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INTRODUCTION GENERALE

Du processus d’encollage, de teinture, d’imprégnation et de moulage de matériaux
composites, chaque étape passe par la mise en contact d’un liquide avec une structure
multifilamentaire, qui se poursuit par la migration spontanée du liquide au sein de cette
structure (mouillage capillaire). La compréhension de ce phénomene permet en outre
d’optimiser les procédés faisant intervenir tout type de liquide, avec la plupart des
structrures fibreuses. Les méthodes permettant de caractériser le mouillage capillaire
constituent alors une réponse tant a 1’attente industrielle, pour des raisons économiques
et technologiques, qu’a la participation a la recherche dans ce domaine.

Le mouillage capillaire est défini sous une forme statique, traduisant les positions a
I’équilibre du liquide dans une structure fibreuse, mais il peut également étre considéré
sous sa forme dynamique. C’est sous cette forme que nous engageons cette étude dont la
finalité est la mise au point et I’exploitation d’une méthode de mesure rendant compte
de la structure filamentaire.

Le premier chapitre présente une analyse bibliographique relative d’une part aux aspects
définissant les phénomenes de mouillage d’un solide et le comportement de liquides a sa
surface, et d’autre part a I’étude théorique tant sous sa forme statique que dynamique du
mouillage dans un tube capillaire. Ce sont ces théories, développées dans un capillaire,
qui sont ensuite généralement reprises afin de traduire le comportement de liquides dans
les milieux poreux. C’est sur cette base et en intégrant la notion de structure filamentaire
que nous développons les principales relations explicitant la cinétique de mouillage de
liquides dans un fil, nécessitant le développement d’une technique de mesure
d’ascension capillaire.

Le deuxieme chapitre présente la phase de mise au point et de développement du
systeme expérimental d’observation et de mesure du front de montée de liquide au sein
d’un multifilament en fonction du temps. Ces deux approches ont été orientées autour
de I’automatisation des mesures apres la mise en contact du fil avec le liquide. L’ outil
expérimental découlant de cette étude permet I’étude du mouillage capillaire de liquides
au sein d’une structure fibreuse.

Le troisiéme chapitre regroupe I’ensemble des résultats expérimentaux issus de mesures
d’ascension capillaire de liquides mouillants dans des fils Polyéthyléne Téréphtalate et
Polyamide 6,6. Nous montrerons que la cinétique d’ascension capillaire suit une loi de
progression diffusive. Et nous consacrerons le reste de 1’étude a I’exploitation du
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coefficient de diffusion qui traduit la cinétique de mouillage, mais qui integre également
les caractéristiques du liquide, celles émanant des interactions fil-liquide et enfin celles
découlant de la structure interstitielle du fil.

Nous concluerons sur les points essentiels de cette étude, sur D'interprétation des
représentations statistiques des coefficients de diffusion, tant sur I’aspect qualitatif nous
permettant de définir un type de compactage au fil étudié, que sur l'aspect quantitatif en
termes d’évaluation de défauts propres au fil.
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CHAPITRE I

Etude bibliographique

Lorsque I’on dépose une goutte de liquide a la surface d’un solide, il apparait a la
surface limite du fluide et du solide des phénomeénes physiques, phénomeénes de surface
ou d’interface, que 1’on définit en termes de mouillage.

Nous analysons dans cette partie le mouillage a travers les principales forces
intermoléculaires existantes et définissons les caractéristiques thermodynamiques de
I’interface en présence.

S1 ’on présente un tube capillaire a la surface d’un liquide mouillant, ce dernier monte
spontanément dans le capillaire.

L’étude du mouillage capillaire est explicitée suivant les parameétres physico-chimiques
de la surface de contact en terme de lois statique et dynamique. Ces lois émanent de
principes hydrodynamiques dépendant du type d’écoulement du liquide dans le tube
capillaire.

Ces lois statiques et dynamiques sont généralisables a différents milieux dits poreux.
Les applications sont nombreuses et vont de la détermination des caractéristiques
thermodynamiques de ’interface en présence, a la détermination des caractéristiques
hydrodynamiques du liquide.

Nous nous intéressons plus particuliecrement au milieu poreux représenté par le
multifilament textile.
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A. phénoméne de mouillage

Nous détaillons dans cette partie les principales théories permettant de caractériser la
thermodynamique des surfaces.

Ces théories s’appuient sur 1’analyse des interactions moléculaires qui permettent de
développer les notions d’énergie de surface et d’expliciter les phénoménes observés lors
de la mise en contact du liquide et du solide.

L’étude du mouillage d’un solide et du comportement de liquides a sa surface découle
de critéres caractérisant 1’adhésion, et par 1a méme, permet d’introduire le concept
d’angle de contact.

1. liaisons physiques

Les liaisons physiques résultent de forces intermoléculaires s’exercant entre atomes ou
molécules distincts, a la différence des liaisons chimiques qui mettent en jeu les forces
intramoléculaires.

On quantifie la liaison physique et son type d’interaction par son énergie potentielle
intermoléculaire. }

Cette énergie U(r) est la résultante des interactions a une distance 7 des molécules.

Le tableau 1. 1 regroupe les forces interatomiques et intermoléculaires de par leurs
spécificités et leurs énergies. La force intermoléculaire F(r) est reliée a 1’énergie par la
relation:

F(r)=—%]¥2 (1. 1)
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Type de liaison Energie de liaison
(kJ/mol)

PRIMAIRES

lonique 600 a 1100

Covalente 60 a 700

Métallique 110 a 350
ACIDE - BASE 80 a 1000
SECONDAIRES

Hydrogene 8a42
Van der Waals

Dipole - Dipdle 42320

Dipdle - Dipdle induit <2

Dipdle induit - Dipdle induit 0,1a40

tableau 1. 1 : Types de liaisons et leurs énergies [1]

1.1. les forces de Van Der Waals.

Ce type de forces de courtes distances, puisqu’elles peuvent s’établir entre des
molécules situées a une distance voisine de 4 A, fut mis en évidence par J.D. Van der
Waals [2] en 1879.

Ces liaisons intermoléculaires, également appelées liaisons physiques, regroupent trois
types de forces: forces dipolaires ou d’orientation, de polarisation ou d’induction et de
dispersion.

1.1.1. les forces dipolaires

Ces forces émanent des interactions qui s’établissent entre deux molécules polaires
bénéficiant d’un moment dipolaire permanent provenant de la dissymétrie de leurs
groupements fonctionnels. Ces forces sont tributaires de la séparation et de I’orientation
des molécules. Les interactions dipdle-dipole s’établissant dans ces conditions sont de
méme nature que celles observées entre deux aimants.

L’énergie de ces liaisons, moyennée dans toutes les directions, est donnée par la relation
de Keesom [3]:
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Hl M2 1 (1.2)
3kT (4ne, ) re '

dd ™7

avec:
Y : moment dipolaire de la molécule j

- permitivité du vide

: constante de Boltzmann

: température en Kelvin

- distance entre deux dip6les

Sl B

1.1.2. les forces de polarisation

Une molécule ne présentant pas de moment dipolaire au voisinage d’une autre molécule
polaire, va se trouver polarisée par cette derniere. Le dipdle induit interagit alors avec le
moment dipolaire et les deux molécules s’attirent.

L’énergie d’interaction dipdle-dipdle induit est en %6 et correspond au terme dit de

Debye [4] dans les interactions de Van der Waals.

2 2
ajuy toopy 1 (1.3)

U di=-
- (4n80)2 r6

avec:
o, : polarisabilité de la molécule j

1.1.3. les forces de dispersion

La fluctuation des nuages électroniques de deux molécules non - polaires engendre, a un
instant donné et dans une direction, un moment dipolaire instantané.

Ce champ électrique propre & une molécule polarise autre et y induit un dipdle
instantané. Ces deux dipdles s’attirent et 1’énergie d’interaction dip6le induit-dipole
induit est donné par la relation de London [5]:

U - 3o az(hv) (hv)2 11
di-di ( hv) ) 47[:8 r

(1. 4)

avec:
(hv); : potentiel d’tonisation de la molécule j
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Les forces de Van der Waals représentent les forces attractives relatives aux
interactions moléculaires et sont traduites par trois expressions en %6 . L’énergie totale

d’interaction entre molécules est donnée par la somme des potentiels des forces
dipolaires, d’induction et de dispersion. Le potentiel résultant s’écrit:

U(r):—?lé—ZAi :—% (1. 5)

Ces énergies sont négatives et témoignent ainsi de 1’abaissement d’énergie lorsque les
molécules s’approchent.

1.2. forces d’association

Les forces d’association sont des interactions attractives conduisant & la formation de
liaisons hydrogenes.

La liaison hydrogéne se forme entre un donneur d’électron et un atome d’hydrogéne
rattaché & un atome ou un groupe fortement électronégatif. Le donneur d’électron peut
étre un atome (O, Cl, F, N) ou un groupe (-C CI3, -CN) tres électronégatif.

Cette liaison observée a faible distance peut étre caractérisée par une énergie
mtermoléculaire du type [6]:

1
Uy :—(H?H§+H?H3)—6 (1. 6)
r

avec:
H;.’ : constante d’attraction de I’accepteur relative a la liaison hydrogeéne de la

molécule j

qu: constante d’attraction du donneur relative a la liaison hydrogéne de la

molécule |

1.3. bilan des forces

Nous avons fait précédemment une bréve énumération des énergies attractives qui

. A.
s’exprime en ——- [6].
r
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Lorsque les deux molécules se rapprochent, il apparait une répulsion entre leurs nuages
¢lectroniques respectifs. Ces interactions répulsives s’élévent trés rapidement lorsque la
distance diminue et sont exprimées par:

U Ba (1. 7)

té pulsive — "

ou n est un entier et B, un coefficient dépendant de la nature des molécules.

Plusieurs modéles de fonctions attractives-répulsives ont été développés, dont le
potentiel 6-12 de Lennard-Jones ou n=12. L’énergie totale d’interaction s’écrit alors:

A B
Utotale :_F+YT (1.8)

ou
A et B représentent respectivement 1’ensemble des constante attractives et
répulsives.

Ce modele est privilégié mathématiquement et peut étre développé afin de faciliter son
tracé, tout d’abord en exploitant 1’énergie minimale & 1’équilibre de séparation des
molécules r,;:

6A 12B 2B)\¢
F(I'O)I——-,}—"FT:O - Iy :(—j (1 9)
To To A
L’énergie a I’équilibre U, s’écrit alors:
2
Uy =-A A (1. 10)
4B 28

Le distance a 1I’équilibre 1., séparant les molécules, pour laquelle le potentiel s’annule
s’écrit:

t, :(l)%ro (1. 11)

L'extremum atteint par la force F est obtenu en r,, pour dF/dr=0 et -d?U/dr?>=0, d’ou:
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1
76 U
rm:(% o = Fp=-2690-0 (1.12)
(0]

La fonction (1. 12) représentative de 1’énergie intermoléculaire peut alors s’écrire et se
représenter Figure 1. 1:

oo o e

La force intermoléculaire est attractive lorsque r est plus grand que r,, et répulsive
lorsque r <r, (Figure 1. 1).

U | F@)

fores répulaye

T P
TGe ARTacuve

Figure 1. 1 : énergie et force intermoléculaire découlant d’une fonction énergie
potentiel 6-12 de Lennard-Jones
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2. thermodynamique des surfaces

L’amplitude des forces résultant des interactions moléculaires peut étre reliée a des
parametres thermodynamiques fondamentaux tels que les énergies libres superficielles.
Nous définissons les énergies de surface du liquide, puis du solide, afin de traduire
I’interface entre ces deux éléments.

2.1. énergie de surface

Les phénomenes de surface prennent leur origine dans les interactions moléculaires de
Van Der Waals et d’association, entre autres.

A T'intérieur d’un liquide (Figure 1. 2), chaque molécule bénéficie d’intéractions
équilibrées selon une symétrie sphérique avec les molécules voisines. La résultante des
interactions est par conséquent nulle.

Au contraire, les molécules en surface sont soumises a une action asymétrique. La
résultante des interactions est alors positive, dirigée vers D’intérieur du liquide et
normale a la surface.

vapeur

/Cl)\f }/(l)\_)

I
v l ™ bquide AT

/l\g

Figure 1. 2 : schéma des forces s’exercant sur les molécules d’un liquide en
surface et a ’intérieur.

L’attraction des molécules de la surface vers I'intérieur fait en sorte que la surface du
liquide a tendance & se restreindre. Cette contrainte de surface conduit & ’existence de
la tension superficielle.

Thermodynamiquement, 1’énergie de surface y, a température T, pression P et
composition » constante, est définie par la relation:
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y = [.‘2%) - (1. 13)

ou
A surface considérée
G est ’énergie libre
v est I’énergie nécessaire a la création d’une nouvelle unité de surface. Elle
s’exprime en J/m?>.

vy est dii aux défauts d'interactions intermoléculaires des molécules de la surface.

2.1.1. tension superficielle et énergie de surface d’un liquide

Nous pouvons I’exposer a travers I’expérience du film de savon tendu sur un cadre [7],
dont une des extrémités est mobile (Figure 1. 3). On observe alors une force F qui agit
dans le sens indiquée sur la figure.

Figure 1. 3 : film de savon étiré sur un cadre dont une extrémité est mobile

On définit la tension superficielle ¥ comme la force par unité de longueur nécessaire
pour étendre le film d’une quantité dx et son unité est le N/m.
Le travail dW correspondant aux deux faces du systeme s’écrit:

dW =2y 1 dx (1. 14)

Il est & noter que le travail peut également s’écrire dW = y dA, ou dA=l dx représente
une augmentation de surface. La tension superficielle et ’énergie de surface possédent
par conséquent les mémes unités.

Les principales méthodes de déterminations de y; sont exposées dans le paragraphe D.
3.
tensiométrie
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méthode de la goutte déposée
ascension capillaire

2.1.2. énergie de surface d’un solide

L’enthalpie libre de surface d’un solide, qui est appelée énergie de surface et notée ys, a
¢été définie par Good [8] comme étant égale a la moitié de I’enthalpie nécessaire a
scinder de fagon réversible une surface solide d’une unité:

AG,,
75 = (1. 15)

2.1.3. composantes de I'énergie de surface

e représentation de Fowkes.

L'énergie de surface y; est exprimée par Fowkes [9] comme la somme des énergies
interfaciales dues aux différentes interactions.

Y=yl vyl vy (1. 16)

Chaque indice fait référence a un type d’interaction, respectivement
dispersive, polaire, induite, hydrogene, ...

Cette expression est réécrite en fonction des interactions dominantes en une somme de
deux termes:

Yo =y° +yNP (1. 17)

ou
ND P i H
Yio =yt v+
et ND représente les interactions non dispersives.

Les interactions dispersives sont en général dominantes dans 1'énergie de surface.
Cependant avec des corps polaires, l'eau par exemple, la composante non dispersive est
grande. C'est pourquoi elle est souvent nommée composante polaire, bien qu'elle rende
compte €également des interactions induites, hydrogénes, et autres.
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De fait, la nature des interactions non dispersives est actuellement trés controversée. La
tendance, initiée par Fowkes [10] et [11], est de considérer toutes les interactions non
dispersives comme des interactions acide-base.

e composantes acide-base

Lewis [12] et [13] caractérise les interactions acide-base en terme de redistribution des
électrons de valence des composés.

A partir de cette explication, 1l est possible de définir une base de Lewis comme étant
une substance pouvant donner des électrons, et un acide de Lewis comme étant un
accepteur d'électrons.

Une interprétation proposée par Drago et Wayland [14], permet de prévoir 'enthalpie
de la réaction acide-base en phase gazeuse ou dans un solvant inerte (1. 18):

~AH ,,=C,C, +E,E, (1. 18)

ou
C; et E; représentent respectivement la capacité de l'acide ou de la base a
participer a des liaisons covalentes et la capacité a participer a des liaisons
¢lectrostatiques (hydrogeéne).
L'indice 1 est relatif soit a la base, soit a I'acide.

L'enthalpie exothermique associée a la formation des liaisons acide-base aux interfaces
solide-liquide et liquide-liquide peut étre obtenue expérimentalement par différentes
méthodes. Nous pouvons citer la microcalorimétrie, la chromatographie gazeuse en
phase inverse (IGC), la spectroscopie infrarouge.

Fowkes [10] a adapté ces notions aux énergies de surfaces. Il a montré que les
interactions développées aux interfaces pouvaient s'expliquer par ces concepts d'acido-

basicité. L'énergie de surface s'écrit alors comme la somme d'une composante dispersive
et d'une composante acide-base:

e représentation de ys de Van Oss et Good [15].

Selon Van Oss, I'énergie de surface peut s'écrire:

Yo =y A2y (1. 19)

L'exposant LW signifie Lifshitz-Van der Waals. Ce terme est introduit par Good [16]
afin de prendre en compte le fait que les interactions dispersives définies par London
l'ont été dans des milieux gazeux dilués. Ce changement n'est qu'une modification de
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nomenclature et toutes les relations de Fowkes faisant intervenir la composante de
I'énergie de surface restent valables [17]. Van Oss et Good [15] caractérisent la
composante acide-base de la tension superficielle y{® d'un produit i comme étant la

moyenne géométrique des caractéres donneur y; et accepteur d'électron y; de la
surface.

v =24 yiy! (1.20)

Ces considérations s'appliquent selon Van Oss a trois types de matériaux:

- Les matériaux apolaires pour lesquels, seules des forces de dispersion s'exercent: tels
que les alcanes, ou le diiodométhane pour les liquides et les polyoléfines pour les
solides.

