incliné, les deux configurations étant défngar
des valeurs différentes de la constante d'appéreil

Mais il faut souligner que les équations (1) et Ii2)

s'appliquent en toute rigueur que dans le cas dun
liquide newtonien puisque le cisaillement est
inhomogéne dans ['échantillon. L'emploi de cette
équation dans le cas de liquides non-newtoniens
conduit a une caractérisation relative qui permet
cependant une comparaison entre les liquides, pourv
que le méme dispositif expérimental (méme tube,

inclinaison, bille) soit utilisé.

Une alternative au viscosimétre & bille consiste a
remplacer la bille par un mobile pesant cylindrique
écoulement cisaillant annulaire se déclare done dat
tube externe fixe (rayonzRet le mobile (rayon B. F

est le poids du mobile immergé dans le fluide se
déplacant a la vitessa gur une longueur h. On peut
donc relier la viscosité newtonien du fluide tesséon :

7 =%% ©)
Oou
_ 271+ x?) @
A+ x*)Inx+1-x°
Et

X=R,/R (5)

K est un coefficient purement géométrique. Sachant
que v = dh/dt, la pente de h2(t) est directement
proportionnelle a I'inverse de la viscosité. En gutsb

= dhf/dt et C = 2F/K, I'équation (3) se réduit a
I'équation (6).
C
=— 6
=4 (6)

Cette méthode semble particulierement adaptée a la
caractérisation de fluides de grande viscosité [4],

toujours dans [I'hypothése d'un comportement

rhéologigue purement visqueux newtonien.

2.1.2. Viscosimétres rotatifs

Le principe des viscosimetres rotatifs consistg¢otms

a mettre en écoulement I'échantillon par cisailletne
entre une surface solide immobile (le stator) e¢ un
surface solide en rotation (le rotor). Les deundears
expérimentales mesurées ou imposées sont le clple
et la vitesse angulaire du ro@r

Dans le cas des géométries bien définies (cylindres
coaxiaux et cone/plan), et a condition que l'ebtref
dans lequel est réalisé le cisaillement soit saffisient
étroit, on peut considérer que le cisaillement est
homogéne dans tout I'échantillon. On peut alors
exprimer la contrainte de cisaillementet la vitesse de
cisaillementy en fonction de M e®, par des relations

du type :

r =AM )

y =BQ (8)

ou A et B sont deux constantes d'appareil dépendant
uniquement de la géométrie de cisaillement.

Si bien que la viscosité apparente pourra s’ésine la
forme :
M
=K—
i Q
ou K=A/B est une constante d'appareil dépendara de
géomeétrie de cisaillement.

)

L'identification des constantes d’appareil A et Bup
relever d’'un calibrage sur un fluide étalon.

Les relations (7) a (9) permettent, en balayant une
gamme de valeurs pour M & de tracer des courbes
d’écoulement -y ou n-yet dobtenir pour chaque
valeur de la contrainte ou de la vitesse de cesa#int

la valeur de la viscosité apparente correspondé@ee.
principe de traitement des mesures constitue la das



la viscosimétrie rotative. Nous ne développerons pa
plus avant de telles configurations expérimentajais
sortent du cadre des tests empiriques et le lecteur
intéressé par ce sujet est invité a consulter desages
généraux de rhéométrie.

L’'analogie entre la forme des courbes (Met les
rhéogrammes des produits testés peut constituer un
outil de dépouillement empirique intéressant. It es
cependant tout a fait essentiel de bien faire la
distinction entre la vitesse de cisaillemefpt et la

vitesse angulaire de rotatidR, et cela bien que ces
deux quantités aient la méme dimension (elles
s'expriment en général en)s ce qui est la cause de
nombreuses confusions. Seule la vitesse de cisaiie

a une signification rhéologique.

De plus, rappelons que les relations (7) a (9)org s
licites que dans la mesure ou I'écoulement dans
I'échantillon est considéré homogéne. Cette coorliti
reste a vérifier, en particulier en présence dieldl a
seuil pour lesquels certaines configurations diessa
peuvent induire la formation de zones non cisallée

Si bien que les graphep— Q n'ont pas de signification
rhéologique objective ou absolue, il s'agit de dseu
rhéogrammes permettant seulement une caracténisatio
relative. Une analogie entre la forme des courbeQ M
et les rhéogrammes des produits testés peut capenda
apparaitre. C'est le cas par exemple pour un fldiele
Bingham dans certaines configurations d’essais.sDan
une géométrie de type plan-plan (échantillon en
cisaillement entre deux plateaux annulaires derayo
interne R et de rayon externe R[5], une relation
linéaire entre parametres rhéologiques (seuil de mn
écoulementt, et viscosité plastiquel), parametres
géométriques et les parametres de régression rénéai
de la courbe MR est identifiée.

r=—— o (10)
2m(R,’ - R?)
_ 2h(om/aQ) 1)
R’ -RY)

Ou h représente la distance entre les plateaux,é¢ M
couple a vitesse de rotation nulle lorsque I'écaget
s'arréte.

Dans une géométrie de type cylindres coaxiaux
toujours en présence d'un fluide de Bingham (cyknd

interne de rayon Ret hauteur h ; cylindre externe de
rayon R), le champ de cisaillement n’étant pas
homogéne, ce type d'analogie s'avére non

systématique. Dans le cas ou tout I'entrefer esstili
il y a analogie avec une relation linéaire du type

o~ ol
amu \ RS R°) # R

L'analogie entre forme des courbes (M-et les
rhéogrammes de fluides visqueux en loi puissance
(consistance k) est elle systématique. Cette aigalog
permet d’estimer I'index d’écoulement « n » du dkii
assez directement par les relations suivantes :

Pour une géomeétrie de type plan-plan, on obtient :

M (3+n) =k(@j”
2R°

Pour une géométrie de type cylindres coaxiaux, on a

oo n (M )" 1{&}””
2k1/n ZmR]Z Rc

2.1.2.1 Géométries « Brookfield »

Ce type d'appareil correspond a une caractérisation
relative qui est mis en ceuvre le plus souvent dieas
viscosimétres de type « Brookfield ». Les viscosig®e

de ce type sont des appareils pilotés en vitesse de
rotation, ou une vitesse angulaire de rotatidnest
imposée, et ou l'on mesure le couple résistant
correspondant M (sur le rotor). Plus précisément, |
couple de torsion est mesuré par la torsion d'ssae
calibré avec un transducteur rotatif.

(13)

(14)

Le rotor peut prendre différentes formes: aigsijlle
cylindres, disques, croisillons tournant. Il esmergé
dans le fluide a tester, placé simplement dans un
récipient jouant le rbéle de stator. Avec ce type de
géométries  « Brookfield », le cisaillement est
inhomogéne et ne peut étre défini, si bien quea a |
différence des viscosimetres mettant en ceuvre des
géomeétries absolues, il est impossible de défine u
vitesse et une contrainte de cisaillement en fonatie

M et de Q. On continue cependant a utiliser des
relations de type (7) et (8) (dans laquelle la tams K

est préalablement étalonnée sur des liquides
newtoniens de viscosité connue) pour déterminer une
viscosité dite "Brookfield". Si cette viscosité &gn la
viscosité réelle pour des liquides newtoniens, pdat

en différer trés sensiblement pour des liquides non
newtoniens. Et, surtout, dans le cas de comportesmen
non newtoniens, elle n'a guére de sens, puisque les
conditions de cisaillement ne sont pas définies.

Il existe deux grands types de mobiles (ou de
viscosimétres) ;. les mobiles de type L (cylindres,



disques de diametre et d’'épaisseur variables, lEg)i
(Figure 1) pour des viscosités newtoniennes faibles
moyennes (de 3 & 28MPa.s) et de type R (cloches et
disques d’épaisseur négligeable et de diamétre
variable) (Figure 2) pour des viscosités newtorgsnn
moyennes a élevées (de 20 a 13rmPa.s).

—

O

Figure 1 : Mobiles de type L

bl

Figure 2 : Mobiles de type R

Il existe d'autres mobiles « Brookfield » adaptésx a
échantillons de trés forte viscosité, et propos@s e
option, en particulier des mobiles spéciaux en &cav
déplacement hélicoidal au sein de la structure @din
prévenir la formation de vides ou I'apparition de
fractures.

II faut également souligner que la plupart des
viscosimétres de type Brookfield proposent des
géométries absolues comme des associations
cylindrique coaxiale et cbne/plateau présentant un
faible entrefer, si bien que le cisaillement peuitse
considéré comme homogene et que les relationst (7) e
(8) peuvent y étre appliguées. Le fonctionnement du
viscosimétre ne differe alors en rien sur le plan d
principe des viscosimétres traditionnels. |l s’agit
d'un cas tres particulier d'utilisation qui contiiedén
guelque sorte la philosophie « Brookfield » quisiste
a travailler directement dans le bécher
conditionnement, et qui est rarement utilisée.

de

Le lecteur pourra consulter avec profit la notice
technique « Brookfield » qui définit en détail les
différents mobiles et les différentes spécification
technigues de ces viscosimétres [6].

