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Préface

Parler de « rhéologie », et plus encore de « mesure en rhéologie », c’est prendre le
risque de voir ses interlocuteurs détourner le regard. En effet,la rhéologie a souvent
la réputation d’une science compliquée, en particulier aupres des étudiants, sans
doute parce qu’elle est peu présente dans les cursus universitaires classiques, et
parce que c’est une science a la frontiére entre la physique, la mécanique des
fluides, la mécanique des solides, et la physico-chimie de cette autre science que I’on
appelle « matiere molle » depuis que Pierre Gilles de Gennes lui a donné ses lettres
de noblesses dans les années 1980. Tres souvent aussi, on introduit la rhéologie
aux étudiants a propos du comportement d’un ou de quelques systémes complexes
spécifiques, si bien que le terme rhéologie reste associé a cette complexité, et les
étudiants peinent a saisir 'unité profonde de cette science des réponses mécaniques
de systemes complexes, fluides par certains aspects et solides par d’autres.

Et pourtant, les écoulements de fluides complexes auxquels s’adresse la rhéo-
logie sont omniprésents dans notre vie quotidienne, qu’il s’agisse des produits ali-
mentaires (pour ne citer que quelques exemples, les yaourts, les sauces ou encore
les émulsions comme les vinaigrettes ou les mayonnaises), de produits cosmétiques
(crémes, pates dentifrice, shampoings, gels divers...), de produits d’entretien (gels,
cires, peintures...), ou a d’autres échelles tout aussi importantes en pratique, de
bétons, de boues, de sable, de neige, etc. Et qui de nous ne s’est jamais irrité en
n’arrivant pas a faire sortir d’'un tube une pate récalcitrante ! Clairement, nous
avons tous besoin que les développements techniques et I’optimisation de ces pro-
duits de notre vie quotidienne reposent sur une connaissance rigoureuse des mé-
thodes de caractérisation et de mesure de ces comportements complexes, de leurs
modélisations macroscopiques, et des approches qui permettent de relier ces com-
portements macroscopiques aux aspects plus microscopiques comme la structure
et ’organisation des éléments moléculaires ou micrométriques qui constituent ces
systemes. Nous avons tous besoin que la rhéologie soit une science développée,
précise, reposant sur des techniques de mesure et d’analyse de ces mesures tout
aussi précises et dont les limites soient clairement posées.

C’est le défi que Jean-Louis Grossiord et Alain Ponton ont accepté de relever
en coordonnant I’écriture de ce livre, édité par le Groupe Francais de Rhéologie.
Le défi a consisté a couvrir la tres large diversité des comportements rhéologiques
connus, ainsi que la grande variété des outils expérimentaux et théoriques qui ont
été élaborés progressivement, au fil des années et des besoins, pour caractériser



Xii LA MESURE EN RHEOLOGIE : DES AVANCEES RECENTES AUX PERSPECTIVES

cette large gamme de comportements. Pour relever ce défi, Jean-Louis Grossiord
et Alain Ponton ont fait appel aux meilleurs spécialistes francais de chacun des
aspects retenus. Bien que faisant appel a ces spécialistes, la volonté affichée (et
atteinte) est de produire un texte qui reste accessible et pédagogique, sans perdre
en rigueur ni en pertinence. L’ouvrage difféere cependant d’un livre classique d’en-
seignement : il aborde les développements récents, les questions que posent les
limites de chaque technique expérimentale décrite. Ces questions sont discutées
de facon relativement pointue, mais breve, le lecteur étant renvoyé a une abondante
bibliographie s’il souhaite aller plus loin.