- Les matériaux monopolaires, présentant un seul type de fonction & leur surface. Ils
sont donc considérés soit comme acide de Lewis, soit comme base de Lewis. Par
conséquent, I'énergie de surface due aux interactions acide-base est nulle.

- Les matériaux bipolaires bénéficiant a leur surface de deux types de fonction et
présentant par conséquent le caractére acide et le caractére basique.

3. interface solide-liquide - théorie du mouillage

L’interface solide-liquide joue un rdle essentiel dans des domaines aussi variés que ceux
du mouillage, des détergents et de ’adhésion.

L’étude des interactions entre le solide et des liquides connus permet de caractériser la
surface du solide. Elle est utilisée pour prévoir les compatibilités physico-chimiques
avec des liquides d’application.

Nous développerons principalement le phénomeéne de mouillabilité.

3.1. mouillage d’un solide par un liquide: angles de contact

Lorsque une goutte de liquide est déposée sur la surface parfaitement lisse d’un solide,
elle prend la forme d’une calotte sphérique dans le cas d’un mouillage partiel.

Nous attachons une importance a la forme de cette goutte, qui caractérise I’étalement
spontané du liquide sur le solide, et tout particuliérement & I’angle de contact a
I’intersection des trois phases: liquide, solide et vapeur (Figure 1. 4).
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Figure 1. 4 : angle de contact.

Dans le cas d’un mouillage total, le liquide s’étale complétement sur le solide et 1’angle
de contact est par conséquent nul.

Cet angle de raccordement du liquide sur le solide est déterminé par les énergies
superficielles du liquide et du solide ( y. et ysy) et interfaciales (ys.) des phases en
présence.

Une analyse thermodynamique en explicite le fondement. Une augmentation A& de la

surface solide mouillée par une goutte de liquide (Figure 1. 5) se traduit par une
modification de I’énergie libre du solide AG® qui s’écrit:

AG® = AE (g —vey)+ A v,y cOS(B - AB) (1. 21)

AB =6 - 06
S P
>
e
Figure 1. 5 : augmentation de la surface mouillée
La position a 1’équilibre se traduit par:
: AG®
llmAE,—)O-—A_{;_:O (1 22)

Young en 1805 [18] décrit cet état d’équilibre entre le solide et le liquide, a travers une
équation qui relie I’angle de contact aux énergies et tensions interfaciales. Cette relation
s’écrit:
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YLcos0 =y — Vs (1. 23)

Cette relation peut se représenter vectoriellement suivant le modeéle de Young (Figure 1.
6).

\% =

Ysv

S YsL

Figure 1. 6 : mod¢le de Young

3.1.1. angle avangant et angle de retrait

Avec la base représentée par une goutte de liquide sur une surface solide (Figure 1. 7),
nous pouvons caractériser deux types d’angle de contact, suivant la maniére dont
I"interface étudiée est obtenue.

- Si c’est par avancée du front de liquide (Figure 1. 7 a, b et c), on mesure
un angle avangant 0,.

- Sic’est en retirant le front de liquide (Figure 1. 7 d, e et f), on mesure un
angle de retrait Og.

(@ (@ (®) (e © ®
I . <

U /4 <P s

Figure 1. 7 : angles avangant et angles de retrait
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D’une maniére générale, 1’angle de contact prendra toutes les valeurs comprises entre Oy
et Oa. La différence entre I’angle de contact avangant et ’angle de contact au retrait
définit hystérese du mouillage.

3.1.2. hystérese

Les causes d’hystérése sont attribuées principalement a la rugosité de surface et a
I'hétérogénéité de surface.

o rugosité de surface

Wenzel [19] a relié ’angle de contact dans sa position d’équilibre 6, sur une surface
rugueuse a 1’angle de contact intrinseque 6; (Figure 1. 8). La relation correspondante
s’écrit:

1
cosf = — cos6, (1.24)

Mw

La notation ry représente le facteur de rugosité de Wenzel dont les valeurs numériques
sont toujours supérieures a 1. Il s'agit du rapport entre l'aire de I'interface solide-liquide
réelle et I'aire géométrique apparente de cette interface.

Figure 1. 8 : goutte de liquide sur une surface rugueuse: angle de contact a
I’équilibre et angle de contact intrinséque.

Une analyse de ce modéle par Johnson et Dettre [20] associant la rugosité de la surface
solide a mis en évidence I’existence de nombreux états métastables séparés par des
barriéres énergétiques voisines. Lorsque 1’énergie libre de ces différents états est
minimisée, I’angle de contact résultant est 1’angle de contact intrinséque 6;.
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A titre d'exemple, deux états métastables possédant le méme angle de contact
intrinséque 0; conduisent a des conformations de goutte différentes (Figure 1. 9).

Figure 1. 9 : conformations métastables d’une goutte de liquide sur une surface
rugueuse.

e hétérogénéité de surface

L’hystérése est également attribuée aux hétérogénéités présentes a la surface des
matériaux. Ces hétérogénéités constituent des zones de forte ou faibles énergie de
surface et sont le plus souvent attribuées a des régions de composition superficielle ou
de cristallinité¢ différentes.

Good [21] montre de fagon expérimentale que lorsque 1'on immerge une lame présentant
des hétérogénéités de surface disposées selon des bandes horizontales (Figure 1. 10),
l'angle de contact avangant correspond a celui qui caractérise la zone de plus faible
énergie et l'angle au retrait, a celui de la zone de plus forte énergie.

(D

(2)

Figure 1. 10 : lame présentant des hétérogénéités: (1) zone de faible énergie de
surface et (2) zone de forte énergie

Une expression de I’angle de contact a 1’équilibre O¢c est donnée par Cassie [22], en
minimisant 1’énergie libre d’une surface présentant deux types d’hétérogénéiteés.
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Chacune des fractions d’aire superficielle f; est caractérisée par un angle de contact
intrinséque 6;. Cette relation ou f, =1-f, , s’écrit:

cosO. = f, cosO, +f, cosH, (1. 25)

Joanny et De Gennes [23] ont récemment proposé un modele théorique de I'hystéresis
de mouillage d'une surface rugueuse et hétérogéne.

Ils assimilent ces deux types de défauts & des points d'ancrage de l'interface air-liquide.
Lorsque le nombre de ces points d'ancrage est limité, ils définissent analytiquement les
angles de contact avangant et au retrait en terme de distribution de taille et de forme des
défauts.

Conformément a ce qui était expérimentalement admis, leurs travaux [24] ont permis de
préciser que la présence de défauts de surface d'amplitude inférieure a 0,1 um n'a aucun
effet sur I'hystérésis.

e autres types de défauts
Y
L'influence de la déformation de surface sur la valeur de I'angle de contact a été mise en

avant par Lester [25] et plus particuliérement sur 1'hystérésis de mouillage [26].

L'hystérésis de mouillage peut également étre explicitée par la diffusion du liquide a
travers la surface solide. Timmons et Zisman [27] montrent que ['hystérésis est reliée a
la pénétration des molécules du liquide au sein du solide.

3.2. travail d’adhésion et coefficient d’étalement

3.2.1. définitions générales

Le travail nécessaire a la séparation d’une interface a I’équilibre composée de deux
phases A et B (Figure 1. 11 a) est le travail d’adhésion Wap entre ces deux phases.
Lorsque deux phases sont identiques, le travail réversible est le travail de cohésion Waa
ou Wpgpg (Figure 1. 11 b).
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(b)

Figure 1. 11 : travail d’adhésion (a) et travail de cohésion (b)

Ce travail d’adhésion W g est donné par 1’équation [7]:

Wap =74 +¥B~YaB

tandis que le travail de cohésion s’écrit:

Waa =27,

3.2.2. mouillage d’un solide par un liquide

o relation de Dupré

(1. 26)

(1. 27)

§YA

La définition du travail d'adhésion précédente peut étre appliquée aux interfaces solide-
liquide. Le travail d’adhésion Wy, est exprimé par la relation de Dupré [28] dans le cas
d'un solide et d'un liquide, en reliant les énergies de surface du solide non mouillé ygy, et

du solide mouillé par le liquide (y;+ysp).

Wsr =Ys+YL Vs

(1.28)

Cette relation, contrairement a celle de Young qui ne permet que de déterminer la

différence (ysv-ysL), permet l'acces direct a 1'énergie de surface du solide vs.

Cette expression reliant 1’angle de contact solide-liquide 0, W et I’énergie interfaciale

s écrit;

Wy =7, (l+cosb)+m, =ys +Y, — Vg

(1.29)




(
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ou
T, =Y — Y . feprésente la pression d'étalement de la vapeur adsorbée sur le
solide

La pression d'étalement 7. intervient lors de la mesure de l'angle de contact suivant
l'interface solide-liquide envisagée.

La pression d'étalement m. est élevée [29] et [30] lorsque les liquides ont de faible
tension superficielle et les solides de forte énergie de surface.

Fowkes [9] montre que 7. est pratiquement nulle lorsque les supports solides sont de
faibles énergies de surface (polymere).

e coefficient d’étalement

Le coefficient d’étalement S génére la prévision d’un éventuel mouillage partiel ou total.
Ce paramétre compare les énergies de surface du solide non mouillé ys, et du solide
mouillé par le liquide (y.+ysL). C’est donc le signe de S qui précise les qualités du
mouillage, en terme d’étalement total ou partiel du liquide sur le solide.

S est définit par I’expression [7]:
S=Ysw —Y. ~ Vs (1.30)

- S1 S est positif, la thermodynamique est favorable au fait que le liquide
s’étale completement; caractérisant un mouillage total.

- SiS est négatif, le liquide ne va mouiller que partiellement le solide.

Suivant les considérations précédentes et si le solide est de faible énergie de surface:
S=Wg, —-Wy (1.31)

Un solide est par conséquent mouillé par un liquide lorsque le travail réversible
d’adhésion du liquide sur le solide est supérieur ou égal au travail de cohésion du
liquide. Ceci s’exprime au travers de I’inégalité suivante:

WoL 2 Wy,

L’équation de Young se réécrit en reliant le coefficient d’étalement S, 1’angle de contact
solide-liquide O et I’énergie superficielle du liquide:
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cosé):l-ki (1.32)
YL
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3.3. énergie interfaciale solide-liquide

3.3.1. interactions uniquement dispersives

Dans cas précis ou le solide et le liquide interagissent uniquement de par leurs forces de
dispersion, Fowkes [31]et Good [9] proposent d'expliciter ces interactions en faisant la
moyenne géométrique des composantes dispersives de 1’énergie superficielle du solide

vy et du liquidey :

Yoo =Y¥s +Yr —24YsYr (1.33)

On écrit souvent Ig =2./ygyr dans la littérature.
Cette relation est utilisée pour calculer I'énergie de surface du solide purement dispersif,

en la combinant avec la relation de Dupré [28]. Dans le cas ou n. est nulle, nous
pouvons écrire:

YL(1+COSG):2\WSD‘YIB (1. 34)

Ce qui se réécrit sous la forme:

‘/Eq (1. 35)

Yo

cosO = 24y ¢

e

Yo
liquides. On obtient alors une droite de pente 24ys et d'ordonnée a l'origine -1 (Figure :
1. 12). |

Et s'exploite graphiquement en tragant cos6 en fonction de pour une série de
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Figure 1. 12 : détermination de I'énergie de surface de PE par la méthode de
Fowkes [17]

3.3.2. interactions dispersives et polaires

Dans le cas ou des interactions non dispersives existent, I'énergie réversible d'adhésion
solide-liquide Wg est exprimée par Fowkes comme la somme des énergies
d'interactions dues aux forces de dispersion (D) et aux forces a caractére non dispersif
(ND) citées a la partie 3.1.2:

W, = W5 + W (1.36)

Cette relation s'écrit en intégrant les différentes tensions superficielles du solide et du
liquide.

vi(l+c0os0) = 2v5yy +1g (1.37)

I5° représente l'ensemble des interactions non dispersives du couple solide-liquide.
Bien que cette relation puisse s'exploiter comme précédemment sous forme graphique
pour en tirer y¢ , la représentation du terme 13" porte a discussion.

Du fait de la variété des interactions non dispersives (3.1.2. interactions polaires, acide-
base, hydrogéne...), IJ° ne peut s'exprimer comme leur moyenne géométrique.

Il existe cependant quelques auteurs qui généralisent aux forces non dispersives (ou
polaires), la moyenne géométrique proposée par Fowkes pour les forces dispersives:
Owens et Wendt [32], Kaelble et Uy [33].

v, (1+c0s8) = 2,/y3y> +2,y5y] (1.38)
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B. le mouillage capillaire

La forme d'un ménisque de liquide est déterminée par 1'équilibre des forces interfaciales
et hydrostatiques entre les phases liquides et gazeuse. Elle est décrite au moyen de
I'équation de Laplace et est exploitable par le biais de notions hydrodynamiques, dans le

cadre du mouillage capillaire.
Les différentes théories ayant attrait au mouillage capillaire sont traitées sur un plan

statique, puis dynamique.

1. interface courbe: loi de Laplace

Au méme titre que les émulsions et les bulles, les interfaces rencontrées dans les
capillaires sont courbes. Cette courbure provoque une différence de pression de part et
d’autre de I’interface traduite par la loi de Laplace.

1.1. interface courbe: rayon de courbure

Considérons I’interface courbe, dont une portion est schématisée Figure 1. 13.
Au point A, pris sur la surface, les rayons de courbures R; et R, sont ceux des courbes
déterminées par I’intersection de la surface avec les plans perpendiculaires entre eux,

passant par la normale en ce point. Il y en a une infinité, mais la somme 1 , 1 aune
R1 R2

valeur constante pour un point donné [6].

Figure 1. 13 : visualisation des rayons de courbure en A
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Dans le cas le plus général, les courbures en un point quelconque (x, z) d’une interface
axisymétrique sont données par les expressions (Figure 1. 14):

d2z
1 dsin® _ dx?2
RI  dx 3
[ dz 2)2
1+(—)
dx
iz (1.39)
1 _sin® _ dx
R2  x

Figure 1. 14 : surface de révolution autour de I’axe z

1.2. loi de Laplace

L’équation de Laplace [34] peut s’établir a partir de 1’extension d’une interface courbe
sous I’effet d’une pression [7]. Nous pouvons prendre par exemple celle d’une goutte
ayant les rayons de courbure R, et R; au point M (Figure 1. 15).
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wdyw

Figure 1. 15 : schéma d’une portion de surface d’une goutte de liquide lors de
I’accroissement de son volume.

La section de surface est prise suffisamment petite afin que ses rayons de courbures
soient constants. Alors la variation infime de la surface s’exprime par:

AS = (x+dx)(y+dy) - xy = xdy + ydx (1. 40)
Le travail accompli lors de cet accroissement de surface s’écrit:

Ws = v (xdy + ydx) (1. 41)

Ce travail a été accompli grice a la différence de pression AP qui agit sur une surface xy
et suivant un distance dz; d’ou I’expression du travail des forces de pression suivante:

Ws = APxy dz (1. 42)

Nous en dégageons de considérations géométriques émanant de la Figure 1. 15, les
relations suivantes:

X + dx X xdz
=— = dx=—
Ri+dz R1 R1
et (1.43)
y +dy X ydz
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Si la surface est en équilibre, les termes relatif au travail sont égaux et par substitution
des expressions dx et dy, nous en déduisons I’équation de Laplace:

L+_1_) (1. 44)
Ri Rz

La loi de Laplace est une loi essentielle dans la compréhension des interfaces courbes.
Notons les points particuliers suivants:

- le signe du rayon de courbure peut étre positif ou négatif. Arbitrairement, il a
¢té choisi de lui affecter une valeur positive quand la courbure est concave. De
part et d'autre d'une interface courbe, la pression est donc plus grande du coté
concave.

- plus I'énergie interfaciale est grande, plus la différence de pression est élevée

- plus la courbure est grande , plus la différence de pression est faible.

Cest ce qui explique les phénoménes de coalescence dans les milieux
dispersés: une mousse ou une émulsion évoluent thermodynamiquement vers
un état ou les gouttelettes de phase dispersées sont plus grosses, minimisant les
différences de pression.

Nous pouvons définir les rayons de courbure principaux de la surface en orientant les
plans de fagon a donner un rayon de courbure maximal pour I'un et un rayon de
courbure minimal pour I'autre.

Il existe des cas particuliers de surfaces courbes ou la loi de Laplace se simplifie.

- cas d’une sphére

2y

R; =R, =R et I’équation devient: AP = £y (1. 45)

- cas d’un plan

R, et R, sont infinis et par conséquent: AP =0

- cas des surfaces cylindriques

’un des rayons de courbure est infini.

- cas particuliers

R, et R, peuvent étre de sens opposé comme il est présenté sur la figure
suivante.

Dans ce cas, si |R,|=|R,| alors AP sera nulle, de part et d'autre de l'interface.

Figure 1. 16 : interface ayant des rayons de courbures de sens opposé [6].
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2. hydrodynamique

Nous devons a ce stade, nous tourner vers la mécanique des fluides afin de développer
I’étude des écoulements présents dans un systéme constitué¢ d’un tube et d’un liquide
mouillant, et d'intégrer par la suite ’action de paramétres physico-chimiques ( 6 et y).

L’objectif de la mécanique des fluides est de prédire les mouvements du matériau, au
sens large, soumis a un certain nombre de forces caractéristiques (pression, pesanteur,
frottements... ) connaissant les équations du mouvement et I’équation d’état rhéologique
du fluide.