Ce mode de caractérisation relatif continue a étre
couramment pratiqué spécialement dans le cont®le d
routine, dans les domaines pharmaceutiques,
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cosmétique, agroalimentaires.... Les géométries
particulieres (cylindres, disques, aiguilles, dtlmns),
ainsi que les caractéristiques mécaniques du rqtor,
ont été utilisées dés lorigine par la Société
« Brookfield » sont définis par de nombreuses nerme
ASTM et ISO. Depuis que ce type de viscosimétre
releve du domaine public, de nombreux fabricants se
sont lancés sur le marché, tout en respectant
scrupuleusement ces normes de fabrication.

2.1.2.2Ailette/mélangeur

Le mélange et la dispersion de systemes afin de
produire des matériaux complexes peuvent étreseisali

a partir de géométries de forme variable : ancie [7
hélice [8], vane [9]. Ces géométries sont également
utilisées pour évaluer ou suivre les propriétés
rhéologiques des matériaux, en particulier durast |
changements de phase ou les traitements thermiques.
Pour aller au-dela d'une utilisation simplement
comparative de ce type de tests, il convient dl&tab
une relation fiable (dans I'esprit des relationsg7(8))
entre le couple et la vitesse de rotation de larg#oe

et une contrainte et une vitesse de cisaillement
caractéristigue du cisaillement du fluide. Difféemn
méthodes ont été développées dans ce sens [18], Ain
la vitesse de cisaillement est généralement reli¢e
vitesse de rotation par une constante liée a lengéce
utilisée [11]. Cette constante s'obtient par uné¢hmde

de pente ou d'ajustement de viscosité [10]. Cette
derniere solution requiert deux essais au moins
(réalisés a des vitesses de rotation différentas) e
dépend du comportement rhéofluidifiant du fluide
utilisé. Une méthode plus récente est basée sur
'analogie de Couette [8, 12, 13]. Elle consiste a
déterminer un rayon interne équivalent a celui d'un
cylindre virtuel, qui permet d’obtenir un couple
identique appliquée a la géométrie de mélange et au
cylindre virtuel pour une méme vitesse de rotation.
Cette procédure requiert de définir au préalable la
nature du comportement du fluide - généralement on
sélectionne un modéle de type loi puissance — et de
calibrer le systéme de mélange. L'évaluation dwmay
interne virtuel est déterminée au préalable erisatit

un fluide newtonien de viscosité connue. Notonsl qu’
est possible de s’affranchir des limitations memtiées
ci-avant : pré spécification de la loi de comporein
étalonnage de la géométrie, essais préliminaires av
un fluide Newtonien, selon les résultats de [14], a
condition que le fluide soit cisaillé le long d'une
surface cylindrigue bien définie. Pour plus de
renseignements, le lecteur est renvoyé a la référen

[3].

Comme nous venons de le voir, sortir d'une simple
utilisation relative avec ce type de géométrie sspp



un travail minimum de calibration et de validatida
protocole de dépouillement.

2.1.3. Etalement sur plan incliné

La technique du plan incliné, décrite par la figdre
permet de déterminer la courbe d'écoulement d'un
matériau [15], en multipliant les essais avec défifiés
volumes et hauteurs d’échantillon. On trouve de
nombreuses études dans les domaines du génie civil
mais également de I'alimentaire. Le Consistoméae d
Bostwick développé pour les produits de type
confiture, créme, nappage exploite ce type
d’écoulement et fait partie des outils classiquemen
utilisés.

Il s’agit d’un plan incliné (figure 4) comprenangwk
compartiments. Le premier (sur la gauche de laréigu

4) est de surface carrée 5x5 cm et de hauteum3,8 c
est séparé du deuxieme compartiment par
guillotine relevable de facon soudaine grace 2euret
mis sous tension. Le deuxi€me compartiment se situe
dans le prolongement. Il mesure 5 cm de large,i24 c
de long et approximativement 2,5 cm de haut. Il
comporte une série de graduations dessinées sigr tou
sa longueur tous les 0,5 cm.

une

&urf'a(;c libye
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Fluide

Figure 3 : Bilan et distribution des efforts s'egamt au sein
d’un fluide en écoulement a surface libre sur amphcliné
de longueur et largeur infinies (d’aprés [15])

Figure 4 : Photo représentant un Consistometreatwick
(d’apres [16])

Pour réaliser un essai, la guillotine est mainteene
position base grace au levier. Le compartimenttl es
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rempli de produit. L'essai démarre au déclenchement
de la remontée rapide de la guillotine, moment aliqu
I'expérimentateur déclenche son chronométre. Le
produit peut s'écouler sur le plan incliné. Au balat

30 s le nombre de graduations recouvertes est éompt
5 cm correspondant au premier compartiment sont
ajoutés pour obtenir la distance totale L). Une
expression de L, donnée par Huppert en 1982 [17],
s'écrit :

gq3 1/5
L - tl/5
alor)

(15)

Ou &y prend une valeur théorique de 1,411 cm.g.s pour
les fluides Newtoniens, g est la constante
d’accélération gravitationnelle, q est le volume de
fluide par unité de largeury est la viscosité
cinématique et t le temps. En élargissant au cas de
fluides non Newtoniens et en réarrangeant les
différents termes de la précédente égalité, il est
possible de mettre en relation L et deux propriéigs
fluide : la viscosité apparenteet la densitd [18] :

-1/5
| = c(—; j
P

Ou ¢ est une constante égalévfgg®t)/3]*°. La valeur

de c est constante pour un temps d'expérimentation
donné et vaut 0,0822 "fis'® pour un temps de test
standard pour le Consistométre Bostwick, a sav®s.3

(16)

2.1.4. Mesure de pression dans une conduite

En présence d'un écoulement de fluide dans une
conduite fermée, la mesure d'un gradient de prassio
peut constituer un outil de caractérisation suffisa
L’avantage principal de cette technique est qu’'ebe
adapté a du contréle en ligne. Par contre, pow étr
totalement opérationnelle, elle requiert également
I'évaluation du débit associé a I'écoulement.

Le dépouillement de ces mesures repose sur
I'exploitation des relations développées dans ldrea
de la rhéométrie capillaire. L'hypothése de base
consiste a considérer que I'écoulement reste @meég
laminaire et que cet écoulement est adhérent aux
parois.

Les équations caractéristiques de [|'écoulement
capillaire résultent de I'équation de conservatienla
masse et d'une équation d’équilibre. Elles permette

d’estimer la vitesse de cisaillemeft, (équation de
Rabinovitsch-Mooney) et la contrainte de cisailletme
a la paroi du tuber,, :



w
_(P)R

2L
Ou R est le rayon du capillaire, Q le débit volunsiget

g,

w

(18)

AP/L le gradient de pression. L'équation de
Rabinovitsch-Mooney peut se réécrire sous la farme
'+l
/= r 19
e[ ”
avecl =4Q/7R%et n'= d(na,) (20)
d(Inl)

Ces derniéres relations sont particulierement @dsp
la caractérisation des fluides en loi puissancer pou
lesquelles « n’ » est égal a I'index d'écoulement.

L'utilisation de ces équations n’est pas aisée&eme
d’évaluer la perte de charge dans le capillairer piau
nombreuses valeurs de débit. Une utilisation siidpli
de ce type d’écoulement consiste a évaluer la sigco
équivalente du fluide testé en utilisant la solutite
'écoulement obtenue dans le cas dun fluide
Newtonien. Dans ce cas une relation linéaire ajipara
entre le gradient de pression et la viscosité (gnuae
Poiseuille-Hagen) :

m(P)R?
8L7

La mesure de pression est généralement réalisée a
'aide de capteur de pression (en fait des captdars
déformation constitués d'une membrane souple sur
laquelle est faite la mesure) placés en affleurerden

la surface du tube. Cette technologie, adaptéeea un
mesure sur fluide, peut s’avérer totalement inafic
dans le cas des fluides a seuil pour lesquels la
contrainte normale a la paroi peut s’avérer diffiézele

la pression.

Q= (21)

La mesure de débit peut techniquement étre plus
difficile a réaliser. Il est courant de s'appuyer $es
performances des pompes de mise en circulation pour
étalonner cette mesure ou sur les conditions dmngiel
d’une trémie tampon.

Pour différents types de fluides industriels il pétre
suffisant d’utiliser un appareil manuel (voir figub)
pour assurer un contréle de production. Le capdlai
est dans ce cas un tube en verre vertical reliank d
réservoirs. Le gradient de pression est induit Ipar
poids de la colonne de fluide. Le temps de vidange
d'un volume connu de fluide permet d'évaluer la
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viscosité newtonienne du fluide testé. Le réservoir
supérieur de l'appareil est rempli par aspiratibm
calibrage a I'aide d’un fluide étalon est une fdésplus
nécessaire.

Fil o

® 9

Figure 5 : Exemples de rhéometre capillaires « raksm

i® Ly

Une amélioration considérable de la technique de
mesure consiste a réaliser les mesures de gradient
pression sur deux tubes présentant des diamétres
différents.

Cette double mesure peut permettre d'évaluer
indirectement la valeur de la viscosité apparenie o
d'appréhender d'éventuels phénomenes de glissement
du fluide aux parois, remettant en cause les hyseth

de dépouillement.