L’articulation des dix chapitres est agréable, puisqu’elle nous emmeéne comme
naturellement du plus simple au plus complexe. Le premier chapitre introduit les
concepts et les outils de base en rhéologie, alors que le second s’intéresse aux ef-
fets instationnaires et aux effets inertiels, en pointant bien les roles respectifs de
I’appareillage et du fluide complexe lui-méme dans ces effets instationnaires. Le
troisiéme chapitre aborde la question importante de la transmission des contraintes
aux parois limitant les écoulements : glissement a la paroi (qui représente une hé-
térogénéité intrinseque du systéme), fracturation éventuelle au sein du matériau
sollicité lorsque celui-ci risque de devenir non homogeéne, soit du fait de sa struc-
ture, soit du fait de la structure des écoulements qui peut favoriser une concen-
tration locale de contraintes, sont discutés a la lumiéere des avancées récentes dans
ces domaines. Ce troisieme chapitre met I’accent sur I'utilité de mesures annexes
comme, par exemple, la visualisation des écoulements, afin d’identifier autrement
que par leur signature rhéologique ces éventuels événements de glissement et de
fracturation. Il s’agit la d’une approche peu fréquente dans un traité de rhéologie,
et qui se retrouve dans les chapitres suivants, a propos des écoulements avec bandes
de cisaillement (chapitre 4) ou des écoulements de fluides a seuil (chapitre 5). Cela
constitue a mon sens un point fort de cet ouvrage. Le chapitre 6 quant a Iui décrit
les procédures spécifiques nécessaires a la caractérisation des fluides dont les pro-
priétés évoluent sous I’effet du temps et (ou) sous I'effet de I’écoulement. Les deux
chapitres suivants sont plus orientés vers les utilisations possibles de la rhéologie
comme aide a la mise au point de produits, soit par une utilisation judicieuse de
tests relatifs, ne nécessitant pas de calibrations fastidieuses (chapitre 7), soit par
I'utilisation de la signature rhéologique, via leur incidence sur les lois de comporte-
ments, des modifications engendrées aux échelles microscopiques par une chaine
de transformation ou d’élaboration de matériau. Cette derniere approche, qui fait
I’objet du chapitre 8 est illustrée par son application a des systemes aussi divers
que la formulation de bitumes additivés, le suivi d'un processus d’émulsification,
la préparation de suspensions concentrées, I'incorporation de COg supercritique
dans un polymere, ou le développement d’une cellule d’étude de systemes pulvéru-
lents sous vibration. L’approche décrite montre bien qu’il est possible de parler de
génie des procédés assisté par la rhéologie. Les deux derniers chapitres sont plus
originaux dans un traité de rhéologie, et constituent sans aucun doute un autre
point fort de I'ouvrage. Le chapitre 9 présente un état des lieux de la rhéométrie
interfaciale. Enfin, le dernier chapitre revient et complete ce qui a déja été présenté
des techniques additionnelles qu’il est possible de coupler avec la rhéologie, afin
de mieux cerner les corrélations entre structure, modification de ces structures par
les écoulements et comportement rhéologique.
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Le présent ouvrage devrait devenir une référence a la fois pour les enseignants
et les étudiants, les chercheurs, mais aussi, de par sa recherche de simplicité et de
pédagogie, pour toutlecteur curieux de comprendre comment on peut caractériser
et optimiser ces objets de notre vie courante qui s’écoulent, mais pas toujours,
qui semblent solides, mais se mettent a s’écouler sous 'effet de forces faibles, qui
se déforment facilement, dont I'aptitude a I’écoulement dépend du fait que 'on
les sollicite vite ou lentement... Défi donc relevé pour faire aimer la mesure en
rhéologie.

Liliane Léger

Professeur a I'Université Paris Sud
Membre de I'Institut Universitaire de France, promotion 1995
Le 15 juillet 2013
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Avant-propos

La rhéologie est une discipline capable de fournir une signature tres précise et
trés riche du comportement, de la structure et de la texture des matériaux. Elle
constitue un outil analytique tres puissant permettant une identification et un suivi
de la stabilité et du vieillissement, conduisant aussi a des corrélations et des inter-
prétations moléculaires.

Un champ d’application de la rhéologie consiste a définir et a optimiser
certaines propriétés d’usage, et cela en simulant les conditions de cisaillement
mises en ceuvre dans différentes applications (concernantles peintures, les matieres
plastiques, les bitumes, les excipients pharmaceutiques, les produits cosmétiques... ).

La rhéologie présente également de trés nombreuses autres applications. Elle
joue par exemple un role essentiel en génie des procédés, pour rationaliser des
opérations de mélange et de dispersion. Elle intervient également dans I’évaluation
sensorielle en agroalimentaire ou en cosmétologie.

L’intérét et les applications de la rhéologie sont donc maintenant largement
reconnus, ainsi que l'attestent les nombreux ouvrages publiés depuis quelques an-
nées sur le sujet. Le Groupe Francais de Rhéologie, dont la vocation consiste a faire
connaitre et développer cette discipline, a déja publié un ouvrage concernant les
bases de la rhéologie, intitulé « Comprendre la rhéologie : de la circulation du sang
ala prise du béton » (EDP Sciences, 2002). Grace a son approche pluridisciplinaire
et didactique, cet ouvrage a recu un trés bon accueil (mention spéciale du prix Ro-
berval), contribuant ainsi a une sensibilisation d’un large public aux thématiques
et possibilités de la rhéologie.