Il convient de caractériser notre liquide et le type d’écoulement dans le tube capillaire.

2.1. caractérisation d’un fluide

Considérons deux cylindres mobiles possédant le méme axe et un liquide remplissant
I’espace annulaire (Figure 1. 17).

Si nous appliquons une vitesse © au cylindre extérieur, plusieurs phénomeénes peuvent
se produire sur le cylindre intérieur:

O le cylindre intérieur tourne d’un angle o puis se stabilise. Nous avons alors un
fluide réel ou visqueux.

Le mouvement d’un tel fluide fait apparaitre des contraintes tangentielles, notées 1,
dues au frottement visqueux lors de son déplacement le long d’une paroi.

O le cylindre intérieur ne bouge pas et nous définirons alors le fluide parfait ou
non visqueux.
Le fluide parfait en mouvement ne transmet pas les frottements

O le cylindre mtérieur tourne a la méme vitesse que 1’enveloppe extérieure et nous
avons affaire alors a un solide parfaitement rigide.
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Figure 1. 17 : expérience viscosimeétre de Couette [35]

2.1.1. la viscosité dynamique d’un fluide

Considérons un fluide en mouvement entre deux plans parall¢les P et P' de surface A et
séparés d’une distance dy.
Le plan P se déplace a une vitesse U et P' & une vitesse U+dU.

U+dU

_

P! i \ y
< d
P "
X
—
U

Figure 1. 18 : plan cylindre intérieur et enveloppe

Soit F la force nécessaire au maintient entre les deux plans de la différence de vitesse
dU.

On appelle gradient de vitesse ou vitesse de cisaillement, le rapport

. dU

_av 1. 46
y % ( )

s’exprimant en s

On appelle contrainte de cisaillement, le rapport:
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T=

F
— 1. 47

. (1. 47)
s’exprimant en Pa dans le systéme international (car T possede la dimension
d’une pression)

Nous définissons la viscosité dynamique du fluide, notée volontairement m, par le
rapport

contrainte de cisaillement 1

; — == (1. 48)
vitesse de cisaillement Y

s’exprime en Pa.s dans le systtme MKSA, et en Po (Poise) dans le systéme
CGS

Lorsque la mesure de la viscosité dépend de la densité du fluide a analyser, la notion de
viscosité cinématique v d’un fluide présente un intérét. On la définit comme le rapport

v=1 (1. 49)
p

ou
1 représente la viscosité dynamique du fluide et p sa masse volumique.

2.1.2. comportement rhéologique d’un fluide

Nous traitons dans cette partie de la réponse de certains fluides a des états de contrainte
déterminés. L.’on obtient alors différentes lois d’écoulement définissant le comportement
rhéologique d’un fluide.

Pour chaque fluide, il est possible de tracer des courbes de type y=f(t) ou n=f(vy),
appelées rhéogrammes. Ces derniers sont réalisés a température et pression constantes et
permettent de définir différents types de rhéologie.

Nous ne traiterons que les fluides purement visqueux, au comportement indépendant du
temps (= 1£(y)).

o les fluides Newtoniens (ou linéaires)
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Un fluide newtonien ou « parfaitement visqueux » possede par définition une viscosité
dynamique indépendante de la vitesse de cisaillement, a une température et une pression
données.

En régle générale, les fluides homogénes pour lesquels la dissipation d’énergie est due
aux collisions d’espéces moléculaires relativement petites ont un comportement
newtonien (liquides usuels et solutions de faible poids moléculaire).

Sur les rhéogrammes (Figure 1. 19), ce phénoméne se traduit par une proportionnalité
entre tet y:

—,t— = =arctg(a) = constante (1. 50)
Y

Figure 1. 19 : rhéogrammes représentatif d’un fluide Newtonien

o fluides non Newtoniens (ou non linéaires) au comportement indépendant du
temps

Pour de tels fluides, la viscosité varie en fonction du gradient de vitesse y. De ce fait,
un liquide non linéaire ne peut pas €tre décrit par une valeur unique, mais par
I’ensemble d’un rhéogramme.

A chaque valeur de t et de y correspond une valeur de n, locale appelée viscosité
apparente.

Il existe trois catégories principales de fluides « indépendants du temps »
- les liquides plastiques.

- les liquides pseudo-plastiques ou rhéofluidifiants.
- les fluides dilatants ou rhéoépaississants.
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a) les fluides plastiques

La viscosité de ces fluides diminue lorsque le gradient de vitesse augmente et ils
présentent un seuil d'écoulement, 1.

Tant que la contrainte appliquée au fluide est inférieure a 1o, le fluide ne s'écoule pas.
Au dela de ce seunil minimal le fluide peut:

e adopter le comportement d’un fluide newtonien, il est alors qualifi¢ de fluide
plastique idéal. Les exemples les plus classiques sont les boues (forage) et
pates dentifrice.

e ne pas adopter le comportement d’un fluide newtonien et est alors qualifié¢ de
fluide plastique non-idéal. C’est le cas des peintures a 1’huile.

Bingham [36] caractérise les fluides plastiques idéaux dont le comportement
rhéologique se traduit par une droite ne passant pas par 1’origine (Figure 1. 20).

LY AN

o > >y

Figure 1. 20 : fluide de Bingham

La relation d’écoulement peut s’écrire:

’YZL('C—’CO) (1. 51)
Moo
ou
Neo est une constante, appelée parfois viscosité plastique, représentant
la viscosité du fluide pour un gradient de vitesse infini.
To représente la contrainte de cisaillement limite qu’il faut appliquer

sur le fluide pour le mettre en mouvement.
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Le comportement d’un liquide plastique non-idéal (Figure 1. 21) est décrit au moyen de
la relation générale de Herschel-Bulkley [37] et [38] s’€crit:

=10 +(k7)" (1. 52)
ou
T est la limite d’écoulement.
k est une constante appelée consistance.
n est I’indice de comportement (ou d’écoulement) et n < 1

Il est également décrit par la relation de Casson [39] qui reprend les notations de
Bingham et s’écrit:

V=t ++f7m,, (1. 53)

- 1 - .Y'

To

Figure 1. 21 : liquide plastique non-idéal

b) les liquides pseudo-plastiques ou rhéofluidifiants

Le comportement rhéologique différe de celui des plastiques par le fait que les fluides
pseudo-plastiques ne présentent pas de contrainte critique d’écoulement. De ce fait, leur
rhéogramme y = f(t) passe par I’origine (comme pour les fluides Newtoniens).

La viscosité diminue également au fur et & mesure que le gradient de vitesse augmente
(Figure 1. 22).
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Figure 1. 22 : les liquides pseudo-plastiques ou rhéofluidifiants

Ostwald [40] a proposé pour représenter les courbes d’écoulement de ces fluides une
relation s’écrivant: '

T=ky (1. 54)
O<n<l1

ou
k est le coefficient de consistance (égal a la viscosité pour y=1s7")
n est 'indice de comportement qui traduit I’écart avec le comportement
Newtonien (oun = 1)

Les principaux fluides présentant un comportement pseudo-plastique sont les solutions
de hauts polymeéres (dérivés de la cellulose), les polymeres fondus, les colles et les
suspensions de détergent.

c) les fluides dilatants ou rhéoépaississants

La viscosité apparente de ces fluides augmentent en fonction du gradient de vitesse, en
présentant ou non un seuil d'écoulement.

Sans seuil d'écoulement, le comportement du fluide peut étre représenté par la relation
d’Ostwald, mais dans ce casn > 1.

En présence d'un seuil d'écoulement, le comportement du fluide peut étre décrit par la
relation de Herschel-Bulkley [37] (1. 52) avec n>1.

Ces fluides possédent en général une faible viscosité au repos et ont tendance a se
solidifier au fur et & mesure que le cisaillement augmente. C’est le cas des dispersions
trés concentrées et des solutions d’amidon.
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e bilan

L’analyse d’un méme fluide, a des domaines de cisaillement différents peut révéler
I’agencement de différents types d’écoulement.

Un écoulement de fluide va pouvoir ainsi présenter plusieurs comportement
rhéologiques différents (Figure 1. 23). L’extrapolation de tout rhéogramme ne peut
s’avérer juste sans une analyse rhéologique compléte sur tout le domaine de
cisaillement.

[ Y E
AB comportement Newtonien
D BC comportement pseudoplastique
CD comportement Newtonien
DE comportement dilatant
C
A -

Figure 1. 23 : agencement de comportement

2.2. écoulements dans un tube

L’écoulement du fluide se définit suivant la taille de la conduite dans laquelle le
mouvement du liquide s’exerce. Cet écoulement peut alors étre laminaire ou turbulent.

2.2.1. nombre de Reynolds

L’expérience de Reynolds [35] réalisée en 1883 permet de différencier le type
d’écoulement ou régime du fluide (Figure 1. 24).

Un tube de verre de 2m de long et 2cm de diametre est alimenté par un réservoir dont le
niveau est maintenu constant. L’orifice d’entrée comporte un convergent, et le débit
d’ensemble est réglable a I’aide d’un robinet. On fait alors arriver au voisinage de 1’axe
et au moyen d’un tube effilé, un filet d’eau colorée.

Tant que le débit reste faible, le filet coloré reste rectiligne et paralléle a I’axe du tube,
I’écoulement est dit laminaire.
Au fur et & mesure que débit augmente, le filet oscille, s’élargit puis se brise en
tourbillons de plus en plus importants, jusqu’a occuper toute la section du tube.
L’écoulement est dit turbulent.
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laminaire
régirnes intermédiaire
.—”/
turbulent

L

Figure 1. 24 : expérience de Reynolds

En considérant une portion de conduite cylindrique, de diametre d, et U, la vitesse
débitante moyenne du liquide, de viscosit¢ dynamique m et de densité p, nous
définissons alors le nombre de Reynolds par:

_ pUnmd
n

Re

(1. 55)

I s’agit d’un terme adimensionnel qui prend toute sa signification comme rapport de
I’échelle des forces d’inertie a celle des forces de viscosité.

- si R, est petit: (grande viscosité cinématique v= 1 ou petit diametre de
P

conduite ou faible débit). Les forces de viscosité jouent un role prépondérant
et I’on a un écoulement laminaire.

- si R, est grand, les forces de viscosité sont négligeables et ’on a un
écoulement turbulent.

Ce terme constitue un critére de transition entre le régime laminaire et ’apparition de
turbulence. Dans les conduites cylindriques, on admet généralement la valeur Re critique =
2100.

2.2.2. écoulement laminaire des fluides visqueux dans les conduites cylindriques

e écoulement de Poiseuille
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On désigne sous ce nom I’écoulement laminaire se produisant dans une conduite
cylindrique de section circulaire uniforme.

a) équation du mouvement

Nous considérons le cas d’un fluide incompressible, de viscosité n et de densité p, en
¢coulement permanent de vitesse U (u, v, w) dans un tube de diamétre d=2R et d’axe et
d’axe oz, ox et oy sont quelconques et pris perpendiculaires a oz.

Figure 1. 25 : tube capillaire

Les équations de Navier-Stokes [41] s’écrivent:

ou Qu ou 10P
U+ Ve + W = ———+ AU
ox Oy 0z  pox
uév~+v@+wéxz—lglz+nAv (1. 56)

O L’écoulement étant laminaire, les lignes de courant sont parall¢les a 1’axe du tube par
raison de symétrie. Par conséquent, les composantes de la vitesse du liquide suivant
I’axe ox et oy, u et v, sont nulles. Ce qui permet de déduire des équations de Navier-
Stokes:

— =—=0 = P:P(Z) (157)

La pression est donc constante dans une section droite du tube.

O Le régime est choisi permanent, ce qui se traduit par une équation de continuité
s’écrivant;
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@.{._4_.__:0 (158)

Par conséquent, w, la seule composante de la vitesse, ne dépend pas de z. Par raison de
symétrie, cette vitesse ne peut étre fonction que de la distance r a ’axe du tube.

En passant en coordonnées polaires (r, 0 et z), la vitesse w ainsi que Aw ne dépendront
pas de 0. Nous avons donc comme équation de mouvement:

0=———+nAw (1. 59)
p Oz

avec:

2 2 2
VLA SUASCA LML LY (1. 60)
ox* oy or" rdr rdr\ dr
Ce qui permet de réécrire 1’équation de mouvement: |
P 1 d( dw) |
R Nl el 1.61 |
dz nrdr ' dr ( ) |

O Cette équation s’intégre successivement, et permet de tirer une expression de la
composante w de la vitesse du fluide qui ne dépend que de r. De plus, la pression P ne
dépend que de z. L’égalité précédente n’est alors vérifiée qu’a la condition que chaque
membre soit égal a une constante. Nous appelons cette constante -a.

d( dw) r
—| r— = —-g—
dr\ dr n

b

dw r?
-a—+

]f

: 2
W= —ar—+bL0g(r)+c
2n
ou

b et ¢ sont des constantes d’intégration définies par les conditions aux
limites:
Pour un tube cylindrique, w n’est pas défini quand r =0 alors b= 0
De méme, w s’annule sur les parois du tube, soit:

. R?
lim,_,,w=0 = c=2
4n
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La répartition des vitesses a I’intérieur du tube circulaire est donnée par 1’expression
suivante:

w:—fﬁ(Rz—ﬁ):wmax(l—ij (1. 62)

Cette répartition représente une parabole de révolution, ayant son sommet sur I’axe
du tube (Figure 1. 26). Ayant considéré un écoulement permanent, cette répartition
est la méme tout le long du tube.

Figure 1. 26 : écoulement laminaire dans un tube rectiligne

O De méme, nous pouvons déterminer la répartition des pressions le long du tube. Car
nous avons:

P=-az+d

ou
d est une constante d’intégration.

De I’équation précédente, nous pouvons conclure que la pression décroit linéairement
le long du tube, tout en restant constante dans une méme section de droite.

P,—-P,=AP=al & a=—o (1. 63)

en appelant 1 la longueur du tube aux extrémités de laquelle s’exerce la différence de
pression AP.

b) expression du débit

Le débit de fluide est donné par I'intégrale (débit en volume), en remplagant w par son
expression:
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R 2 APR
qy :_(‘:21trwdr: :nl 2‘;r(Rz—rz)dr

L’intégration fournit la célébre équation de Poiseuille traduisant le débit volumique q,
d’un fluide visqueux en écoulement laminaire permanent dans une conduite cylindrique.

4
TR Ap

&g (1. 64)

Le débit est proportionnel a la différence de pression appliquée aux extrémités du tube,
et a la puissance 4 de son rayon.

¢) vitesse maximale et vitesse moyenne

La vitesse est maximale au centre de la conduite, soit pour r = 0. Elle est égale a:

w_=AP g (1. 65)
4nl

La vitesse moyenne est donnée par la relation:

La vitesse maximale de I’écoulement laminaire permanent dans un tube circulaire est
exactement double de la vitesse moyenne.
En y associant 1’expression du débit volumique, la vitesse moyenne se réécrit:

> (1. 66)
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3. principes de la capillarité

Nous énongons dans cette partie les principes traduisant le mouillage capillaire suivant
deux aspects
- Le premier est la forme et la hauteur d’un ménisque formé lors du contact entre une

paroi solide et un liquide (supposé mouillant:0 < 90°).

- le deuxiéme aspect porte sur la statique, puis la dynamique de mouillage d’un tube
capillaire.

3.1. ménisque liquide sur une paroi verticale

Lorsque I'on présente verticalement un solide plan a la surface d’un bain liquide
mouillant dont 1’écart par rapport a la densité de I’air est Ap , il se forme spontanément
un ménisque que nous représentons sur la figure suivante.

Figure 1. 27 : ménisque liquide sur une paroi verticale

Cette situation traduit une position d’équilibre qui s’exprime par 1’égalité¢ entre la
pression de Laplace et la pression gravitationnelle.
Nous sommes dans le cas particulier ou I'un des rayons de courbure est infini ( la

| P . .

courbure . défini dans la section 1.1.1. est nulle). et par conséquent seule la courbure
2

suivant I’axe z est explicitée:
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APLAPLACE = AP,

gravitationnelle

YL
d 2
————L—g-: ApgQgz (1. 67)

ou g représente 1’accélération de la pesanteur.

Cette équation nous permet de calculer la hauteur maximale atteinte par le ménisque sur
la paroi verticale en intégrant dans les conditions suivantes:

d . e
En posant U= d—z, nous trouvons une expression de la primitive de gauche en nous

rappelant que:

n+l

(a+bU)

C Vn # -1
@b "

fa+bU)"dU =

Et en précisant les conditions aux limites:

dz
lorsque x — « alors o z=0
X

SOit:

1 B Z_2 Apg
%—1~ ( j (1. 68)

(14(2)] o

Nous obtenons alors une relation reliant la hauteur maximale atteinte par le ménisque
liquide sur cette plaque solide, notée z,.x, et I’angle de contact entre le liquide et le
solide car pour cette hauteur limite (Figure 1. 27):

dz 080 cotan® (1. 69)
dx sin©

Zmax S €Xprime alors suivant les équations (1. 68), (1 69) et la relation trigonométrique |

1
1+cotan? 0 = 5> par:
sin” 6
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{ (Apgj . }}é
Zow =12l —|(1-sinB) (1. 70)

Yo

Cette hauteur limite zy.x s’exprime pour un liquide mouillant, ot 0 est nul, en fonction
de la tension superficielle de ce liquide par:

%
Z e :[2@‘)9}} (1. 71)

Les angles peuvent ainsi étre obtenus par immersion d’une plaque solide dans un liquide
d’étude, dont les parameétres physico-chimiques sont connus (p et y ), par une mesure de
la hauteur maximale atteinte & 1’équilibre par le ménisque.