2.1.5. Coupe Ford, cone de Marsh

Différents essais correspondent a une mise en
écoulement gravitaire d’'un échantillon contenu dams
récipient ouvert a sa base. Les formes de récipient
conigues sont les plus utilisées. Généralement, le
réservoir conique est lié a un ajutage formé d'une
partie tubulaire. L’'opérateur va simplement mesilger
temps de vidange d’'un volume spécifié de produgt. C
test, trés facile a mettre en ceuvre, est trésséitiin
cosmétique et dans le domaine du génie civil pour
évaluer la fluidité de cremes et coulis.

Ce type d'appareil intégre les coupes de visc@sié
figure 6), ou coupes consistométriques, qui sort de
outils simples et économiques utilisés pour les
contréles rapides de viscosité en production ddsshu
et des peintures par exemple et les cones d’éceunlem
pour des coulis ou des suspensions minérales @®ne
Marsh utilisé en génie civil décrit par la figure 7
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Figure 6 : Exemples de coupes de viscosité

La relation entre le temps de vidange et la vigéosi Figure 7 : Géométrie du cone de Marsh
newtoniennen du fluide (de masse volumique)
repose sur I'étude de I'’écoulement considéré comme
étant un écoulement de type Poiseuille (dans laepar
tubulaire située sous le réservoir).

Ainsi, le coefficienta caractéristique du cdne de Marsh
a été validé par [19] pour un fluide newtonien et
s'extrait de I'équation (23).

- -/ 3tang .y He+H
t=anlpg (22) (= rtang @ @ o(H, —H) o=+ )
O}‘J t est le temps de vidangeceest une fonction de la — 2tang(htang —r)(H, - H) + (htang —r)? |n(Ho + h)) (23)
géométrie de l'appareil et de I'échantillon dans se H+h
configurations initiale et finale. L'utilisation dh r Hotang +r

. . , . o - In
fluide Newtonien étalon permet d’identifier la vale htan¢—r( (Htan¢+r

de a. La mesure du temps de vidange permet alors
d'estimer la viscosité apparente dun fluide
guelconque. Afin de valider la mesure, I'essai peut
éventuellement étre répété en changeant le diamétre
la zone tubulaire (la longueur reste en général

H,+h
)=InC )

La relation (22) doit étre reconsidérée en présalece
fluides a seuil. En exploitant les mémes hypothé&ses
en considérant que le débit de fluide n’évolue tpas
durant I'essai, [20] propose une solution pourultt
de la vidange d'un fluide de Bingham dans le coee d

constante). ) . . . -
Marsh (seuil de mise en écoulemeaptet viscosité

Le fait d'utiliser un réservoir conique dont l'asgl plastiquey) :

d'ouverture est trop important peut induire une

perturbation de I'écoulement & I'entrée de I'ajetas t=aul(p-pr,) (24)

ainsi affecter le dépouillement.
oua et sont des parameétres retraduisant la géométrie

Identifier 'expression analytique den'est pas trivial de l'essai. L'expression analytique de ces parasétr
mais dans certaines configurations, la relation &tpe n’est pas triviale.

identifiee voire genéralisée a I'étude de fluidem n _ A ]
newtoniens. L’analyse de la vidange du cdne de Marsh en présenc

de fluides d’Herschel-Bulkley (seuil de mise en

écoulementt,, consistance k et index d’écoulement

n) est proposée par [21]. La vitesse moyenne
d'écoulement en sortie d'ajutage est estimée parla
relation (25) :



pgr h+H
2k~ h

V= (25)

nr U
a =
3n+1 r
Ou H est la hauteur de fluide dans la partie canidg
I'appareil au temps t et,

Ty

-
a= pghtang (26)
r
1+
3nhtang
2r
0= —OAp (27)
+
= h
pg+ P = apg(1+—j (28)
-
' (29)

n+l
2 2 ry
1+( 2n jLOJr 2n Ty 1_roj
2n+l)r (n+)@2n+D\r r
L'intégration de cette vitesse entre deux hautelas

fluides différentes dans I'appareil est a reliert@ps
de vidange.

Sur le plan pratique, la pesée en continue du matér
s’écoulant de l'appareil permet de mieux ajustes ce
modéles aux enregistrements.

Dans tous les cas présentés ci-dessus, lintetjéta
des essais releve d'une logique d’ajustement de la
réponse expérimentale sur des modéles analytiques
plus ou moins pertinents. Ces tests de vidange ne
permettent pas d'aller plus avant dans l'identtfma

du comportement rhéologique du fluide testé.

2.2. Propriétés plastiques / seuil d’écoulement

La mise en écoulement de certains fluides nécedsite
les solliciter avec un niveau de contrainte suffis®n
parle alors de seuil de mise en écoulement. Il ieoiv
cependant de distinguer différents phénomeénes.

Ainsi la contrainte de cisaillement nécessaire anikse
en écoulement d’'un fluide resté au repos peut gavé
trés différent de la contrainte de cisaillement unés a
I'arrét de I'écoulement. Certains utilisateurs idigtient
ainsi un seuil statique, d’'un seuil dynamique.

Par ailleurs, la contrainte requise pour créer
I'écoulement peut étre affectée par I'état de swrfsur
lequel I'écoulement est généré. Une rugosité
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insuffisante du plan de contact peut induire un
glissement avec frottement qui peut s'apparenten a
seuil de mise en écoulement. On parlera alors de
préférence d’'un seuil de friction.

a

Estimer cette aptitude a I'écoulement nécessite de
mesurer un effort associé a la mise en écoulemeat o
'arrét de I'écoulement. Différentes configurations
d’'essais sont utilisées pour caractériser plus oinsn
empiriquement cette propriété.

2.2.1. Mesure de seuil par pénétrométrie

Il existe deux catégories de pénétromeétres les
pénétrometres a chute libre et les pénétrométres
contrdlés, encore appelés analyseurs de texture. Ce
sont des appareils d'utilisation simple, qui petemst

la caractérisation de la résistance de |'échantéida
pénétration d'un mobile. Les premiers pénétrometres
ne comprenaient qu'un seul mobile fixé a une tige
(cone de Malher), ou possédaient une tige guidée pa
un support et sur laquelle pouvaient se fixer défifés
types de mobiles (Figure 8) Dans ce dernier cas
I'enfoncement dans la préparation peut étre luusur
cadran. De nos jours, pour une meilleure
reproductibilité et justesse de la mesure, deditfs
électriques peuvent équiper certains appareils. lIs
indiquent le temps de la mesure et permettent
d'afficher la profondeur d'enfoncement, exprimée
généralement en dixiemes ou centiémes de
millimetres. Le mobile est le plus souvent de forme
cylindrique (de diameétre important pour la back
extrusion, jusqu’a un diamétre trés faible pousda

de prise a l'appareil de Vicat), mais aussi de fsm
hémisphérique ou conique.

&
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Figure 8 : Pénétrometres a chute libre : exemplm ddne
de Mahler

Ce type d'analyse concerne les corps solides, yateu
semi-solides pour lesquels une caractérisatiortivela
est suffisante. Elle est souvent utilisée lorsges |
analyses viscosimétriques sont difficiles a metne
ceuvre, en particulier lorsque le produit offre une
mauvaise adhérence en cisaillement, ou encoreuersq
les propriétés rhéologiques du produit dépendent de



facon critique des traitements mécaniques antéridiur
faut noter que ce type de test ne débouche en aasun
sur les valeurs de grandeurs rhéologiques de
cisaillement classiques, a part celle évoquée ssaiss.

La consistance du produit, encore appelée dureté, p
étre définie par la mesure de I'enfoncement du imobi
dans certaines conditions opératoires.

La technique la plus courante est d’'imposer unreffo
(masse d’'un mobile de forme choisie par exemple) et
de mesurer la profondeur d’enfoncement h de ce
mobile a I'arrét qui correspond a une phase d’éareil

Une alternative consiste a réaliser un essai déechu
(pénétrométrie dynamique). Le mobile pesant essalo
placé a l'affleurement de I'échantillon puis laché
pendant une durée définie par I'expérimentateur (en
fonction de résultats préliminaires et des
caractéristiqgues de l'appareillage) qui est liédaa
dureté du produit testé. Cette durée est en gédéral
guelques secondes. On mesure alors I'enfoncement de
I'objet. Dans ce cas, la mesure ne correspond pas a
équilibre statique et elle ne reflete pas uniquerndes
effets de seuil de mise en écoulement. L'explatati
de ce type de mesure ne peut étre que comparative.

Dans le cas des essais statiques, un premier gomipe
tests correspond a ceux pour lesquels la pénétrdtio
mobile est essentiellement localisée a la surface d
produit testé (essai de pénétration de cdne sur du
bitume, des argiles...). Dans le cas d'un mobile
cylindrique s’enfoncant dans un matériau plastidee
seuilTto, I'effort de pénétration peut étre estimé par :

F=(r+2)71,S (30)

Ou S est la surface de contact (surface de la thase
cylindre). Si I'enfoncement du mobile reste réduit,
l'effort F peut étre corrigé en tenant compte de
'immersion (principe d’Archimede). Si I'enfoncenten
du mobile devient trop important, des effets detifsin
latérale doivent étre pris en compte.

Un second groupe de test correspond au cas ou le
mobile est largement immergé dans le fluide a teste
Les effets de friction latérale sont alors domisafn
considérant un cisaillement simple du matériau a
proximité du mobile et que la contrainte de
cisaillement dans cette méme zone égale le seull
d’écoulement a I'arrét du mobile, le bilan des @i
s’exercant sur la partie immergée du mobile permet
d’estimer le seuil d’écoulement du matériau [15].