Si les concepts de base de la rhéologie sont désormais bien connus, il n’en est
pas de méme des techniques expérimentales dont la mise en ceuvre s’avere parfois
délicate, en raison de la grande diversité des rhéomeétres utilisés et des précautions a
prendre dans leur utilisation et 'interprétation des résultats. C’est pourquoi le GFR
a décidé de rédiger en langue francaise un ouvrage sur la rhéométrie, capable de
présenter sous une forme relativement accessible et concréte les principes et tech-
niques d’utilisation mis en jeu dans les principales analyses ainsi que la discussion
des différents artefacts pouvant nuire a la qualité des résultats.
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Organisation de 'ouvrage

Apres avoir présenté un rappel sommaire des concepts et outils de base en rhéo-
métrie (chapitre 1), ce livre se propose :

1y

2)

3)

D’aborder les problématiques de caractérisation rencontrées dans le cas de
systemes fluides complexes, pour lesquels il est nécessaire de prendre en
compte un certain nombre de phénomenes spécifiques tels les effets iner-
tiels (chapitre 2), les phénomenes de glissement et de fracturation (chapitre
3), ainsi que I’écoulement en bandes de cisaillement (chapitre 4) et de dé-
velopper les techniques d’analyse de matériaux présentant des propriétés
rhéologiques particulieres, telles I’existence de seuil d’écoulement (chapitre
5) ou des propriétés évolutives (chapitre 6).

De traiter une problématique importante dans I'industrie : il s’agit de pré-
senter le principe de fonctionnement de rhéomeétres ou viscosimetres fonc-
tionnant en mode relatif, en faisant ressortir les limites mais aussi certains
avantages de ce type d’analyse mis en ceuvre dans certains « appareils de
chantier » (chapitre 7). Le chapitre 8 proposera des solutions pour obte-
nir une caractérisation objective en utilisant des mobiles dont la géométrie
s’inspire de celle mise en ceuvre dans les procédés.

De mettre en relief des techniques d’analyse qui connaissent un développe-
ment important depuis quelques années : il s’agit d’'une part des analyses
rhéologiques interfaciales dont I'intérét est essentiel dans la caractérisation
des phénomeénes d’adsorption et de déplétion aux interfaces (chapitre 9) et
d’autre part des méthodes indirectes et complémentaires d’analyse comme la
caractérisation des cisaillements par vélocimétrie ultrasonore ou résonance
magnétique nucléaire, et les mesures couplées par diffraction et diffusion

(chapitre 10).
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En résumé, 1'ouvrage comprendra donc les chapitres suivants, qui peuvent étre
classés en trois rubriques différentes selon les objectifs précédents.

Problématiques de caractérisation dans le cas de milieux fluides complexes
1. Concepts et outils de base en rhéométrie.
2. Effets inertiels en rhéométrie instationnaire.

3. Glissement et fracturation dans les fluides complexes. Interpréter les essais
rhéométriques.

4. Ecoulement en bandes de cisaillement (shear banding).
5. Caractérisation rhéologique des fluides a seuil.
6. Systemes évolutifs.

Corrélation des analyses en mode absolu et relatif

7. De l'intérét d’une caractérisation rhéologique empirique et relative.

8. Larhéologie systémique ou une rhéologie au service d’un génie des procédés
et des produits.

Techniques de caractérisation nouvelles et complémentaires

9. Rhéométrie interfaciale.

10. Apport de techniques couplées (diffusion de rayonnements, résonance ma-
gnétique, vélocimétrie ultrasonore) a la rhéologie.
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1 Concepts et outils de base
en rhéologie

A. Ponton et J.L. Grossiord

Nous proposons dans ce chapitre d’introduire les notions et concepts de base en
rhéologie, en adoptant une démarche simple et pédagogique, sans prétendre abor-
der de maniere exhaustive tous les principes fondamentaux. L’enjeu est plutot de
donner au lecteur une description des principales grandeurs, notations et unités
qui seront utilisées dans les différents chapitres de cet ouvrage. Les lecteurs qui sou-
haiteraient élargir leurs connaissances sur des bases théoriques et expérimentales
de la rhéologie seront renvoyés a I'un des articles ou ouvrages généraux [1-10].

1.1. Grandeurs fondamentales associées aux
différents écoulements

1.1.1. Ecoulement de cisaillement simple

Dans le cas d’un écoulement laminaire en cisaillement simple d’un fluide! entre
deux parois paralleles infinies (figure 1), les couches de fluide infiniment minces
glissent les unes par rapport aux autres sans transfert de matiére d’une couche a
l'autre. La déformation y est le gradient de déplacement, c’est-a-dire la variation
du déplacement entre deux couches de fluide successives, rapportée a la distance
entre ces couches : y
)
= (1)
Cette grandeur est sans unité et s’exprime le plus souvent en %.
En supposant que le fluide adhére aux parois (hypothése de non glissement
du fluide aux parois), la vitesse varie en fonction de la distance entre les parois. 11
existe alors un gradient spatial de vitesse ou vitesse de cisaillement?, défini par :

dy B dvy

dt dz (2)

7‘/:

ou vy est la composante de la vitesse d’écoulement dans la direction y.

1Un fluide est un milieu susceptible de se déformer indéfiniment dés lors que la résultante des forces
appliquées n’est pas nulle. Par la suite, on désignera par fluides les liquides et les matériaux pateux en
général.

2 Appelée parfois aussi, vitesse de déformation.
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