3.2. la montée capillaire

Lorsque I’on présente un tube capillaire a la surface d’un bain de liquide mouillant, ce
dernier monte spontanément.

Ce phénomene est traduit a 1’aide des équations de Young [42] et Laplace [34] dans le
cas précis du tube capillaire, de Jurin [7] sous sa forme statique et de Washburn [43] et
Lucas [44] sous sa forme dynamique en adaptant aux capillaires la loi de Poiseuille.

3.2.1. forme statique

Si nous approchons un capillaire de la surface du liquide, il se forment deux ménisques:
un extérieur au capillaire; un deuxiéme a I’intérieur du tube.

Nous décrirons dans cette étude uniquement les phénomeénes se produisant au sein du
tube.

e position a I’équilibre: loi de Jurin: sphéricité du ménisque parfaite
Si I’angle de contact a I’équilibre 6 est inférieur a % ce qui caractérise un liquide

mouillant, la différence de pression a travers la surface liquide courbée est donnée par
I’équation de Laplace:
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1 1
APpaplace = ¥ (_li_l + E) (1. 44)

R, et R, étant les rayons de courbure de la surface courbe

Le signe de cette différence de pression est tel que la pression est moindre dans le
liquide que dans la phase gazeuse.

Dans le cas d’un capillaire de section circulaire et petite, la forme du ménisque peut
alors étre considérée comme hémisphérique (Figure 1. 28). Les deux rayons de courbure
sont par conséquent égaux, et se relient géométriquement au rayon du capillaire r.
L’équation précédente se retrouve simplifiée sous la forme:

2y cos©
APLaplace = . (1. 72)

AP=0 Ih
N

Figure 1. 28 : montée d’un liquide dans un tube capillaire

Soit h, la hauteur atteinte par le liquide au dessus de son niveau dans la cuve. A ce
niveau, la différence de pression gravitationnelle s’écrit:

APgravitationnelle = APgh (1.73)

ou Ap représente la différence de densité entre le liquide et la phase gaz, et g,
I’accélération dii a la pesanteur

Le phénoméne de montée capillaire se traduit par I’égalité des équations (1. 72) et (1.
73). Nous pouvons dégager de cette égalité la hauteur atteinte par le liquide dans le tube
capillaire a I’équilibre (notée h,) en fonction des paramétres physico-chimiques (0 et y)
de I’interface solide-liquide et ainsi représenter la loi de Jurin [7].
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_ 2y cosb _ g cos 9

= 1. 74
Apg 1 r ( )

e

‘s . ayq 2
la quantité a est appelée constante capillaire: a = A—y

Pg

Il est a noter que dans le cas dans liquide dont I’angle de contact est supérieur a —725 ce

qui correspondant alors & un liquide non mouillant face a la surface en présence, le
traitement mathématique reste identique, mais nous assistons a une dépréciation du
liquide dans le capillaire (Figure 1. 29).

| Figure 1. 29 : dépréciation capillaire

e résolutions exactes du probléme: écart par rapport a la sphéricité du
ménisque intérieur |

Le traitement précédent suppose une forme sphérique du ménisque. Un traitement exact
de la montée capillaire peut étre envisagé en tenant compte de 1’écart par rapport a une
sphéricité totale du ménisque en tout point de la surface du liquide dans le capillaire.

Nous notons y la hauteur du liquide dans le capillaire de rayon r en tout point x de sa
surface dans le tube (Figure 1. 30).
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K4
v R
§
: R2 r -S._.S g
ﬁ \\“‘-—-—__a—’—’"’"é ...... . .
¢
Ri=R,

Figure 1. 30 : ménisque en figure de révolution dans un capillaire

X

Dans ce cas, I'écriture des rayons de courbure R; et R, données par I'équation (1. 39) est
| mntégrée dans 1'équation de Laplace (1. 44), et 1'égalité de la pression gravitationnelle et
| celle définit par Laplace s'écrit rigoureusement:

Apgy=y T (1.75)

Cette équation ne possédant pas de solution générale explicite reliant # aux paramétres
physico-chimiques du liquide et du capillaire va étre simplifiée par différents auteurs a
des cas particuliers.

o Lord Rayleigh [45] et Bayramli [46] ont mis I’équation précédente
sous la forme compacte:

d(i sin (D)

= (1. 76)

1
Y==
X
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ou la barre signifie que les quantités ont €t€¢ rendues sans dimension par

multiplication de | f %

Une résolution analytique est proposée par Lord Rayleigh [45] dans le cas our«h :

2 3
azz{h+§_0.12ﬁ8r +O.13122r ) . 77)
h

Le premier terme de la suite donne 1’équation élémentaire (1. 74) reliant la hauteur
finale d'un liquide totalement mouillant dans un capillaire de rayon r. Les termes
suivants apportent une correction quant a I’écart par rapport a une sphéricité parfaite.

e Le cas général a été€ résolu par Bashforth et Adams [47] et Sugden [48], en
utilisant une méthode itérative appliquée a une figure de révolution. Les résultats sont
présentés dans le tableau 1. 2. Les deux rayons de courbure R, et R, du ménisque sont
égaux au centre du tube capillaire, I'on note ce rayon de courbure commun b. Tandis
qu’en chaque autre point du ménisque, la différence de pression est donnée par Ap g z,
ou z=y-h. L’équation de Laplace se réécrit:

1 1 2y
L o Apezs 2Y 1.78
Y(Rl RJ pgz+— (1. 78)

Cette équation est résolue sous la forme adimensionnelle:

R/ S‘;‘b—sbu | (1. 79)

d%z
1 _dsin® dx2

R dx 3

avec [ (dz)jz
1+ —
dx

Apgb2 262
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da Be 01 02 03 DS 05 06 97 b8 09

20 D384 3s8S 327 3 6 3 % 206 183 166
EX 149 133 119 17 o8 988 U8t 24 067 6l
4.4 056 451 7 04% 633 @38 04 28 628 a2
5.0 mo 618 617 WS o1 g1z 018 0% W8 o
6.4 66 006 GO 004 004 003 003 003 w2 oal

tableau 1. 2 : résolution de Sugden de I'équation (1. 79) pour angles de contact
nuls traduisant r/b en fonction de 1/a.

3.2.2. dynamique de la montée capillaire

L’étude de la dynamique de la montée capillaire par Washburn [43] a pour base la loi
de Poiseuille (paragraphe B. 2.2.2.) qui traduit le débit volumique q, d’un fluide
visqueux en écoulement laminaire permanent dans une conduite cylindrique de rayon r.
La pression est alors celle appliquée aux extrémités du tube.

et AP

=— 1. 65
s 1 (1. 65)

dv

La différence de pression dans le cas du mouillage capillaire va étre engendrée par les
forces en présence. Elle s’écrit:

AP = AP Laplace AP, gravitationnelle (1 80)

Et se développe comme suit:

AP___Z‘YCOS@_Apgh:ZYCOSG(I__h_) (1. 81)
r r h,
ou h est la hauteur du ménisque au temps t

h, est la hauteur finale du liquide a I’équilibre
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Si I’on note V = 2—}], la vitesse moyenne de montée du liquide dans le tube capillaire de
t

rayon 1, nous pouvons exprimer le débit q, par V rr?, et réécrire I’équation (1. 65) sous
la forme:

hdh:lr7°059(1—i)dt (1. 82)
4 m h,

e aux temps courts (h<<h,)

L’équation (1. 82) s’integre en une loi de progression diffusive:

h? =Dt (1. 83)
ou D est appel€ coefficient de diffusion et vaut:
p=freosd Vz“:Se (1. 84)

o d'une maniére générale, V t:
I’équation (1. 82) s’integre pour donner I’équation de Lucas-Washburn [43].

2
he Log Be ~h="Ycosht (1. 85)
he —h 4a% M

ou
a: est la constante capillaire (paragraphe B 3.2.1.)

La hauteur du ménisque aux temps longs (h— h.) peut se mettre sous la forme d’une loi
exponentielle:

_t 4
h=h,/1-e T | avec 1=42 Neoso (1. 86)
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e équation hydrodynamique générale

L’équation de Washburn [43] est basée sur ’approximation d’états quasi-permanents.
De ce fait les notions d’énergie cinétique et de travail aux parois du capillaires sont
ignorées. La conséquence est de rendre 1’équation de Washburn inadaptée pour une
étude dynamique aux temps extrémement courts lorsque le liquide évolue rapidement
avec le temps et la hauteur de pénétration capillaire.

L'équation hydrodynamique rigoureuse décrivant la pénétration spontanée d’un liquide
dans un capillaire vertical a ét¢ donnée par plusieurs auteurs [49] et [50]:

2 2
(1 2 0 () (B ) L2000 ) s
6 / dt? dt Apr?)dt p r

Cette équation a été résolue numériquement en supposant malgré tout que I’angle de
contact était constant [49].
De plus, nous pouvons montrer qu’aux temps trés courts, t—>0 et h—0, il apparait bien

o dh : , . S
une dérivée nulle— =0. Cette relation n’est pas respectée a travers 1’équation de

: n - h
Washburn puisque dans les mémes conditions, %—t— —» o0 marquant nettement la

différence aux temps courts (Figure 1. 31). Pour les temps plus longs, les deux équations
convergent.

Figure 1. 31 : tracé de la cinétique d'ascension d'un liquide (n = 1 mPa.s, p=1 et
ycosO = 50) dans un capillaire vertical de rayon égal a 0,01 mm. Les
courbes (1) et (2) représente h en fonction du temps respectivement
d'aprés la résolution de l'équation générale (1. 87) et I'équation de
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Washburn (1. 85). Les courbes (3) et (4) représentent cette fois, dn dt

en fonction du temps.

o cffet de la dynamique sur l'angle de contact

L'angle de contact ne bénéficie pas d'une valeur constante lors du mouillage capillaire
spontané, mais varie avec le temps lors du mouvement du liquide dans le capillaire.
Les études de Holmes [51] et Newman [52] portant sur la dynamique de I’angle de
I’angle de contact 0, ont abouties & une relation le reliant a l'angle de contact au temps
zéro Oy et a I'équilibre O, . Cette relation est décrite par Newman [52] sous la forme:

cosG::COSGe(l—-ae‘C‘) (1. 88)

ou les constantes sont définies:

cosB,

a=1-
cosf,

Y
Cc=—

n
n:viscosité du liquide
yL: tension superficielle du liquide

La relation traduisant la dynamique de mouillage capillaire d’un liquide ( ou 0 < %)
exploitée par Washburn s’écrit alors dans le cas général:

dh 12 Zchosee(l—ae"")
E;_8nh

—Apgh} (1. 89)

Cette équation ne posséde pas de solution simple. Elle n’est résolue que dans des cas
particuliers tels: les temps tres courts et tres longs, ou dans le cas de fins capillaires.

La représentation des temps intermédiaires nécessite une approximation telle que celle
effectuée pour un capillaire horizontal [52] et ou I’équation (1. 89) s’intégre pour
donner:

—ct
oot () 26 (o0

2n c C
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C. Capillarité dans les milieux poreux

1. Présentation et structures

Le mouillage capillaire dans les milieux poreux regroupe un vaste domaine
d'applications technologiques, dont les plus importantes sont la récupération des
pétroles, I'imprégnation de milieux aussi divers que les textiles [53], le bois ou le papier.
La maitrise de ce processus est donc d'une importance cruciale.

La complexité du réseau de canalisation résidant au sein du milieu et les phénomenes
d'hystérésis qui en découlent [54] et [55], rendent la modélisation du mouillage
capillaire difficile a aborder.

Les parametres physico-chimiques doivent €tre parfaitement connus afin de refléter la
réalit¢ du processus. D'ailleurs le terme "percolation" a été introduit par le
mathématicien anglais Hammersley [56] en 1957 pour décrire le passage d'un fluide a
travers un milieu poreux.

La thermodynamique de mouillage capillaire dans les milieux poreux est par conséquent
étudiée de fagon tout aussi bien théorique, qu'expérimentale.

Le mouillage spontané dans un milieu poreux sous l'influence des forces capillaires a
fait 'objet de nombreuses études parmi lesquelles certaines font référence a des supports
textiles.

Le principe de mesure d'un poids de liquide présent sur le milieu d'étude lors du
mouillage spontané, établi par Wilhelmy [57], est repris par de nombreux auteurs afin
d'en dégager les paramétres thermodynamiques du mouillage capillaire. You-Lo Hsieh
[58] étudie, au moyen d'une microbalance, la masse d'un liquide pénétrant dans un
multifilament. Cette mesure est corrélée avec le volume des pores définis par
I'espacement entre chaque monofilament. Ce volume est déterminé a l'aide de techniques
expérimentales connues, telles que le porosimétre au mercure [59], mais il n'est pas
rendu compte des connexions entre les différents pores, qui elle traduit la perméabilité
du milieu. Gauvin et al [60] définissent la perméabilité comme étant "la propriété d'un
matériau poreux qui caractérise la facilité avec laquelle un fluide s'écoule a travers ce
matériau sous l'effet d'un gradient de pression". Dans le cas du mouillage spontané, la
différence de pression est celle définie par Laplace.

La complexité des connexions entre les pores et de leur géométrie est généralement
intégrée au sein d'une constante caractéristique du milieu.

Cette constante est déterminée par 1'étude dynamique du mouillage capillaire au sein du
milieu poreux. Elle permet de déterminer soit 1'énergie de surface du liquide au sein du
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fil [61], [62] et [63], ou soit I'angle de contact a l'avancée, par comparaison avec un
liquide mouillant de référence dans le méme milieu [64] et [65].

Certains auteurs présentent un modéle théorique basé sur I'écoulement d'un liquide
newtonien dans un milieu poreux dit "isotropique”, et tentent de le valider a travers le
comportement expérimental du mouillage capillaire dans un ensemble de filaments [66]
et [67]. La thermodynamique du mouillage participe pour une part importante a 1'étude
expérimentale, dont la complexité du milieu rend la validation théorique du mouvement
de liquide difficilement exploitable [68].

Tout en se rattachant a la structure de fibres de carbone, Powell étudie la dynamique
d’imprégnation de liquides, suivant 1'axe des fibres [69] et de fagon transverse [70].

Les systemes expérimentaux utilisant des mesures de capacité permettent également
d’étudier la dynamique de mouillage de milieux poreux tels que les meches [71] ou les
multifilaments continus [72].

L'utilisation de capteurs visuels sur des milieux textiles est abordée par Montgomery
[73] et Hodgson [74] qui mesure la hauteur atteinte par le liquide sous l'effet de la
capillarité, sur du papier (cellulose). Miller [65] quant & lui s'y emploie dans le cadre
d’une étude portant sur la pénétration de liquide dans un milieu poreux constitué par des
billes d’énergies de surface différentes.
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2. Les multifilaments

2.1. mouillage capillaire dans un multifilament

2.1.1. mod¢les proposés: théorie

e capillarité statique: position a 1'équilibre.

La hauteur z atteinte par un ménisque ( avec 6 = 0 ) de courbure R dans un tube est
donnée par la loi de Jurin [7], au moyen de la relation:

, - (1.91)

aZ
R
ou

R :est le rayon de courbure vertical juste au dessus du ménisque.

2 1y
a= |27 estla constante capillaire
Voe

Princen [75] a développé un mode¢le relatif a la capillarité entre deux cylindres de rayon
.

La hauteur de liquide z atteinte a 1’équilibre entre les deux cylindres parali¢les et
distants de 2d est alors écrite:

2
Z_ar (1.92)

Le rapport %Q fait partie des résolutions numériques formulées par Sudgen [48]

obtenu au moyen de 1’équation traduisant la courbure R, d’un ménisque liquide dans un
capillaire de rayon r, en fonction de 1’angle de contact 6.

Princen [76] détermine ces expressions dans différents cas en écrivant I’égalité entre les
forces gravitationnelles et les forces de surface qui s’appliquent au liquide en ascension
entre les cylindres.

L’expression analytique est relativement complexe, et a été résolue par ordinateur avec
la méthode d’approximation successives.
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Nous présentons ici les résultats obtenus par Princen, dans le cas de trois cylindres,
quatre cylindres et d’arrangements hexagonaux et carrés de multifilaments paralieles et
équidistants.

Parallélement, les résultats sont comparés a ceux obtenus en assimilant 1’espace
interfilaments a un capillaire cylindrique de rayon r;, inscrit & ’'intérieur des filaments
(Figure 1. 32).

Trois cylindres paralléles équdistants

Lorsque 1'on présente 3 batonnets identiques, distants de 2d, a la surface d'un liquide, le
liquide monte spontanément dans 'espace délimité par les cylindres (Figure 1. 32) et
atteint une certaine position d'équilibre.

Figure 1. 32 : coupe horizontale.

Cette position d'équilibre est décrite par une hauteur z, correspondant au niveau de
liquide entre deux cylindres et une hauteur z; correspondant au niveau de liquide au
centre des trois cylindres (Figure 1. 33. a et b).

Suivant ce modéle, le mouillage capillaire est fonction de la distance 2d séparant chacun
des cylindres.

Pour de trés faibles séparations, les cylindres sont quasiment collés, la hauteur de
liquide z; devient alors négligeable devant celle entre deux cylindres. En d'autres termes,
l'existence du troisiéme cylindre n'influence pas la hauteur du ménisque z;.