Dans le cas d'un mobile de forme conique d’artjjle
le seuil de mise en écoulement dépend de I'effort
normal de pénétration F (représentant le poidsode c
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ou incluant ce poids) et de la profondeur
d’enfoncement h. Il prend alors la forme suivante :
Fcos’ 8
[, =——— 31
° 7h*tard (31)

Dans le cas d'un mobile cylindrigue on obtient
simplement :

_ F
2mrh

Ou r représente le rayon du mobile. Cette relatiest
valide que si h >> r de facon a limiter les effdes
pointe. La mesure de [leffort requis pour deux
enfoncements différents du mobile permet de
s'affranchir de ces effets de pointe.

7, (32)

Selon les conditions de mouvement a la surface de
I'outil (et donc selon la rugosité de la surface du
mobile), I'effort mesuré peut étre relié a un seiel
friction ou un seuil de cisaillement.

L'expression du seuil de cisaillement pour d’autres
formes de mobile peut étre trouvée dans [22], @jusi

la comparaison des valeurs de seuils estimées par
pénétrométrie a celles obtenues par ultrasonsell®s t
équations restent licites dans la mesure ou
profondeur de I'échantillon est suffisante pourligy
les effets de fond.

la

Une alternative aux essais de pénétration consiste
utiliser I' « essai a la plaque ». Cet essai ctasis
immerger dans un fluide au repos une plaque
rugueuse. En mode statique [23,24], I'essai cangist
suivre I'évolution de la masse apparente de laydaq
au cours du temps qui est liée a la réponse en
contrainte de la plaque sous I'action du matéridu :
fait des déformations du matériau au repos liédesa
mouvements et des réarrangements locaux de
particules, la masse apparente de la plaque immergé
varie avec le temps. Le seuil de cisaillement du
matériau, son évolution sous structuration (posr le
matériaux cimentaires par exemple), ainsi que U ta
de sédimentation peuvent ainsi étre évalués. Ce typ
d'essai est simple de mise en ceuvre et ne requiert
gu’'une balance de précision. Il est également assez
bien corrélé aux mesures de seuil d’écoulement au
vane test, décrit au paragraphe 2.2.3. D’autre part
type d’'essai peut étre étendu a d’autres formelsjeto
immergé, tels qu'un cylindre ou un assemblage plus
complexe [25]. Le lien entre essai a la plaque et
pénétrométrie est également développé dans [26]. En
mode dynamique [27-29], la plaque est tirée
verticalement a vitesse contrblée a I'extérieur du
réservoir contenant le matériau, ou inversement la
plague est fixe et le réservoir se déplace vedinaht



vers le bas. Le principe de l'analyse de l'essdi es
similaire au mode statique (bilan des actions
s'exercant sur la plaque), mais il faut dans la
configuration dynamique tenir compte des effets de
bord sur les parties supérieure et inférieure de la
plague. Dans ce mode, la valeur de seuil estimée
semble affectée par la rugosité de la plaque, gjinsi
par la nature du fluide testé [29]. Ce type d'essai
s’avére adapté a la caractérisation de fluidesderau
présentant des occlusions macroscopiques telsegue |
bétons ou certains fluides agro-alimentaires.

2.2.2. Rétro-extrusion

La rétro-extrusion est une extension des tests de
pénétrométrie. Le principe de I'essai de rétrotesitm
consiste a générer I'écoulement d'un matériau placé
entre deux cylindres coaxiaux, le cylindre extestent
fixe, le cylindre interne se déplace a vitesse tons

et induit I'écoulement du matériau dans I'entrefer
défini par les surfaces latérales des deux cylmdra
courbe expérimentale ainsi obtenue lie la force de
pénétration du cylindre interne a la distance pato®

par ce méme cylindre ou au temps de I'essai [36$. L
travaux de Osorio et Steffe [31] ont montré que les
propriétés de relaxation des fluides a seuil peuétae
utilisées selon le principe suivant : le cylindnterne

est stoppé en fin de course. Sans autre sollmitati
externe la composante visqueuse de l'effort sexeela
comme le montre la figure 9. Aprés cette phase de
relaxation, un palier deffort est atteint dont
I'expression, décrite sur la figure 9, dépend seelat

du seuil d’écoulement du matériau, de sa masse
volumique et de la géométrie d'essai (rayon et
profondeur d’enfoncement du cylindre interne,
respectivement notés a et L). Il faut noter queecet
relation est valable sous des conditions d’adhéreioc
matériau aux parois des cylindres.

L'essai de rétro-extrusion permet également de
caractériser des produits hétérogénes. Le passage d
'entrefer annulaire déléments de consistance
différente dispersés dans le milieu continu, en&raine
variation verticale de la force de résistance. tmabe
bruitée est obtenue dont I'amplitude du bruit ingiq
'écart de consistance entre milieu continu et emili
dispersé et la quantité des variations brusques,§te
reliée a la concentration en éléments dispersés. Le
applications courantes sont: les mousses (pates
céréalieres aérées liquides, créme fouettées), les
dispersions de particules solides (évaluation de la
cuisson du riz, de la semoule, des petits pois).
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force
2ralto+ma’pgl
>
arrét piston temps
Figure 9 : Principe de l'essai de relaxation petamdt

d’évaluer le seuil de mise en écoulement d’'un neriéau
moyen d’'un essai de rétro-extrusion (d’apres [30]).

Force (N) z
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Figure 10 : Courbe de rétro-extrusion obtenue sarareme
fouettée.

La figure 10 montre une courbe obtenue pour une
creme fouettée contenant 150% d’air. Une analyse
globale de I'enregistrement repose sur l'identtfima

du niveau moyen de la force calculé entre 1 etiZsju
relié a la capacité de la creme fouettée a consézse
formes imprimées lors de I'extrusion avec une pathe
douille. Des analyses complémentaires montrent que,
en dessous d'un niveau de 0,4 N, la creme s’affaiss
Les variations observées autour de la courbe ma&yenn
entre 1 et 2 sont d'autant plus importantes que le
niveau d'aération est élevé et que les bulles sent
taille hétérogéne.

2.2.3. Mesure de seuil par mobile tournant:
« vane test »

La géométrie vane, constituée de 4 ou 6 palesidie fa
épaisseur, associée au protocole d’'essai déajréis,
est la plus utilisée pour déterminer le seuil {gte) de
mise en écoulement des fluides a seuil [32-39¢ it

a l'origine utilisée pour mesurer la cohésion dels s
[40]. Elle présente les avantages suivants : liessefle
déstructuration du matériau avant essai, au moaeent
I'enfoncement de l'ailette, sont réduits du fait s
géométrie, les effets de glissement a [linterface
ailette/matériau sont limités.



Le principe de l'essai permettant d’évaluer le keui  contrainte calculée pour la valeur maximale de up

d’écoulement consiste a cisailler le matériau a une évoquée précédemment.
vitesse de rotation faible et constante, généraileme

inférieure a 1 tr/min [32] dans un large entrefeup r= 2M (£+Cj ' (33)
s'affranchir des effets de bord. La courbe réstitast T milD

donnée par la figure 11 et met en évidence 3 phhses

couple (ou la contrainte) augmente linéairemei;rat Le terme C correspond au cisaillement sur les gmrti

un maximum, puis décroit. La premiére phase Supérieure et inférieure de l'ailette, quand cell@st
correspond a une réponse quasi réversible du matéri ~ completement enfoncée dans le matériau. Dans ¢e cas
(phase élastique), le maximum correspond au seuil C = 1/3. Si l'ailette affleure la surface de I'éoliion,
d’écoulement du matériau et la derniére phasdéestl C prend la valeur 1/6. Il faut souligner que cette
la déstructuration du matériau sous cisaillement. expression, par analogie de Couette et en négligaan
Notons que le pic est d’autant plus marqué que le contribution des effets de fond se réduit a I'ezpien
matériau est apte & se structurer au repos (forne d de la contrainte s’exercant sur le rotor d'une géwie
thixotropie). En I'absence de ce phénoméne, leleoup @ cylindres coaxiaux [38, 41, 42]. L'utilisateurupe

(ou la contrainte) tend vers une valeur constaptésa également réaliser la mesure avec deux outils dane
la phase élastique. C’est ce palier qui définirsile hauteurs différentes pour s’affranchir de I'estiimaide
seuil de mise en écoulement. C.