Lorsque la distance d entre les cylindres atteint une distance critique, notée 2dy, le
phénomene capillaire n’est plus décrit que par z; (z, = z3) (Figure 1. 34. a et b).
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(b)

Figure 1. 33 : (a)coupe pour d < dy; et (b) coupe verticale suivant DEB pour d<
dtr

Figure 1. 34 : (a) coupe pour d > d et (b) coupe verticale suivant DEB pour d > dtr

Princen exprime le rayon de courbure R au point de contact solide-liquide-vapeur et
I’angle o entre la ligne de contact de liquide reliant deux cylindres, par la relation:

1+d —Ccosa
R _1+97-cosa o
r cos(B+at)

avec
0 angle de contact solide-liquide
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Une étude similaire a été effectuée par Bashforth et Adams [47] sur la capillarité dans
un tube en fonction de la forme du ménisque, pour des rayons de courbures similaires.
Ces données peuvent étre appliquées a I’exemple précédent.

La Figure 1. 35 montre que pour une valeur limite de % , 1a hauteur de liquide décrite

par z3 pour trois cylindres est trés proche de celle décrite par z; dans un cylindre inscrit,
dont I’expression du rayon r; du cercle inscrit s écrit:

-1 (1. 94)

A\

I 1 |
0,1 0,2 0.3 0.4 U

Figure 1. 35 : montée capillaire entre trois cylindres [76]

Quatre cylindres paralléles équidistants

Une analyse du méme type que celle adoptée pour trois cylindres portant sur la surface
A couverte par le liquide au sein de quatre cylindres, permet également de dégager deux
cas d'étude:

lorsque d < dy, la capillarité est caractérisée a 1’aide de z, et z, (Figure 1. 36.a et b).
lorsque d > dy,, la capillarité est caractérisée uniquement a I’aide de z, (Figure 1. 37. a et
b).
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@ ‘ ®)

Figure 1. 36. si d <dy: (a) coupe horizontale et(b) coupe verticale suivant EOF

(a) (b)

Figure 1. 37 : s1 d > d;: (2) coupe horizontale et (b) coupe verticale suivant EOF

La capillarité au sein de quatre cylindres est par conséquent modélisée a I’aide d’une
expression reliant %{ a % pour différents angles de contact solide-liquide
4

La Figure 1. 38 montre que pour une valeur limite de % , la hauteur de liquide décrite

par z4 pour quatre cylindres est trés proche de celle décrite par z; dans le cylindre inscrit
au sein des quatre batonnets dont le rayon s’écrit en fonction de considérations
géométriques:

Lﬂ:ﬁg-ﬁ_1 (1.95)

r
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r/R

Figure 1. 38 : montée capillaire entre quatre cylindres [76]

multicylindres paralléles équidistants

% La description du mouillage capillaire statique pour deux, trois puis quatre cylindres

| équidistants, découle sur ’application a la montée capillaire au sein de multicylindres,
en considérant un compactage des cylindres soit hexagonal (Figure 1. 39 a), soit carré
(Figure 1. 39 b).

~~
o
~—

a 2 0000
\; /‘OQ QOQ OO0
' COO0 QVAY
OO0 OO00

Figure 1. 39 : (a) coupe horizontale de multicylindres en compactage hexagonal et
(b) coupe horizontale de multicylindres en compactage carré

O

O

O
Q‘O

On retrouve avec ces deux types de réseaux des résultats similaires aux précédents:
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Les résultats obtenus pour R2 et R3 sont les mémes qu’avec trois cylindres pour le
réseau hexagonal , R2 et R4 obtenus avec quatre cylindres s'appliquent aussi au réseau
carré (Figure 1. 40 et Figure 1. 41)

Z30U Z4

Figure 1. 40 : profil de I’interface en section verticale des compactages
hexagonaux et carré de cylindres dont la distance de séparation d < d,

Z30U Z4

Figure 1. 41 : profil de I’interface en section verticale des compactages
hexagonaux et carré de cylindres dont la distance de séparation d > d,,

Les expression de z; et z, se simplifient et 1’on obtient:

2
Pour le réseau hexagonal: 2 za n mzose - (1. 96)
r /
. (. Z a’ T cosd
Pour le réseau carré: —% = (1. 97)

foa 1)) -
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Ce modéle a I’équilibre montre 1’importance des connexions (distance d) sur
I’homogénéité de la hauteur du liquide. Les valeurs de connexions critiques varient de

% =001 a % =0,15 selon P'arrangement des filaments et la valeur de I’angle de
contact 8 [76].

Cependant ce modele théorique s'applique uniquement aux réseaux de filaments
réguliers, et ne tient pas compte des forces qui tendent a rapprocher les filaments entre
eux. Enfin, il ne permet pas de décrire la dynamique de la montée capillaire.

o capillarité¢ dynamique.

Les études dynamiques du mouillage capillaire dans un fil ont pour base générale une
structure multifilamentaire trés compacte. En d’autres termes, la distance séparant
chacun des monofilaments n’est pas un parametre, et on lui préfere alors un facteur de
forme ou de porosité.

Kamath [72] étudie la dynamique de capillarité dans des filaments textiles. Il assimile
la structure des pores a celle obtenue avec un fil trés compact (Figure 1. 42). Les
multifilaments se disposent de fagon hexagonale et par conséquent, les pores sont tous
de sections triangulaires dont les cotés sont concaves. En suivant ce modéle théorique,
la taille des pores est directement proportionnelle au diameétre des monofilaments
puisque géométriquement, le périmetre d’un pore est égal au quart de celui d’un
monofilament.

Figure 1. 42 : géométrie d’un pore dans un compactage hexagonal.

Astrom [66] considére également lors de son étude dynamique de liquides newtoniens
au sein de fibres alignées un modéle de compactage des monofilaments analogue a celui
de Princen [76], en 'occurrence un compactage hexagonal ou carré.
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La dynamique suivie est celle établie par Lucas [44] et Washburn [43], dans le cas ou
la pression capillaire est donnée par I’équation de Laplace et la résistance due a la
viscosité du liquide fournie par I’équation de Poiseuille. En considérant dans la mise en
équation n capillaires de rayons r, on écrit:

,dh nnr? (Zycose )
—= —-pgh 1. 98
nmr dt ~ 8nh ; Pg ( )

ou

est la hauteur de liquide au sein du fil 4 un instant t
est la tension superficielle du liquide

est la viscosité du liquide

la densité du liquide

est ’accélération de la pesanteur

o 3= B

Aux temps courts, la force gravitationnelle peut étre négligée devant la force de Laplace
et ’équation précédente s’intégre:

h:(“c"se)%t% (1. 99)

La dynamique de mouillage capillaire dans un fil, dont la porosité est traduite par r, |
devient ainsi identique a la dynamique de mouillage dans un unique tube capillaire de
rayonr.

2.1.2. limites du probléme

Le fil comme la plupart des milieux poreux ne bénéficie pas d’une section de pore
constante. On considére que le principe dynamique donné par Washburn est conservé:

%
h= (V r;osﬁj % =Dt (1. 100)
n

ou
D est le coefficient de diffusion du liquide.

Mais on associe au coefficient de diffusion du liquide un facteur caractérisant la
géométrie des pores au sein du fil. Powell [70] généralise 1I’écriture du coefficient de
diffusion sous la forme:
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D:D'(Y Cose) (1. 101)
n

ou
D’ est une constante qui dépend de la géométrie des pores.

D'autres auteurs exploitent la notion de perméabilité introduite en 1958 par Darcy lors
de 1'é¢tude d'un écoulement d'eau a travers un filtre de sable constituant un milieu poreux.
L'équation traduisant le débit volumique Q d'un écoulement en milieux poreux est
appelée communément, loi de Darcy, et permet de définir phénoménologiquement la
perméabilité en terme de quantité mesurable [77]:

Q-xAA4P , (1. 102)
n Al

avec:
K: perméabilité spécifique du milieu poreux (m?)
A: section de I'écoulement (m?)
AL: longueur d'écoulement (m)
AP: perte de charge de I'écoulement (Pa)

Miller [55] et Ghali [78] integrent dans le coefficient de diffusion capillaire, la
perméabilité du milieu K et la surface par unité de volume du milieu.

La perméabilité K est alors définie comme le carré du diametre moyen des pores du
matériau.

Comme le remplissage sur une section de fil ne peut €tre homogéne, Ghali [79] utilise la
saturation S pour définir 1’état de remplissage du fil & un instant donné. Ce terme est
défini comme la fraction de pores remplies de liquide. Ainsi, une saturation de 100%
traduit un remplissage total des pores par le liquide. Et la mise en équation de la
saturation S en fonction de la hauteur de mouillage s’avére €tre un modele a vérifier.

Marmur [80] montre que dans le cas ou l'on étudie le mouillage capillaire d'un milien
poreux de faible épaisseur, tel que le fil textile ou le papier, le liquide se dirige vers la
surface extérieure du milieu. Ce phénomene est identique a celui de la pénétration de
liquide dans un capillaire de surface perforée, et il est qualifi¢ "d'effet de réorientation”.
Il a également réalisé d'autres études qui ont montré I'importance de la taille du réservoir
sur la cinétique de capillarité. Une petite goutte pénétrera plus rapidement & cause de la
pression due a la courbure de sa surface.
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2.2. caractérisation des multifilaments

Nous énumérons dans cette partie les principales caractéristiques des fibres textiles.
Aprés sa fabrication la fibre apparait imparfaite, mais doit correspondre a une demande
définie a travers son utilisation, que ce soit dans le domaine de I’habillement ou des

fournitures.

Les fibres sont dans un premier temps divisées en deux groupes de base, les fibres
naturelles d'une part et les fibres artificielles d'autre part. Ces deux catégories sont
ensuite elles-mémes subdivisées(Tableau 1. 3).

Les fibres naturelles sont classées suivant leurs origines.

Les groupes représentatifs des fibres artificielles tiennent compte essentiellement de la

base polymere.

Tableau 1. 3 : classification générale des fibres [81]

les fibres naturelles

cellulosique protéinique minérale
coton laine asbestos
lin soie

jute mohair

sisal cashmire et autre fibres animales

les fibres artificielles

régénérée modifiée synthétiques __munérale
viscose rayonne  cellulose diacetate polyamide verre
cellulose triacetate polyester acier
polyacrylique carbone
polyolefine
polyvinylique
¢lastane

2.2.1. propriétés de la fibre

La mesure d’ascension capillaire qui sera élaborée par la suite tiendra compte des
différentes propriétés du multifament [81].
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e dimensions de la fibre

Les dimensions comptent parmi les plus importantes caractéristiques de la fibre.

a. finesse de la fibre

La finesse ou coarseness représente la section circulaire de la fibre. Elle peut s’exprimer
de différentes fagons.

= Lorsque la fibre est de section circulaire ( c'est le cas des fibres artificielles
extrudées et de la laine), on mesure le diamétre du monofilament en
micrometres.

= Lorsque la fibre est de section circulaire irréguliére, la finesse peut traduire une
masse par unit¢ de longueur appelée masse linéique ou titre de la fibre,
exprimée par:

masse o . .
= (surface de la section c1rcula1re)* (denme dela ﬁbre)

longueur

= La finesse peut étre traduite par une différence de débit d’air circulant a travers
une masse connu de fibre échantillonnalle. Cette expression de la finesse
s’applique a des fibres dont les dimensions en section du multifilament sont trés
urégulieres suivant la longueur.

b. titre

La densité linéaire T d’une fibre est par définition: la masse en grammes de 1000 métres
de fibre. Elle est exprimée en Tex, ou en Denier qui est la masse en gramme de 9000
metres de fibres.

c. relation entre la section effective d’une fibre et son titre

Une fibre ne présentant pas une section circulaire réguliére ou constante s’en voit
attribuée une, dite effective de par sa densité linéaire T. La relation entre le diamétre

effectif 9, la densité d de la fibre et T, s’écrit [81]:

5= (mde (1.103)
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avec
d: densité de la fibre
T:titre de la fibre exprimée en dTex

Pour une fibre de masse linéique 1,2 dTex et de masse volumique 1350 kg.m>, on
trouve un diamétre effectif 5 = 10,6 um.

e propriétés optiques de la fibre

Ces propriétés optiques intégrent les principes de réfraction et de réflexion interne et
externe de la lumiére.

La réfraction dépend des caractéristiques du polymere avec lequel est élaborée la fibre.
La réflexion dépend essentiellement de la taille de la section et de la nature de la
surface.

a. pouvoir lustrant (brillant)

La fibre apparait lustrée lorsque les rayons réfléchis en surface de la fibre et en son sein
sont émis dans le méme sens [81].

Par conséquent, une fibre possédant une section circulaire constante et réguliere
apparaitra plus lustrée qu’une fibre irréguliere (Figure 1. 43 a). Une fibre possédant une
surface lisse apparaitra plus lustrée (Figure 1. 43 b).

| (a) (b)

faisceau incident faisceau réfléchit

Figure 1. 43 : fibres lustrées de par sa section circulaire (a) et sa surface lisse (b)

Ce phénomeéne trouve son importance aupreés de la teinture de la fibre. La surface
réfléchit la lumiére blanche et tend a atténuer la couleur qui a été¢ imposée lors de la
teinture de la fibre.
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b. relation entre la finesse de la fibre et son lustre

Nous pouvons expliciter I’augmentation du pouvoir lustrant de la fibre a travers celle de
la surface. Nous rappelons que la finesse est en relation avec la section d’une fibre (en
général, son diametre).

Considérons une simple fibre supposée cylindrique, de diamétre D (de longueur 1) et de

méme section que 5 fibres de diamétre d (de longueur 1). Ceci se traduit par:d = % La

surface du monofilament sur une portion I, est /5 fois inférieure & celle des fibres sur
une méme distance. Le raisonnement est le suivant : si nous utilisons plus de fibres dans
un multifilament, il y aura plus de points de réflexion (méme si tout les monofilaments
ne sont pas visibles) et de ce fait le pouvoir lustrant s’en trouvera accentué.

En guise d'application basée sur ce principe, le taux de coloration d’un ensemble de
monofilaments doit étre accru lorsque 'on augmente la surface par une simple
subdivision en monofilaments de sections inférieures.

c. délustrants

Afin d’éviter ce phénomene de brillance (bright fibres), particuliérement génant apres
teinture, on délustre la fibre lors de sa fabrication pour obtenir une fibre dite matt.

Le principe implique d’introduire durant le processus d’extrusion de petites particules
inertes qui vont réduire les points de réflexion communs en surface et augmenter la
réflexion diffuse (Figure 1. 44). Ces particules sont généralement a base d’oxyde de
titane, dont le diameétre est a peu pres de 0,8 pum et dans des proportions de 1 a 2%.

Ces particules se retrouvent distribuées aussi bien en surface qu’en masse. L'un des
inconvénients de cette application délustrante se ressent sur le matériau fini puisqu’il se
voit plus abrasif et souffre d’une perte de résistance de 1’ordre de 5%.

A\

Figure 1. 44 : effet délustrant

H
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d. indice de réfraction de la fibre

Bien que les fibres soient décrites comme transparentes, leurs propriétés optiques ne
sont pas uniformes dans toutes les directions de I’espace. Par conséquent, nous
considérons suivant 1’axe de la fibre (Figure 1. 45), un indice de réfraction paralléle &
cet axe, noté n,, et un autre indice pris sur sa normale, noté n,. La différence n,- n,
constitue une mesure de biréfringence. A titre d’exemple, le verre possede les mémes
valeurs d’indice suivant ces deux directions considérées.

Figure 1. 45 : indices de réfraction de la fibre

Plus la mesure de biréfringence est élevée, plus le matériau se conduit comme un prisme
et va décomposer la lumiere blanche en différentes couleurs du spectre. La fibre
polyester va posséder une telle propriété (Tableau 1. 4).

Pour une fibre teinte et éclairée suivant un certain angle, différentes couleurs peuvent
étre pergues:

matériaux n, n, n, - 0,
coton 1,578 1,532 0,046
laine 1,542 1,542 0,01

soie 1,591 1,538 0,053
lin 1,596 1,528 0,068
nylon 1,582 1,519 0,063

polyester 1,725 1,527 0,188

acrylique 1,520 1,524 -0,004

triacetate 1,474 1,479 -0,005

viscose 1,539 1,519 0,02

Tableau 1. 4 : valeurs de biréfringence
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2.2.2. représentation textile: régularité en filature

La régularité est un concept appliqué dans le milieu textile, et principalement lors de la
fabrication de fils continus. ,

Elle représente la qualité¢ du fil en sortie de filiére et en cours de préparation, ce qui
permet de revenir sur une étape de fabrication lorsque des problémes se posent lors du
passage de la fibre (mati¢re premiere) au fil (produit fini).

Pour juger de 1'évolution de régularité en cours de préparation, on utilise l'indice
d'irrégularité I [82]:

U .
I — effectif 1 ) 104
T (1. 104)

limite

ou

O Ubreoir TEprésente une valeur statistique appelée "Irrégularité linéaire” qui s'obtient
directement sur 'appareil de mesure, en l'occurrence, le régularimétre. Cette mesure
sur le fil permet en outre de juger de la provenance des défauts périodiques sur les
machines de filature. Ces défauts sont le plus souvent provoqués par un mauvais
entretien des organes mécaniques permettant la circulation du fil.

Uereatit S'€Xprime en % par rapport I'écart moyen linéaire E:

E . 100
Ueﬁ‘ectif = i (1 105)
avec:
19 _
) (X - X) (1. 106)

X représente le caractére variable soumis a I'étude statistique. Ces caractéres
sont le plus souvent dans I'industrie textile:
- la régularité des fils
- le diametre des fibres
- la longueur des fibres
- I'allongement a la rupture des fibres ou fils
- la torsion des fils

Uimie €St calculé en fonction de la nature du fil. Pour les fibres artificielles et
synthétiques, cette expression s'écrit:
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JT
monofilament ( 1 107)

Tf'l

O U, . =085

lim tte

ou
Tmonofilament €St le titre (ou masse linéaire), exprimé en Denier, d'un
monofilament.
Ty est le titre du fil étudié

les valeurs de l'indice I n'ont rien d'absolus puisqu'elles dépendent des parametres
d'appréciation ,U, de la qualité du fil. En outre, certains parameétres ne sont pas pris en
compte , en particulier des paramétres qualitatifs importants tels que la propriété de la
matiere, la présence d'ensimage ou les affinités intermatic¢res en cas de mélanges.
Toutefois, a titre d'exemple le fil sera jugé "trés régulier” pour une valeur de I égale a
1,2 , "régulier" pour une valeur de I égale a 1,35 et "urrégulier” pour une valeur de I
égale a 1,5.







Chapitre 1. Etude bibliographique - caractérisation des surfaces 72

D. caractérisation des surfaces

Les surfaces et les interfaces interviennent de fagon déterminante sur les propriétés des
matériaux, en particulier sur leur réactivité¢ chimique. L'étude de ces propriétés nécessite
I'utilisation d'un éventail de méthodes caractérisées par l'analyse d'un volume de
dimension nanométrique.

Nous nous limitons, dans cette partie, aux informations indispensables a une
caractérisation compléte et cohérente d'un interface ou d'une interface. Ces informations
sont traduites a travers:

- la morphologie
- la caractérisation chimique
- la caractérisation thermodynamique

1. la morphologie

L'analyse d'une surface réelle sous un angle géométrique traduit les différences par
rapport & une surface idéalement plane. Cette analyse consiste en une description
topologique et topographique de la surface étudi€e, qui sera caractérisée principalement
par:

la rugosité qui définit une partie du relief de la surface..

Le motif, qui constitue 1'élément fondamental de la surface et qui par son unicité ou sa
répétition va lui donner son aspect.

La structure qui est la résultante de l'arrangement des motifs.

La texture qui se définie suivant la disposition et l'arrangement des structures
constitutives de la surface.

La représentation visuelle est importante et c'est dans un souci de reproduction de la
réalité, que les images produites le seront en deux ou trois dimensions.

La microscopie AFM permet de réaliser aujourdhui des images topographiques de
surface a haute résolution, sur des matériaux conducteurs ou isolants, avec une
résolution visuelle allant de quelques nanométres a plusieurs dizaines de microns.

Cet outill mis au pont par Binnig [83] enregistre la déflexion d'une pointe ou
microlevier, de quelques angstrom de diamétre, qui se déplace a la surface du substrat a
analyser. L'enregistrement peut s'effectuer au moyen d'un rayon laser dirigé par un
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miroir et se réfléchissant sur la pointe pour aller frapper un détecteur a deux
photodiodes A et B (Figure 1. 46). Avec le balayage d'échantillon, le piézoélectrique est
piloté de fagon a retrouver une différence de signal I5-Ig nulle et son mouvement permet
de réaliser 1''mage topographique

Détecteur 2 photodiodes Laser

Miroir / ..................................................................................... Diode

v

_ Asservissement de
inointe position

. Mlcmlewetﬂ:lé—Echanﬁllon
age )
topographique -

Balayage
Piézoélectrique

Figure 1. 46 : 1a Microscopie a force Atomique

Cette technique fait partic des microscopies @ champ proche, au méme titre que le
microscope a effet tunnel (STM).

2. la caractérisation chimique

De nombreuses techniques peuvent €tre mises en oeuvre afin de caractériser la
composition chimique de la surface. Le principe de ces méthodes repose sur
I’interaction d’un faisceau incident (photons, électrons ou ions) avec 1’échantillon.
L’interaction donne lieu & I’émission d’un rayonnement, de photons, d’électrons ou
d’ions dont la profondeur d’analyse est d’une fraction de nanomeétre a quelques
nanométres (Tableau 1. 5). '

Les méthodes fondées sur des rayonnements incidents constitués de photons sont peu
destructives de part leur irradiation et peuvent étre appliquées a un échantillon isolant.
L’analyse qui en découle est quantitative.
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Les méthodes fondées sur des rayonnements incidents constitués d’électrons sont peu
destructives et apportent une excellente résolution quantitative spatiale, bien que
présentant des difficultés de mise en oeuvre sur des échantillons isolants.

Les méthodes fondées sur des rayonnements incidents constitués d’ions sont destructive,
mais controlable. Elles nécessitent de travailler sous vide et I’analyse qui en découle est

difficilement quantitative.

Technique Faisceau Faisceau Profondeur Résolution
incident analysé d’analyse spatiale
Energy Electrons Photons 0,5 pm 1 pm?
Dispersive
Spectroscopy
(EDS)
Auger Electrons Electrons 20-30 A 1000 A2
Electron Photons Electrons 504 150 pm?
Spectroscopy for
Chemical
Analysis (ESCA)
Raman Photons Photons 0,5 um 1 pm?
Diffraction des Photons Photons 30 A 150 um?
rayons X rasants
Secondary Ions Tons Tons 20 A 200 A2
Mass
Spectroscopy
(SIMS)
Rutherford Back Tons Tons 50-100 A 1 mm?
Scattering

Tableau 1. 5. : Les principales techniques d’analyse de surface [84]
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3. la caractérisation thermodynamique

La technique de mesure a adopter dépend essentiellement de la géométrie du systéme
étudié: nous en expliciterons deux types, plane et cylindrique.

Les caractéristiques thermodynamiques se retrouvent au travers des mesures de 1'angle
de contact et de I'énergie de surface.

L’erreur commise lors de la mesure de I’angle de contact ne se limite pas a la technique
expérimentale employée, mais également & la reproductibilité des surfaces étudiées. En
général, une erreur expérimentale de 1° reste acceptable.

3.1. surface plane

3.1.1. méthode de la goutte déposée

L’observation et la mesure peuvent s’accomplir en suivant différentes techniques:

e mesures directes

Le profil de la goutte est obtenu par projection de son image par le biais de
photographies, ou au moyen d’un dispositif vidéo. Ces outils sont alors connecté a un
mMicroscope.

Une goutte de liquide en €quilibre sur une surface plane constitue le systéme d’étude.

Figure 1. 47 : exemple de systéme d’étude

L’angle de contact est obtenu directement par une mesure de I’angle entre la tangente
prise sur le profil de la goutte au point de contour des trois phases, solide-liquide-
vapeur, et la surface solide.
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L’erreur commise est en moyenne inférieure a 2°, mais devient plus conséquente pour la
mesure de grands angles de contact, puisqu’elle se situe aux alentours de 10° pour des
angles supérieurs a 160°. La difficulté réside dans la localisation du point de concours et
dans le tracé de la tangente.

e détermination suivant la forme de la goutte

L’angle de contact se dégage également du profil de la goutte en utilisant une
construction géométrique simple (Figure 1. 47).

Nous pouvons relier ’angle de contact a la base d et a la hauteur h de la goutte par les
équations:

sinf=—S et cosd= (1. 108)
2R R

et si la sphéricité de la goutte satisfait & la relation R(d, 6) = R(h, 6), nous obtenons
alors [85]:

6=2 arctan% (1. 109)

Hartland et Hartley [86] utilisent cette technique pour calculer la tension superficielle
y. lIs partent des mesures directes des parametres x, z et O définis sur la Figure 1. 48 par
le profil d’une goutte sur une surface plane, qui seront ensuite intégrés sans dimension
sous la forme:

X=x ﬁ— Z=z Q
a et a (1. 110)
\ . oy 2y
ou a représente la constante capillaire s
pg

Les tables donnent les valeurs de X et Z en fonction de 0. La valeur de Xy, est alors
déduite de la mesure, afin de dégager y qui est alors reliée par:

v = Ap g (1. 111)

XQO
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Figure 1. 48. : profil d’une goutte dans un plan axial. Coordonnées de Hartland et
Hartley.

Nous retrouvons dans la littérature d’autres méthodes similaires basées sur 1’ajustement
de courbes a partir de coordonnées du type (x, y) dégagées du profil d’une goutte et
aboutissant a une expression de y. Cette méthode est développée en 1883, par Bashforth
et Adams [47].

Lorsque les effets de la gravité sont importants et pour de faibles angles de contacts, la
hauteur de la goutte h est difficilement mesurable. 0 peut étre calculé a partir du volume
de la goutte V et du diamétre & la base d. La relation établie par Bikerman [87] se
présente sous la forme:

d_3 _ 24sin> 0

\4 n(2 —3¢0s6 +cos> 9)

(1. 112)

3.1.2. hauteur de ménisque

L’aspect théorique de cette méthode est explicité au paragraphe 1.3.1.

Lorsque la plaque solide est mise en contact avec la surface du liquide, ce demier s’y
présente sous la forme d’un ménisque dont nous pouvons mesurer la hauteur h (Figure
1. 49).
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Figure 1. 49. : ascension capillaire sur un solide plan

L’angle de contact du ménisque a 1‘équilibre est obtenu par I’équation suivante [88]:

2
sing =1 &M (1. 113)
2y

Les angles d’avancée et au retrait peuvent ainsi €tre obtenus respectivement en
immergeant la plaque et en la retirant partiellement.

3.1.3. tensiométrie

Cette méthode préconisée par Wilhelmy [57] des 1863 s’applique aussi bien aux solides
plans qu’aux fibres.

Ig

Figure 1. 50 : profil d’une lame verticale plongée dans un liquide

La force F exercée sur un plan, lisse et vertical, par le liquide dans lequel il est
partiellement immergé s’écrit:
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F=pyLcosO - pgV (1. 114)

avec
: densité du liquide

: accélération de la pesanteur

: périmetre de Ia plaque

: tension superficielle du liquide
: volume de liquide déplacé

<=2 T ®TD

La mesure de la force F s’effectue grice a une électrobalance garantissant une
excellente précision des mesures.

Les angles d’avancée sont obtenus durant I’immersion de la plaque, alors que les angles
au retrait le sont en retirant la plaque du liquide.

3.1.4. méthode du plan incliné

Cette méthode développée par Harkins [89] permet d’obtenir un angle de contact
compris entre la valeur de l'angle d’avancée et celle de I'angle au retrait.

Cette technique consiste & immerger partiellement une plaque solide dans un liquide et &
ajuster son angle d’inclinaison jusqu’a ce que le ménisque situé sous la plaque soit

confondu avec la surface du liquide.

\%

Figure 1. 51 : méthode du plan incliné

3.2. surfaces cylindriques

3.2.1. mouillage d’un filament par un liquide

Nous allons détailler les travaux Yamaki et Katayama [90] sur le mouillage d’un
filament par un liquide, permettant d’expliciter I’angle de contact d’une goutte
axisymétrique sur un filament.
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La mesure de l'angle de contact du liquide sur la fibre est beaucoup plus complexe que
celle dans le cas de la goutte sur un plan (3.1.1. méthode de la goutte déposée: mesures

directes). Cette complexité est due a la géométrie axisymétrique du systéme (Figure 1.
52).

A
-
y

Figure 1. 52 : goutte sur une fibre

la surface de la goutte est explicitée a travers I'équation de Laplace, qui s'écrit pour un
liquide de tension superficielle y; v:

1 1
P, =P, :(E—+R_] Yiv (1. 115)
1 RN .

ou:
p; est la pression du liquide
Py est la pression extérieure

Les courbures en un point quelconque (x, z) de cette surface axisymétrique sont données
par les expressions (Figure 1. 14):

d?z
1 _dsin® _ dx?
R1 dx 3
@)
I+ —
dx
d (1. 116)
z
1 _sin® _ dx :
R2 X
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Figure 1. 53 : surface de révolution autour de 1’axe z

En reprenant I'équation de Laplace ainsi que les relations (1. 117), on obtient:

dx’ Yiv

d’z _ (RPO)[H(EJZ}%M (1. 117)

- dx

Cette équation, établie en 1975 par Yamaki et Katayama va permettre de tracer point
par point la courbe représentant la surface externe de la goutte posée sur un fil de rayon
unitaire. Chaque point est calculé grace aux coordonnées du précédent. Les conditions

initiales sont fournis par les coordonnées du point
P-P
(0, 1) et la constante C = _( ,—P,)
Yiv

Une méthode itérative, dont le pas du systéme (x;-x;.,) est notée P, peut étre explicitée

comme suit afin de construire les autres points:

z, =7, +[E] P
dx iy

[dz} [dz} d’z
—_— =|— + — P
dx o Ldxde, [dx™ [ (1. 118)
dz
— | =tan(B
[:dex:O an( )
z, =1

81
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Lorsque les conditions initiales sont fixées, on trace la courbe point par point et des que
la tangente a la courbe est nulle, on arréte l'itération et on en déduit I'ordonnée maximale

X, ainsi que l'abscisse en ce point qui et la demi-longueur de la goutte, % .
Une méthode similaire a été décrite par Carroll [91] afin de déterminer l'angle de

contact 6 d'un liquide sur une fibre. Il a montré que 1'on pouvait exprimer la longueur L
de la goutte par:

L. 2[a.F((p, k) + n.E((p,k)] (1. 119)
X,
ou
n=22
X

x1 et x2 sont respectivement le rayon de la goutte et le rayon de la fibre
(Figure 1. 52).
= X2 % cosO

X, c0sO —x;
n’ -1

n? —a?

sin g =

P
F(o,k) = I do est une intégrale elliptique du premier ordre
0 +/1-k?sin? [0)

L4
E(o,k) = J‘,/l ~k?sin? ¢ do est une intégrale elliptique du second ordre
0

La résolution des intégrales elliptiques peut également s'effectuer par itérations
successives.

3.2.2. méthode du cylindre

Cette technique mise au point par Ablett [92] permet la mesure dynamique d’angles de
contact d’avancée et au retrait. Elle s’applique aux cylindres mais également aux
sphéres selon certaines contraintes.

Elle consiste & immerger partiellement un cylindre, de rayon r, a ’horizontale dans le
liquide et a en ajuster la profondeur d’immersion h, par rotations successives, jusqu’a ce
que le liquide touche les parois du cylindre sans aucun ménisque (Figure 1. 54).
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Figure 1. 54 : méthode du cylindre

L’angle de contact est calculé, & chaque état recherché, par la relation:

cosO:E—l (1. 120)
r

Rapacchietta et Neumann [93] présentent de petites particules sphériques déposées a la
surface d'un fluide et résolvent 1'équation de Laplace qui traduit la courbure du
ménisque ainsi formé (Figure 1. 55). Le modéle résultant a d'une part permis I'étude des
forces et d'autre part de formuler une expression de I'énergie libre, mais il a également
pu étre exploité en reliant la taille critique de la particule déposée a la surface de deux
fluides et ses caractéristiques thermodynamiques. Ces considérations ont permis de
dégager de mesures expérimentales la valeur de 1'angle de contact a I'équilibre 0, [93] et
[94].

Figure 1. 55 : état stationnaire d'une petite particule sphérique a la surface d'un
fluide.
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conclusions

Les énergies de surface prennent leurs origines a travers les interactions
intermoléculaires et découlent de notions thermodynamiques régissant les phénoménes
de surface et de mouillage.

La forme des interfaces courbes est alors gouvernée par ces mémes parametres au sein
d'une relation définissant la pression de Laplace, qui est exploitable dans le cadre du
mouillage capillaire statique et dynamique.

Ces précédentes notions sont exploitables au dela du simple tube capillaire, et s'étendent
aux milieux poreux, en l'occurrence, le multifilament, dans le cadre tout aussi bien de
recherches fondamentales que d'applications technologiques.

Nous avons alors a notre disposition une relation cinétique reliant la distance de liquide
imprégnant le fil, aux parameétres géométriques du fil et physico-chimiques caractérisant
un systeme fil-liquide. Cette expression va nous permettre d'accéder a l'environnement
interstitiel rencontré dans le fil par le liquide a la condition de mesurer avec précision
les distances d'imprégnation du liquide dans le fil par ascension capillaire en fonction du
temps.
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CHAPITRE II.

systéme expérimental de mesure de mouillage capillaire dynamique de
liquides dans des multifilaments continus

Nous allons mettre au point un systeme expérimental permettant 1’étude de
I’imprégnation spontanée d’un liquide dans un multifilament continu.

Nous explicitons les raisons des choix effectués durant la phase de mise au point, tels
que ceux portant sur le capteur visuel et son environnement, pour ensuite décrire
précisément le systéme expérimental et les mesures d’ascension capillaire dun liquide
dans un fil.

A. base de travail

Peu de méthodes expérimentales ont été¢ développées afin d’étudier le mouillage
dynamique capillaire dans un multifilament continu, et aucune n’a ét€¢ mise en oeuvre
afin d’exploiter le mouvement d’un liquide mouillant & travers sa structure complexe
dans des conditions expérimentales se rapprochant de celles d’applications industrielles,
telle que peut I'étre ’opération « d’encollage » [1].

Le systeme expérimental a par conséquent été congu pour répondre a un certain nombre
d’exigences définies au préalable:

- la mise en contact du liquide et du fil doit se traduire uniquement par un
phénomene spontané d’ascension capillaire du liquide au sein du fil. Nous
n’abordons pas le cas ou le liquide peut diffuser dans chaque filament.

Ce point de contact sera pris comme référence initiale de temps et de hauteur.