2.2.4. Etalement sur plan incliné

Le systéme avec un plan incliné (voir paragraphe3p.
est également souvent utilisé pour déterminer gl se
d’écoulement des matériaux. En considérant un
écoulement permanent et uniforme, et en négligeant
effets de bords, I'’évolution de la contrainte tamtgdle

au sein du fluide dépend de la distance a la per@st
constante pour une hauteur donnée. Si bien qulan bi

Contrainte de cisaillement

Couple ou

temps des efforts s’exercant sur une épaisseur de flhide
Figure 11 : Allure de la réponse en contraintedntcouple) distant d’'une hauteur y par rapport au plan incfiraér
d’'une ailette tournant a vitesse lente et constalaies un la figure 3) donne I'expression suivante :
fluide a seuil. -
r = pg(h-y)sini (34)

La mise en ceuvre d’'un tel essai étant simple,ut fa . o ]

d’écoulement peut étre sensible a la vitesse dgioat une hauteur critique (pour un angle donné) au-dela
de lailette. Le choix des dimensions de I'ailatéside laguelle peut se produire I'écoulement, et inversetm
dans un compromis entre la gamme de couple de il existe un angle critique (pour une hauteur degné
I'appareil utilisé et la consistance du matérian effet, permettant d’engendrer 'écoulement. L’exploitatiim
les dimensions de l'ailette doivent étre suffisargeur I'équation (34) permet alors d'évaluer le seuil
mesurer un couple résistant a la périphérie deeitaj d’écoulement du matériau en mesur_ant simplement la
sans gue le couple mesuré ne dépasse la gamme dehauteur de la couche de matériau a larrét de
I'appareil. Une utilisation comparative de ce test I'écoulement. Les tests peuvent étre répétés pour
courante. Elle se limite généralement & la conigama différentes valeurs de I'inclinaison du plan dev#ia

du couple maximum ou de la complaisance mesurés 2 2.5 Affaissement et étalement

pour différents produits. Il est cependant possible _ _ o o A
d’estimer la contrainte seuil de mise en écoulement L'essai d’affaissement, généralement realisé ae con

. d’Abrams [43] ou au mini-cbne pour les pates de
Le calcul de la valeur de contrainte repose sur les i iment et les mortiers, trouve son origine dans

considérations suivantes : le matériau est cis#dllé lindustrie cimentaire, et fut longtemps utilisé yoo

long d'une surface cylindrique definie par les  gyalyer la maniabilité et Fouvrabilité des bétons
dimensions, hauteur h et diamétre D, de I'ailettela principe de l'essai consiste & remplir un moule

répartition de contrainte est uniforme le long ettec tronconique de matériau. Ce moule est ensuite wéule
surface cylindrique. Son expression est donnee par g | matériau s’écoule sous I'effet de la grasiié une

I'équation (33). Le seuil d'écoulement corresponia a plaque métallique. D’un point vue pratique, on mesu
ce que l'on appelle l'affaissement, c'est-a-dire la
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variation de la hauteur de I'échantillon (hautenitiale
de I'échantillon moins hauteur finale mesurée aprés
l'arrét de I'écoulement). Les professionnels praps

guatre classes de consistance du béton (de ferme a

fluide) en fonction de la valeur de I'affaissemeges

classes de consistance sont directement liées aux
conditions de mise en ceuvre du béton.
Afin de sortir d'une exploitation simplement

comparative, de nombreux auteurs se sont intéréssés
cet essai de fagcon a relier I'affaissement au seuil
d’écoulement du matériau [44-50]. Les résultats les
plus récents permettent d’estimer le seuil d’'écoelet
(statique) suivant I'équation suivante, qui n'eatide
que si I'affaissement est grand devant le rayoal fite
I'échantillon aprés l'arrét de I'écoulement, et en
négligeant les effets d’inertie [49, 50]:

- Agh
V3

p désigne la masse volumique du matériau testdaet h
hauteur de I'échantillon a la fin de I'essai.

T, (35)

Une corrélation entre le seuil d'écoulement
d’affaissement calculé selon I'équation (35) etucel

obtenu par d’autres méthodes a pu étre mis enrizéde

[50, 51].

Dans le cas de matériaux fluides, tels que lesngéto
modernes auto-placants si on se référe a l'industri
cimentaire comme précédemment, on préférera
procéder a une mesure de I'étalement plutét qu'a un
affaissement, comme le montre la figure 12-a. DaEns
cas, les classes de fluidité sont directementa®lau
diametre d’'étalement. L’homogénéité au sein du
matériau (ségrégation, instabilité de linterfaca e
périphérie) est un critere d'analyse complémentaire
Certains auteurs proposent de mesurer également le
temps nécessaire pour que I'échantillon atteigne un
diametre nominal, lidée étant d'apprécier Ila
consistance du fluide a I'image de ce qui est séali
avec le consistometre Bostwick (voir la section®.1

Dans cette configuration, le seuil d'écoulement
(dynamique) du matériau est lié au rayon de
'étalement et au volume du cbne par la relation
suivante [15, 49] :

_ 225,ogV2
12€n°R®
V est le volume de matériau, R est le rayon de la

galette obtenue aprés arrét de I'écoulemeptdisigne
la masse volumique du matériau testé.

(36)
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Figure 12 : (a) essai d’'étalement d’'un béton alagant —

(b) Seuils d’écoulement de pates de sulfate deiuralc
adjuvantées, influence du volume d’échantillon lekimes

utilisées ici sont de forme cylindrique).

Notons que cette relation, bien que dépendante du
volume d’échantillon, ne dépend pas de la forme du
volume utilisé (cbne ou cylindre), a l'image des
résultats de la figure 12-b. Il faut préciser égaat

que la relation précédente n'est valide que si le
diamétre de la galette (mesuré au moins dans deux
directions perpendiculaires) est grand devant ladua
finale de I'échantillon, et que si les effets dasien de
surface (qui conditionnent l'arrét de I'étalemestnt
faibles devant le seuil de mise en écoulement,uie q
sera d'autant plus vrai si le seuil du matériau est
important. Certains travaux integrent cette cootidn,
sans qu'une relation puisse étre généralisée pour
linstant [52, 53]. L'épaisseur (ou hauteur) deyldette
formée devrait aussi étre au moins égale a 5 fois |
taille du plus gros grain composant le matériaugwe
n'est souvent pas respecté dans le cas des bétons.
Finalement, le cas d'un régime « intermédiaire tseen

le régime d’affaissement et le régime d’étalempatir
lequel la hauteur et le diamétre d’échantillon axrgt
sont du méme ordre de grandeur reste encore &eétudi



Figure 13 : Caractérisation de I'affaissement d’'pneée de

pomme réalisé a l'aide du consistométre USDA (dapr
[16])

Ce type d’'essai est également adapté au domaine de
I'alimentaire pour lequel le Consistometre USDAt@ é
développé [16]. Il s’agit d’'une cible comportantsde
cercles concentriques dessinés a égale distancmdes
des autres sur une feuille en plastique (Figurg.13a
produit, compote ou gel laitier par exemple, est
positionné dans un cylindre normé au centre déla.c

Au temps zéro, le cylindre est enlevé. Aprés unpem
donné le nombre de graduation non couvertes par le
produit est compté (figure 13b).

Ce type de mesure couple ainsi I'évaluation d’umlse

a des effets temporels qui peuvent correspondresa d
effets de ségrégation, de démixion ou simplement de
viscosité.

D’autres essais a surface libre, tels que la <«beit

L » [54] et la « boite du LCPC » [55], basés sw le
conditions d'arrét de [I'écoulement du matériau,
permettent d’évaluer son seuil de mise en écoulemen
Le principe de ces essais similaires consiste sever
une quantité de matériau dans un canal rectangulair
le profil du matériau a I'arrét dans le canal éfanta
son seuil d’écoulement. Ainsi a partir des mesuaies
hauteur du profil, en particulier aux extrémités de
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celui-ci, le seuil du matériau peut étre évalué .

Ces essais trouvent principalement leur application
dans le domaine des matériaux cimentaires et peuven
étre mis en ceuvre sur chantier, comme 'essai aa co
d’Abrams.

2.2.6. Rupture en traction

La mise en écoulement d'un matériau peut, dans
certains cas, s'accompagner d'une fragmentation de
I’échantillon. Ce type de réponse est fréquent en
présence de fluides fermes. La figure 14 illustreds

de la compression simple d'échantillons de péate
minérale essentiellement plastique (pate céramique
crue) entre deux plateaux paralléles. En péripldage
plateaux, I'’échantillon se fracture. La notion daiib

de mise en écoulement s’avere insuffisante pour
retraduire ce type de réponse.

Figure 14 : exemple de rupture en traction en périp
d’échantillons de pate minérale comprimés (d’afBé3)

Les effets de fracture sont généralement coupldés a
état de pression nul ou négatif au sein du matériau
L'écoulement plastique n’est alors plus licite. Une
contrainte de rupture du matériau en traction est
nécessaire pour compléter la description rhéolagiqu
du comportement. Pour appréhender ce phénomeéne, il
convient d’exploiter des tests permettant de stalic

le matériau en traction.

Comme le montre la figure 14, le test de compressio
peut indirectement renseigner l'opérateur sur la
condition de fragmentation de I'échantillon (le rimm

de fragments est un indicateur de fracture). @érer
reste comparatif.

Un test simple reposant sur une extrusion verticale
peut également étre utilisé pour caractériser les
conditions de fracture de I'échantillon (en patieu

en présence de suspensions minérales trés coraentré
et extrudables). Les conditions de rupture enitact
sont alors étudiées en analysant les longueurs des
cylindres extrudés, rompant sous l'effet de leuwppe
poids [57].



Il convient de noter que les techniques d’ideruificn
d’'une contrainte de rupture en traction caracigrist
du phénomene et adapté a tout type de fluide sant p
développées.

Pour les produits les plus fermes, il est possid#e
soumettre un échantillon élancé a un test de fiexio
(flexion trois points ou quatre points). L'applicat
des principes de la résistance des matériaux, aapos
sur I'hypothese d’'un comportement élastique fragile
permet d’évaluer la contrainte de rupture en toacti
estimée pour la fibre la plus sollicitée par laxibs.