- maitriser cette mise en contact afin d’en reproduire les effets en continu. Nous
fixerons les caractéristiques physiques du fil, telles que sa tension et sa torsion.

- obtenir une information précise de la dynamique capillaire du systéme liquide-fil
envisagé. Cette dynamique sera caractérisée par les coordonnées spatio-
temporelles du liquide au sein du fil, pour ensuite étre exploitée suivant les lois de
la capillarité dans les milieux poreux (multifilament).
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B. phase de développement du systéme expérimental

1. Manipulation: aspect mécanique

Nous traitons dans cette partie, les multiples problémes rattachés a la mécanique du
systeme de mesure.

Le fait de nous inspirer des modes d'entrainement filamentaire, nous a permis de
dégrossir une partie du probleéme li¢ a la continuité des mesures sur le fil. Un cadre sur
lequel se sont greffés plusieurs éléments permettant au fil de circuler avec le minimum
de contrainte, a pu émaner de cette base de travail.

1.1. entrainement du fil

Afin de pouvoir manipuler le multifilament de fagon continue, c'est-a-dire directement
de sa bobine, un cadre associant plusieurs guides mécaniques du fil a été mis au point

(Figure 2. 1).
Ce dispositif a évolué de fagon a répondre aux impératifs suivants

O permettre au fil de circuler de sa source, la bobine, & son point de chute,
une poulie d'enbobinage du fil mouillé, sans lui introduire de contrainte. Suivant
ce principe:

- les points de contact entre chacun des guides et le fil seront choisis de
fagon a ce que le glissement s'effectue sans frottement.

- la torsion du fil n'évoluera pas durant la circulation du fil sur le cadre.

O La tension appliquée au multifilament doit étre maitrisée et apparaitre
constante tout au long de la mesure. La tension exercée sur le fil se fait au
moyen d’une poulie, dont les frottements sont minimisés, au bout de laquelle est
accrochée une masse, dont I’ensemble est préalablement taré.
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Rouleaux exprimeurs

fil mouillé fil vierge
Bobine Bobine
réceptrice \\ l initale
masse

Contact ﬁl-'liquide

Figure 2. 1 : représentation schématique du cadre sur lequel est fixé le dispositif
d'entrainement du fil

1.2.  mise en contact du fil et du liquide

La mise en contact du fil et du liquide est gérée par la circulation du fil sur son cadre. Le
fil est introduit dans la cuve contenant le liquide au moyen d'un guide constitué d'une
tige et d'un anneau (Figure 2. 2 a).

La mesure de la hauteur atteinte par le liquide a un instant t sera effectuée dés que le
manipulateur stoppe la circulation du fil sur le cadre (Figure 2. 2 b et ¢).

Le fil mouillé sortant du bain de liquide de fagon oblique sera réceptionné sur une
poulie en fin de parcours.
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(a) (b) (©)

Mouvement du fil Mouvement liquide

h}/

Figure 2. 2 : (a) Guide fil et (b) circulation du fil puis (c) ascension capillaire du
liquide au sein du fil.

1.3.  mesure du temps d’ascension capillaire a hauteur fixée

L'utilisation du chronomeétre a I'aide duquel le manipulateur relevait le temps de passage
du liquide pour des hauteurs préalablement étalonnées sur le fil, a 1'aide d'une lunette de
mesure, S'est retrouvée étre une méthode simple, mais assez rébarbative lorsque I'étude
porte sur un nombre statistique conséquent de mesures.

De plus, cette méthode manuelle s'avere étre d'une imprécision certaine; imprécisions
découlant de la subjectivité de la mesure de la hauteur de liquide au sein du fil au
moyen de la lunette d’une part, et du déclenchement et de I'arrét du chronometre d’autre
part.

Nous nous sommes donc tournés vers l'outil informatique, et plus particulierement vers
I'horloge interne de l'ordinateur ainsi que vers la vision artificielle.
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2. systeme d’observation

Comme nous le citons dans le paragraphe précédent (paragraphe A. 1.3.), les premiéres
mesures de la hauteur atteinte par le liquide au sein du fil & un instant donné, se faisaient
au moyen d'une lunette empruntée a un goniomeétre. Cette hauteur de fil mouillé
s'effectuait par I'expérimentateur aux croisés des réticules.

En faisant évoluer notre systtme de mesure, nous avons opté pour l'utilisation d'une
caméra vidéo CCD (Charge Couple Device ou Dispositif & Transfert de Charge (DTC))
noir et blanc, type I12S avec une résolution de 800 points par ligne.

La gestion informatisée de la caméra est assurée au moyen d’un logiciel d’acquisition et
de traitement d’image PCSCOPE [2] (congu avec environnement WINDOWS).

Ce logiciel gere le signal vidéo émis par la caméra, par I’intermédiaire d’une carte de
numérisation graphique vision ISM 169 installée sur un ordinateur 486 DX2 - 66 Mhz.

2.1 logiciel de traitement d’images

Nous explicitons brievement les principales fonctions du logiciel PCSCOPE utilisées:

numeérisation graphique
traitement d’image

2.1.1. numérisation

Chacun des signaux vidéo est digitalis€é en temps réel par la carte de numérisation
graphique. ‘

Cette carte graphique recoit le signal vidéo standard émis par la caméra N&B et le
transforme en un tableau de 512 x 512 éléments images (Figure 2. 3 a).

Ces €éléments images sont appelés pixels et sont codés sur 8 bits qui décrivent une
échelle d’intensité, ou de niveau de gris, allant de 0 a 255 (Figure 2. 3 b).

Notons que des niveaux de gris élevés correspondent & des images tres blanches, les
images sombres ayant un niveau de gris faible. Si cette notation semble contraire au sens
premier , il faut se rappeler que les niveaux de gris sont en fait des intensités lumineuses
mesurées par les capteurs de la caméra CCD. -
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(a) (b)
512 pixels

A

> X

-
»

m: ; ;
v v
0 255

N = N

Figure 2. 3 : numérisation d’une image (a) et échelle de niveaux de gris (b)

Une image vidéo est numérisée et sauvegardée sous le format FIM sans perte de
résolution en niveau de gris. Chacune des images numérisées occupe un espace de 263
Ko et n’est par conséquent pas toujours conservée en fin d’expérience.

2.1.2. traitement d’images

Le traitement d’image PCSCOPE intégre un grand nombre de commandes agissant sur
une image numérisée. Nous ticherons dans cette partie d’expliciter les principales
utilisées.

¢ Initialisation de la carte graphique et étalonnage de la caméra

Il permet en premier lieu de configurer la carte de vision, d’utiliser la mémoire image et
d’agir automatiquement sur le calcul du pixel ratio [2] qui entre dans les calculs de
distance lors de I’étalonnage de la caméra.

o lecture des lignes numérisées

Nous utilisons principalement la commande profil [2] permettant de lire une ligne d’une
image (Figure 2. 4 a), de fagon a renvoyer en sortie le numéro de pixel et son niveau de
gris associé (Figure 2. 4 b).



Chapitre IL Systéme expérimental - développement 95

(a) (b)

Profil

Niveaux de gris
DG e

N°de pifxel

1
0 512

Figure 2. 4 : (a) image en dégradé de niveaux de gris et (b) schéma de lecture des
lignes numérisées.

Cette commande est réglable au moyen de parameétres d’entrée:
le sens de la lecture
le choix du segment de droite sur lequel s'applique la commande

o différentiation d’image

‘ Cette fonction différencie deux images, Imagel et Image2, en effectuant la soustraction
| des niveaux de gris (Nivgl) des pixels lus sur ’lmagel, et des niveaux de gris (N1vg2)
; des pixels lus sur I’ITmage2. Les niveaux de gris résultants (Nivg3) suivent le principe
| logique de la soustraction du traitement PCSCOPE définit de 1a fagon suivante:

\ si (Nivgl - Nivg2) < 0 alors Nivg3 = 0, nous avons alors un pixels noir.
si (Nivgl - Nivg2) > 0 alors Nivg3 = (Nivgl - Nivg2)

k Un exemple, ou n’apparait que du noir et du blanc, est présenté sur la Figure 2. 5.

Imagel Image?2 Image3

Figure 2. 5 : schéma explicitant la soustraction d’images N&B: Imagel-
Image2=Image3
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e association d’autres logiciels: ouverture sur le tableur

Ce logiciel n'est pas hermétique et posséde quelques options permettant de créer des
fichiers exploitables sous un tableur du type Microsoft Excel.

Les actions a effectuer pour exploiter au mieux ces données, qui possédent l'extension
txt, peuvent étre automatisées par la suite sous la forme de macro ou programmation
Excel.

2.2.  macroscopie

L'objectif principal motivant l'utilisation de chacun des dispositifs optique est la
focalisation, a la fois sur le niveau de liquide dans la cuve qui correspond & notre
référence, et sur le front de montée du liquide au sein du fil.

La caméra N&B est associée a un dispositif optique, constitué principalement de 2
lentilles convergentes et d'une fente réglable (Figure 2. 6), permettant de viser le fil sur
son cadre entrainement.

CCD

banc

fente lentille lentille
convergente convergente

Figure 2. 6 : schéma du dispositif optique initial.

Afin de privilégier la qualité et la précision de I'image, mais également de faciliter la
focalisation du capteur sur le fil, nous avons choisi de monter une binoculaire Zeiss sur
le banc optique. La caméra est alors directement fixée sur la téte de la binoculaire, qui
constitue de ce fait son objectif (Figure 2. 7). Cet objectif remplagant avantageusement
le systeme précédent composé des deux lentilles et de la fente réglable.
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Les grossissements de X 0.4 (et respectivement de X 2.5) avec une distance de travail de
10 cm (respectivement de 3 cm) conviennent aux systemes étudiés et nous laissent
suffisamment d'espace afin de manipuler entre Ia cible et 'objectif.

2.3. éclairage

Le systéme d'éclairage est constitué de fibres optiques, reliées & une source lumineuse
constituée d'une ampoule halogéne, afin de limiter 1'apport calorifique.

Trois types d'éclairage sont considérés [3].

e ['éclairage par diascopie fond clair (du grec: dia, a travers) consiste a placer les
fibres optiques derriere le fil (Figure 2. 8 a). Le fil apparait alors a 1'écran
totalement opaque, ce qui ne nous permet pas de distinguer le liquide en son
sein.

o ['éclairage par épiscopie (du grec: épi, sur). consiste a placer les fibres optiques
devant le fil: dans le champ de la caméra. Ce dispositif peut étre utilisé, mais ne
constitue pas le systeme d'éclairage optimum (Figure 2. 8 b).
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o ['éclairage combinant diascopie et épiscopie est celu1 donnant la meilleure
définition du profil du liquide au sein du fil (Figure 2. 8 C).

(a)

'S

4

capteur optique

N

objectif

e R

®

capteur optique

'S

r

h

objectif

©

A

A

capteur optique

b

objectif

T

Figure 2. 8 : (a) Diascopie fond clair, (b) épiscopie et (¢) combinaison

diascopie/épiscopie.

La mise au point du dispositif d'éclairage est importante parce qu'elle génére une partie
de la précision sur le front de montée du liquide au sein du fil. Son réle est
complémentaire de celui du capteur visuel utilisé puisqu'il permet de dégager au mieux
les contrastes du phénoméne étudié.

Le dispositif d'éclairage par diascopie ( respectivement par épiscopie) engendrera des

phénomeénes relatif aux lois de la transmission (respectivement réflexion).

Ces principes seront par la suite utilisés dans le paragraphe relatif a 1’étalonnage du

dispositif optique (chap.Ill B. 1.).
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3. Application aux multifilaments

3.1. analyse du signal « niveaux de gris »

L’utilisation de la commande Profil, nous permet de quantifier des différences de
couleurs le long d'un fil. Avec un fil blanc et des liquides incolores les différences
entre fil mouillé et fil sec ne sont pas suffisantes pour identifier le niveau de liquide
dans un fil. Avec un choix de colorant judicieux, nous pouvons mesurer la hauteur de
liquide au sein d’un multifilament en utilisant la commande "profil".
Nous pouvons représenter une mesure idéale a travers la Figure 2. 9.

profil |
i anﬁaU,X de
fil initial iveau de gris d
vierge fil vierge
G
niveau de gris|
liquide coloré R
hy hauteur
nivciaux de
A
fil au i de oris d
temps t veau dc gris dun

fil Vierge ------------ P

niveau de gris .
du liquide <> >
ho h; hauteur

Figure 2. 9 : commande profil du traitement d’image appliquée a une image initiale
et au temps t

Le fil vierge est blanc et bénéficie d’un niveau de gris élevé. En revanche, le fil mouillé
est caractérisé par un niveau de gris moindre. Cette différence de niveau de gris sera
modulée selon le colorant.
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3.1.1. bruitage du signal

Ce systéme de mesure, nous renvoie un signal bruité. Sa principale source est la
réflexion. Elle n’est pas homogeéne, car les monofilaments ne sont pas toujours
parali¢les entre eux, d’une part, et également parce que les fils utilisés ne bénéficient
pas d’un indice de biréfringence nulle (chapitre I. C.2.2.1.). Le tout se traduit par
I’apparition d’éclats lumineux sur le fil, dont nous avons évalué a une valeur de 10
niveaux de gris les répercutions moyennes sur le signal.

3.1.2. retard et pente

La caméra nous renvoie une représentation plane, d’un phénoméne possédant 3
dimensions: la troisieme dimension correspondant a I’épaisseur du fil (Figure 2. 10). Le
fil ne constitue pas un modele idéal, dans le sens ou les monofilaments ne sont ni
¢quidistants, ni totalement parall¢les entres eux, ce qui se traduit par une non uniformité
des capillaires au sein du fil. Nous observons par conséquent, a une hauteur de liquide
hy, un "dégradé de niveaux de gris" qui se traduit par un signal faisant apparaitre une
pente entre les niveaux de gris correspondant au fil 100% mouillé et entiérement vide

(Figure 2. 11).

Figure 2. 10 : coupe de multifilament PET.
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profil

Niveaux de gris
255+

fil vierge oo,

Niveau de gris

2 o .
du liquide fil 100% rempli

N° de pixel
1
0 512

Figure 2. 11 : épaisseur du fil et signal correspondant

3.2. détermination de la hauteur a laquelle le fil est mouillé

Deux types de traitements nous permettent de caractériser deux niveaux de liquide dans
le fil sur une colonne:

- par mesures directes
- par différenciation d’image

Cette détermination nécessite I'observation de deux images, notées Image O et Image t,
représentatives de ’état du liquide dans le fil, respectivement au temps t=0 et a un
instant t. Sur ces deux images successives, nous effectuons une lecture (commande
Profil du traitement d’image) sur la méme colonne numérique (Figure 2. 12).
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profil profil
/

A

Image 0
(a) (b
Figure 2. 12 : (a) Image 0 imitiale et (b) Image t

3.2.1. mesures directes

En associant sur un méme graphique les résultats obtenus lors de la lecture des pixels de
ces deux images le long d'une méme colonne (Figure 2. 13), nous localisons les hauteurs
précédemment définies: hy: hygo: hyo:

Niveaux de gris
2557

fil vierge-------;

Niveau de gris
du liquide

fil saturé

? § § N° de pixels
] I I 1
0 hg hino ho 512

Figure 2. 13 : niveaux de gris en fonction du numéro de pixels
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3.2.2. traitement par différenciation d’image

Nous effectuons la soustraction de I’image prise au temps O (Figure 2. 12 a) et celle
prise au temps t (Figure 2. 12 b). La résultante est schématisée a la Figure 2. 14 a. Le
graphique obtenu a partir de la lecture des pixels d’une méme colonne, nous permet de
localiser les hauteurs (Figure 2. 14 b):

-hg: niveau de liquide dans la cuve
-hyj00 : niveau limite a partir duquel le fil n'apparait plus saturé par le liquide coloré
-h  : niveau limite & partir duquel il n'y a plus de liquide coloré décelable dans le

fil
(a) (b)
Niveaux de gris
557
profil 2

fil saturé

: . N° de pixels
i n ! |
0 hy 100 hyo 512

Figure 2. 14 : (a) image résultante (Image O - Image t) et (b) niveaux de gris en
fonction du numéro de pixels
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4. Développement du programme de gestion informatique

4.1. définition des outils

Le logiciel d'acquisition et de traitement d'image PCSCOPE [2] posséde une
bibliothéque de sous-programmes couvrant les domaines précédemment cités et qui sont
les suivants:

- sous-programmes d'utilisation générale,

- sous-programmes de configuration de la carte vision,

- sous-programmes d'acquisition d'images,

- sous-programmes de traitement d'images,

- sous-programmes de manipulations des tables de transformation des
niveaux de gris

Cette bibliothéque permet le développement de programmes d'application écrits en
langage C, Fortran ou Pascal.

Nous allons développer un tel programme en langage C, adapté a I'étude dynamique d'un
liquide dans un fil par capillarité.

Ce programme constituera une interface souple entre PCSCOPE, qui pilote la carte de
numérisation graphique, et le traitement et la gestion des données.

4.2. automatisation

Les différentes procédures indispensables aux suivis du mouillage capillaire sont
regroupées comme suit:

- acquisition des images a des intervalles de temps personnalisés.
- gestion des fichiers d’images digitalisées.

- traitement des images.

- gestion des fichiers contenant les résultats expérimentaux.
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C. description du systéme de mesure en ascension capillaire

1. systeme expérimental

Nous explicitons brievement le schéma (Figure 2. 15) traduisant 1’utilisation du systéme
expérimental.

Le fil est entrainé sur le cadre vers la cuve contenant le liquide. Le point de contact
entre le fil et la surface du liquide est placé dans le champ de la binoculaire sur laquelle
est fixée la caméra vidéo CCD (Figure 2. 7). La cuve est placée sur un socle dont le
déplacement est assuré par une vis millimétrique.

Le point de contact fil-liquide et une longueur de fil émergeant de la cuve, égale a
10mm, sont éclairés au moyen d’un statif d’épiscopie/diascopie combinées (décrit au
paragraphe B. 2.3.) qui comporte un transformateur incorporé permettant de régler en
continu la luminosité. L’ensemble du systéme expérimental est placé dans une salle
« noire » afin de ne pas subir les fluctuations lumineuses environnantes.

Le boitier d’alimentation relie le signal vidéo émanant de la caméra vidéo CCD, a un
moniteur qui permet une observation directe du phénomeéne d’ascension capillaire.

Le signal vidéo est ensuite digitalisé par la carte de numérisation graphique installée sur
un ordinateur de processeur 486 cadencé a 66 Mhz.

Les images vidéo sont ensuite transformées par le logiciel PCSCOPE en images
numériques sous forme de fichier TIFF avec une résolution de 256 niveaux de gris.
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Cazxgra Interface
video Graphique
Moniteur
Logiciels|, | ,|Stockage |
Mémoire |
Binoculaire i
Ordinateur
Contact Fil-liquide
Commande
Cadre manuelle
d’entrainement du fil
Eclairage Bobines de fil:
initiale
réceptrice

Figure 2. 15 : schéma de principe du systeme de mesure de mouillage dynamique
capillaire.

2. pilotage informatique

Le programme s'articule autour de quatre axes qui ont pour fonctions :
I’acquisition des images

- le traitement d’image

la gestions des fichiers

l'exploitation des données

2.1. acquisition d’1mages

2.1.1. organigramme

Nous présentons dans cette partie sous forme d'organigramme logique, les principales
sous-procédures, notées entre guillemets, utilisées dans cette procédure en nous
attachant a leur ordre d’exécution.
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( "INITIALISATION"j

v

[ "MISE_A_ZERO" ]

v

"RENSEIGNEMENT" ]

oui
( "ENTREETPS" ]———

( "REGLAGEﬂ<—
v

( "TEMPORISATION" ]

v

[ "ENREGISTRER" )

v

L "ENREGISTRER" |

v

retour au menu général

a) Initialisation du capteur visuel

Mise a zéro des tableaux recevant les valeurs
des pixels

- Choix du nombre d'images a acquérir

b) entrée des temps d’acquisition d’image

- Choix personnalisé des temps de prise
d'images

- Choix des temps de prise d'images a
partir de listes prédéfinies

c) réglage et étalonnage de la caméra
( pixel «—— distance réelle)

Calcul des temps d'attente ordinateur afin de
respecter les temps choisis par le manipulateur

Enregistrement des images sous le répertoire
\IMAGE

- Création d'un fichier texte ou sont stockés les

différents temps:  \IMAGE\temps.txt

2.1.2. les sous-procédures et leurs fonctions

e a) inttialisation du capteur visuel

L’1nitialisation de la carte graphique et I’étalonnage de la caméra vont étre effectués dés

le lancement de cette procédure.
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e b) entrée des temps d’acquisition d’1mage

Le nombre de temps est fonction du nombre d’images que I’on veut acquérir. Il
s’effectue de deux manieres:

- au moyen d’une grille de temps & personnaliser.
- au moyen de listes de temps prédéfinis.

Un délai de %8 secondes est nécessaire au systetme d'acquisition pour enregistrer deux

images successives. Ce délai de mise en action du systéme est intégré dans la sous-
procédure d'entrée des temps d'acquisition afin d'étre respecté par le manipulateur.

e c)réglage et étalonnage de la caméra

Les 512 numéros de pixels sont étalonnés en unités conventionnelles, telles que le
millimetre, au moyen d’un étalon dont la précision est de 1’ordre du 0,1mm. La mesure
s’effectue sur I’écran au moyen d’un curseur dirigé par la souris. L’erreur commise est
de I’ordre du pixel qui constitue la plus petite unité image.

2.2. traitement d’images

Nous présentons I’ensemble des traitements possibles d'un image, sur la Figure 2. 16.
Nous schématisons un fil de largeur I, partiellement mouillé a la hauteur h;, dont le
niveau initial hy de liquide est celui correspondant a celui de la surface du bain.

Le programme permet 3 types de traitements que nous détaillons successivement:

1) Une premicre exploitation permet de traiter les images selon la longueur du fil.
Une colonne C; est choisie sur le fil. L'intensité des pixels est lue selon cet axe, et
permet le calcul de la hauteur de liquide atteinte au sein du fil suivant

- un niveau de gris donné.

- plusieurs niveaux de gris donnés

2) Une deuxieme exploitation permet de traiter les images selon la largeur du fil.
Pour une hauteur choisie, l'intensité des pixels est lue selon 1'axe défini par la largeur du
filenh;.

3) Une troisieme exploitation traite le front de montée du liquide au sein du fil.
Cette procédure permet de tracer la forme du front de montée du liquide

Cette fonction fera apparaitre sur une méme image, la superposition des fronts de
montée du liquide au sein du fil.
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Ces procédures sont appelées au moyen d'un menu de traitement.

hauteur h;

Cj

Figure 2. 16 : traitement d’images
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2.2.1. exploitation des images selon la longueur du fil

e a.(l niveau de gris): organigramme

menu de traitement

( "Choix dugris" |
v

[ "CHARGEMENT" |

oui
L "CAIMAGE" )—

non

("CHARGIMAGE"]

L " AFFICHE" )«—J
v

( "LOCAH" ]

v

("LECTURE_COLONNE" ]

v

("FICHIER_DONNEES"

l

( 'caLcuL H' ]

l

( "PIXELS" )

!

retour au menu de traitement

Choix du niveau de gris

procédure de chargement d'une image

a) gestion des fichiers
- Charge une image se trouvant sous le
répertoire \image.

- Charge une image se trouvant sous un
autre répertoire

Affichage de l'image importée a I’écran

b) localisation du fil sur 1'écran du moniteur
a I'aide de la souris.

chargement de toute la série d'images, et, pour
chacune d'entre elle, lecture des valeurs de
pixels sur la colonne C;.

Création de fichiers textes dans lesquels se
trouvent les valeurs des pixels suivant la
colonne C;: IMAGE\données;. txt

¢) calcul pour chaque image de la valeur de
la hauteur h de liquide dans le fil pour le
niveau de gris correspondant.

Création d'un fichier texte ou sont stockées les
valeurs de ces hauteurs: CAIMAGE\pixels.txt
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e a. (1 niveau de gris): sous-procédures et fonctions

a) gestion des fichiers

Les fichiers images constituent notre base de travail, et leur gestion constitue une étape
importante. Elle consiste a rechercher les images précédemment numérisées et stockées
sur le disque, pour les enregistrer en mémoire image, directement utilisable par le
traitement d'image (affichage a 1'écran ou traitements divers). Le programme intégre une
commande d'exploitation de systéme DOS permettant d'importer les images, entres
autres, d'un répertoire de travail privilégié, appelé \IMAGE, vers la mémoire image.

b) localisation du fil

Le sens imposé a la lecture des pixels a été défin1 dans une étape précédente: car le fil
peut se trouver, a I'écran, dans une position verticale ou horizontale.

Nous localisons maintenant le fil sur I’écran au moyen d’un curseur dirigé par la soursis,
et par conséquent, indiquons au logiciel la colonne ou doit s'effectuer la lecture des
niveaux de gris.

¢) calcul des hauteurs de liquide dans le fil pour un niveau de gris.

Nous avons vu (3.2.) que le front de liquide dans le fil n'est pas "abrupte".
Le calcul des hauteurs de liquide dans le fil & chacun des temps de prise d'image est
effectué en fonction:
- duniveau de gris choisi en début de procédure
- dumode de traitement:
par différenciation d'images
par mesures directes

Prenons le cas d'une série de 4 images et leurs temps respectifs:

Image0 Imagel Image?2 Image3
th=0 < 15} < t < t3

La lecture des unités numériques relatives a la méme colonne est schématisée sur la
Figure 2. 17. Pour le niveau de gris choisi, il va étre renvoyé la hauteur atteinte par le
liquide dans le fil.
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Niveaux de gris

255 —

Niveau de gris

fil vierge ou

0% rempli [
orempltzof [,/12/ tJ/

choisi
Niveau de gris du fil 100% rempli
liquide coloré B oo
v H H v N° de pixels
I ) | I I
0 ho h1 1 hz h3 5 1 2

Figure 2. 17 : calcul des hauteurs correspondant a 1 niveau de gris

Le fichier créé contiendra donc les différents temps de mesure t, et les hauteurs
atteintes par le liquide a chaque temps h; .
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e b.(plusieurs niveaux de gris):

menu de traitement

[ "CHARGEMENT" ]

oui
L"C:\IMAGE" }‘

["CHARGIMAG )

non

[ "AFFICHE" ]4—
v

( "LOCAH" ]

r N < Npay

Choix du niveau de gris
Nmin jusqu‘é Nmax

l

( "MISE A ZERO" )

l

("LECTURE_COLONNE']

l

( "caLcuL H" )

l

( "FICHIER GH" |

N=N0

A\

retour au menu de traitement

organigramme

procédure de chargement d'une image

Charge une 1mage se trouvant sous le répertoire
\image.

Charge une image se trouvant sous un autre
répertoire

Affichage de I'image importée

Localisation du fil sur 1'écran du moniteur a
'aide de la souris.

chargement de toute la série d'images, et, pour
chacune d'entre elles, lecture des valeurs de
pixels sur la colonne C;.

Mise a zéro des tableaux temporaires de
stockage des valeurs des hauteurs et niveaux de

gris.

chargement de toute la série d'images, et, pour
chacune d'entre elles, lecture des valeurs de
pixels sur la colonne C;.

a) Calcul pour chaque image de la valeur de
la hauteur h de liquide dans le fil pour le
niveau de gris correspondant

Création d'un fichier texte ou sont stockées les
valeurs de ces hauteurs: \IMAGE\pixels.txt
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o b.(plusieurs niveaux de gris): sous-procédures et fonctions

Cette procédure est une extension de la précédente, elle permet d'extraire d'une image 1
plusieurs hauteurs hjj: correspondant a plusieurs niveaux de gris N; . Les niveaux de gris
étudiés sont définis dans le programme par un pas, représentant la différence entre deux
niveaux de gris a étudier. Le programme standard propose un pas de 10 niveaux de gris.
Les bornes sont fixées par les niveaux de gris de I'image:

niveau de gris du fil 100% mouillé (N;g0) <N; < niveau de gris du fil vide (No)
Nous obtiendrons en sortie, les couples de points (h;;, t;) ou:

h;;: est la hauteur atteinte par le liquide a un temps t; mesurée a partir du niveau de gris
N;.
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2.2.2. exploitation des images selon la largeur du fil

menu de traitement

( "CHARGEMENT" )

oui
[ "CAIMAGE" )—

"CHARGIMAG ]

non

[ "AFFICHE" )4—
v

( "LOCAFRONT" |

i

[ "LECTUREFRONT" )

\ 4
( 'FICHIER Fr" )

l

retour au menu de traitement

procédure de chargement d'une image

Charge une image se trouvant sous le répertoire
\image.

- Charge une image se trouvant sous un autre

répertoire

Affichage de l'image importée

Localisation de la position du fil sur I'écran du
moniteur 4 l'aide de la souris et choix de la
hauteur ou seront lus les pixels

chargement de toute la série d'images, et, pour
chacune d'entre elles, lecture des valeurs de
pixels sur la colonne C;.

- Création d'un fichier texte ou sont stockées les

valeurs lues: \IMAGE\front.txt

2.2.3. front de montée du liquide au sein du fil.
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menu de traitement

v

( Mise a zéro des cadrans )
images

( "C\IMAGE" j—‘-@-

non .+ (CHARGIMAGE"

F;hargementj<
v

De I'image 1 jusqu’a
I'image finale

r

Lafﬂchage de I'imagei )

v

soustraction
image0 - imagei

v

Seuillage de I’image resultatj

[

v

( Application du gradient ]
Merovassy

(

(

(

v

Binarisation de 'image j

v

filtrage passe-bas ]

v

Addition des images )

v

(Sauvegarde de 'image résultaq
v

retour au menu de traitement

Initialisation des cadrants relatifs au traitement
d’image

Charge une image se trouvant sous le répertoire
\image.

Charge une image se trouvant sous un autre
répertoire

importation de 1’image

boucle allant de D’image initiale & 1’image
finale
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Cette exploitation fait appel a un certain nombre de traitements d'image, dont nous
explicitons brievement les principes tels qu'ils sont utilisés par PCSCOPE.

- L'opération de seuillage permet de dégager des contrastes et revient a définir
deux seuils (ou deux niveaux de gris), I'un minimum et 'autre maximum, et & appliquer
le principe suivant:

Lorsque le niveau de gris du pixel est inférieur ou égal au seuil minimum, le pixel prend
le niveau de gris O.

Lorsque le niveau de gris du pixel est compris entre le seuil minimum et le seuil
maximum, le pixel conserve son niveau de gris.

Lorsque le niveau de gris du pixel est strictement supérieur au seuil maximum, le pixel
prend le niveau de gris 255.

- L'application d'un gradient de Merovassy [4] sur une image permet d'accentuer
les contours. Le type d'algorithme appliqué est le suivant: soient a, b, ¢ et d les niveaux

de gris des 4 pixels voisins du pixel considéré. La valeur a' donnée sera la résultante des
applications des matrices suivantes:

b e G

dont l'expression est:
a=(a-b+c-d)+(a-d+b-c)

- L'opération de binarisation consiste a définir un seuil, en dessous duquel les
niveaux de gris forcés a 0 et au dessus duquel les niveaux de gris sont forcés a 255.

- le but du filtrage passe-bas est:
d'éliminer les effets parasites (bruits, informations nuisibles ou inutiles)

de simplifier I'i'mage (suppression des détails peu visibles)
d'améliorer la qualité visuelle

2.3. gestion des données

2.3.1. fonction

Les images et les données sont enregistrées sous un répertoire type de maniére
automatique. Cette gestion est décrite au travers de la procédure « SAUVEGARDE ».
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2.3.2. organigramme

menu de traitement

Les images étaient sous le . -
. 5 i non Nom du répertoire tampon
répertoire source: \image
oui l l

( Nom du répertoire destinationj Déplacement des images et des
fichiers textes de tampon vers
l destination

Déplacement des images et des
fichiers textes de source vers
destination

l

menu de traitement

2.4. exploitation des données

2.4.1. principes

Une fois l'expérience réalisée, les images traitées et les fichiers textes créés, nous
exploitons les données a I'aide du logiciel Excel (Figure 2. 18). La programmation de ce

tableur nous permet d'automatiser la partie exploitation "graphique".
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Menu de traitement

l
Vo |

Acquisition Traitement Gestion des
d'images fichiers
SFichiers Images Fichiers niveaux de gris
Fichiers Données Fichiers hauteurs Exploitation
((temps) fichier Image front —* |des données
: Fichier Image superposition des sous EXCEL
fronts :

Figure 2. 18 : taches et positionnements

2.4.2. type d'exploitation

Les fichiers temps sont mis en correspondance avec les fichiers hauteurs pour analyser
graphiquement la dynamique de montée capillaire dans un fil.
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3. exemple de mesure

Le fil étudié est placé au sein des différents guides prévus a cet effet sur la partie
mécanique du systéme. Sa tension est maintenue constante tout au long de la mesure
griace a une masse accrochée au fil par un anneau en Téflon.

Le liquide, dont la physico-chimie a été au préalable établie, est versé dans le récipient
ou plonge le guide et le fil.

A l’aide de la poulie actionnant I’enroulement du fil, le manipulateur stabilise en
continu le niveau de liquide dans le fil, de telle fagon que ce dernier soit quasiment
confondue avec la surface du liquide coloré dans le récipient. Cette opération est guidée
par le moniteur de contrdle.

En actionnant sur une touche du clavier de I’ordinateur tout en lachant la poulie du
dispositif mécanique, le programme de mesure entre en marche et les différentes images
successives du liquide immergeant le fil sont acquises.

Cette opération de déclenchement doit en théorie s’effectuer, de la part du manipulateur,
simultanément.

La position initiale dépend par conséquent du manipulateur, puisqu’elle est influencée
par sa vision, son sens tactile et tactique.
Nous en ferons la démonstration dans la partie suivante.

Nous montrerons que malgré tout, nous limitons 1’erreur subjective grace a une légére
opération graphique permettant de préciser la position exacte du liquide dans le fil au
temps initial, et ceci sur chacune des colonnes de mesure.
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conclusions

Nous avons mis au point une technique permettant d'observer et d'automatiser les
mesures d'ascension capillaire du liquide au sein du fil, aprés sa mise en contact (de
fagon verticale) avec le liquide.

Le phénomene de mouillage capillaire qui résulte de cette mise en contact est enregistré
en fonction du temps, et traduit en niveaux de gris, avant d'étre analysé au moyen d'un
programme développé afin de dégager I'avancée du front de montée du liquide dans le
fil.

Nous pouvons maintenant associer avec précision une hauteur de liquide dans le fil 4 un

temps, et ainsi exploiter la dynamique de mouillage capillaire présentée précédemment,
en fonction des caractéristiques générales des fils et des liquides étudiés.




i
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|
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