Le lecteur est renvoyé vers les traités de mécasiqu
des milieux continus pour plus de détails.

Figure 15: schéma de principe de l'essai de fendstge
répartition des contraintes dans la section disatetr
(d’apres [58]).

Une technique alternative de mesure de la congraint
de rupture en traction consiste a réaliser ce tpre |
nomme un test de fendage. Un échantillon cylindriqu
de produit est placé entre deux couteaux sollicisn
compression deux génératrices du cylindre,
diamétralement opposées (voir figure 15). Dans la
section du cylindre, une contrainte de tractioneass
homogéne est induite par le fendage. L'effort de
compression diamétrale est relié a la contrainte de
rupture en traction par la relation :

on = FI@R.h) (37)

Ou R est le rayon de I'éprouvette cylindrique dah
longueur de I'échantillon. Cette relation n’estitéc
gue dans la mesure ou la largeur A du couteau en
contact avec I'éprouvette reste comprise entreR&6
0,44R [58].

Une variante de l'essai de fendage consiste asegali
un essai de rupture en traction par serrage d'une
éprouvette cylindrique par un fil tendu. La mesdee
I'effort de traction sur le fil est reliée a la ¢oainte de
rupture en traction par la relation identifiée par
ajustement :
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on = (0,9 + 0,12/( AIR +0,04)).Fi(R2) (38)

Cette relation n’est licite que dans la mesure au |
largeur A du ruban ou du fil en contact avec
I'éprouvette reste comprise entre 0,24R et 0,4R [58

2.3. Thixotropie — sensibilité au cisaillement

Les fluides complexes peuvent voir leur structure
interne évoluer en fonction des conditions de

cisaillement. Des effets de structuration des
composants lors de phases de repos ou de
déstructuration lors des mises en écoulement sont

fréquents. Ceci peut correspondre a des formations
des ruptures d'amas, de flocs, d’enchevétrements de
particules ou de molécules pour des fluides préseidt
certaines échelles un caractére multiphasique.

Ces phénomeénes relevant de la thixotropie sont
toujours difficiles a caractériser. lls peuventeafer
tant I'évaluation des paramétres visqueux du ptodui
(effet de structuration, de floculation—déflocubati
d’orientation ...) que I'évaluation des paramétres de
seuil (relaxation des états de contraintes sur les
différents phases constitutives du matériau, eftis
ségrégation, cinétique de structuration...). Danss tou
les cas la durée de sollicitation (de repos ou de
cisaillement) est un facteur influant. L'interpriéta

des résultats d'essais empiriques peut donc étre
largement affectée par ces phénomeénes.

La techniqgue de mise en ceuvre de I'échantillon, la
définition des temps de repos et des cinétiquessdie
doivent étre identifiées de facon a ne pas altéxer
mesure par des effets de thixotropie trop marqués.
L’'opérateur doit donc rester vigilant lorsqu'il $wite
adapter un essai empirique validé dans un domaine
d’utilisation a un autre secteur industriel. L'at#jpn
géométriqgue des essais doit ainsi définir desetaill
d’échantillon qui restent en accord avec le volume
élémentaire représentatif du produit a tester.

2.4.Elasticité et rigidité

Le domaine de caractérisation correspondant au
domaine de déformation réversible du produit a

caractériser est certainement celui pour lequel les
études sont les plus nombreuses. Les développements
sont généralement construits sur la base dun

comportement élastique homogeéne et isotrope.

L'hypothése d'un comportement élastique linéaire
constitue une base traditionnelle. Le comportement
élastique est alors traduit par un module élastigue

un module de cisaillement) et un paramétre
caractéristigue de la variation de volume souddtade

la sollicitation (coefficient de Poisson par exee)pl



Identifier ces caractéristiques repose généralemant
la mesure du déplacement de I'échantillon soumis a
une sollicitation.

Les tests les plus courants permettent de distinigse
essais pour lesquels I'échantillon est déformé sous
I'effet d’'un cisaillement, d'une compression ou ku
flexion (volume fini) des essais correspondant @ un
déformation de surface (volume infini).

Dans le premier cas, pour un matériau considéré
comme étant élastiqgue linéaire, la relation
déplacement-effort est une fonction linéaire du oted
élastique faisant intervenir les parametres géoguéets

du test. Cette fonction peut étre identifiée pour
certaines configurations d'essais ce qui permet une
évaluation du module élastique par exemple.

Comparer les résultats de tests réalisés sur eliffer
produits dans les mémes conditions géomeétriques
revient a comparer les modules des différents pisdu

Parmi les tests réalisés ponctuellement sur laserde
I’échantillon, il convient de citer les tests dereté de
surface. Dans ce cas un indenteur monté sur ressort
force la déformation de la surface (voir figure .15
forme de l'indenteur peut étre conique ou en trdac
cbne. L'indenteur est appliqué en exercant un effor
comprime le ressort et impose une déformation de la
surface. L'effort exercé est proportionnel a laleébn

de la surface sous l'indenteur.

Sur un plan pratique, le caractere élastique déniaat
traduit une échelle de dureté qui correspond dolef
exercé pour la mesure. On distingue différentes
gammes de mesures et l'indenteur présente une forme
spécifique pour chague gamme de mesure.

Les duromeétres Shore, particulierement dédiés a la
caractérisation des élastomeres, sont construiteesu
principe. On distingue quatres gammes de mesures
(durométre Shore A a D).

Figure 16 : Principe de fonctionnement d'un duramét

Shore pour évaluer la dureté (module élastique)n d'u
matériau.
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2.5.Viscoélasticité

Les matériaux viscoélastiques, présentent des
comportements typiques en mise sous contrainte puis
recouvrance et en déformation/relaxation. Ainsi une
contrainte est appliqguée rapidement et est maistenu
constante, la déformation d’'un matériau viscoélasti

continue a évoluer a une vitesse non constante. On

parle de déformation retardée. Si la contrainte
appliqguée est ensuite annulée rapidement, Ia
déformation tend & s’annuler. Par ailleurs, si une

déformation est imposée rapidement puis est maieten
constante au cours du temps, la contrainte dininiue
y a relaxation du matériau viscoélastique.

Les méthodes en régime dynamique sont
particulierement adaptées a la caractérisation des
produits viscoélastiques [59] mais les matériels
permettant de réaliser ce type d'essais sont cbers
demandent un bon niveau de connaissance en rhéologi
pour étre mis en ceuvre correctement.

Une alternative consiste a utiliser les analyseles
textures pour mesurer la force qu'il est nécessaire
d'appliguer au mobile pour pénétrer d'une distance
donnée dans la préparation. Aptes a travaillethange

ou décharge, ils permettent, au-delda d'une simple
mesure de pénétration, d'avoir une information plus
compléte sur la texture de la préparation. Plusieur
appareils de ce type sont commercialisés (voir un
exemple sur la figure 17). lls différent principalent

par des performances plus ou moins étendues des
forces et des déplacements mis en jeu, ainsi que du
montage, a simple ou double colonne. Une gamme de
mobiles est commercialisée, afin de répondre aux
différentes normes utilisées par les industrielsirpo
caracteériser différents types de consistances.

Figure 17 : Exemple de pénétrométre controlé :yaear de
texture TA-HD



Les analyseurs de texture présentent différentes
possibilités d'analyses. Les cycles de charge et de
décharge, les tests de relaxation et les testsudgef
sont les plus utilisés. Le test TPA (Texture Peofil
Analysis), décrit plus précisément dans la sec@ioast
également réalisé avec ce type d'appareil. L'amaties

cet essai et les parameétres qui en sont déduibsitser
discutés de facon critique dans la derniére pddieet
article.

Les cycles de charge et de décharge permettent
d'enregistrer I'évolution de la force en fonction d
déplacement du mobile. Certaines informations sur |
comportement rhéologique du produit peuvent étre
déduites de ce graphe :

0 par une approche qualitative en fonction de la éorm
du cycle dont le profil renseigne sur le caractere
élastique (profil symétrique, Figure 18), viscoétase
(profil asymétrique, Figure 19), adhésif et filgptofil

de décharge caractérisé par des forces négatigeseF
20).

0 par une approche plus gquantitative basée sur la
détermination de certains parameétres, comme la forc
maximale a la charge, la force minimale a la déghar
les aires sous les courbes de charge et de décharge

Déplacemer
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Figure 18: Exemple de cycle charge-décharge siouoétr
(solide élastique)
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Figure 19: Exemple de cycle charge-décharge asiymét
(matériau viscoélastique)

Déplacemer

temp:
»

Force

tempt

Figure 20 : Exemple de cycle charge-décharge dhaduit
adhésif

Si une caractérisation plus précise du comportement
rhéologique est recherchée, il est alors possilde d
procéder a des tests de relaxation et/ou de fluage.
tests de relaxation consistent a imposer un dépilece
constant et a enregistrer I'évolution de la force
correspondante au cours du temps (Figure 20). &our
comportement liquide, la force se relaxe en tatal@lon

une cinétigue de type exponentielle. Pour un
comportement solide, la force ne se relaxe pasdésol
élastique parfait) ou seulement partiellement ¢eoli
viscoélastique).

F F

Relaxation
(vitesse = 0)

: Relaxation
i (vitesse = 0)

Compression
a vitesse
constante

Compression
a vitesse
constante

Liquide viscoélastique Solide viscoélastique

Figure 21 : Evolution de la force mesurée au cdura test
de compression relaxation pour un liquide viscdigas et
un solide viscoélastique.

Les tests de fluage consistent & soumettre I'éitloand
une force maintenue constante et a enregistreiiliton
du déplacement correspondant au cours du tempsréFig
22)
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Figure 22 . Exemples de courbes de fluage - Corapumnts
liquide viscoélastique (a) et solide viscoélasti¢hie

Les pénétrométres contrdlés étant pilotés
déplacement, on peut donc considérer qu'ils sarbpl
destinés a mettre en ceuvre des expériences datietax

en

Mais ils peuvent aussi, par asservissement du
déplacement, fonctionner a force imposée, c'esteded
fluage. Plus précisément, le mobile comprime

I'échantillon jusqu'a ce que la force de compressimt
égale a une valeur fixée au départ. L'enfoncement d

cbnes, cylindres, spheres. Lorsque le produit ng pe
pas étre mis en forme ou découpé, il peut étre
caractérisé directement dans son contenant. Hlest
indispensable, si I'on souhaite comparer deux ssdai

les réaliser en utilisant le méme mobile et de
conditionner les produits dans les mémes contenants
(méme effet de bords), avec le méme niveau de
remplissage (méme effet de fond).

Pour les deux types d’appareil, ce sont des valeurs
relatives qui permettent de comparer les propriéigs
plusieurs échantillons mesurés dans les mémes
conditions. Il peut s'agir de mesures directes de :

« forces

» déplacements

* temps

ou de certains parametres calculés a partir de ces
mesures, tels que par exemple :

0 la surface sous la courbe de décharge (lors dedsep
décharge aprés un essai de compression) qui fawmnit
parametre caractéristique de l'adhérence.

mobile est alors piloté de facon a compenser toute 0 le pourcentage de relaxation de la force apres un

éventuelle relaxation de la force de compression.

Le choix de l'instrument est conditionné par lauraet

les propriétés texturales de I'échantillon et judojéctif
recherché. Si l'objectif est la stricte réalisatdnne
mesure normalisée, il convient d'utiliser la praméd
décrite dans la norme. Si I'objectif est un coetrdés
propriétés texturales du produit, sans référence
explicitte a une norme, linstrument et le mode
opératoire sont fonction de la nature du produé. L
recours a un pénétrometre a chute libre peut suffir
dans le cas d'un produit aux propriétés essemtiel
visqueuses tel qu’une vaseline. Si I'échantilloasgde

des propriétés élastigues ou viscoélastiques plus
marquées comme par exemple des cremes ou des
pommades épaisses, des gels..., le recours a un
analyseur de texture et a des tests de relaxatioteo
fluage peut s'imposer. De méme, la caractérisatemn
propriétés adhésives ou des seuils de rupture
nécessitent l'utilisation d'un pénétrometre cosntrol

Le probléme du choix du principe de mesure et des

parametres de l'essai se pose dans le cas des pgyr

pénétrometres contrlés, en labsence de normes
explicites. Le choix est conditionné par la natdre
matériau et I'application qui doit en étre faiteest le
choix le plus déterminant pour obtenir des réssiltat
discriminants, précis, sensibles et reproductibles
tests les plus souvent utilisés sont les cycleshadgege-
décharge, les tests de relaxation et de fluage.

En I'absence de normes imposant le type de mabile,

est recommandé de choisir les géométries les plus

simples, les plus faciles a analyser et a contréler
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temps défini (lors d'un test de relaxation) quistine
un parametre caractéristique de la viscoélasticité.

3. Analyse critique : quelques exemples

3.1.Exemple de la mesure de viscosité avec un
Brookfield

Le mode d'interprétation des mesures de viscosité
"Brookfield" a été détaillé dans 2.1.2.1. Les ré=sl
présentés ci-apres permettent de sensibiliserctede a
une exploitation judicieuse des données expérinemnta
ainsi obtenues.

Bien que non absolue, l'analyse Brookfield peut
constituer une méthode de caractérisation relatizgs a
condition d'étre effectuée dans les mémes condition
(méme mobile, méme récipient, méme vitesse de
rotation, méme profondeur dimmersion...). Si ces
conditions sont réunies, la méthode est pertinemés il
serait illusoire de chercher des concordances desre
viscosités "Brookfield" et les viscosités objective

illustrer ces différences essentielles entre
caractérisation absolue et relative avec ce type
d’'appareil, les figures 23, 24 et 25 présententdsaltats
des analyses effectuées sur un méme échantillon de
gomme xanthane (Rhodigel de chez Rhéne-Poulenc)
[60]. Les graphes des figures 23 et 24 illustreéat ba
différence entre les rhéogrammes absaiusy et les

pseudo-rhéogrammesn — Q ils représentent les

variations de la viscosité apparemteespectivement en
fonction dey et deQ, enregistrées avec un rhéometre a



contrainte imposée RS100 (Haake) pour différentes
géométries absolues (cone/plateau 20 mm/4°, 35
mm/0,5°, 60 mm/1°, et géométrie cylindrique coaial
Z41). On observe bien que les rhéogrammesy sont
parfaitement superposables, alors que ce n’eslepeas
pour les grapheg — Q qui différent selon les géométries

utilisées.

Il est donc tout & fait absurde de prétendre coergdas
propriétés rhéologiques obtenues avec différentes
géométries pour une méme vitesse angulaire de
rotation. Méme en travaillant sur le méme viscosimé

et avec différentes géométries absolues, cette
comparaison serait aberrante. La méme conclusion es
évidemment valable lorsqu’on utilise des viscosiggt

de type Brookfield. La figure 25 présente les pseud
rhéogrammes - Q du méme échantillon de gomme
xanthane enregistrés d’'une part avec des viscagmeét
fonctionnant en mode absolu, le RS100 (Haake), le
CSL100 (Carri-Med) et le VT500 (Haake) et d’autre
part avec deux viscosimetres de type Brookfield
(RhéoVisco L2 et Rhéosvisco M1). La encore des
écarts trés importants sont enregistrés, qui se
traduisent, pour une méme vitesse de rotation par d
variations relatives pouvant aller jusqu’a 700%.
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Figure 23: Graphesn—ydun échantillon de gomme
xanthane pour différentes géométries absolues
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Figure 24 : Graphed) —Q d'un échantillon de gomme
xanthane pour différentes géométries absolues
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Figure 25 : Pseudorhéogramme$—Q enregistrés en

viscosimétrie absolue et relative, pour un échantilde
gomme xanthane

Il faut cependant souligner que certaines conchssio
qualitatives peuvent étre déduites de l'analyse des
pseudorhéogrammeg - Q, tant en mode absolu que

relatif. A titre d’exemple, les graphes de la figu26

font apparaitre un comportement rhéofluidifiant,nmeé
lorsque ces analyses sont effectuées avec des
géomeétries "Brookfield".

3.2.Analyse de texture par le test TPA

L'objectif de cette section est d'illustrer commeées
résultats d’'un test empirique peuvent étre utilied
'opérateur pour identifier différents paramétres
discriminants et représentatifs du matériau testéw
procédé de transformation étudié. L’exemple retému,
test de Texture Profil Analysis (TPA), repose sur
I'utilisation d’'un texturomeétre.

Ce test, mis au point pour la caractérisation delyits
alimentaires, avait pour objectif initial de repuire les
déformations subies par le produit lors de la
mastication et den tirer des parametres



caractéristiques. Le premier appareil développé peu
genre de tests est le Tendéromeétre du
(Massachussetts Institute of Technology) qui sifula
I'action de la mastication grace a un anneau déicu
Ce prototype a été rapidement remplacé par unei@lag
plane fixée sur la traverse mobile d’'une machine de
traction compression. Le test TPA comporte deux
compressions uniaxiales successives (75%-80% de la
hauteur initiale de I'échantillon) séparées patamps

de relaxation.

Dés la création de ce test [61], la courbe obtenue
(Figure 26), a été utilisée pour définir un certain
nombre de paramétres de texture de I'aliment txsté
par mesure directe (pics 1 et 2, distance B) sait p
calcul de surfaces (aires A3, A4 et A5). Ces patese
n'ont quasiment pas évolué depuis 'origine du test
sont considérés pratiguement comme des normes.

Force &

Ad

Figure 26 : Courbe type obtenue en profil de textur

Les paramétres extraits des courbes sont les dsivan
([62], traduit de [61]) :
« Fracturabilité : force nécessaire a & fupture (pic
1)
e Dureté (ou fermeté) : valeur de la force maximale
obtenue lors de la premiere compression (pic 2)
e Adhérence : travail nécessaire pour décoller
produit du mobile de compression (A3)

le

» Cohésion: force des liens internes au produit
(A4/A5)
* Elasticité : retard a la récupération de la forme

initiale (distance B — distance C, ou la distancest
obtenue par le méme test mené sur un produit
inélastique)

» Cassant : forme des pics

» Masticatoire = Dureté x cohésion x élasticité

 Gommeux = dureté x cohésion

Ces définitions ont été proposées a partir d'esdais
corrélations entre des résultats de tests sensetieles
tests TPA.

Aujourd’hui largement utilisé en analyse de texture
[63-66] sur une grande variété de produits (gedde p

de biscuits, chair de poisson, fromage,...) pour sa
facilité de mise en ceuvre et les nombreux parametre
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gu'il fournit, ce test pose néanmoins un certaimhre
MIT de probléme qu'il convient de pointer :

1) les termes utilisés pour caractériser les grandeurs
issues du test TPA sont des termes sensoriels dont
la corrélation avec les tests instrumentaux a été
démontrée sur quelques produits au moment de son
développement dans les années 60. lls sont loin
d’étre pertinents pour tous les produits. Gomez et
al. [67] et Kim et al. [68] montrent ainsi la non
pertinence des paramétres du TPA pour caractériser
la perception sensorielle de cakes et de barres
céréalieres, respectivement.

2) les courbes obtenues sont rarement étudiées par les
expérimentateurs avant la récupération des
parametres. Or en fonction du matériau étudié, le
seuil de fracture est passé ou pas lors de la
premiére compression. L'interprétation de la suite
de la courbe ne peut pas étre la méme dans les deux

cas.

3) certaines machines de traction compression ne
fournissent pas les courbes brutes et se contentent
de donner les valeurs de Pic 1, Pic 2, A3, A4 etc.
Aucune veérification ne peut étre effectuée sur la
capacité du logiciel a correctement déterminer les

parametres.

4) certains des termes proposés peuvent porter a
confusion. Ainsi la dureté ou fermeté pourrait étre
rapprochée d’'un module d’Young sous réserve que
le produit ne présente pas de propriétés
rhéodurcissantes et qu'il n'ait pas passé son seuil
de plasticité voire de rupture. Le terme élagtisi
rapporte en général a un module d'élasticité mesuré
aux petites déformations. Or dans le test TPAtil es
mesuré aprés le premier cycle qui est effectué en
conditions au moins partiellement destructives dans

la plupart des cas.

En conséquence, il est vivement recommandé deqe pa
se précipiter vers ce test souvent « boite noie¢ de
bien réfléchir a la mise en ceuvre d’'un ou deuxesutr
tests simples permettant d’accéder a des grandeurs
les propriétés mécaniques des matériaux pertinpares
rapport a la question posée (compression aux petite
déformation suivie d'une étape de relaxation suivie
d'une compression aux grandes déformation, test
d’adhésion).

Cet exemple d'interprétation d'un test empiriquet do
conduire le lecteur a bien définir quels sont ses
objectifs avant d'utiliser un protocole expériménta
préconditionné, méme si son analyse reste comperati



3.3.Courbes d’écoulement
coaxiaux

cas des cylindres

Comme évoqué dans la partie 2.1.2 de cette synthese
la géométrie Couette ou a cylindres coaxiaux est
largement utilisée pour évaluer les courbes

d’écoulement des matériaux et a fait I'objet de

nombreux travaux [41, 69-83]. Pour les approches
simplifiées décrites précédemment, nous avons
systématiquement considéré que I'écoulement était
globalement homogéne. Or dans une telle géométrie,
la vitesse de cisaillement n'est pas rigoureusement
uniforme.

Affiner le dépouillement des enregistrements obdenu
avec cette géométrie impose de revenir sur cedaine
hypotheses. Par exemple, les techniques de caldal d
vitesse de cisaillement a la paroi du cylindre rimte
reposent généralement sur des hypothéses
simplificatrices liées a la taille de I'entreferaat choix

a priori de la loi de comportement rhéologique du
fluide cisaillé. Certaines approches permettent
néanmoins de s'affranchir de ces hypothéses. Nous
allons donc évaluer quelle erreur est commise sur
l'identification du comportement de fluides non-
newtoniens lorsque l'on a recours a différentes
expressions bibliographiques de la vitesse de
cisaillement a la paroi du cylindre interne.

On considére une géométrie Couette de rayon interne
Ry, de hauteur h et de rayon externg B cylindre
externe est fixe et le cylindre interne tourne auee
vitesse de rotatiod. Le fluide cisaillé est considéré
incompressible, inélastique et en écoulement adhére

la surface des cylindres. Les effets de bord, dime
ainsi que le cisaillement dans la partie basse du
cylindre interne sont négligés. La contrainte de
cisaillementt, s’exercant sur le cylindre interne est
directement liée au couple, M, indépendamment de la
nature du fluide :

M

T“M)ZZnh&Z

(39)
La vitesse de rotation s’exprime en fonction de la
vitesse de cisaillemernt :

R, .
r
a=[""4 gy (40)
r
Ry
Le tracé de la courbe d'écoulement repose alors sur
I'évaluation des équations (39) et (40) a chagstamt
de l'essai. Le probléeme majeur réside en particulie
dans la détermination de la vitesse de cisailleppent
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dont on trouve de nombreuses expressions dans [41,
69-83].

Sans préjuger de la validité de ces différentes
expressions, nous allons évaluer leur aptitude a
correctement interpréter le comportement rhéolagiqu
du fluide cisaillé, selon la taille de I'entrefés, nature
supposé du fluide, la zone de fluide cisaillé oun no
dans I'entrefer...

Les résultats décrits ci-apreés traduisent l'errder
calcul de la vitesse de cisaillement estimée papaa

a sa valeur théorique en fonction de la contraitge
cisaillement. La figure 27 montre |'écart entre
différentes solutions pour un fluide modele en loi
puissancer{ =50 Pa/§ n = 0,3) dans le cas d'un
entrefer étroit,a = R/Rp = 1,04 On constate sur cet
exemple, la mise en défaut de la solution newtar@en
(souvent utilisée par défaut), de la solution lgéen
cisaillement homogéne dans I'entrefer, pour ledgsel
I'erreur relative est supérieure a 8%. La figure 28
montre l'écart entre différentes solutions pour un
fluide modele a seuil de type Casson (K = 100p&;
1Pa.s) pour un entrefer plus large= R/R, = 2. On
constate ici le trés bon accord entre la solutiact
[72] et les solutions obtenues selon des procédures
mathématiques plus complexes [69, 70]. D’autres
solutions analytiques [71, 74, 80] donnent une
estimation correcte de la vitesse de cisaillemamisd
I'entrefer, quel que soit le régime d'écoulemenhsia
'entrefer, le fluide passant ici d'un régime
partiellement cisaillé a un régime complétement
cisaillé.

La plupart des solutions évoquées dans les réfésenc
citées ont également été comparées dans [80,i84], a
que dans le cas de mesures réalisées avec une
géomeétrie vane en lieu et place d'un cylindre imter

« plein », et ce pour différents type de fluidesadte
d’entrefer [41].

Il ressort de cette illustration que, a I'imagecdequi a

été dit vis-a-vis des mesures de viscosité "Brabifi

il convient de garder un ceil critique sur les métw

de dépouillement exploitées pour interpréter des
données expérimentales obtenues avec une géométrie
de type couette (ou vane). Le fait d'imposer lectye

loi de comportement dans le dépouillement, comme
c'est souvent le cas en présence de tests emgrique
peut étre lourd de conséquence.
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Figure 27 : comparaison des expressions de vitesse
cisaillement en géométrie Couette d'un fluide en lo
puissance pour un entrefer étigiyR, = 1,04.
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Figure 28: comparaison des expressions de vitegse
cisaillement en géométrie Couette d'un fluide desda
pour un entrefeR/R, = 2.

4. Conclusion

De nombreux essais « empiriques », simples et eapid
a mettre en ceuvre, ont été développés et sordéstili
sur site de production, en contrble qualité ou en
laboratoire pour évaluer les propriétés des mabéria
Certains de ces essais, du fait de leur utilisation
courante ou de leur champ d'applications étendu ont
été décrits dans cette synthése. lls peuvent candui
une évaluation relative des propriétés des matéramu

comparaison a un matériau de référence ou étalon.

Cette approche peut s’avérer suffisante vis-a-uis d
contrdle de production ou de qualité. On constate p
ailleurs gu'il est souvent possible d'accéder a des
propriétés rhéologiques absolues (viscosité, seuil
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d'écoulement, ...) a partir de ces mémes essais sans
recourir forcément a des calibrages fastidieux es d
protocoles de dépouillement rédhibitoires. Les
hypothéses et les analyses permettant de parveldr a
tels résultats pour certains essais ont été prsent
dans cette synthése. Un certain nombre de préoautio
indispensables ont été pointées afin de permetire a
lecteur de limiter les biais expérimentaux et lesws
d’interprétation. Par ailleurs, un regard criticuesté
porté sur quelques tests régulierement mis en geetvre
qui, interprétés par des utilisateurs non avepgsivent
conduire a des interprétations ou des comparaisons
erronées.

Au-dela des considérations théoriques, et d'une
caractérisation relative ou absolue, il convient de
terminer cette synthése en rappelant les princifpes
travail expérimental. Il est primordial de s'assute la
reproductibilité des échantillons et de la mesateje

la sensibilité du parametre mesuré par rapport a la
grandeur mesurée. Les protocoles utilisés doivent
permettre de s'affranchir des effets d'opérateetgje
malitriser les conditions de mesure, en particuber
température. Il faut aussi pouvoir, le cas échéant,
évaluer et corriger les erreurs liées aux appateibss
que leurs inertie et rigidité.
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